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RESUMO

DERING, Eduardo, WERNER, Paulo. Estudo dos parametros da nitretacédo a plasma
no Inconel 718. 2016. 85 f. Monografia (Bacharelado em Engenharia
Mecanica) — Universidade Tecnoldgica Federal do Parana. Curitiba, 2016.

Superligas de niquel, como o Inconel 718, caracterizam-se pelas excelentes
propriedades mecanicas e resisténcia a corrosédo em altas temperaturas e ambientes
agressivos. Porém, quando submetidos a tratamentos termoquimicos para melhoria
de propriedades tribol6gicas como a resisténcia ao desgaste, estes materiais podem
apresentar queda em suas propriedades caracteristicas. Com isto em vista, propoés-
se nesta pesquisa avaliar a influéncia do tempo e da temperatura de nitretacdo a
plasma do Inconel 718 na microestrutura e dureza da liga. Para tanto, nitretaram-se
amostras nos tempos de 4 h, 8 h e 27 h, a temperaturas de 400 °C, 450 °C e 500 °C.
Em seguida, mediu-se a dureza da superficie das amostras, tracaram-se perfis de
microdureza e realizaram-se andlises por difratometria de raios-X (DRX) e
espectrometria de energia dispersiva (EDS) para identificar as fases e precipitados
formados na camada nitretada, bem como observa¢des de microscopia Optica e
eletrbnica de varredura (MEV) a fim de se determinar a espessura da camada
nitretada e estudar sua morfologia. Das analises realizadas, concluiu-se que o
tratamento de nitretacdo em Inconel 718 resultou em camadas para todos os ciclos
estudados com espessuras semelhantes de, em média, 8,5 uym e durezas superficiais
cerca de quatro vezes maiores do que as das amostras ndo-tratadas. Notou-se ainda
que o aumento do tempo e temperatura de tratamento resultou em aumento na dureza
superficial e espessura da camada das amostras, porém pouco significativo quando
associadas as incertezas de medicéo e variagdes nas camadas. Concluiu-se também
gue a camada observada em todas as condi¢des é formada por uma regido superior
composta por fase S, austenita e CrN e uma inferior contendo muito provavelmente
fase S, austenita e nitretos pobres em nitrogénio como CrzN. A quantidade de cada
um dos componentes, principalmente na camada superior, é dependente da
temperatura. Por fim, constatou-se que a formagcdo da camada é dependente da
orientacao cristalografica dos gréos da superficie do material.

Palavras-chave: nitretacdo a plasma, Inconel 718, superligas de niquel.



ABSTRACT

DERING, Eduardo, WERNER, Paulo. Estudo dos parametros da nitretacédo a plasma
no Inconel 718. 2016. 85 f. Monografia (Bacharelado em Engenharia
Mecanica) — Universidade Tecnoldgica Federal do Parana. Curitiba, 2016.

Nickel superalloys, such as Inconel 718, are known for their excellent mechanical
properties and corrosion resistance at high temperatures and aggressive
environments. However, when submitted to thermochemical treatments in order to
enhance tribological properties, like wear resistance, these materials can display a
reduction in their characteristic properties. With that in mind, this research’s goal is to
evaluate the influence of plasma nitriding time and temperature in Inconel 718’s
microstructure and hardness. To do so, several specimens were nitrided for 4 h, 8 h
and 27 h, in temperatures of 400 °C, 450 °C and 500 °C. Afterwards, the superficial
hardness of these samples was measured, microhardness profiles were determined
and x-ray diffractometry (XRD) and energy-dispersive spectroscopy (EDS) analysis
were conducted in order to determine the phases and precipitates formed in the
nitrided layer, as well as scanning electron microscopy (SEM) to determine the case
depth and to evaluate the layer morphology. From the analysis performed, it was
concluded that the plasma nitriding treatment of Inconel 718 resulted in the formation
of nitrided layers for all of the cycles, resulting in case depths of 8.5 um in average and
a four-fold increase in the surface hardness. Moreover, the increase in treatment time
and temperature resulted in an increase of superficial microhardness and layer
thickness, although this trend is negligible when results are associated to
measurement uncertainty. It was also concluded that the layer observed in all nitriding
conditions is formed by an upper region composed by S phase, austenite and CrN,
and a lower region most likely containing S phase, austenite and nitrides with lower
quantities of nitrogen such as Cr2N. The quantity of each component, mainly in the
upper layer, is temperature dependent. Finally, the formation of the nitrided layer was
found to be linked to the crystallographic orientation of the grains on the material
surface.

Keywords: plasma nitriding, Inconel 718, nickel superalloys.
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Capitulo 1 - Introdugéo 15

1 INTRODUGAO

O presente trabalho foi desenvolvido em parceria com uma companhia
multinacional do ramo de Oleo e Gas, onde surgiu a motivacao inicial para resolucio
da situacdo problema estudada. Para preservar a confidencialidade dos dados
internos da empresa, seu nome ndo serd mencionado neste trabalho. Com o objetivo

de facilitar a leitura, a empresa sera identificada e citada como Empresa A.

A motivacédo para desenvolvimento do projeto surgiu do desejo da equipe em
estudar tratamentos térmicos realizados em superligas de niquel, aliado a demanda
tecnolégica da Empresa A por maior dominio das caracteristicas do Inconel nitretado

para aplicagdo em seus equipamentos.

Estudos semelhantes a este foram desenvolvidos anteriormente por
pesquisadores de outras instituicdes e paises, como Aw, et al. (1996), Singh e Meletis
(2006), Skarra (2011) e Chollet, et al. (2013). Com esta pesquisa, pretende-se iniciar
os estudos de tratamentos térmicos em superligas de niquel na UTFPR, em parceria
com a Empresa A.

A Empresa A, em um dos seus projetos, desenvolveu um equipamento
especificando Inconel 718 como material de uma haste roscada, devido a
possibilidade desta entrar em contato com fluido de produg&o. Normativamente, exige-
se a utilizacdo de materiais resistentes a corrosdo e a fragilizagdo por hidrogénio
nestas aplicacfes, gracas a exposicdo a ambiente agressivo, conforme normas API
6A 20th ed. (2010) e NACE MRO0175 / 1SO 15156-1 (2015). No entanto, quando da
concepc¢ao do equipamento, levantou-se a possibilidade de ocorréncia do fenémeno
de galling na regido roscada da haste que interagia com a contraporca também de
Inconel. A fim de se melhorar a resisténcia ao desgaste na regido de contato, a
Empresa A especificou um tratamento de endurecimento superficial da rosca da haste

pelo método da nitretacéo a plasma.

Concomitantemente, a matriz da Empresa A conduziu estudo em pecas de
Inconel 718 nitretadas e constatou que estes componentes estdo sujeitos a queda na
resisténcia a corrosdo apos a nitretacdo em certas faixas de temperatura (SKARRA,
2011). A Empresa A conduziu estudos de corrosdo proprios e confirmou a hipotese

levantada pela empresa matriz. A partir dos resultados, concluiu-se que o
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equipamento atende aos requisitos de projeto, porém sua aplicacdo em outras

situacdes € restrita.

Devido a auséncia de conhecimento mais aprofundado sobre a nitretacdo de
Inconel por parte da Empresa A, o processo ndo tem sido especificado pela
Engenharia. Essa pretericdo do tratamento acarreta potencial perda de
competitividade e reducdo das opcdes de solucdes para problemas tecnoldgicos

enfrentados pela empresa.

Definiu-se o objetivo geral do trabalho, limitando-se com ele o escopo da

pesquisa, como:

Desenvolver estudo inicial do processo de nitretacdo a plasma em Inconel 718,
avaliando a influéncia de parametros do processo nas caracteristicas finais desta
liga, por meio da caracterizagdo da camada nitretada e da microdureza.

A partir do objetivo geral, estabeleceram-se 0s objetivos especificos enumerados

abaixo.

1. Submeter amostras de Inconel 718 a nitretacdo a plasma, variando o0s
parametros de temperatura e tempo de tratamento;

2. Avaliar efeito da temperatura e do tempo de tratamento na dureza superficial
e espessura de camada do Inconel 718 nitretado;
Estudar a camada nitretada quanto a morfologia e fases formadas;

4. Avaliar propriedades de microdureza da regido nitretada e compara-las com

as do nucleo e do Inconel 718 nao tratado;

5. Comparar propriedades e microestrutura obtidas nas diferentes condi¢des

controladas ao processo especificado pela Empresa A.
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2 FUNDAMENTAGAO TEORICA

Neste capitulo, far-se-a uma revisdo da literatura técnica quanto aos conceitos
fundamentais para a compreenséao deste trabalho de pesquisa. Objetiva-se apresentar
0 que ja foi estudado sobre o tema, fornecendo o embasamento tedrico para as

analises a serem desenvolvidas.

2.1 Ligas Metélicas Baseadas em Niquel

Desenvolvidas em 1876 para uso inicial em sistemas de refrigeracdo, as
superligas ganharam rapidamente grande espaco nas industrias naval, aeronautica,
aeroespacial, petroquimica e outras que trabalham com substancias abrasivas,
corrosivas ou produtos a altas pressdes (SKARRA, 2011). Na industria de Oleo e Gas,
tanto para aplicagbes no continente quanto em alto mar, as superligas séo
amplamente utilizadas devido as suas caracteristicas de elevada resisténcia

mecanica, resisténcia a corrosédo e a oxidacao a altas temperaturas (AW, et al., 1996).

O termo “superliga” é aplicavel a uma grande variedade de materiais a base de
ferro, niquel ou cobalto, bem como aqueles formados por complexas combinacdes
destes elementos com cromo. As porcentagens em peso de cada elemento variam e,
dependendo de qual é predominante, classificam-se os materiais em: superligas a
base de ferro, superligas a base de niquel e superligas a base de cobalto. Outros
elementos de liga presentes sdo o tungsténio, molibdénio, tantalo, nidbio, titanio e
aluminio (ASM INTERNATIONAL, 1989). Neste trabalho, foca-se especificamente nas

superligas de niquel. Os termos “superligas a base de niquel”, “superligas de niquel’

e “ligas de niquel” s&o comumente utilizados como sinénimos.

Dentro desta familia, chamam especial atencdo 0s materiais que contém
guantidades significativas de cromo em sua composi¢cdo, sendo ele o principal
responsavel pelas caracteristicas anticorrosivas imprescindiveis para a maioria das

aplicacoes a que estas ligas se destinam.
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Com relacéo as superligas de niquel contendo cromo, porém, Singh e Meletis
(2006) fizeram em seu estudo uma ressalva importante: estes materiais nao
apresentam propriedades satisfatorias de resisténcia ao desgaste, compromentendo

sua utilizacao em situacdes que envolvem contato, especialmente entre metais.

Microestruturalmente, as superligas de niquel apresentam matriz austenitica —
solucéo solida de metais ou intermetalicos em um metal base de estrutura cubica de
face centradas (CFC) — denominada fase y (CHOLLET, et al.,, 2013). Além desta
matriz, podem estar presentes elementos precipitados em fases, dependendo do
mecanismo de endurecimento empregado e composicao da liga (SPECIAL METALS,
2015). Estes mecanismos e fases serédo abordados na sequéncia.

2.1.1 Mecanismos de endurecimento e fases precipitadas

As superligas de niquel sdo endurecidas tanto por solucdo solida como por
precipitacdo. O primeiro mecanismo é comum a todas as superligas e ocorre quando
a matriz dissolve um elemento adicional no estado soélido, o que provoca
endurecimento (ASM INTERNATIONAL, 1989).

O mecanismo de endurecimento mais efetivo, porém, é a precipitacdo de fases
intermetalicas a partir da solucdo sdlida, sendo as principais fases formadas
conhecidas como y’ (CFC tipo Nis(Ti,Al)) e y” (tetragonal tipo NisNb). Além destas,
carbetos também podem ser formados (ASM INTERNATIONAL, 1989).

A Tabela 1 apresenta caracteristicas dos precipitados destas superligas.

Tabela 1 - Constituintes comumente encontrados em superligas de niquel.

Fase Estrutura Cristalina Férmula Comentérios
Principal fase precipitada na maioria das
v CFC NizAl superligas & base de niquel; tamanho
Nis(Al, Ti) varia com tempo de exposicdo e
temperatura.

Principal fase precipitada no Inconel 718;
precipitados y” sdo particulas coerentes

v Tce NisNb em formato de disco formadas nos
planos {100}; fase metaestavel.

Observada em Inconel 718

superenvelhecido; forma-se por reacdo

NisNb (5) Ortorrémbica NisNb celular a baixas temperaturas de

envelhecimento e por precipitacdo
intergranular a altas temperaturas de
envelhecimento.

Fonte: Adaptado de ASM International, 1989.
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A precipitacédo da fase y”, como a que ocorre no Inconel 718, é interessante do
ponto de vista das propriedades mecanicas a quente. Superligas de niquel com nidbio,
por exemplo, apresentam resposta retardada ao endurecimento por precipitacdo, o
gue favorece significamente sua soldabilidade. Isto ocorre porque o calor da solda n&o
é capaz de induzir endurecimento superficial e, consequentemente, gerar trincas pos-
solda (ASM INTERNATIONAL, 1989).

Vale ressaltar, observando-se a Tabela 1, que o superenvelhecimento de agos
gue precipitam a fase y”, formando a fase 8, reduz significativamente a resisténcia
mecanica do material (ASM INTERNATIONAL, 1989).

Para obtencdo de superligas endurecidas por precipitacdo, empregam-se

tratamentos térmicos de solubilizacédo e envelhecimento, detalhados na secédo 2.1.2.

2.1.2 Solubiliza¢&o e envelhecimento

O método mais usual empregado industrialmente para a fabricacdo de superligas
de niquel endurecidas por precipitacdo (em inglés, age hardening ou precipitation
hardening) é o tratamento de solubilizacdo seguido de envelhecimento. As superligas
de niquel sdo materiais com composicdo quimica complexa, que formam tipos
diversos de precipitados. E de se esperar, portanto, que o tratamento de solubilizac&o
seja mais complexo do que para ligas binarias. Nao obstante, neste texto, explicar-se-
a o tratamento para um sistema binério, a saber Ni-Nb (niquel-niébio), no intuito de

definirem-se os fundamentos do processo.

De acordo com Callister (2007), dois requisitos sdo fundamentais para que o
processo de endurecimento por precipitacdo seja viavel: consideravel solubilidade
maxima de um elemento em outro e queda rapida desta solubilidade com a reducéo
da temperatura. Ambas as condi¢ces sao observadas na Figura 1, da relagéo entre

Ni e a fase NisNb (y”), indicadas pelos elementos em vermelho.

A descricdo a seguir foi adaptada de Callister (2007). A primeira etapa do
processo de endurecimento por precipitacdo € a chamada fase de solubilizagéo ou
supersaturacdo, na qual todos os atomos de soluto sédo dissolvidos para formar uma
solucdo solida de fase unica. Considera-se a liga com composi¢do Co, apresentada
na Figura 1. O tratamento consiste em aquecer o material até uma temperatura dentro

do campo (Ni), como To, e manté-lo neste patamar até que toda fase y” esteja
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dissolvida. Em seguida, resfria-se o material até a temperatura T1 de forma a evitar
qualquer difusédo ou formacgéo da fase y”. Desta forma uma condi¢do de nao-equilibrio

€ atingida, em que uma solucéao solida supersaturada (SSS) de Ni e Nb esta presente
em Ti1.

Porcentagem Atémica de Niobio
10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

e ey an ey —— et

2200 4

Temperatura °C

[ [,

Ty ey

£ R R kT L e v T Ty
0 C)_'rm ® 20 . _ed 40 50 60 70 80 90
NI C Cu

Figura 1 — Diagrama de fases binéario Ni-Nb (niquel-niébio).
Fonte: Adaptado de ASM International, 1989.

A etapa seguinte do processo é denominada precipitacdo ou envelhecimento.
Nesta, a solucéo sdlida supersaturada de Ni é aquecida até uma temperatura dentro
da regido da mistura de fases (Ni) + y”, como T2, na qual as taxas de difusdo de y”
tornam-se significativas. Os precipitados da fase y” comegam, entdo, a se formar
como particulas finas dispersas com composi¢ao Cy;,nb. APOS 0 tempo apropriado
para envelhecimento, o material é resfriado até a temperatura ambiente. O ciclo do

tratamento de endurecimento por precipitagdo é apresentado na Figura 2.
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Caso uma temperatura que promove precipitacao e crescimento de precipitados
seja mantida por tempos elevados, ha o risco de ocorréncia do fendmeno de
superenvelhecimento, caracterizado pela reducéo da resisténcia mecanica e dureza
do material (ASM INTERNATIONAL, 1989), (CALLISTER, 2007).

Tratamento térmico Tratamento térmico
de supersaturacao de precipitacao
A A
[ i "
TO + / +-
- IIII «+—— Tempera
5 /
3
® / v
2 /
E_ |1
& Ty | frem f > \
/ / \
| \
T ! -
Tempo

Figura 2 — Grafico de temperatura versus tempo mostrando as fases de solubilizacéo
(supersaturacdo) e envelhecimento (precipita¢do).
Fonte: Adaptado de Callister, 2007.

As faixas tipicas de tratamento apresentadas tanto pela ASM International (1989)
como pela Special Metals (2016), para o Inconel 718, sd0: Tsolubilizagdo = 980 °C,
tsolubilizagao = 1 h e resfriamento ao ar, enquanto para o envelhecimento temos

Tenvelhecimento = 720 °C € tenvelhecimento = 8 h, com resfriamento dentro do forno.

2.1.3 Aplicacdes naindustria de Oleo e Gas

Na industria de Oleo e Gas, as superligas de niquel encontraram espaco gracas
principalmente as suas propriedades anticorrosivas. A medida que a exploracéo de
petréleo atinge profundidades cada vez maiores, caso, por exemplo, do Pré-Sal, os
desafios tecnologicos se intensificam. De forma geral, tem-se buscado explorar
reservatorios com ambientes bastante agressivos, que apresentam quantidades
significativas de Hz2S, CO2 ou sal em suas composi¢cdes (CERRUTI, 2016). Para tais
ambientes, classificados como Sour Service, normas como a NACE MR0175 (2015),
amplamente utilizada pela industria de petroleo, determinam que se deve empregar
as chamadas ligas CRA (Corrosion Resistant Alloy), dentre as quais encontra-se o

Inconel.
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Algumas aplicag0es tipicas das superligas de niquel na industria de petréleo séo:
revestimento de tubulagc6es de fundo de poco e onde haverd passagem de fluido de
producao, elementos de seguranca criticos, elementos da cabeca de poco e arvores
de natal molhadas (ANMSs), valvulas, dutos, vasos de presséo, anéis de vedacao,
trocadores de calor, entre outros equipamentos (CRAIG e SMITH, 2011). Exemplos
praticos dessas aplicagBes podem ser observados na Figura 3 (a) e (b): a primeira
apresenta um processo de deposicdo de Inconel por soldagem de revestimento
(denominado comumente de cladding) aplicado a tubulac¢des; a segunda apresenta

um selo de vedacio metalico utilizado em equipamentos de Oleo e Gas.

(@) (b)

Figura 3 — Aplicacdo de Inconel na industria de petréleo (a) no revestimento de tubulacbes e
(b) na confeccdo de elementos de vedacdo metélicos.
Fonte: (a) Ogramac; (b) Empresa A.

2.1.4 Inconel 718

Dependendo dos elementos de liga presentes, as superligas de niquel séo
divididas em diferentes séries, conforme mostra a Figura 4. A série Inconel é
caracterizada por apresentar em sua composicdo principalmente niquel e
aproximadamente a mesma quantidade de cromo e ferro. Pequenas quantidades de

titanio, aluminio, molibdénio e niébio também estdo presentes (SKARRA, 2011).

O Inconel 718 é classificado como uma superliga a base de niquel endurecida
por precipitacdo, sendo a principal fase formada a y”. Seus diferenciais sdo a
combinacdo de elevada resisténcia a corrosdo e resisténcia mecanica, aliadas a
excelente soldabilidade, incluindo resisténcia a fraturas pos-solda (SPECIAL

METALS, 2016). A composicao quimica deste material € apresentada na Tabela 2.
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Figura 4 — Séries das superligas de niquel, com destaque para o Inconel 718.
Fonte: Skarra, 2011.

Tabela 2 — Composig¢do quimica do Inconel 718 (% em peso).
C Si Mn P S Co Cr Mo Ni Cu
0,022 0,03 0,02 <0,005 <0,0010 0,05 17,84 2,98 52,9 0,01

Ti Nb Al B Pb Bi Fe
0,98 4,99 0,44 0,0024 <0,0001 <0,00003 19,73

Fonte: Villares Metals.

Observam-se teores consideraveis de molibdénio (Mo) e nidbio (Nb), além do
predominante cromo (Cr). Segundo a ASM (2010), a presenca destes elementos de

liga na microestrutura gera os efeitos apresentados na Tabela 3.

Tabela 3 — Efeitos dos elementos de liga em superligas a base de niquel.

Elemento Efeito

Cromo (Cr) Resisténcia a oxidacao, resisténcia a corrosao por enxofre
Molibdénio (Mo) Endurecimento por solucéo sélida

Ni6bio (Nb) Endurecimento por precipitacdo

Fonte: Adaptado de ASM, 2010.

A partir da composig¢éo quimica e das caracteristicas dos tratamentos térmicos
para o estado de fornecimento, esperam-se propriedades mecanicas préximas as da
Tabela 4, fornecidas pelo fabricante Special Metals (2016). Além destas, apresenta-
se na Figura 5 a relacdo entre algumas propriedades mecéanicas do material e a

temperatura de trabalho.
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Tabela 4 — Propriedades mecanicas de barras de Inconel 718 solubilizado e envelhecido.

Tensédo de Tenséo de escoamento

A Dureza
- Diametro ruptura (a 0,2%) 1
Condigdo [mm] minima [MPa (ksi)] [HRC (HV)]
[MPa (ksi)] Min Max Min Max

Solubilizado e 12,7a76,2
Envelhecido (inclusive) 1034 (150) 827 (120) 965 (140)

Fonte: Adaptado de Special Metals, 2016.
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Figura 5 — Propriedades mecéanicas do Inconel 718.
Fonte: Adaptado de Special Metals, 2016.

O comportamento do Inconel quando submetido a tratamentos térmicos em
atmosferas inertes pode ser observado na Figura 6, que apresenta a curva TTT deste
material. Para a liga estudada, a curva demonstra que a fim de se obter uma SSS é
necessario que o resfriamento ocorra antes de 101 h, o que representa uma taxa de
resfriamento de aproximadamente 37,5 °C/min.
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Figura 6 — Diagrama TTT para o Inconel 718.
Fonte: Adaptado de ASM, 2010.

1 Valores convertidos a partir dos valores em HRC utilizando-se a Tabela 3 da norma ASTM E-140 (ASTM, 2002).
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2.2 Galling

O fendbmeno de desgaste por galling é resultante do contato deslizante e seco
entre dois materiais (VITOS, et al., 2006 apud ASM, 1992). Tal fendmeno ocorre pela
adesao do material menos duro na face do material oposto, dando inicio a formacéao
de “galls”, ou cascas, que deterioram as superficies de contato pelo aumento do atrito
(VITOS, et al., 2006). Como constatado na secdo 2.1, as superligas de niquel sao
caracterizadas pela baixa resisténcia ao desgaste, contribuindo para a ocorréncia de
galling em aplicagbes como a descrita na situagéo problema da se¢éo 1. Desta forma,
deve-se buscar tratamentos capazes de melhorar as propriedades de resisténcia ao
desgaste destas ligas e, conjuntamente, preservar suas excelentes propriedades de

resisténcia mecanica e a corrosao.

Prado (2004) estudou o desgaste por galling em ligas resistentes a corrosao
aplicadas na industria de Oleo e Gas pela comparacdo da resisténcia ao galling em
pares de materiais dissimilares submetidos ao contato seco. Mindivan e Mindivan
(2013) estudaram a influéncia da nitretacdo a plasma do Inconel 600 nas taxas de
desgaste do material. A Figura 7 apresenta a morfologia da trilha de desgaste do
Inconel 600 antes e apOs a nitretacdo a plasma obtida utilizando microscopia
eletrbnica de varredura (MEV). Apesar de relatar um aumento discreto na dureza
superficial do material, os autores concluiram que a nitretacao foi capaz de reduzir as

taxas de desgate do Inconel 600, como demonstra a figura.

(a) (b)
Figura 7 — Imagens de MEV dos perfis de desgaste para o Inconel 600 (a) antes e (b) ap6s a
nitretacdo a plasma.
Fonte: Mindivan e Mindivan, 2013.
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2.3 Nitretacao

2.3.1 Introducéao

26

Desenvolvida inicialmente como um método de tratamento superficial em acos e

ferros fundidos, a nitretacdo consiste no processo de difusdo termoquimica de

nitrogénio nascente sobre a superficie de uma liga metalica (PYE, 2003). A

funcionalidade do processo de nitretacdo, portanto, esta relacionada a solubilidade do

nitrogénio na matriz metalica que se deseja tratar. A Figura 8 traz o diagrama de

equilibrio Ni-N (niguel-nitrogénio), ilustrando as diferentes fases formadas em funcao

da temperatura e do percentual de nitrogénio na microestrutura. Observa-se nesta

imagem que a solubilidade de nitrogénio no niquel € extremamente baixa

(representada pela solucao sélida Ni[N]). Pequenas concentra¢des de nitrogénio séo

suficientes para ocasionar a formacdo do nitreto estavel NisN. De acordo com Pye

(2003), o controle da difusédo de nitrogénio é critico para o sucesso do processo.
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Figura 8 — Diagrama de equilibrio Ni-N (niquel-nitrogénio).
Fonte: Adaptado de Fonovic, 2014.



Capitulo 2 - Fundamentagédo Tedrica 27

2.3.2 Nitretacado a plasma

O processo de nitretacdo a plasma é realizado numa céamara onde o ar
atmosférico é substituido por uma atmosfera nitretante, usualmente constituida de
uma mistura de gas nitrogénio (N2) e gas hidrogénio (Hz2) a baixa presséo (1 a 10 torr).
Essa mistura gasosa € ionizada pela descarga de um potencial elétrico formado entre
a camara (anodo) e a peca (catodo) (ALVES JUNIOR, 2001). A mistura gasosa
ionizada com alta condutividade elétrica € denominada de plasma e € constituida de
ions positivos, elétrons e atomos neutros, como mostra a equacao (1). Em
temperaturas e pressdes préprias, o plasma adquire uma aparéncia luminescente
caracteristica (CHAPMAN, 1980).

Ny g+ e~ = Nigy + Nygy + 2e~ (1)
O conjunto da camara, bomba de vacuo, fonte de gases e fonte de tenséo (que
pode ser de corrente continua ou alternada) é denominado de reator de plasma, como
ilustra a Figura 9. No processo, 0os parametros que devem ser controlados séo
basicamente: tensdo, densidade de corrente elétrica, pressdo, temperatura,
composicdo atmosférica e tempo de tratamento (PYE, 2003).

Camara de processamento

avacuo \_\_\_\\ -
Peca \\

__ Fonte
de tenséo

Entrada de gases
do processo
(nitrogénio,
argonio)

4@7

Bomba de
vacuo

Figura 9 — Esquema simplificado de um reator de plasma.
Fonte: Adaptado de Pye, 2003.

Algumas das vantagens da nitretagcéo a plasma em relagéo as outras técnicas (a
gas, em banhos de sais, etc.) sdo: menores temperaturas de tratamento, maior
controle e uniformidade da camada nitretada, menor tempo de tratamento, menores
custos de operacdo e menor impacto ambiental causado (ALVES JUNIOR, 2001),
(PYE, 2003).



Capitulo 2 - Fundamentagédo Tedrica 28

Na nitretacdo de acos, a microestrutura tipica resultante € caracterizada pela
presenca de uma camada de compostos na superficie da peca, de uma zona de
difusdo e do nucleo do material, como ilustra a Figura 10 (PYE, 2003). A camada de
compostos consiste principalmente de nitretos de ferro do tipo FesN (y’) e Fe2-3N (g),
ou uma combinacdo dos dois tipos na matriz do aco. A camada de difusédo é uma
regido onde os atomos de nitrogénio sdo incorporados aos intersticiais da rede
cristalina do aco, ou, na forma de nitretos precipitados dispersos finamente
(EDENHOFER, 1974 apud ITAL, 2008). Além do Fe, os principais elementos de liga

formadores de nitretos séo titanio (Ti), vanadio (V), cromo (Cr) e molibdénio (Mo).

Camada de compostos

Camada de difusao

Zona de transi¢ao

___________________ N

Nucleo do material

Figura 10 — Estrutura tipica das camadas de nitretagcédo de acos.
Fonte: Adaptado de Pye, 2003.

Segundo o modelo proposto por Pye (2003), o mecanismo de formacéo da
camada de compostos €, em linhas gerais, de nucleacao e crescimento. O processo
comecga a ocorrer na superficie, quando se nucleiam os primeiros nitretos, que
crescem e aumentam em concentracdo. Com o passar do tempo de tratamento, novos
nitretos, mais ricos em nitrogénio, podem precipitar na superficie. Eles também
crescem e, se dado tempo suficiente, a camada nitretada torna-se compacta com os
nitretos dispersos na regido superficial. Para casos em que o material precipita mais
de um tipo de nitreto, com diferentes teores de nitrogénio, a configuracdo usual da
camada € o nitreto mais rico em nitrogénio na regiao mais préxima da superficie e o
mais pobre logo abaixo. Esta situacao € ilustrada na Figura 11, apresentando-se o
mecanismo de formag&o da camada para uma liga contendo ferro, cujos precipitados,
Y’ e €, sao nitretos de ferro com diferentes teores de nitrogénio.
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Figura 11 — Mecanismo de formac&o da camada de compostos com diferentes nitretos.
Fonte: Pye, 2003.

2.3.3 Sputtering

O sputtering, ou pulverizacdo catddica, € uma técnica comumente empregada
antes da nitretagdo com o objetivo de limpar a superficie das pecas, facilitando a
penetragdo do N e aumentado a qualidade dos resultados obtidos. Além disso, a
técnica possibilita remover camadas de passivacdo formadas em alguns materiais,
sendo por isso essencial no tratamento de acos inoxidaveis e superligas de niquel,
por exemplo (SKARRA, 2011).

O processo caracteriza-se por um bombardeamento de ions de hidrogénio e / ou
argobnio sobre a superficie do material anteriormente ao inicio da nitretacdo. Como
apontado por Reis (2011), a utilizacdo de hidrogénio como uUnico agente de limpeza

no sputtering € pouco efetiva devido a seu reduzido peso molecular.
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2.3.4 Nitretacao de Inconel

O Inconel 718 é considerado um material dificil para ser processado por
nitretacao devido a baixa solubilidade do nitrogénio no niquel e & formacéo da camada
de protecédo superficial de 6xidos (camada de passivacado) que impede a passagem
de nitrogénio para a superficie do material. Nestes casos, como explicado, €&

necessario a realizacao do sputtering.

2.3.4.1 Mecanismo geral de formagdo da camada nitretada

Num processo analogo ao que ocorre nos acos, a difusdo de nitrogénio no
substrato das ligas de niquel da origem a uma camada superficial. Esta difusdo ocorre
principalmente nas proximidades dos elementos de liga como titanio (Ti), vanadio (V),
niobio (Nb), manganés (Mn) e cromo (Cr) nas proximidades dos contornos de gréo.
Quando a frente da camada de difusdo supera o limite de dissolucdo de nitrogénio
nas regides proximas aos elementos de liga, ocorrera a difusdo de nitrogénio para a
proxima regido onde haja estes elementos (SKARRA, 2011). Na regido mais proxima
a superficie, a concentracao de nitrogénio podera atingir a supersaturacdo e causar a
formacdo de uma fase distorcida conhecida como austenita expandida (comumente
denominada na literatura de fase S). A distorcdo da fase austenitica na superficie
acarreta no surgimento de campos de tensdo que aumentam a dureza superficial e
alteram as propriedades tribologicas das ligas (DONG, 2010). Contudo, a fase S
formada é considerada metaestavel e podera se transformar em precipitados mais
estaveis caso a energia de formacdo de nitretos seja atingida (SINGH e MELETIS,
2006). Nesse caso, 0 nitrogénio que antes estava presente na fase metastavel ira se
recombinar com os elementos de liga e ocorrera a precipitacao de nitretos. A presenca
de cromo na composi¢ao do Inconel propicia a formacgao de nitretos como o CrN e
Crz2N, uma vez que € grande a afinidade entre cromo e nitrogénio. A formacéo destes
nitretos é prevista no diagrama binario Cr-N (cromo-nitrogénio) da Figura 12 (FRISK,
1991) e confirmado nas analises por DRX da Figura 13, para temperaturas a partir de
400 °C (KAHRAMAN e KARADENIZ, 2011) e da Figura 14, para altas temperaturas
(MAKISHI e NAKATA, 2004). Nota-se na Figura 12 os diferentes teores dos nitretos

de cromo, sendo o CrN mais rico em nitrogénio do que o Cr2N.
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Figura 12 — Diagrama de fases Cr-N (cromo-nitrogénio).
Fonte: Adaptado de Frisk, 1991.
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Figura 13 — Andlise por DRX de amostras: ndo tratada, nitretada a 400 °C e a 450 °C por 6h.
Fonte: Adaptado de Kahraman e Karadeniz, 2011.
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2.3.4.2 Caracteristicas da fase S e formacgéo de precipitados

Dong (2010) apresentou ampla reviséo critica da literatura sobre a formacéo e
propriedades da fase S em ligas Fe-Cr, Co-Cr e Ni-Cr, descrevendo tal fase como:
Uma fase metaestavel, livre de precipitados, supersaturada pela presenca de
elementos intersticiais e extremamente dura, que pode ser obtida a baixas
temperaturas com a introducdo de N ou C em substratos de estrutura CFC
com certa quantidade de elementos formadores de nitretos / carbetos (como
o Cr). (DONG, 2010)
A identificacdo da fase S pode ser feita na microscopia Optica pelo seu aspecto
branco, indicando auséncia de ataque quimico e relacionado a um possivel aumento

da resisténcia a corrosao desta fase (DONG, 2010), como demonstra a Figura 15.
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Figura 15 — Tipica camada composta por fase S com microidentagcdes de dureza Knoop.
Fonte: Adaptado de Sun, et al., 2010.

Jing, et al. (2016) também realizaram estudos em Inconel 718 e identificaram a
formacdo da fase S em amostras tratadas a temperaturas de até 475 °C e tempos de
até 8 h. Para temperaturas e tempos mais elevados, os autores propuseram a

decomposicéo da fase S buscando estabilidade, conforme equagao (2).

S—> y+CrN 2)
Onde S é a fase S (austenita expandida); y é a fase de austenita do substrato; e

CrN € o nitreto de cromo precipitado.

Jing, et al. (2016) e Dong (2010) notaram que a fase S a baixas temperaturas
pode apresentar bandas de deslizamento que seguem a orientacdo dos grdos do
substrato, como apresenta a Figura 16. Estas bandas sdo um indicativo de
deformacdo plastica durante a formacdo da fase, causadas pela presenca de
intersticiais na estrutura cristalina. Além disso, o fato das bandas e contornos de gréo
na fase S seguirem a orientacao dos graos do substrato indica que na formacao dessa

fase ndo estao presentes processos de nucleagéo e crescimento (DONG, 2010).

Camada Nitretada

S

Bandas de Deslizamento

Substrato

20.0kV 14.9mm x4.00k SE(M)

Figura 16 — Camada nitretada obtida em Inconel 718 evidenciando as bandas de deslizamento.
Fonte: Adaptado de Jing, et al., 2016.
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A formacgéo de nitretos esta diretamente ligada a temperatura critica de

precipitacdo, que varia de acordo com a liga tratada (CHOLLET, et al., 2013).

Dependendo dos parametros utilizados, a microestrutura esperada podera conter a

fase S, precipitados numa matriz de niquel e quantidades limitadas de nitrogénio em
solugéo, como ilustra a Figura 17 (MAKISHI e NAKATA, 2004).

Nitrogénio

l | Superficie

Y

Nucleo, y

Superficie Superficie

vy

i

Matriz da camada
nitretada saturada *

(a) Inicio da introducgéo de
nitrogénio na liga

|

Camada
nitretada
Matriz da d
(reducao

em nitrogénio Fases metaestaveis no contelido de E;_-Jn-i;_--_:"’ |;-\..!._Lr.- 1V
elementos de liga)
Nitretos precipitados
Ncleo, y Nicleo, y (estaveis, particulas
4 "' maiores)
(b) Nitretagao a baixa temperatura (c) Nitretacao a altas temperaturas

Figura 17 — llustrag@o da camada nitretada em ligas de niguel para baixas e altas temperaturas.
Fonte: Adaptado de Makishi e Nakata, 2004.

Estudos da camada nitretada apdés a decomposicdo total da fase S,

apresentando morfologia compacta composta essencialmente por nitretos, foram

desenvolvidos por Borowski, et al. (2009). Os autores fizeram andlises de EDS da

superficie até o substrato para identificarem os compostos presentes, tracando o perfil

apresentado na Figura 18. Para camadas compostas primordialmente de nitretos, eles

observaram que ha pouco niquel, enquanto demais elementos de liga estdo presentes

em maiores quantidades, possivelmente na forma de precipitados. Concluiu-se desta

analise que a presenca de niquel na camada indica que ndo ha apenas nitretos em

sua composicao.

Peso %

0

——

0.00 1.40 281 421
um

5.62

7.02 8.43 9.83

Figura 18 — Distribuicdo de elementos da camada nitretada ao substrato.
Fonte: Adaptado de Borowski, et al., 2009.
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Em seus estudos sobre o Inconel 690 nitretado, Leroy, et al. (2001) apresentou
ponderagdes interessantes quanto a formacdo da camada nitretada. Em concordancia
com outros autores, Leroy atestou a formacédo da fase de austenita expandida na
regido superficial das amostras. O autor identificou, porém, que a regido nitretada
poderia dividir-se em diferentes camadas, conforme a reatividade do plasma. Na
regido superior da camada, Leroy encontrou teores de nitrogénio de 17 a 20% de peso
atbmico; em uma camada intermediaria, de 17 a 10%; e, por fim, numa pequena
camada de difuséo, valores abaixo de 10%. Imagem de MEV discriminando as duas
primeiras camadas é apresentada na Figura 19. A camada de difusdo nesta imagem
€ muito pequena para ser identificada. Outros autores que também evidenciaram a
formacdo de camadas duplas no Inconel foram Kahraman e Karadeniz (2011). A
proposta destes € que a camada superior seria composta primordialmente por CrN e

a inferior por Cr2N.

Camada nitretada superior

Camada nitretada inferior

Figura 19 — Microestrutura do Inconel nitretado apresentando diferentes camadas na regido
nitretada.
Fonte: Leroy, et al., 2001.

2.3.4.3 Propriedades do Inconel 718 nitretado

Aw, et al. (1996) relacionaram as propriedades do Inconel 718 nitretado como
microdureza, profundidade de camada, acabamento superficial, topografia e
coeficiente de atrito, com os parametros do processo de nitretacdo, a saber
temperatura, tempo e atmosfera nitretante (N2:Hz). Algumas das curvas obtidas no
estudo sdo apresentadas na Figura 20. Os autores concluiram que a microestrutura
do material nitretado apresentou precipitacdo de cromo na forma de CrN em todas as
condi¢cdes de nitretacdo, sendo este o principal responsavel pelo endurecimento

superficial da liga tratada. A dureza maxima foi obtida a 600 °C (1290 HK) e
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correspondeu a trés vezes a dureza do ndcleo da amostra, conforme mostra a

Figura 20 (a).

Outra conclusdo do estudo foi que a profundidade de camada diminuiu com o

aumento da temperatura de tratamento. Os autores sugeriram como possivel causa

para este fendbmeno o aumento da remocao de material pelo efeito do sputtering,

decorrente da maior energia no impacto dos ions. Este aumento da remogéo poderia

ser tdo grande gque superaria a taxa de deposicdo de nitrogénio na microestrutura. Da

analise da Figura 20(d), os autores observaram uma queda abrupta da microdureza

entre superficie e nucleo das amostras nitretadas, resultante da forte interacdo do

nitrogénio com os elementos de liga, formando nitretos na camada.
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Figura 20 — Relacéo entre as propriedades do Inconel 718 com os parametros do processo de
nitretacdo: (a) temperatura; (b) tempo; (c) atmosfera; e (d) perfil de microdureza.
Fonte: Adaptado de Aw, et al. 1996.

Singh e Meletis (2006) submeteram Inconel 718 a nitretagéo a plasma utilizando

um processo chamado de “processamento assistido por plasma intensificado” (IPAP),

com patamares de temperatura variando entre 450 e 490 °C, pressao de 0,05 Torr,

por 3 horas. As amostras nitretadas apresentaram uma camada de aproximadamente

4 um constituida de austenita expandida e nitretos. A dureza superficial das amostras
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nitretadas foi quatro vezes maior do que das amostras sem tratamento. A Figura 21
mostra a micrografia obtida em MEV para a amostra nitretada, evidenciando a camada
superficial de 4 um formada. Além da observacdo da camada nitretada, os autores
ainda constataram que o tratamento por plasma € capaz de evidenciar os contornos

de grao da microestrutura, como apresentado na Figura 22.

KN "!.’.’ Yokl }
Figura 21 — Morfologia do Inconel 718 nitretado por IPAP (450 °C / 3h) vista no MEV.
Fonte: Adaptado de Singh e Meletis, 2006.

Figura 22 — Comparagé&o entre microestrutura do Inconel 718 em (a) estado de fornecimendo e
(b) apds a nitretacéo por plasma, evidenciando nitidez dos contornos de grdo na superficie.
Fonte: Singh e Meletis, 2006.
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3 MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo apresentar-se-do0 detalhes dos materiais utilizados,
caracteristicas operacionais da pesquisa realizada e a metodologia empregada a fim

de se atingir os objetivos tracados na Sec¢éao 1.

3.1 Materiais

As amostras de Inconel 718 utilizadas neste trabalho foram obtidas a partir de
uma barra de dimensdes ©25,4 x 400 mm da liga, fornecida para o estudo pela
empresa Multialloy. A composicado quimica do material € apresentada na Tabela 2,
secdo 2.1.4 (p. 23), conforme certificado de matéria-prima presente no Anexo A. O

material foi fornecido como barra solubilizada e envelhecida.

3.2 Descricao da Metodologia

As etapas seguidas no trabalho de pesquisa sédo apresentadas no fluxograma da
Figura 23. Este contempla apenas as etapas operacionais e de posterior analise, ndo
sendo de interesse incluir aguelas ligadas a planejamento, definicdes de processos e

variaveis e estudos prévios.

3.3 Justificativa da Metodologia

A metodologia selecionada para aplicacdo nesse trabalho foi baseada naquela
adotada pela vasta maioria dos estudos sobre nitretacdo de superligas de niquel e
ligas austeniticas, como Singh e Meletis (2006), Reis (2011), Skarra (2011) e Chollet,
et al. (2013). Um planejamento detalhado dos experimentos propostos é apresentado

a sequir.

3.4 Planejamento e Execuc¢do dos Experimentos

A partir dos objetivos e escopo definidos, planejaram-se e executaram-se 0s
tratamentos e analises de interesse. As sec¢des a seguir apresentam o detalhamento

destas etapas da pesquisa.
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2 As figuras, tabelas e demais elementos ndo-textuais que ndo possuirem referéncia explicita ao autor sdo de autoria

propria da equipe.
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3.4.1 Definicdo de varidveis controladas

S8o muitas as variaveis presentes no processo de nitretacdo a plasma, com
efeitos diversos nas ligas de Inconel. Com base nas comparacdes feitas por Aw, et al.
(1996) e no comportamento do Inconel encontrado por Singh e Meletis (2006), Skarra
(2011) e Chollet, et al. (2013), apresentados na secao 2.3.4.3 (p.35), em andlises
semelhantes a que este trabalho se propde, determinou-se que as varidveis do

processo cujo efeito seria analisado seriam: tempo e temperatura de tratamento.

A definicdo dos valores de tempo e temperatura estudados foi feita com base
nos parametros utilizados e resultados obtidos nos trabalhos supracitados, nos
valores usualmente encontrados na industria e nas especificacdes da Empresa A,

tendo em vista os objetivos especificos tracados. Os valores definidos foram:

e Tempos:4h,8he27h;
e Temperaturas: 400 °C, 450 °C e 500 °C.

Com base nos parametros dos tratamentos, determinou-se o numero de
amostras e a identificacdo das mesmas. Previu-se a preparacéo de 4 corpos de prova
para cada condicdo. No total, foram confeccionados 29 corpos de prova (28 tratados
e 1 em estado de fornecimento), com dimensdes aproximadas de ©25,4 x 5 mm,

divididos nos 7 ciclos de tratamento apresentados no Quadro 1.

Temperaturas
EF 400 °C 450 °C 500 °C
EF 1 amostra - - -
CICLO 400-4 CICLO 450-4 CICLO 500-4
(7)) 4 h =
o 4 amostras 4 amostras 4 amostras
o
GE, CICLO 400-8 CICLO 450-8 CICLO 500-8
Pt 8h -
4 amostras 4 amostras 4 amostras
CICLO A
27'h i i ) 4 amostras

Quadro 1 — Mapeamento de tempos, temperaturas e identificacdo das amostras.

3 Amostras conforme especificagdo Empresa A.
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A atmosfera do processo foi mantida constante para todos os ciclos, exceto o
Ciclo A, e foi selecionada com base nos resultados obtidos por Aw, et al. (1996),

apresentados na Figura 8(c), sendo o valor definido:
60% N2 + 40% H2

A atmosfera do Ciclo A seguiu a especificacdo da Empresa A, sendo:
15% N2 + 85% H2

A pressao estipulada no reator foi de 3 Torr (aprox. 400 Pa).

3.4.2 Planejamento e preparacdo das amostras

Uma vez obtida a barra de Inconel 718, cortaram-se amostras regulares
conforme especificado no planejamento e preparam-se suas superficies até o
polimento para realizagdo da nitretagdo. Cortaram-se os discos obtidos na metade,
utilizando-se 3 meio-discos e um completo por ciclo de nitretagcdo, conforme
apresentado na Figura 24.

Figura 24 — Amostras preparadas para nitretagéo.

3.4.3 Sputtering

Conforme apresentado na sec¢ao 2.3.2, superligas de niquel formam camada de

passivacao, que precisa ser removida antes da nitretagdo por meio do sputtering.

Para realizacdo deste processo, empregaram-se 0s parametros utilizados por
Reis (2011) que indicaram promover limpeza satisfatéria nos materiais. Optou-se por
uma atmosfera rica em argonio, para garantir a melhor eficiéncia do processo. Os

parametros utilizados sao apresentados na Tabela 5.

Tabela 5 — Par@metros utilizados no processo de sputtering.

Variavel Valores
Presséo 400 Pa (3,0 torr)
Temperatura 300 °C
Tempo 1 hora
Fluxo 200 sccm
Tenséo de Pico 500 V

Atmosfera 80% Ar + 20% H>
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3.4.4 Nitretacdo a plasma

As nitretacdes a plasma foram realizadas no Laboratério de Plasma da UTFPR.
Uma ilustracdo da configuracdo do reator utilizado e seus principais componentes é
apresentada na Figura25. Em (1) estdo representados os fluximetros com
multimetros conectados e instalados na tubulacdo dos gases Ar, N2 e Hz, em (2) a
vélvula de entrada dos gases no reator, em (3) tem-se uma valvula com abertura para
atmosfera, em (4) o medidor de pressao conectado a um multimetro (M), em (5) o
termopar, também conectado a um multimetro (M), em (6) a bomba de vacuo, em (7)
a fonte de tenséo pulsada, em (8) a valvula de controle da bomba de vacuo, em (9) a
parede de borossilicato da camara de nitretacdo, em (10) o porta-amostras, em (11) a

tampa do reator e sua janela para visualizagdo da camara.

{6)

Figura 25 — llustracdo do reator a plasma e seus componentes.
Fonte: Adaptado de Ital (2008).

A fonte de tensédo utilizada € uma fonte pulsada com regulagem da tenséo de
saida (300 a 700V, em intervalos de 100V), com ajuste de pulsos de picos de liga (Ton)
e desliga (Toff) em intervalos de 25 a 1000 ps. Os gases utilizados neste reator (Hz, Ar

e N2) possuem pureza de 99,999%.
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Antes da execucgao da nitretacéo, fez-se a limpeza de todos os componentes
internos da camara. Com o reator preparado e as amostras montadas, reduziu-se a
pressdo da camara até 10 Torr de forma a garantir a estanqueidade do reator. Na
sequéncia, fez-se uma limpeza gasosa interna com entrada de gas Hz, fechamento da
bomba de vacuo até uma pressdo um pouco inferior & pressdo atmosférica e nova
abertura da bomba, repetindo-se estes passos por 3 vezes. Prosseguiu-se com a
execucdo do sputtering com os parametros indicados na Tabela 5. Ao término do
processo de sputtering, ajustou-se a tenséo da fonte para 700 V e os tempos de pulso
para atingir o patamar de temperatura do ciclo de nitretagdo em questao. Ao se atingir
a temperatura desejada, fez-se o ajuste dos demais parametros conforme Tabela 6.
A Figura 26 traz uma imagem das amostras no reator durante o processo. Ao término
da nitretacao, foi realizado o resfriamento das amostras ajustando-se os valores de
pulso ligado (Ton) para o valor minimo e (Toff) para o valor maximo, com tensdo minima

e atmosfera rica em H2 até temperatura aproximada de 100°C.

Tabela 6 — Pardmetros utilizados na nitretac&o a plasma.

Variavel Valores
Presséao 400 Pa (3,0 torr)
Temperatura Variavel conf. ciclo
Tempo Variavel conf. ciclo
Fluxo 200 sccm
Tensao de Pico 700 V
Atmosfera 60% N2 + 40% H2

Plasma

= Amostras

Figura 26 — Amostras no reator durante a nitretacao.

A nitretacdo conforme o Ciclo A foi realizada por uma empresa subcontratada da
Empresa A, conforme as especificacdes da contratante. A curva do tratamento térmico

€ apresentada no Anexo B.
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3.4.5 Técnicas experimentais

3.45.1 Durezada superficie e microdureza

Ensaios de dureza foram realizados utilizando o microdurémetro Shimadzu
Microhardness Tester HMV2, disponivel no Laboratério de Materiais do DAMEC da
UTFPR. A medicdo da dureza superficial e ao longo da secdo transversal das
amostras foi feita utilizando-se penetrador Knoop com carga de 0,4903 N (HKO,05),
com tempo de aplicacéo de 10 s. A dureza superficial das amostras foi calculada pela
meédia de 3 medicbes distribuidas aleatoriamente na superficie da amostra. Os perfis
de microdureza foram determinados por medi¢cdes ao longo da secéo transversal das
amostras nitretadas. Conforme orientacdo da norma ASTM E384-16, todas as
medicdes de microdureza ao longo da sec¢do transversal foram realizadas em
amostras polidas e sem ataque quimico, respeitando-se também o distanciamento
minimo recomendado em relacdo a superficie e entre identacbes (ASTM, 2016). O
posicionamento das medigdes foi realizado com a utilizagdo de micrometro digital com

resolucdo de 1 um, acoplado a mesa de trabalho do microdurémetro.

3.4.5.2 Preparacdo metalogréfica

Para permitir a analise da superficie da secéo transversal das amostras, 1 (uma)
amostra de cada ciclo foi cortada utilizando-se cortadeira metalografica de precisao
Struers modelo Miniton, com disco diamantado. Na sequéncia, as amostras foram
embutidas a quente com baquelite, lixadas em lixadeiras rotativas nas granas 150,

220, 320, 400, 600 e 1200 mesh e polidas com suspenséao de alumina 1 pm.

A fim de se viabilizar a analise por microscopia, tanto 6ptica como eletronica, das
superficies das amostras, buscou-se um reagente capaz de revelar a microestrutura
do Inconel 718. Alguns trabalhos revisados que analisaram as superficies do Inconel,
como o de Vander Voort (2003), utilizaram como reagente a glicerégia — solucéo
preparada de HNOs, HCI e glicerol na propor¢cédo 1:3:2. A norma ASTM E407-07
também apresenta esta solu¢gdo como uma opg¢éao viavel para o ataque (ASTM, 2015).

Optou-se, portanto, por utilizar tal reagente, obtendo-se resultados satisfatérios.
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3.45.3 Microscopia 6ptica e microscopia eletrénica de varredura

Para caracterizacdo dos aspectos morfolégicos da microestrutura das amostras
utilizaram-se as técnicas de microscopia Optica e microscopia eletrénica de varredura
(MEV). Para a microscopia Optica foi utilizado microscopio Olympus BX51 com
sistema de aquisi¢do de imagem acoplado ao computador, disponivel no Laboratorio
de Materiais do DAMEC da UTFPR. Foram obtidas imagens da secao transversal de
1 (uma) amostra para cada ciclo de tratamento. Para a microscopia eletrbnica de
varredura foi utilizado MEV disponivel no Centro Multiusuario de Caracterizacédo de
Materiais (CMCM-CT) da UTFPR, modelo Carl Zeiss / EVO MA 15 com detectores de
elétrons retroespalhados (BSE) e elétrons secundarios (SE). Foram analisadas 2
(duas) amostras para cada ciclo de tratamento: uma da superficie e outra da sec¢éo
transversal. As amostras de secédo transversal foram metalizadas com recobrimento
por vaporizacao de ouro antes da analise no MEV. Juntamente com a analise de secao
transversal das amostras no MEV, executou-se andlise quimica da camada nitretada
através da técnica de espectroscopia por energia dispersiva (EDS), com a utilizacéo
de detector EDS Oxford X-Max de 20 mm? acoplado ao MEV.

3.4.5.4 Difratometria de raios-X (DRX)

A fim de realizar a identificacdo das fases presentes do material em estado de
fornecimento e apds o processo de nitretacao, realizou-se ensaio de difratometria de
raios-X (DRX) em 1 (uma) amostra de cada ciclo de tratamento. O modelo do
difratbmetro de raios-X utilizado € o Shimadzu XRD-7000, com fonte de 3 kW e tubos
geradores de raios-X de cobre, disponivel no CMCM-CT. A faixa de angulo de
varredura 26 estabelecida foi de 30 a 100° e velocidade de varredura de 2° por minuto.

Para obtencéo dos perfis, utilizou-se angulo de incidéncia rasante de 5°.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo serdo discutidos os resultados das andlises realizadas a fim de
atingir o objetivo de estudar o comportamento do Inconel 718 nitretado em diferentes

condicles, avaliando as caracteristicas da camada nitretada e sua microdureza.

4.1 Anélise Geral da Camada Nitretada

Antes de tratar das propriedades mecanicas das amostras nitretadas e a
relacdo destas com os parametros da nitretacdo, far-se-do analises das camadas
obtidas, buscando propor explicacdes para as caracteristicas observadas. O principal

objetivo desta secdo é embasar as discussdes a serem realizadas.

4.1.1 Aspecto superficial e formacgdo da camada

Analisando-se inicialmente a camada nitretada vista de topo, a primeira
observacdo a ser feita relativa a microestrutura é que, como constataram Singh e
Meletis (2006) e conforme apresentado na secéo 2.3.4.3 (p.35), amostras de Inconel
submetidas a nitretacdo tém seus contornos de gréo visiveis mesmo sem ataque
quimico. Este fenbmeno decorre principalmente da precipitacdo de nitretos nos
contornos, favoraveis para tal por serem regides de grande energia (CALLISTER,
2007). A Figura 27 permite comparacdo entre uma amostra em estado de
fornecimento atacada com glicerégia e uma amostra nitretada do ciclo 500-4 sem
ataque quimico. A nitidez dos graos da peca nitretada, mesmo sem ataque, indica a

presenca de precipitados na estrutura.

(@) (b)

Figura 27 — Microestruturas das amostras observadas em microscopio 6ptico evidenciando
precipitacdo nos contornos de grédo das amostras (a) em estado de fornecimento, atacadas
com glicerégia e (b) do ciclo 500-4, sem ataque quimico.
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A formagéo de precipitados fica ainda mais evidente nas imagens de topo da
superficie nitretada obtidas no MEV. A Figura 28 apresenta o aspecto superficial das

amostras nos ciclos de temperatura mais altas e mais baixas, para diferentes tempos.
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Figura 28 —Imagens de MEV indicando aspecto superficial da camada nitretada e formacao de
precipitados para os ciclos: (a) 400-4; (b) 400-8; (c) 500-4; e (d) 500-8.

Observa-se na Figura 28, assim como nas imagens de microscopia Optica da
Figura 27, que os nitretos precipitam-se preferencialmente nas regides de contorno
de grdo. Da comparacéo entre as imagens, nota-se um claro aumento na quantidade
de nitretos precipitados tanto com o aumento da temperatura, quanto do tempo. Os
pontos de nucleacdo dos nitretos e seu crescimento sdo também evidentes na
imagem, o que corrobora a explicacdo de formacdo da camada nitretada feita na
secdo 2.3.2 (p.27), isto €, que o inicio da precipitacdo de nitretos ocorre na superficie
por meio de nucleacdo em regides com energia disponivel — normalmente nos
contornos de gréo — seguida pela propagacdo dos precipitados para regides mais

internas.
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Ainda mais interessante é perceber nestas imagens que a formacao da camada
nitretada aparenta estar fortemente relacionada a orientacédo cristalografica dos graos
na superficie. A Figura 29 permite observar que 0s nitretos encontram-se apenas em
alguns graos, provavelmente aqueles que possuem direcbes mais favoraveis ao seu
crescimento. Este fenbmeno aponta para uma camada n&do-compacta, com graos
onde h& predominancia de precipitados e grdos onde o dominio € de outra fase, cuja
natureza sera discutida nas secdes subsequentes. Desta analise, conclui-se que a
orientacdo dos graos na superficie influencia a formacdo da camada nitretada para o

Inconel 718.

Crescimento

Orientagéo Cristalografica

Nucleagédo 3
Favoravel

o

Nt : e
S0 ﬂ T e )

. 3 e a o sy X
20 pm

EHT =20.00 kV Signal A = NTS BSD Date :21 Oct 2016 [F

IFPR

WD = 8.0 mm Mag= 200KX

Figura 29 — Imagem de MEV da superficie da amostra do ciclo A indicando que a precipitacao
estarelacionada a orientagao cristalografica.

4.1.2 Fases e precipitados formados

A observacéao de topo das amostras permite analisar o aspecto geral da camada,
inferir mecanismos para sua formacgéao e correlacionar o aumento da temperatura e do
tempo de tratamento com a precipitacdo de nitretos. Ela ndo € capaz, porém, de
determinar a natureza dos precipitados formados ou a frequéncia de sua ocorréncia.
N&o é possivel saber também, apenas da observacéo das microestruturas, qual a fase
presente nos graos onde ndo se observam precipitados. Os ensaios de DRX e EDS

podem auxiliar analises desta natureza.

A fim de melhor identificar e caracterizar as fases e precipitados formados na
camada nitretada, sdo apresentados abaixo (Figura 30 a Figura 37) os resultados da
aplicacao da técnica de difratometria de raios-X nas amostras para os diferentes ciclos

de nitretagao.
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Figura 30 — Difratograma de raios-X para a condicéo EF.

950
900
850+
800+
7504
700
650
600
5504
500+
450
4004
3504
3004
250
200
1504
1004

504

Intensidade

A fasey
W CIN
@ fase S

A
A8 asa A AN A AN SN g A/\A/\AAAN]\”\M

4000 50.00 60.00 2 70.00 80.00 90.00

Figura 31 — Difratograma de raios-X para o ciclo 400-4.
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Figura 32 — Difratograma de raios-X para o ciclo 450-4.
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Figura 33 — Difratograma de raios-X para o ciclo 500-4.
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Figura 34 — Difratograma de raios-X para o ciclo 400-8.
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Figura 35 — Difratograma de raios-X para o ciclo 450-8.
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Figura 36 — Difratograma de raios-X para o ciclo 500-8.
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Figura 37 — Difratograma de raios-X para o ciclo A.

A partir dos padrdes de difratometria de raios-X obtidos, constata-se
predominancia da fase y na amostra em estado de fornecimento, com picos definidos
em 20 igual a 43,5°, 50,6°, 70,4° e 90,3°. A formacéo de precipitados de CrN na camada
nitretada, conforme constatado na Figura 28 (p. 47), € confirmada nos picos presentes
em todos os ciclos de nitretagdo em 26 igual a 37,5°. Para os ciclos nas temperaturas
de 400 °C e 450 °C, observa-se que ha um pico em 20 igual a 41,5° correspondente a
formacdo da austenita expandida. Com o aumento da temperatura para 500 °C, este
pico é bastante atenuado. A presenca da fase S também pode ser percebida por meio
do alargamento dos picos da fase y, especialmente o localizado a 43,5°, nitido para
os ciclos de 400 °C e menos pronunciado conforme as temperaturas aumentam. E
possivel afirmar, portanto, que com o aumento da temperatura de nitretacdo ha uma

tendéncia de intensificacdo dos picos de nitreto de cromo com concorrente atenuagao
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dos picos da fase S. Esta alegagéo estad em acordo com os resultados apresentados
nos trabalhos de Leroy, et al. (2001), Singh e Meletis (2006) e Jing, et al. (2016) e
corrobora a hipétese da decomposicdo da fase metaestavel em fase y e nitretos

formulada na equacéao (2) (p.33).

Ao compararem-se os difratogramas dos diferentes ciclos ao do ciclo A, observa-
se que este apresenta picos mais bem definidos de nitreto de cromo. Além disso, nota-
se a presenca de um pico em 20 igual a 41,5° que, junto ao alargamento do pico de
Y, estdo relacionados a presenca de fase S, ainda que menos pronunciados do que
nos demais ciclos. Destas constatacdes, infere-se que o processo de decomposicao
da fase S estd em estagios avancados, porém ndo concluido, mesmo apdés 27 h de

tratamento.

Uma analise complementar utilizando técnica de espectroscopia por energia
dispersiva (EDS) foi utilizada para auxiliar na identificagdo dos elementos quimicos
presentes na camada nitretada dos diferentes ciclos de nitretacdo. Apesar da técnica
de EDS possuir limitagbes e ndo possibilitar uma anélise quantitativa de elementos
qguimicos leves (N e C, por exemplo), é possivel utiliza-la para uma analise qualitativa
da presenca de elementos quimicos com maiores pesos atdmicos, principalmente os
elementos de liga presentes no Inconel 718. A Figura 38 apresenta uma imagem
obtida por MEV para a amostra 400-8, com destaque para a regido onde o detector
EDS foi posicionado para analise. A Figura 39 apresenta o espectro obtido na anélise
para a amostra em questao. Ja a Figura 40 apresenta o resultado do EDS obtido para

a amostra do ciclo A.

Figura 38 — Imagem obtida por MEV da amostra 400-8 destacando a camada nitretada e a
regido de andlise por EDS.
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Figura 39 — Espectro obtido por EDS para a amostra 400-8.
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Figura 40 — Espectro obtido por EDS para a amostra A.

Os espectros apresentados evidenciam em ambas as amostras a presenca de
elementos de liga (Nb, Mo, Ti e Al) na camada nitretada, fendmeno observado nos
espectros de todas as condicdes de nitretacdo. E possivel que estes elementos
estejam presentes na camada de trés maneiras distintas: em solugéo soélida nas fases
y ou S, na forma de precipitados primarios de Inconel 718, como y” (Tabela 1, p.18)
ou na forma de nitretos. Para amostras de 400 °C e 450 °C, ha presenca predominante
de Ni, Fe e Cr. A existéncia destes elementos na camada, aliada a auséncia de nitretos
de Ni ou Fe nos difratogramas, apontam para a presenca das fases y e S na regido
analisada. Ja para as amostras de 500°C ha predominancia de Cr e demais elementos
de liga, com significante reducédo na presenca de Ni e Fe, indicando que a regiao
analisada é constituida principalmente por nitretos, de acordo com o que foi observado
por Borowski, et al. (2009), conforme secéo 2.3.4.2 (p.32).
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4.1.3 Morfologia da secdo transversal

Finalizadas as analises microscopicas de topo, secdo 4.1.1 (p.46), e de fases
formadas e composicdo da superficie das camadas, secao 4.1.2 (p.48), a presente
secdo concluira a investigacdo dos aspectos gerais da camada nitretada por meio da
observacdo das secOes transversais das amostras de todos os ciclos nos

microscopios oOptico e eletrénico de varredura.

A primeira observacéao desta analise é que, em todas as condic¢des de nitretacéo,
a camada formada apresenta duas regides distintas, uma mais préxima da superficie
e outra logo abaixo. A Figura 41 demonstra as duas regides, denominadas camada

nitretada superior e camada nitretada inferior.

_— Camada Nitretada Superior

/ Camada Nitretada Inferior

_— Substrato

2pm EHT =20.00 kV Signal A = SE1 Date 8 Nov 2016 E
WD = 85mm Mag= 7.00KX A PB

=

Figura 41 — Secéo transversal da amostra do ciclo A observada no MEV evidenciando a
camada nitretada e suas duas regides distintas.

O mecanismo de formacdo da camada foi explicado na secdo 2.3.2 (p.27) e
revisitado no final da secdo 4.1.1 (p. 46). A presenca de uma camada dupla é
justificada, na Figura 1l (p. 29), pela presenca de precipitados mais ricos em

nitrogénio na superficie e de menor teor do elemento na regido mais interna.

O aspecto da camada dupla, porém, variou com os diferentes parametros de
nitretacdo dos ciclos. Na Figura 42 apresentam-se as sec¢Oes transversais das
amostras de cada ciclo vistas no microscopio optico com a identificacdo das duas
regides de camada. Observa-se na Figura 42 (a) e (b) que para os ciclos de menor
temperatura (400 °C), a divisdo entre camadas ndo é téo nitida quanto para os ciclos
de maiores temperaturas da Figura 42 (c), (d), (e) e (f). Além disso, a espessura das
duas regides para os casos de 400 °C aparenta ser semelhante, enquanto para as

demais temperaturas, a camada superior € nitidamente maior do que a inferior.
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Figura 42 — Secéo transversal das camadas nos ciclos: (a) 400-4; (b) 400-8; (c) 450-4; (d) 450-8;

(e) 500-4; e (f) 500-8, vistas no microscopio 6ptico e destacando a camada dupla.

A definicdo do que representam as regides superior e inferior da camada
nitretada pode ser feita tomando-se por base os resultados da analise de fases da
secdo 4.1.2 (p.48) e conclusdes de pesquisas anteriores. Conforme apresentado nos
trabalhos de Singh e Meletis (2006), Chollet, et al. (2013) e Jing, et al. (2016), espera-
se que as superligas submetidas ao tratamento de nitretacdo apresentem formacao
da fase S (secado 2.3.4.2, p. 32). A identificagdo da fase S na microscopia pode ser
feita pelo aspecto esbranquicado que assume, mesmo apoés ataque quimico (DONG,
2010). Como demonstrou ainda Jing, et al. (2016), conforme aumenta-se o tempo e
temperatura de tratamento, espera-se que a fase S se decomponha, seguindo a
equacao (2) (p.33) e nela comecem a precipitar nitretos dos elementos de liga
presentes, como cromo, aluminio, titdnio e niébio. A regido de precipitacdo de nitretos
apresenta um aspecto mais escuro quando atacada, possivelmente pela reducéo da
resisténcia a corrosao decorrente da diminuicdo do teor de cromo em solugéao
(KAHRAMAN e KARADENIZ, 2011). Observou-se nos difratogramas da se¢éo 4.1.2
(p.48) a presenca de picos relacionados a fase S e a fase y, bem como indicativos de
precipitacdo de CrN, para todos os ciclos de nitretacdo. Lembrando que o angulo
utilizado nas analises de DRX foi rasante, espera-se que os difratogramas contenham

apenas as fases encontradas na camada mais proxima a superficie, isto €, na camada
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nitretada superior. Infere-se disto que a camada escura observada na Figura 42 é
composta pela fase S e um estado intermediario de sua decomposicdo em austenita
do substrato (y) e nitretos ricos em nitrogénio, principalmente o CrN.

A camada nitretada inferior ndo esta contemplada nas analises de DRX. Seu
aspecto esbranquicado, porém, sugere que predomine nela a fase S. Por ser uma
camada mais distante da superficie e, portanto, com menor teor de nitrogénio, &
plausivel afirmar que nesta regido haja menor incidéncia de nitretos. Mesmo havendo
alguns, espera-se que possuam menores teores de nitrogénio em sua composicao.
Sem as analises de DRX, ndo se pode afirmar com certeza a natureza dos possiveis
nitretos presentes, porém autores como Leroy, et al. (2001), Makishi e Nakata (2004)
e Kahraman e Karadeniz (2011) sugeriram que o principal precipitado formado nessa
regido seria 0 CraN. A formagdo de CroN para menores teores de nitrogénio

identificada no diagrama de equilibrio da Figura 12 (p.31) fortalecem esta hipétese.

Portanto, com base na analise apresentada, propde-se que a composicao das

camadas observadas seja predominantemente:

e Camada Nitretada Superior: S+y + CrN
e Camada Nitretada Inferior: S +y + X, 3N

Onde S é a fase S (austenita expandida); y € a fase de austenita do substrato;
CrN é o nitreto de cromo; e X¢,3N séo precipitados com menor teor de nitrogénio,
sendo X os elementos de liga formadores de nitretos presentes no Inconel 718 (Cr, Al,

Ti, etc.). Destes precipitados, acredita-se que o principal formado seja o CrzN.

O aspecto ndo muito bem definido da camada dupla para os ciclos de 400 °C,
associado ao tamanho semelhante das regides inferior e superior, sugerem que a
formacdo da camada superior € um fendbmeno difusivo que se inicia na superficie e
demanda tempo e energia, ocorrendo a partir da decomposicao da fase S. No caso
dos ciclos a 400 °C, o processo nao ocorre plenamente, uma vez que a energia
disponivel para formagéo de nitretos, relacionada a temperatura, € menor. Como a
presenca de fase S diminui em detrimento da formacao de nitretos, espera-se para
este caso que mesmo a camada superior contenha quantidade significativa da fase S,

por ser pequena e muito provavelmente nao conter tantos nitretos.
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Outra caracteristica das camadas que corrobora esta tese € apresentada na
Figura 43. Nela, observam-se bandas de deslizamento na regido da camada superior.
Estas bandas, altamente dependentes da orientacdo cristalografica, sao identificadas
nos ciclos de 400 °C e 450 °C. Leroy, et al. (2001) e Singh e Meletis (2006) associaram
a presenca destas bandas em tratamentos a baixas temperaturas a predominancia de
fase S na camada superior. Segundo 0s autores, as tensdes associadas a formacéo
desta fase supersaturada, com estrutura cristalina deformada pela presenca de
intersticiais de nitrogénio, acabam por deformar a regido, dando origem as bandas.
Para os ciclos de 500 °C, estes defeitos ndo foram observados, conforme mostra a
Figura 41 (p.54). Isto sugere que, nestes casos, a energia disponivel para formacéo
de nitretos e consequente decomposicdo da fase S na camada superior seja suficiente
para que a fase supersaturada encontre-se muito reduzida e as bandas de

deslizamento relacionadas a ela ndo mais sejam observadas.
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Figura 43 — Bandas de deslizamento evidenciadas na camada superior da amostra 400-8,
indicando predominéncia da fase S.

Por fim, ainda a partir das imagens das secdes transversais, pode-se notar a
presenca de defeitos na camada. Acredita-se que as tensdes presentes na regiao
sejam consideraveis, haja vista a existéncia de trincas superficiais, sub-superficiais e
lascamento, principalmente nos ciclos de 450 °C e 500 °C, apresentados na Figura 44.
Em geral, as falhas seguem os contornos de grdo do substrato. A presenca destes
defeitos sugere uma reducéo da resisténcia ao desgaste para altas temperaturas de
nitretacdo. Para que se obtenham conclusdes precisas quanto ao fenémeno, porém,

sdo necessarios estudos mais aprofundados da tribologia da camada nitretada.
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Figura 44 — Identificacédo de defeitos encontrados nas camadas nitretadas.

4.2 Avaliagdo das Propriedades da Camada

Feitas as consideracdes sobre a morfologia da camada nitretada, sua formacao,
fases presentes e arranjo geral, buscar-se-a agora descrever as propriedades
mecanicas medidas nas amostras nitretadas, relacionando-as sempre que possivel

com a microestrutura identificada na secao anterior.

4.2.1 Dureza superficial

Os resultados obtidos da medic&o de dureza superficial das amostras em todos
0s ciclos nitretados e no estado de fornecimento, média de no minimo trés medi¢cdes

e seus desvios padrao, sao apresentados no Quadro 2.
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Durezas Superficiais [HKO,05]

Temperaturas
EF 400 °C 450 °C 500 °C
EF
EF 319 + 10 - - -
ah ) CICLO 400-4 CICLO 450-4 CICLO 500-4
2 1129 + 102 1190 + 25 1334 + 68
o
£ 8h ) CICLO 400-8 CICLO 450-8 CICLO 500-8
= 1332 + 105 1376 + 107 1395 + 115
CICLO A
27 h ) ) i 1462 + 129

Quadro 2 — Durezas superficiais medidas (desvio padréo 95%).

A primeira observacao importante que se pode fazer a partir do Quadro 2, ao
compararem-se os valores médios de dureza, é que a superficie do material nitretado,
em qualquer dos ciclos, passou a ser aproximadamente quatro vezes mais dura do
que a do estado de fornecimento. No limite, a dureza maxima obtida ultrapassou o
valor de quatro vezes a da superficie ndo-tratada. Este resultado comprova a eficacia

do tratamento de nitretacdo para aumentar a dureza superficial do Inconel 718.

Analisando-se mais detalhadamente os dados expostos no Quadro 2, notam-se
desvios padrao da ordem de 10% do valor das médias. Estas incertezas de medicdo
estdo associadas a necessidade de se utilizar cargas baixas para o ensaio Knoop de
forma a ndo penetrar excessivamente na amostra, uma vez que se espera que a
camada nitretada possua em torno de 10 um, conforme indica a Figura 20 (d) (p. 36).
Em decorréncia do uso de cargas baixas, as identacdes de dureza superficial
resultaram em diagonais com dimensédo menor que 20 um. A norma ASTM E384-16
recomenda, para identagbes desta magnitude, que os resultados sejam usados
apenas para analises qualitativas porque se torna dificil identificar as extremidades da

identacdo e minimos desvios geram grandes alteracdes nos valores medidos.

Mesmo em uma analise qualitativa, porém, a partir da comparacédo da dureza
superficial entre ciclos de nitretacdo nota-se uma tendéncia de aumento da dureza
superficial tanto para temperaturas como para tempos maiores de processamento. A

propria observacdo das identacbes superficiais aponta para tal fendémeno,
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evidenciando a diminui¢cdo das marcacdes com o aumento dos parametros, conforme

apresentado na Figura 45.

Figura 45 — Tamanho aproximado das identa¢cdes nos ciclos: (a) EF; (b) 400-4; (c) 400-8; (d)
500-4; e (e) A.



Capitulo 4 - Resultados e Discussdes 61

Este endurecimento superficial era esperado, conforme discutido na secao
2.3.4.3 (p.35), devido a adicao de nitrogénio na microestrutura. Nos ciclos de menores
temperaturas — 400 °C e 450 °C — prop0e-se, como exposto na secdo 4.1.3 (p. 54),
gque a presenca de nitrogénio tenha levado a formacdo da fase S (austenita
expandida), principal responsavel pelo endurecimento superficial, e alguma formacao,
ainda que pouca, de nitretos na superficie. Conforme os tempos e temperaturas de
tratamento aumentam, acredita-se que o aumento da dureza esteja cada vez mais
relacionado a precipitacdo dos nitretos de elementos como cromo, aluminio, titanio,
nidbio. Vale ressaltar, porém, que apesar de promoverem o0 endurecimento da
microestrutura, estes nitretos podem estar diretamente relacionados a queda de
propriedades fundamentais para as superligas, como a resisténcia a corrosao
(SKARRA, 2011).

Para melhor comparar os efeitos dos parametros de nitretacdo na dureza
superficial, fizeram-se graficos relacionando temperatura e tempo de tratamento a

dureza, conforme apresentado na Figura 46 e na Figura 47, respectivamente.

Relacdo Dureza = Temperatura

1,600 —

®  Tempo=+4h
_ B  Tempo=&h

Dureza Superficial (HK0,05)
o0
=
[ ]
|

I:I _l T T T | T T T | T T T | T T T | T T T | T T T | T T T |
a0 400 420 440 4a0 430 =] 520
Temperatura (*C)

Figura 46 — Curvas relacionando dureza superficial com temperatura de tratamento, para
tempos de 4 h e 8 h. (Interpolac8es polinomiais de 12 ordem, R2 = 0,9128 para 4 h e R2=0,9992
para 8 h)
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Figura 47 — Curva relacionando dureza superficial com tempo de tratamento, para uma
temperatura fixa de 500 °C. (Interpolacgao linear, R2 = 0,8794)

Apesar das incertezas, nota-se uma tendéncia de crescimento do valor médio
das durezas superficiais, tanto para os aumentos de temperatura nos dois tempos
como para 0 aumento de tempo a 500 °C. E interessante notar a tendéncia de
crescimento da dureza com 0 aumento da temperatura muito proxima de linear,
demonstrada na Figura 46, ainda que com inclinacdo bastante suave. Tal fendmeno
indica que, para o intervalo de parametros estudado, a taxa de aumento de dureza é
pequena e mantém-se constante com o aumento da temperatura. A relacdo
tempo x dureza € percebida qualitativamente na propria Figura 46, notando-se que
para os ciclos de 8 h, a dureza foi maior do que dos ciclos de 4 h. Na Figura 47,
observa-se também um aumento de dureza com o aumento do tempo, porém menos
pronunciado. Vale ressaltar que nesta analise, o ciclo de 27 h (Ciclo A) é comercial e
foi realizado em condi¢cOes (atmosfera, reator, etc.) diferentes dos outros ciclos (se¢ao
3.4.1, p.40). Da comparacao deste ciclo com os demais, observa-se que o0 aumento
de dureza é pouco significativo frente ao grande aumento de tempo de tratamento,
necessariamente associado a um aumento de custos de processo. Tempos tao

elevados mostram-se, portanto, pouco vantajosos para o intervalo de analise.
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Ha ainda outra observacdo importante a ser feita da relacdo entre durezas
superficiais e parametros do tratamento, ligada também as caracteristicas da camada
estudadas na secdo 4.1 (p.46). Para as condicbes de nitretacdo nas quais foi
observada a formacdo de bandas de deslizamento — 400 °C e 450 °C, conforme
apresentado na secdo 4.1.3 (p.54) —a dureza superficial média € inferior a
apresentada pelo material onde ndo se observou a presenca das bandas (500 °C).
Espera-se que a presenca do defeito na camada nitretada possibilite maiores
deformacfes plasticas causadas por aplicacdo de forca localizada. A formacéo de
bandas de deslizamento decorrente da presenca da fase S mostra-se, portanto,
indesejada sob o ponto de vista das propriedades de dureza superficial do material.
Como, porém, as diferencas de dureza sdo pequenas, é importante pesar, Como no
caso do tempo, se temperaturas mais elevadas séo de fato vantajosas para obtencao

de melhores propriedades, caso o interesse seja somente o endurecimento superficial.

Concluindo a andlise desta propriedade, mesmo percebendo-se endurecimento
da camada tanto nas médias apresentadas no Quadro 2 (p.59), como nas identacdes
da Figura 45 (p.60) e nos graficos da Figura 46 (p.61) e Figura 47 (p.62), quando
associados os valores medidos as incertezas de medicdo e analisados os gréficos
criteriosamente, nota-se que a influéncia dos parametros de nitretacdo foi pequena
nos valores totais de dureza superficial obtidos e a diferenca de valores entre ciclos

foi pouco significativa.

4.2.2 Perfis de microdureza

Com o objetivo de estudar a variacdo da dureza da superficie em direcdo ao
nacleo, tracaram-se perfis de microdureza das amostras para cada ciclo de nitretacao.
Os resultados obtidos estdo divididos por ciclo nas secdes subsequentes. A
determinacdo da profundidade de camada endurecida através dos perfis foi feita
conforme especificacdes da norma ISO 2639. Como a norma especifica apenas
durezas Vickers para definir o fim da camada, uma aproximacao foi feita para dureza
Knoop, de forma a se obter um valor estimado da profundidade de camada. O valor
real de espessura da camada foi posteriormente medido com maior precisdo no MEV.
A Figura 48 demonstra a forma como foram feitas as identacdes na camada e
substrato a fim de se obter os valores para o perfil. Nesta Figura também € possivel

observar a clara reducéo da dureza conforme distancia-se da superficie da amostra.



Capitulo 4 - Resultados e Discussdes

Camada Nitretada

64

Figura 48 — Identacdes realizadas para determinacéo dos perfis de microdureza: (a) visdo

4221

Ciclo 400-4

geral; (b) detalhe da camada nitretada.
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O perfil obtido na nitretacéo a 400 °C por 4 h é apresentado na Figura 49. Neste

perfil, observa-se que a profundidade de camada obtida € de aproximadamente

7 £ 2 ym e a dureza maxima préxima a superficie € de 1129 HKO0,05.

Figura 49 — Perfil de microdureza para nitretacédo a 400 °C por 4 h.
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4.2.2.2 Ciclo 450-4
O perfil obtido na nitretacdo a 450 °C por 4 h é apresentado na Figura 50. Neste
perfil, observa-se que a profundidade de camada obtida é de aproximadamente

6 £ 2 um e a dureza maxima proxima a superficie é de 1190 HKO,05.
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Figura 50 — Perfil de microdureza para nitretacéo a 450 °C por 4 h.

4.2.2.3 Ciclo 500-4
O perfil obtido na nitretacdo a 500 °C por 4 h é apresentado na Figura 51. Neste
perfil, observa-se que a profundidade de camada obtida é de aproximadamente

8 £ 2 um e a dureza maxima proxima a superficie é de 1334 HKO,05.
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Figura 51 — Perfil de microdureza para nitretacéo a 500 °C por 4 h.
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4.2.2.4 Ciclo 400-8
O perfil obtido na nitretacdo a 400 °C por 8 h é apresentado na Figura 52. Neste
perfil, observa-se que a profundidade de camada obtida € de aproximadamente

6 £ 2 um e a dureza maxima proxima a superficie é de 1332 HKO,05.
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Figura 52 — Perfil de microdureza para nitretacéo a 400 °C por 8 h.

4.2.25 Ciclo 450-8
O perfil obtido na nitretacdo a 450 °C por 8 h é apresentado na Figura 53. Neste
perfil, observa-se que a profundidade de camada obtida é de aproximadamente

9 + 2 um e a dureza maxima proxima a superficie é de 1376 HKO,05.
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Figura 53 — Perfil de microdureza para nitretacéo a 450 °C por 8 h.
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4.2.2.6 Ciclo 500-8
O perfil obtido na nitretacdo a 500 °C por 8 h é apresentado na Figura 54. Neste
perfil, observa-se que a profundidade de camada obtida € de aproximadamente

10 + 2 um e a dureza maxima proxima a superficie € de 1395 HKO,05.
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Figura 54 — Perfil de microdureza para nitretacéo a 500 °C por 8 h.

4.2.2.7 Ciclo A
O perfil obtido na nitretacédo a 500 °C por 27 h é apresentado na Figura 55. Neste
perfil, observa-se que a profundidade de camada obtida € de aproximadamente

13 £ 2 ym e a dureza maxima proxima a superficie é de 1462 HKO,05.
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Figura 55 — Perfil de microdureza para nitretacéo a 500 °C por 27 h (Ciclo A).
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4.2.2.8 Comparagéo entre ciclos

Todas os perfis de microdureza apresentados acima foram agrupados em um

gréfico para facilitar a comparacao e analise. Este € apresentado na Figura 56.
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Figura 56 — Perfis de microdureza para todos os ciclos.

Da Figura 56, observa-se em um primeiro momento que apesar de haver

endurecimento da camada com aumento de tempo e temperatura de tratamento, 0s

perfis de microdureza comportam-se de maneira semelhante e os valores para os
ciclos 400-4, 450-4, 500-4, 400-8, 450-8 e 500-4 sdo bastante proximos entre si. Na
Figura 20 (d) (p.36), pode-se observar que Aw, et al. (1996) obtiveram resultados

semelhantes, notando que para os tempos de tratamento de 4 h e 9 h os perfis

praticamente se sobrepuseram. Conclui-se, portanto, que apesar das grandes

mudancas na morfologia da camada entre ciclos, discutidas na se¢éo 4.1.3 (p. 54), os

perfis de microdureza sofreram alteracbes pequenas, tanto na dureza como na

espessura de camada, para diferentes tempos e temperaturas.
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Outra observacao extraida da comparacgao entre perfis € que o Ciclo A destaca-
se dos demais, possuindo maior camada e maiores valores de dureza na camada.
Vale novamente destacar que este € um ciclo comercial, com parametros diferentes
dos demais (secdo 3.4.1, p.40). Desta forma, a andlise a ser feita limita-se a uma
comparacao geral das propriedades finais obtidas com as dos outros ciclos, ndo se
podendo concluir muito quanto a influéncia dos parametros. Com isto em vista, nota-
se que o Ciclo A se mostrou efetivo e vantajoso caso o0 objetivo do processo seja obter
durezas mais elevadas do que a do substrato a maiores distancias da superficie. Ndo
obstante, mesmo com significativo aumento do tempo de tratamento — de 8 h para
27 h — o0 aumento da camada, se comparado ao ciclo 500-8, esta em torno de 3 pum.
Cabe, portanto, uma avaliacdo criteriosa para determinar se o incremento nos custos

do processo compensa a mudanca nas propriedades obtida.

Por fim, observa-se ainda na Figura 56 que aparentemente a microdureza do
ndcleo para pecas nitretadas foi mais baixa do que nas pecas em estado de
fornecimento. Este resultado indicaria uma possivel ocorréncia do fenbmeno de
superenvelhecimento (item 2.1.2, p.19), caracterizado pela precipitacdo de fases de
menor dureza e consequente redugcdo da resisténcia mecanica do material. Uma
avaliagdo mais minuciosa, porém, utilizando cargas de dureza maiores (HV1) para
reduzir as incertezas relacionadas ao tamanho das identa¢des, demonstrou que as
durezas no nucleo mantiveram-se constantes em todas as condi¢cdes (proximas a

371 HV1), eliminando a hipétese de superenvelhecimento da liga.

4.2.3 Espessura

A medicdo da espessura de camada nitretada foi feita por meio da analise das
imagens obtidas tanto no MEV, exemplificada na Figura 57, como por microscopia
Optica, auxiliada pelos perfis de microdureza (secéo 4.2.2, p.63). Os resultados para
as espessuras totais, soma das camadas superior e inferior, sdo apresentados no
Quadro 3. Observa-se na Figura 58 que a camada nitretada néo € regular em toda
estrutura, variando sua espessura em até 2 ym. Associou-se, portanto, esta incerteza

as médias de espessura de camada do Quadro 3.
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Figura 57 — Imagens obtidas no MEV mostrando as espessuras medidas das camadas (a)
superior e (b) inferior para a amostra 500-8.

Espessuras de Camada [um]

Temperaturas
EF 400 °C 450 °C 500 °C
EF - - - -
ah ) CICLO 400-4 CICLO 450-4 CICLO 500-4
2 7.4+20 73+20 8,1+20
o
£ 8h ) CICLO 400-8 CICLO 450-8 CICLO 500-8
= 73+20 9,0+2,0 9,3+2,0
CICLO A
2rh ) ) i 11,4+ 2,0

Quadro 3 — Espessuras de camada totais para cada ciclo.

EHT =20.00 kV Signal A = SE1 Date :8 Nov 2016 l ' IF
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Figura 58 — Variacdo de espessura da camada nitretada na amostra do ciclo 400-4.
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Para melhor comparar os efeitos dos parametros de nitretacdo na espessura de

camada, fizeram-se graficos relacionando temperatura e tempo de tratamento a

espessura de camada, apresentados na Figura 59 a Figura 61.
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Figura 59 — Relacdo entre espessura de camada total e temperatura de tratamento, para
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Figura 60 — Relacédo entre espessura das camadas intermediarias formadas e temperatura de

tratamento para diferentes tempos de tratamento.
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Figura 61 — Relacdo entre espessura de camada e tempo de tratamento para uma temperatura
fixa de 500 °C.

Pode-se observar na Figura 59 que a temperatura de processamento, apesar de
exercer influéncia direta ha morfologia da camada e nas fases formadas, ndo afeta
significativamente a espessura de camada total. No entanto, € importante notar que
h& uma tendéncia de reducéo na espessura de camada inferior com o0 aumento da
temperatura, ao passo que ocorre um aumento da camada superior, como mostra a
Figura 60. Este fendbmeno, aliado as constatacdes de Skarra (2011) de que nitretos
como CrN precipitam mais e sdo mais estaveis a maiores temperaturas e Jing, et al.
(2016), de que camadas de nitretos crescem em detrimento de camadas de fase S,
corroboram a teoria proposta na secao 4.1.3 (p.54) de composicao das camadas. A
camada superior, por possuir maiores concentracdes de nitrogénio, tende a crescer
com o aumento de temperatura e propiciar a formacgéo de nitretos. A camada inferior,
por sua vez, mais pobre em nitrogénio, possui menores espessuras com o0 aumento
da temperatura em decorréncia da decomposicdo mais intensa da fase S em

precipitados estaveis.
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Na Figura 61, observa-se inicialmente um aumento da espessura de camada
total com o aumento do tempo, resultado esperado e discutido por outros autores,
conforme apresentado na secdo 2.3.4.3 (p.35). Nao foi observado, porém, como
proposto por Aw, et al. (1996), uma reducéo na espessura de camada para tempos

muito elevados.

Como discutido na sec¢éo de perfis de microdureza (4.2.2.8, p.68), a espessura
do ciclo A, ponto em 27 h da Figura 61, deve ser tomada para comparacdo com
cautela, por se tratarem de condicdes de nitretacdo muito diferentes das dos demais

ciclos.

Ainda da Figura 61, enquanto observa-se uma tendéncia de crescimento da
espessura da camada superior com o aumento do tempo de processamento, 0 mesmo
nao ocorre com a camada inferior, que permanece com sua espessura praticamente
constante. Novamente, como se espera para fendmenos difusivos, a difusédo do
nitrogénio ocorre mais facilmente na superficie do material, onde o gradiente de
concentracdo é maior, e aumenta com o tempo de processamento. Em contrapartida,
em regides mais interiores do material, a difusdo sé sera facilitada nas regides de

contorno de gréo, o que dificulta o crescimento da camada inferior.

Concluindo a avaliacdo das espessuras de camada, observa-se que, assim
como ocorreu com as durezas superficiais, apesar de haver uma tendéncia de
crescimento da camada com aumento de temperatura e tempo, considerando-se as
variagcOes de espessura em uma mesma amostra, a variagao para os diferentes ciclos

foi pouco significativa.
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5 CONCLUSOES

Este trabalho buscou estudar a nitretagcdo a plasma do Inconel através da

avaliacao da influéncia dos parametros do processo nas caracteristicas finais da liga.

As principais conclusdes da pesquisa, a partir dos objetivos tracados, foram:

1.

Para todos os ciclos estudados, a nitretagéo a plasma do Inconel 718 ocorreu
efetivamente, obtendo-se camadas nitretadas em todas as amostras com
espessuras em torno de 8,5 um e durezas superficiais cerca de quatro vezes
mais altas do que as das pecas nao-tratadas, em torno de 1300 HKO,05;

De maneira geral, aumento tanto do tempo quanto da temperatura causaram
incremento da dureza superficial média e da espessura de camada do Inconel
718. No entanto, considerando incertezas de medicdo, a influéncia da
temperatura e do tempo de tratamento na dureza superficial ndo é significativa
no intervalo considerado. Da mesma forma, com as incertezas e variagdes na
propria camada, a espessura de camada total teve aumento insignificante com
a variacao da temperatura e tempo de processamento no intervalo;

A camada nitretada obtida em todas as amostras € formada por duas regifes
distintas, sendo a mais proxima da superficie composta pelas fases S,
austenita e CrN e a mais interna muito provavelmente composta pelas fases
S, austenita e nitretos pobres em N, como o Cr2N. O tamanho da camada
superior e a quantidade de nitretos tém relacdo direta com a temperatura de
tratamento. A formacdo da camada nitretada demonstrou-se dependente da
orientacdo cristalografica dos graos na superficie. A presenca de CrN em
todos os ciclos pode ser um indicativo de queda na resisténcia a corrosao;
Os perfis de microdureza para as condi¢des estudadas foram similares, com
excecao do ciclo A, que apresentou maior dureza superficial e camada total

cerca de 3 um maior do que os demais ciclos;
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5. Paraociclo A, observou-se formagéo de uma regido rica em nitretos na parte
superior da camada e, na parte inferior, uma camada com aspecto similar a
dos demais ciclos. Embora o ciclo A tenha apresentado melhores propriedades
de dureza superficial e espessura de camada se comparado aos demais, 0s
beneficios alcancados sdo pequenos considerando-se o significativo aumento
de tempo de processamento e, consequentemente, dos custos.

5.1 Sugestdes para Trabalhos Futuros

A partir dos resultados obtidos e das conclusdes anteriormente expostas,
sugere-se para trabalhos futuros o desenvolvimento de pesquisas que abordem os

seguintes topicos:

1. Avaliar a resisténcia a corrosdo do Inconel 718 nitretado nas diferentes
condicBes de nitretacdo apresentadas;

2. Avaliar as propriedades tribologicas das diferentes camadas nitretadas obtidas
e sua influéncia na resisténcia ao desgaste do Inconel 718;

3. Estudar a influéncia da composicédo da atmosfera de nitretacdo na formacao
da camada nitretada;

4. Avaliar as condic¢@es criticas para estabilizacdo da fase S na camada nitretada
e estudar as suas propriedades mecanicas e triboldgicas.
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GVILLARES METALS o

CENTRO DE DISTRIBUIGAO - SUMARE - SP
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CONFORME EN 10204 31

NUMERO: 000000497905 Pag.:1/ 3 NOTAFISCAL No.: 000168382 ITEM DA NF: 000001 DATA: 11.06.2015

CLIENTE: 110684 - MULTIALLOY METAIS E LIGAS ESPECIAIS

PEDIDO DO CLIENTE / SEQUENCIA / ITEM: 15443-/

8187230 8183526001 lvovmamo VAT718A UNS NO7718

NORMAS ATENDIDAS | LINHA DE PRODUTO =
API 6A-718/ 12/2009,M40910 /Q,NACE MR0103 /2007.NACE MRO1751S0 15156-3 Laminados
DSSCHO‘ODOIIM’!HAL VILLARES COMPRIMENTO
\Barra Redonda Laminados DESE SEV VAT718A 22,22 2.000 /6.000 mm

PESO QUANT. | UNIDADE | PRODUTO TRATAMENTO TERMICO ACABAMENTO

19.200KG | 2 KG BARRA Solubiizedo e Envethecido Descascado Escurecido
Wi + ESR 5414188

Andlise quimica na kga

€ 0.022 Si0.03 Mn 0.02 P <0.005 $<0.0010 Co0.05 Cr17.64 Mo 2.98

Ni 52.9 Cu 0.01 T 0.98 Nb 4,99 Al0.44 B 0.0024 Pb <0.0001 Bl <0.00003
Se<00003 Ta<0.05 Mg00021  Ca00005  Fe19.65

Nb+Ta 504000

|Grau de Redugdo : 2530:1 .
| Specified vaiue (s 4 : 1 or above.

Ciclo de tratamento térmico

Ciclo 1: Solubilizago Forno 1: 07 Carga 1: 662
Temperatura 1: 1040,0 °C Tempo 1: 2,50 horas Resfriam. 1: Ar soprado
Furnace cakbration and temp 0 ing methods perf d in

accordance with AP! Standard 6A718 requirements: API 6A

Annex M.

All heat treatment cycles were monitored with contact thermocouples
See Annex "Heat Treatment Report”
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e RS,

Ciclo de tratamento térmico
Ciclo 2: Envelhecimento Fomo 2: 03 Carga 2: 504
Temperatura 2: 786,0 °C Tempo 2: 6,00 horas Resfriam. 2: Ar calmo J

Fumace calibration and temperature monitoring mathods performed in

MULTIALLOY| RASTREABILIDADE

NORMA /

accordance with API Standard 6A7 18 requirements: API 6A.
Annex M.

All heat treatment! cycles were od with the el
See Annex *Heat Treatment Report”®
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Macrografia ( Norma ASTM AGB04 )

Situagdo: Aprovado Severidade-cabega: TA2ABAMA Severidade-pé: 1A/2A3A/4A
Etchant: Aqua Regia.

M.  is 8PP d ding to AP! Standard 6A718 requirements.

Specified values:

Class 1 (Freckles): No worse than seventy A,
Class 2 (White Spots); No worse than seventy A

Class 3 (Radial Segregation): No worse than seventy A,
Class 4 (Ring Pattem): No worse than severity A.
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CONFORME EN 10204 3.1

NUMERO: 000000491905 Pag.:2 3 NOTAFISCAL No.: 000168382 |TEM DA NF: 000001 DATA: 11.06.2015

Microestrutura com Folos

Situagdo: Aprovado

-Position: Surface, 1/4 Thickness and Center.

-Etchant: Kalling's N°2.

-Microstructural evaluation for deletenous phases was performed
according to AP| Standard 6A718 and the matevial is approved.

No continuous networks of secondary phases along grain boundaries, no
delta phase and no laves phase was found.

No topological duplex grain size was found

-See annex "Microstructure Report”,

-Acceptance criteria:

« The microstructure shall be free from continuous networks of secondary
phases along grain boundaries or other unusual

microstructre foatures, except for individual, isolated grains that are
nol representative of the bulk of the uctwe. The p of
discrote, isolated particies of della phase or cartides is acceptabie,

- The microstructure shall be free from acicular delta phase except in
individusl, isolated grains that are not representative of the bulk

of the microstructure. In no case shall any individual grain be
\surrounded with aciculsr della phase,

- There shall be no Laves phase.

Tamanho de gréo { Norma ASTM E112 )

Suporficie: 4 ASTM Meio-ralo: 4 ASTM Nicleo: 4 ASTM
Position: Surface, 1/4 Thickness and Center.

Etchant: Kalling’s N° 2

No topological duplex grain sizes were found.

See annex “Microstructure Report”.

|Acceptance criteria:

Specified Grain size: Average 2 ASTM ou finer.

Trag#o ( Norma ASTM A370 )

Corpo de prova n®: 20035 Posigao: Longituding! Temperatura: 22,4 °C
Dimensdo: 12,64 mm Lim. resist.: 1229 MPa Lim. esc. 0,2%: 930 MPa
Estricgio: 47,0 % Alongamento 4D: 319 %

Specified Vaiues:

0.2% Yietd Strength = 120ksi lo 145ksi (827Mpa fo 1000MPa).

Tensie Strength = 150ks! (1034MPa) minimum.

Elongation in 4D = 20%.

Reduction of Area = 35% minimum for cross sections of and bellow 10”.

25% minimum for cross sections above 10° MULTIALLOY RASTREABILIDADE
- 10

NORMA ! REVISAD:

FORMATD. B fedormds
PEDIDO DE COMPRA: JSS':!&'Q.
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DATA; : o
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[

Impacto ( Norma ASTM A370 )

Corpo de prova n*: 20035 Tipo do CP: Charpy-V Temperatura: -60,0 °C
|Sentido 1: Longitucinal Valor 1A: 1227 J Valor 1B: 124,7 J
Valor 1C: 123,14 Valor Médio 1: 123.5J Expansdo lateral 1A; 1,32 mm
Expansao lateral 18: 1,39 mm Expansas iateral 1C! 1,31 mm

Tes! piece was taken in L-R direction.

Specified Values:

For cross section up to 3%

Average = 500-bf (68J).

Single Minimum = 45ft-1bf (61J).

Lateral Expansion = 0,015 (0,38mm)

Dureza ( Norma ASTM E18 )

Superficie: 37 HRC Meio Raio: 37 HRC Nucleo: 37 HRC
Superficie Média: 37 HRC Melo Ralo Média: 37 HRC Nucieo Média: 37 HRC
Cross section hardness profile.

Specified Values:

Minimum. 32.0 HRC (298 HBW).
Maximum: 40.0 HRC (363 HBW).

Dureza da superficie ( Norma ASTM E18 )
Resultado: 40 HRC

Surface hardness atter machining.

Specified Valves:

Minimum: 32.0 HRC (298 HBW).

Maxh 40.0 HRC (363 HBW).

Corroso ( Norma ASTM G48 Met A )

Tempevatura: 20 °C Tempo: 24,0 horas Peso inicial: 77.5878 g

Peso final: 77,5878 g Area do CP: 0,0034 m* Perda de massa total: 0.0000 g
Perda de massa: 0,0000 g/rm* Pitting: Ndo

Ci fon test was pert d in accordance with ASTM (48 and tha

material was approved.

No pitting was found.

Ultra-som ( Norma ASTM A388 )

Situagdo: Aprovado

Ultrasonic examination was performed in accordance with APl 6A1S0O 10423

requirements.

Acceptance criteria: PSL 4 MULTIALLOY RASTREABILIDADE

See annex "Ullrasonic Examination Report” g%?‘- aags !SE
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ANEXO B — CURVA DE NITRETAGAO DO CICLO A

Measurement file

Em Measurement Diagram 16081803
System : Regler B2 (A3810, SN .7042/10/01) - Temp_Kessel_2
Measurement file - 16081803575
Time period : 18782016 OT:05:37 to 198/2016 18:45:21
Process program ALBDP
Designation - Alta liga - Baixa Densidade de Plasma
Mumber : 2 Program HAS-LPD Parameters . STANDARD
Nitretagdo 27h
650 I [ i I i i
800 ! : : ; ; !
i i i i i |
1 I I i I . |
[ [ [ !
i | L | ] | 1
500 | | | Pl |
] i I I i
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] I T TTE | o T~
] | | I 1 I
i i I i I i
000 ' ' ' '
4 . CH— l : ——— ool
Q0:00 05:00 10:00 15:00 20:00 25:0 35:38[HH:MM]
Legend:
SW_CHARGE KZ["C) TE2 HESSELZ [*C) KUEHLWASSER_K2 [ "C|
Start End Mo, Tet Duration Total Chly.
No alarms in the evaluated timespan avallable
W\
Christopher Rafael Ramos
Gerente da Qualidade
CMPJ 04,905 537000151
Insc. Est 254.407 250

prinded by prosys/2, demig Prozessaulomatisaning GmbH

Frinting time: 2382018 11:37:18
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