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RESUMO

JANUARIO, Marcela Eduarda. Efeito de tratamentos térmicos na resisténcia a
tribocorrosao da liga Inconel 718 (IN718). 2024. 111 p. Projeto de Dissertagao
(Mestrado) — Programa de P6s-Graduacado em Engenharia Mecanica e de Materiais,
Universidade Tecnoldgica Federal do Parana. Curitiba, 2024.

A superliga de niquel Inconel 718 tem destaque na industria de 6leo e gas offshore
por sua notavel resisténcia a corrosao. No entanto, sua baixa dureza e resisténcia ao
desgaste limitam a aplicagdo em seu estado de fornecimento, motivo pelo qual a
solubilizacdo e envelhecimento tém sido amplamente investigados como alternativa
para melhorar essas propriedades. Contudo, € necessario verificar se o
endurecimento promovido por esses tratamentos interfere na resisténcia a
tribocorrosdo da liga e quanto ao efeito sinérgico dos fenbmenos de corrosao e
desgaste. Por conseguinte, este trabalho investigou o efeito de cinco condigdes de
tratamentos térmicos na liga Inconel 718, avaliando seu desempenho mediante
ensaios de tribocorrosdo, desgaste puro e corrosdo pura conduzidos em meio de
cloreto de sédio 3,56% (m/m) com posterior caracterizagao por dureza instrumentada,
interferometria Optica e microscopia eletrénica de varredura. Dos ensaios de corrosao
pura, verificou-se que nédo houve impacto significativo na resisténcia a corrosdo do
material mesmo apds o endurecimento advindo do aumento nas etapas e tempos de
tratamento térmico. Quanto ao desgaste, apesar do envelhecimento promover a
melhora na taxa de material perdido em relagdo a amostra apenas solubilizada, o
desgaste puro ainda foi responsavel pela maior fragdo de perda de material entre os
fendmenos observados, tendo-se a abrasdo como tipo majoritario, contando ainda
com contribuigao relevante da adesao. Finalmente, o efeito sinérgico observado nos
tratamentos mais longos ocasionou maiores valores de taxa de perda de material,
sendo o desgaste mais influenciado pela corrosao.

Palavras-chave: Inconel 718; tratamentos térmicos, duplo envelhecimento; corrosio;
desgaste; tribocorrosao; sinergia.



ABSTRACT

JANUARIO, Marcela Eduarda. Effect of thermal treatments on the tribocorrosion
resistance of the Inconel 718 alloy (IN718). 2024. 111 p. Dissertation (Master's
degree in Engineering) - Postgraduate Program in Mechanical and Materials
Engineering, Federal Technology University - Parana. Curitiba, 2024.

The nickel superalloy Inconel 718 stands out in the offshore oil and gas industry for its
remarkable corrosion resistance. However, its low hardness and wear resistance limit
its application in its as-supplied state, which is why solution hardening and aging have
been widely investigated as an alternative to improve these properties. However, it is
necessary to verify whether the hardening promoted by these treatments interferes
with the alloy's tribocorrosion resistance and the synergistic effect of corrosion and
wear phenomena. Therefore, this work investigated the effect of five heat treatment
conditions on the Inconel 718 alloy, evaluating its performance through tribocorrosion,
pure wear and pure corrosion tests conducted in 3.56% (w/w) sodium chloride medium
with subsequent characterization by instrumented hardness, optical interferometry and
scanning electron microscopy. From the pure corrosion tests, it was found that there
was no significant impact on the corrosion resistance of the material even after
hardening resulting from the increase in heat treatment stages and times. Regarding
wear, although aging promoted an improvement in the rate of material loss in relation
to the sample that had only been solubilized, pure wear was still responsible for the
largest fraction of material loss among the phenomena observed, with abrasion being
the majority type, with adhesion also contributing significantly. Finally, the synergistic
effect observed in longer treatments resulted in higher values of material loss rate, with
wear being more influenced by corrosion.

Keywords: Inconel 718; heat treatments, double aging; corrosion; wear;
tribocorrosion; synergy.
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1 INTRODUGAO

O Brasil se destaca no setor de 6leo e gas, sendo o nono maior produtor
mundial de petréleo e oitavo maior consumidor e exportador mundial de petrdleo e
derivados. Além disso, a América latina respondeu por 40% das descobertas globais
de petroleo, e desses, 40% foram no Brasil. O Brasil possui uma projecéo de aumento
em producgao de petroleo em 70% até 2035 (OLIVEIRA; VENTURA, 2022).

Nesse contexto, o pais encontra-se em uma posigao estratégica no setor, uma
vez que o Brasil ainda é altamente dependente dos derivados do petréleo para a
operacao de diversos setores, como o automotivo e de manufatura (SADOVIK, 2022).
A preocupacdo com a disponibilidade, acessibilidade e sustentabilidade desses
produtos é crescente (FIGUEIREDO; FARIAS, 2009), especialmente a luz da
sensibilidade do mercado a fatores geopoliticos, como o conflito na Ucréania, que
destacam a fragilidade desse setor (EXAME, 2022).

A tendéncia a diminuigao gradual da disponibilidade de fontes de petréleo de
extracdo facil tem impulsionado adaptacado dos equipamentos da industria petrolifera
para operagdo em ambientes extremos, como aguas profundas e ultra profundas
(RAMIRES, 2007).

Desta maneira, torna-se necessaria também a modificagcdo dos materiais
empregados na fabricagdo dos componentes utilizados, pois, além do dificil acesso
para manutengcdo em caso de falhas, a grande profundidade e a presencga de altos
teores de espécies corrosivas, como o CO2, H2S e cloretos, causam prejuizos as
propriedades mecanicas dos materiais (SARTORI, 2014; MARCHEBOIS, 2007).

As superligas de niquel, que consistem em materiais com uma composig¢ao
de 30% a 75% de niquel, e até 30% de cromo, tém sido amplamente estudadas devido
a suas propriedades de resisténcia a corrosdo em condigbes de alta temperatura’
(XUE et al., 2020; EZUGWU, 2005). No contexto da industria de 6leo e gas, esses
materiais ganham destaque devido a sua capacidade de atender as rigorosas

demandas do setor. Dentre as superligas utilizadas, destacam-se as ligas Inconel 625,

" No contexto de exploragéo de petrdleo, o termo alta temperaturas se refere a faixa de temperatura
de 200 a 250 °C (SHADRAVAN, 2012).
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718 e 725 e Incoloy 925 (ACKA; GURSEL, 2013), sendo a liga 718 o foco deste
estudo.

No entanto, a baixa dureza e resisténcia ao desgaste observados nos
materiais em estado de fornecimento séo fatores limitantes para a utilizacido dessas
ligas (BOROWSKI et al., 2009; KAHRAMAN; KARADENIZ, 2011; SISTA et al., 2013;
KURZYNOWSKI et al., 2017 apud XUE et al., 2020; AMANOV, 2020; GUNEN et al.,
2021). Desta maneira, € evidenciada a importancia da aplicagao de tratamentos, como
os tratamentos térmicos e termoquimicos, para que as propriedades adequadas sejam
alcangadas (SINGH; MELETIS, 2006; MINDIVAN; MINDIVAN, 2013).

Dentre os tratamentos térmicos, destaca-se o duplo envelhecimento, um
método de endurecimento que consiste no aquecimento do material apds a
solubilizagdo em duas temperaturas diferentes, de maneira que haja tempo suficiente
para ocorrer a dispersdao de fases endurecedoras (GONCALVES, 2015). O duplo
envelhecimento é aplicado em materiais onde ha a precipitacdo de mais de uma fase,
exigindo um maior controle de temperatura e divisdo do processo em etapas a fim de
viabilizar precipitagdo das fases desejadas. (HEAT TREATER'’S GUIDE, 1996).

Durante o envelhecimento da liga Inconel 718, as fases ricas em niébio y’
(Nis(Al, Ti)) e y” (NisNb) precipitam na matriz austenitica y (WANG; LI, 2004). A fase
Yy’ € majoritariamente a responsavel pelo endurecimento significativo do material
devido as deformacdes promovidas pela coeréncia entre as fases e numero limitado
de sistemas de deslizamento disponiveis atuantes nestes precipitados. Por outro lado,
em condicdes de superenvelhecimento, pode ocorrer a formagao de precipitados da
fase & (NisNb), resultando na perda de dureza do material (Guimaraes, 2018).

Em seus trabalhos, Houghton et al. (2011), Oikava (2019) e Karabulut et al.
(2021) destacam a falta de dados quanto a parametros tribolégicos como um fator
limitante na otimizacao de projetos que empregam o material Inconel 718. Ainda, Chen
et al. (2011), Trembach et al. (2021) e Trembach et al. (2022), ressaltam o aumento
significativo da perda de material por desgaste por abrasao, corrosao, ou misto, como
um dos problemas mais importantes da industria de petréleo e gas offshore.

Ainda, apesar do envelhecimento proporcionar aumento da dureza,
resisténcia mecanica e ao desgaste do material, pode prejudicar a resisténcia a
corrosao em funcao da precipitagao de fases com potenciais eletroquimicos diferentes
ou mesmo formacao de regides com deplegéo e alteracdo do teor dos elementos de
liga (BAIN, 1945; ALANO, 2013).
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No ano de 2013 estimou-se que o custo total anual causado pela corrosdo na
industria de dleo e gas é de US$1.372 bilhdes, divididos em US$589 milhdes nos
gasodutos na superficie e custos das instalagées, US$463 milhdes nas tubulagdes
nos pogos de petréleo, além de US$320 milhdes em despesas de capital relacionadas
a corrosao.

Destarte, uma maior compreensao quanto ao comportamento de resisténcia
a tribocorroséo, corrosao e desgaste do material apds os processos de endurecimento
empregados em condi¢gdes especificas € crucial para que se atinjam paréametros
seguros de performance e seguranga na utilizagcdo do material, contribuindo também
na reducdo dos custos de operacdo desse setor e a manutengcdo de seu
desenvolvimento.

Esse material tem sido amplamente investigado visando obter mais
informacgdes sobre suas caracteristicas, desempenho e limitagdes. Esta pesquisa,
enquanto parte subsequente desses esforgos, se concentra em estudar a resisténcia
a tribocorrosdo do Inconel 718, em meio de cloreto de sédio apds diferentes

temperaturas e tempos de envelhecimento.

1.1 Objetivo geral

Avaliar o efeito do tempo e das etapas de envelhecimento na resisténcia a
tribocorrosao do Inconel 718 em meio de NaCl 3,56% (m/m).

1.2 Objetivos especificos

e Determinar o efeito dos tratamentos térmicos de envelhecimento e duplo
envelhecimento na dureza do IN718;

e Avaliar a influéncia de diferentes tempos e etapas de envelhecimento no
comportamento de tribocorrosao, corroséo e desgaste da liga IN718 em meio
de NaCl 3,56% (m/m);

e Avaliar a influéncia de diferentes tempos e etapas de envelhecimento no efeito

sinérgico da liga IN718 em meio de NaCl 3,56% (m/m).
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2 REFERENCIAL TEORICO

2.1 Superligas de niquel

As superligas foram desenvolvidas a partir da metade do século XX, advindas
da caréncia da industria por materiais capazes de suportar altas temperaturas e
condicbes severas de trabalho, sem perder suas propriedades mecanicas
(HIRSCHMANN et al, 2009).

Dentre os elementos base que podem compor essas ligas, ha o niquel, ferro
e cobalto, dentre as quais as ligas de niquel e ferro possuem destaque por manter a
microestrutura CFC, o que garante boa ductilidade para essas ligas (ACKA; GURSEL,
2013).

Sao denominadas superligas de niquel as ligas que possuem como elemento
base ou majoritario o niquel (BIAVA, 2019), e que sao passiveis de endurecimento
por precipitacdo (OLIVEIRA, 2019).

Sendo totalmente austeniticas, caracterizam-se por apresentarem resisténcia
a fadiga e fluéncia em temperaturas elevadas (MANKINS; LAMB, 1990). Conta ainda
com as melhorias advindas da adigdo de outros elementos de liga, para melhora na
resisténcia a corrosao localizada, ou ainda elementos que viabilizam o endurecimento
por solugéo sdlida e precipitacao de fases intermetalicas (MANKINS; LAMB, 1990;
REZENDE, 2015).

A classificacdo das ligas de niquel disponiveis comercialmente pode ser

observada na Figura 1.
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Figura 1 — Classificagdo de ligas a base de niquel

Niquel e ligas a base de niquel

Endurecimento por

Comercialmente puro Endurecido por solugdo sélida L .
precipitacdo

Ligas especiais

Ni-Al-Ti Ni-Al-
Intermetalicos

Ni-Mo Ni-Cu-Al-Ti

Endurecidos por
—— dispersdo de
Oxidos

Ni-Fe Ni-Cr-Al-Ti

Ni-Cr-Fe Ni-Cr-Nb

Ni-Cr-Mo-W Ni-Fe-Cr-Nb-Al-Ti

Ni-Fe-Cr-Mo

Ni-Cr-Co-Mo

Fonte: Adaptado de Dupont et al. (2009).

2.1.1Inconel 718 (IN718)

A liga inconel 718 é uma superliga da familia Inconel ®, apresentada em 1959
pela empresa International Nickel Corporation (INCO) (Guimaraes, 2018). E uma liga
da familia niquel-ferro (SANTOS, 1993), contando com a adi¢ao de niébio para
melhorar a soldabilidade eliminando problemas de fratura durante a solda, sendo este
o seu maior diferencial em relagdo a outras ligas a base de niquel (ACKA; GURSEL,
2013; VARELA, 2017).

De acordo com a especificagdo da American Petroleum Institute (API), sua
composi¢ao equivale a composigdo UNS NO7718 (UNS NO7718, 2004) e faz parte
das ligas endureciveis por precipitagao indicadas na Figura 1. A porcentagem e fungéo

dos principais elementos quimicos da liga estao relacionadas na Tabela 1.




Tabela 1 — Elementos quimicos e fungdes na liga IN718
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Elemento Efeitos [% peso]

Niquel (Ni) Responsavel pela matriz austenitica, que acomoda precipitados 50-55
coerentes com a matriz. Também permite a formacao de fases
intermetalicas.

Ferro (Fe) Endurecimento por solugdo sdlida, formador de compostos Balanco
endurecedores na matriz, redugdo do custo da liga. Reduz a
resisténcia a corrosao.

Cromo (Cr) Endurecimento por solugao solida, resisténcia a corrosao e oxidagao 17 - 21
em altas temperaturas devido a formagdo de camadas de 6xido
estaveis e aderentes a superficie. Forma carbetos e substitui Ni e Al
na fase y’. Favorece a formacao das fases Laves e 0.

Molibdénio Principal elemento responsavel pelo endurecimento por solugdo  2,8-3,3

(Mo) solida da liga, forte formador de carbetos, aumenta o mddulo de
elasticidade e a resisténcia a fluéncia, favorece a formacao da fase
Yy’ quando em solugao.

Niobio (Nb) Favorece a formagdo da fase metaestavel y”, auxiia no 4,87 —5,20
endurecimento por solugdo solida, formador de composto
intermetalico (NisNb), reduz a resisténcia a oxidagao.

Titanio (Ti) Auxilia no endurecimento por solu¢do sélida. Substitui o Al na fase 0,8 - 1,15
y’ e é formador de composto intermetalico n (NisTi).

Aluminio (Al) Auxilia na resisténcia a oxidagdo em altas temperaturas pela 0,4-0,6

formacao da camada de 6xido Al20s, auxilia na formacéo da fase y’
(NisAl).

Fonte: Adaptado de Santos (1993), UNSNO07718 (2004) e Varela (2017).

Pode ocorrer ainda a presenga de elementos com menores porcentagens,

como cobalto, manganés, silicio, cobre, carbono, fésforo, enxofre, boro, magnésio,
calcio, chumbo, selénio e bismuto (UNSNO07718, 2004).

As principais fases formadas na liga, e suas respectivas caracteristicas

encontram-se relacionadas no Quadro 1.
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Quadro 1 - Fases intermetalicas formadas na liga Inconel 718

Fase Composicdo | Microestrutura | Morfologia Caracteristicas
Segunda fase de maior impacto no
Y Nis(Al, Ti) CFC Esférica endurecimento da liga, possui coeréncia com a
matriz e forma precipitados finos.
) Discos, Principal fase endurecedora da liga. Apresenta
Y’ NisNb TCC o L
plaquetas | cinética de precipitacao lenta
Possui incoeréncia com a matriz, e advém de
longos tempos de tratamento. Precipita
] Globular, ]
o) NisNb TCC I predominantemente em contornos de grdo. A
acas
P tenacidade do material diminui quando ocorre
em detrimento da fase y”.
Formam-se principalmente nos contornos de
grao ao fim da solidificagdo por reagao eutética.
Essa formagdo contribui para melhorar a
Carbetos . o ) )
MG TiC, NbC CFC Globular | resisténcia da liga em altas temperaturas, pois
inibe o deslizamento dos graos. Se dispersos
nos graos, podem contribuir para o
endurecimento da matriz.
Carbetos ((Cr, Fe, Globu Formam-se normalmente nos contornos de
obular,
M23Cs € Mo)23Cs), CFC | | grao em forma de filmes, glébulos e lamelas.
amelar
MeC (Nb,Mo,Ni)sC Sao estaveis em baixas temperaturas.
) ) Resultado da segregacdo de nidbio durante
((Ni, Cr, Acicular, o )
. solidificagcdo, soldagem ou exposigéao longa a
Laves Fe)2(Ni, Mo, Hexagonal placas . ,
] ] altas temperaturas. E topologicamente
Ti)) finas
compacta (TCP).
) Fase intermetalica formada pela segregacéo
Acicular, o o
] de niobio durante solidificagdo, soldagem ou
o (Ni,FeCr) Tetragonal placas L ,
. exposicdo longa a altas temperaturas. E
inas

topologicamente compacta (TCP).

2.1.1.1 Propriedades

Na Tabela 2 podem ser observadas algumas das propriedades fisicas da liga

Inconel 718.

Fonte: Adaptado de Araujo (2012) e Varela (2017).
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Tabela 2 — Propriedades fisicas da liga Inconel 718

Tensao de
Coeficiente de Capacidade
. Temperatura de fusao escoamento
Densidade ) expansio (de 20 a calorifica especifica
(g/lcm?3) (°C) (Temp. ambiente)
100 °C) (um/m °C) (J/kg.K)
(Mpa)
430 (21 °C)
8.22 1260 - 1335 1240 - 1275 13 538 (538 °C)

645 (871 °C)

Fonte: Adaptado de Davies (2000).

Sua resisténcia a oxidacdo, até aproximadamente 1000 °C, é atribuida
majoritariamente pela presenca de um denso filme éxido de cromo em sua superficie,
dificultando a penetragao de oxigénio na matriz da liga e a dissolugcao do metal (WANG
et al, 2022). Ainda, a matriz austenitica do Inconel e 0 mecanismo de cisalhamento
prejudicam a usinabilidade devido a formacdo de um cavaco de dificil manuseio.
(CHOUDHURY, 1998).

Por se tratar de uma liga de niquel, o Inconel 718 tem sua aplicagao limitada
por algumas de suas propriedades, como reduzida resisténcia ao desgaste
(BOROWSKI et al., 2009) e baixa dureza de superficie (ESPALLARGAS et al., 2011).

As propriedades da liga Inconel 718 s&o altamente dependentes do
tratamento térmico empregado. Para exemplificar este comportamento, na Figura 2 é
apresentada a evolucdo de algumas propriedades mecéanicas da liga apds
solubilizagédo e envelhecimento (THYSSENKRUP VDM, 2003 apud ARAUJO, 2012).
Outro exemplo é verificado na Tabela 3 com a apresentacdo de propriedades
advindas de diferentes temperaturas de solubilizagdo, seguidas de envelhecimento a
720 °C por 8h seguido de 620°C por 8h, e resfriadas ao ar (DAVIS, 1997 apud
VARELA, 2017).
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Figura 2 — Evolugao de propriedades da superliga Inconel 718 solubilizada e envelhecida

Temperatura (°F)
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Fonte: ThyssenKrup VDM, 2003 apud Araujo (2012).

Tabela 3 — Propriedades de tragao (25 °C) apds diferentes temperaturas de solubilizagao,
seguidas de envelhecimento a 720 °C/8h + 620 °C/8h, resfriadas ao ar

Condigiio de tratamento Tensao de escoamento Resisténcia a Alongamento
0,2% (MPa) tracao (MPa) (%)
Diretamente envelhecida 1130 1525 34
940°C por 1h, resfriada ao ar 1240 1460 34
955°C por 1h, resfriada ao ar 1180 1420 38
970°C por 1h, resfriada ao ar 1145 1405 41
980°C por 1h, resfriada ao ar 1172 1405 43
1010°C por 1h, resfriada ao ar 1185 1390 46
1040°C por 1h, resfriada ao ar 1165 1365 48

Fonte: Adaptado de Davis (1997) apud Varela (2017).

2.1.1.2Inconel 718 na industria de petréleo e gas

A liga Inconel 718 é utilizada na industria de 6leo e gas em componentes do
poco de produgado e em equipamentos auxiliares “molhados” (que ficam submersos)
(SARTORI, 2014). E empregada principalmente em equipamentos de perfuraco,
valvulas de seguranga e controle de fluxo, e injecdo de gas e agua nos pogos de
petréleo (HEANJIA SUPER METALS CO., 2015).
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Uma das maiores dificuldades da industria esta relacionada a resisténcia a
fragilizacdo por hidrogénio quando aplicado em variadas concentragdes de
contaminantes como COg, cloretos e H2S presentes nos diferentes locais de trabalho
(ONYEWUENYI, APUD SANTOS, 2009).

Outra preocupacéo € quanto a pequena margem de variagao nos parametros
de manufatura para alcangar os requerimentos de microestrutura e dureza
(DEBARBADILLO; MANNAN, 2010). Uma das maiores preocupagdes na projecao de
materiais para o setor de 6leo e gas é como a fabricagao e tratamentos posteriores
podem afetar a resisténcia a fragilizagdo por hidrogénio, motivo pelo qual a norma
NACE MRO0175 (controle de fragilizagdo por hidrogénio) estabelece o limite maximo
de HRC 40 para aplicagdo da liga Inconel 718 (KOLTS, 1989; (DEBARBADILLO;
MANNAN, 2010).

Desta maneira, diversos estudos resultam da necessidade de projetar a
composicao e parametros de tratamento da liga de acordo com as condi¢gbes do
ambiente e requisitos da industria, de modo a viabilizar a continuidade de sua

utilizacao.
2.2 Tratamentos térmicos

Segundo Valle (2010), tratamentos térmicos sdo processos empregados com
0 objetivo de alterar as propriedades dos materiais. Essa alteragdo ocorre pelo
controle da quantidade e distribuicdo dos defeitos cristalinos. A adicao de elementos
de liga, pode ser utilizada para favorecer a formacao de segundas fases, com
consequente modificacdo da microestrutura como: alteragdo da forma, tamanho,
distribuicdo e/ou quantidade de fases; promocao de fases metaestaveis e introdugcao
ou eliminacéo de tensdes residuais.

Na Figura 3, sao listados alguns dos tratamentos mais frequentemente

empregados.
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Figura 3 — Resumo de tratamentos térmicos mais comuns

Tratamentos
térmicos

Tempera e Esferoidizagdo ou Solubilizagdo e

Recozimento Normalizagdo . . .
s Revenido Coalescimento Envelhecimento

Alivio de tensdes,
Recristalizagao,
Homogeneizagao,
Total ou Pleno,
Isotérmico

Fonte: Adaptado de Costa (2003).

2.2.1 Solubilizagdo e envelhecimento

O tratamento de solubilizacdo é pautado alteracdo da solubilidade de
elementos de liga na matriz metadlica com a temperatura. Ele é o precursor do
envelhecimento, e consiste no aumento de temperatura do material a fim de
homogeneizar e dissolver os precipitados na matriz. Em seguida, & feito um
resfriamento rapido, para evitar a precipitacdo de fases (ASM INTERNATIONAL,
1991).

O envelhecimento é realizado apds a solubilizagdo, e caracteriza-se pelo
aquecimento do material por um periodo especifico com o objetivo de promover uma
precipitacdo fina e dispersa de fases secundarias na matriz, e assim aumentar a
dureza e a resisténcia mecéanica do material (CANDIOTO et al., 2015; GONCALVES,
2018).

No contexto do material IN718, a quantidade elevada dos elementos de liga
permite o surgimento de diversas fases intermetalicas durante o envelhecimento,

como observado na Figura 4.
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Figura 4 — Diagrama de transformacao de fases da liga Inconel 718
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Fonte: Adaptado de Mostafa (2017).

Esse fato permite que diferentes técnicas possam ser aplicadas de acordo
com a quantidade de fases secundarias e propriedades previstas/projetadas para
diferentes condicdes de servico (KRUEGER et al., 1989; REED-HILL, 1973). Dentre
essas, destaca-se o duplo envelhecimento com a obtencgao de alta dureza, mantendo
ainda bons niveis de ductilidade (WANG; LI, 2004).

O duplo envelhecimento ¢é utilizado para propiciar uma distribuicdo
homogénea de precipitados, além de bloquear a movimentacdo de discordancias
durante a solicitagdo mecanica. De outra maneira, a distribuicdo irregular de
precipitados ao longo da matriz pode promover elevada dispersdo das propriedades
do material, como a dureza (XAVIER, 2009).

Na Tabela 4 estdo relacionados parametros de tratamento térmico de

solubilizagédo e envelhecimento relatados em diferentes estudos da liga Inconel 718.
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Tabela 4 — Parametros de tratamento de solubilizagao e envelhecimento da liga Inconel 718

Solubilizagao Envelhecimento
Referéncia Temperatura Tempo Temperatura Tempo
(°C) (h) (°C) (h)
Slama e Abdellaoui (2000) 990 0,5 680 + 750 4,50 e 100
I. 750 + 650
Wang e Li (2004) 980 1 11.720 + 620 8+8
1. 690 + 620
API 6A718 (2004) 1021 - 1052 1-25 774 - 802 6-8
API 6A718 (2004) 1021 - 1052 1-25 760 - 802 6-8
Nascimento et al. (2013) 950 1 720 + 620 8+ 10
Nascimento et al. (2013) 1065 1 760 + 650 8+ 10
Candioto et al. (2015) 925-1010 - 720 + 620 8+8
Souza et al. (2017) 1038 1-25 750 0,33-1

Fonte: Autoral (2023).

You et al. (2018) estudaram o impacto de diferentes temperaturas de
solubilizagdo em Inconel 718 produzido por fusao por feixe de elétrons. Foi constatado
que o tratamento por solubilizagcdo a 980 °C viabilizou o volume maximo de
precipitacdo da fase y” durante o envelhecimento, enquanto temperaturas superiores
favoreceram a a precipitacdo da fase y uniformemente distribuida. Ainda, foi
verificado que o aumento da temperatura de solubilizagdo propicia o aumento do
potencial de pites (melhora), o que esta relacionado a diminuicdo do volume e
tamanho dos precipitados da fase 6, 0 que reduz os possiveis sitios para nucleacao
de pites.

Luo et al (2019) observaram o efeito de diferentes temperaturas de
solubilizacdo em ligas de Inconel 718 fabricadas por fusdo seletiva a laser, e
verificaram que o aumento da temperatura resultou em um maior potencial de
corrosao e densidades de corrente de corrosdao. Além disso, quando comparados a
amostra “como fornecida”, as amostras submetidas aos tratamentos de solubilizagao
e envelhecimento apresentaram melhores propriedades.

De maneira geral, o duplo envelhecimento nas temperaturas de 720°C (8h)
seguido de 620°C (8h), é tido como condi¢ao otimizada de tratamento térmico pela
obtencado de maior quantidade das fases endurecedoras y” e y’, € menor quantidade
da fase & (CANDIOTO et al., 2015; WANG E LI, 2004; LUO et al. 2019).
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2.3 Corrosao

A corrosao ocorre quando um material sofre deterioracdo e modificacdo de
suas propriedades devido a agdo quimica (corrosdo seca) ou eletroquimica (corroséo
aquosa) (ASTM, 2004).

Nos materiais metalicos, a corrosao eletroquimica € predominante em meios
umidos, envolvendo uma reacdo entre a interface do material com uma solugéo
eletrolitica, que pode estar aliada ou nao a esforgos mecanicos (GENTIL, 2007).

Neste mecanismo, ocorre a formagcdo de uma célula eletroquimica, onde
ocorrem reagdes quimicas irreversiveis em regides especificas (rea¢des anddicas) e
catodo (reagdes catddicas), podendo ocorrer em materiais diferentes ou em diferentes
areas de um mesmo material (FONTANA 1987; GEMELLI, 2001).

No anodo, ocorrem as reacgdes de oxidacao (Eq. 1), que estado relacionadas
com a dissolucédo do material ou a formacgao de 6xidos ou hidroxidos. Nesse processo,
elétrons deixam o anodo e fluem para o catodo, onde sao consumidos pela reagcao de
reducao. Ao mesmo tempo, ions liberados na interface do anodo migram em diregao
ao catodo (Eq. 2) (FONTANA, 1987; RAMANATHAN, 1997; TECCHIO, 2022).

M, - MZt + ze Eq. 1
MZ* + ze > M, Eq. 2

A perda de massa do material em fungdo do tempo por unidade de area,
resulta no valor da densidade de corrente (i), utilizado para determinar a velocidade
com que o processo de corrosdo acontece (TICIANELLI et al, 2005).

Um potencial de equilibrio caracteristico (E,) € obtido quando os valores de
corrente catédica e anddica forem iguais. Quando ocorre um deslocamento dos
potenciais de equilibrio é gerada uma diferenga de potencial, caracterizando o
fendbmeno da polarizagcdo (WOLYNEC, 2013).

Imposicao de corrente externa, formagcdao ou rompimento de peliculas
protetoras, reacdes secundarias, e deposicao de espécies sobre a superficie, sdo
alguns dos motivos que levam a ocorréncia da polarizagdo (JONES, 2005; GENTIL,
2007).

A representacao visual da influéncia da polarizagado sobre a densidade de

corrente, satisfazendo a todas as reagdes que ocorrem no eletrodo, € chamada de
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curva de polarizagao. A obtencao das curvas de polarizagdo pode ser realizada com
o emprego de um potenciostato, que, ligado a um computador e amparado por
softwares, € capaz de medir e armazenar parametros relacionados as medicdes
realizadas nos eletrodos, como a corrente e o potencial.

A Figura 5 apresenta um desenho esquematico da configuragao experimental

usualmente utilizada para condugao de ensaios eletroquimicos.

Figura 5 — Célula eletroquimica para realizagéo de ensaios eletroquimicos

COMPUTADOR POTENCIOSTATO

i =

CONTRA

ELETRODO DE i ELETRODO

REFERENCIA

ELETRODO
DE TRABALHO

ELETROLITO

Fonte: Resende et al. (2017).

Além do potenciostato, os demais componentes do sistema de medi¢ao sao
os eletrodos, cada um com uma fungao especifica (CARVALHO, 2019):

¢ Eletrodo de trabalho: material em estudo onde ocorrerao as reagdes de
interesse;

e Eletrodo de referéncia: eletrodo de potencial estavel em temperatura
constante e conhecido, utilizado como referéncia para a medicédo da
diferenca de potencial, sendo geralmente de calomelano saturado ou
prata-cloreto de prata;

e Contra eletrodo: Viabiliza a passagem de corrente para o eletrodo de
trabalho, nele ocorrera a reagado contraria a reacdo de interesse, e
geralmente sado utilizados materiais inertes no eletrélito, como platina
ou grafite.

Por meio de graficos de potencial de eletrodo (E) versus log da densidade de
corrente (i), obtém-se alguns dos parametros e regides de interesse para

caracterizagao da resisténcia a corrosdo do material conforme descritos na Figura 6.
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Figura 6 — Curva de polarizagao ciclica para um material passivo
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Fonte: Calabokis (2020).

A regido de imunidade (l) refere-se a regido catddica, onde nédo ha corrosao
do material, enquanto (ll) é a regido ativa/anddica, a partir da qual o processo de
corrosdo é iniciado (RANALLI et al, 2009).

A juncao das regides | e Il caracteriza a regidao de Tafel (lll) onde pode se
determinar os valores de potencial de corrosdo (E.,,) € da corrente de corrosdo
(icorr) Pelo método da extrapolagédo da reta de Tafel | para o potencial de corrosao.
Obtém-se também as constantes de Tafel b, e b, referentes aos declives de Tafel
das retas de polarizagao das reag¢des anddica e catddica (WOLYNEC, 2013).

Na regido de transi¢ao ativa-passiva (IV) estdo o potencial de passivacao
primario (E,,), também conhecido como potencial de Flade, e a corrente critica de
corrosao (i.-i), que estdo relacionados com o inicio do processo de passivagao, e
quanto maiores forem seus valores, menor sera a resisténcia a corrosdo do material
(WOLYNEC, 2013).

A regido passiva (V) é decorrente de processos como a formagao de uma
camada de oOxidos isolante com baixa condutividade elétrica ou a adsorcdo de
elementos na superficie do material, protegendo-o da corrosdao (ASM
INTERNATIONAL, 2003). Os parametros desta regido sao o potencial de passivagao
(Epass), O potencial ruptura da camada passiva (Ep,), € a corrente passiva (i), que €

a corrente minima alcangada pelo processo de passivagao, e quanto menor seu valor,
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maior a resisténcia do material a corrosdo nessa regiao. A menor corrente pode ser
associada a uma maior resisténcia do filme, ou seja, a uma maior capacidade de
passivagao.

A regiao transpassiva (VI) é caracterizada pela ruptura da camada passiva do
material, sendo relacionado com possiveis reagdes secundarias, ou entdo pela
corrosao localizada. Em casos onde a resisténcia do filme passivo é muito elevada a
regido (VI) pode estar associada a hidrélise da agua e nesse caso a camada passiva

permanece intacta.
2.3.1Tipos de corrosao

A morfologia, os mecanismos, fatores mecanicos associados ao processo,
meio corrosivo e a localizagdo do ataque, sdo fatores comumente utilizados para
classificar o processo de corrosao, buscando compreensao sobre como ocorre € como
preveni-lo (GENTIL, 2007). Alguns desses processos podem ser observados na

Figura 7.

Figura 7 — Principais mecanismos de corrosao

i-lﬂ

Uniforme Fresta
Fluxo i Carga Movlmento
Cavitacio Intergranular
Camada Plug
Esfoliacio Corrosio Seletiva Corrosio sob tensio Fadiga

Fonte: Adaptado de Abdulmajeed (2015).

Em relagao a liga Inconel 718 estudos como o de Ren et al. (2007), Luo et al.
(2019), Tang et al. (2022), apresentam, além da corrosdo uniforme, a corrosao
localizada por pites como mecanismo mais comumente observado em temperatura

ambiente e em altas temperaturas (500 a 600 °C).
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Na corrosdo homogénea o eletrélito em contato com a superficie promove
corrosdo de maneira uniforme em todo material, resultando em perda de espessura e
deposi¢ao de produtos de corrosdo (Jones, 2005). J& na corrosdo localizada, um
ataque agressivo ocorre em regides especificas do material, dificultando a
identificacdo destes pontos, o que é altamente prejudicial pela menor previsibilidade
(SHREIR et al., 1994 apud CALABOKIS, 2020).

A corrosédo por pites € um mecanismo de corrosdo localizada que ocorre em
materiais que podem ser passivados quando s&o atingidos potenciais de eletrodo
iguais ou superiores a um potencial conhecido como potencial de pite (E,), inerente a
cada material (WOLYNEC, 2013). Produz cavidades puntiformes ou angulosas,
podendo causar falhas no material e propagacao de trincas e outras formas de
corrosdo no material (GENTIL, 2007).

O processo se inicia com a nucleacao dos pites pela quebra da camada
passiva devido a adsorgédo de ions agressivos (concentragéo critica), comumente o
cloreto, aleatoriamente na superficie do material. Ocorrera entdo a dissolugéo do
metal e a redug¢ao do oxigénio dentro do pite, levando ao esgotamento de oxigénio e

ao crescimento continuo do pite em um processo autocatalitico.
2.3.2Métodos de analise

A necessidade de estabelecer medidas de controle e prevencdo contra a
corrosao evidencia a relevancia da analise das curvas de polarizacao como meio de
investigacado da resposta dos materiais a diversas condi¢gdes de corrosdo (SOUZA,
2019).

Dentre os métodos utilizados para analise, ha o potenciodinamico, que avalia
o comportamento da corrente em razdo de uma faixa de potenciais, e o
potenciostatico, onde o potencial é fixo e registra-se a variagao da corrente.

Uma das variagdes da técnica potenciodinamica mais utilizadas € para
monitoramento em tempo real da corrosdo € o método da resisténcia a polarizacao
linear (RPL), padronizado pela norma ASTM G59-97 (2020), onde é medida a
resposta em corrente do material submetido a pequenas variagdes de potencial,

definidas em relac&do ao seu potencial de corrosao.
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Para obtencao da resisténcia a polarizacdo (Rp), relaciona-se o declive da
curva de potencial versus a densidade de corrente em i=0, como observado na Eq. 3
(ASTM, 2020).

P= \aai Ai=0

2.3.3Resisténcia a corrosdo do Inconel 718

Apesar da consideravel resisténcia a corrosdo da liga Inconel 718, a alta
porcentagem de cloretos na composi¢cao do meio de operagédo do material na industria
de petroleo e gas offshore € um fator preocupante, pois a perda de passividade pode
levar ao aparecimento de possiveis sitios de corrosao localizada e desgaste por
corrosao (KHAR’KOV et al., 2019; ASPHAHANI; SRIDHAR, 1982; CASSAGNE et al.,
2008).

Luo et al. (2019) investigaram a influéncia na resisténcia a corrosédo de Inconel
718 fabricado por fusao seletiva a laser sob diferentes tratamentos térmicos em
comparagao com o material laminado. Os autores observaram que as amostras
solubilizadas a 1020 °C por 1 h (ST3) e laminada apresentaram menores valores de
densidade de corrente de passivagao comparada as demais. No entanto, de acordo
com os autores, as amostras solubilizadas a 980 °C por 1 h e envelhecidas a 620 °C
por 8 h (SA) e que passaram por fusao seletiva a laser (SLM) apresentaram maiores
valores de potencial de pites, mostrando maior estabilidade do filme passivo formado
(Figura 8).
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Figura 8 — Curvas de polarizagao potenciodinamica do Inconel 718 fabricado por diferentes

processos em solugdo de NaCl 3,56%
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Fonte: Adaptado de Luo et al. (2019).

Zhang e Ojo (2020) investigaram a resisténcia a corrosao do Inconel 718 em
meios acidos, comparando as variantes fabricadas por manufatura aditiva via
deposigao a arco (WAAM-HT) e forjado (Wrought-HT) apds tratamentos térmicos. Os
resultados do estudo mostraram diferengas significativas na resisténcia a corrosao
entre as amostras fabricadas por WAAM-HT e as forjadas. As amostras fabricadas por
manufatura aditiva apresentaram maiores valores de ipass € icrit (Figura 9), indicando a
dificuldade na passivacao devido a predominancia de NiO na camada passiva, que é
mais porosa e menos protetiva que as camadas de Cr203. Além disso, em ambos os
meios, os valores de Ecorr € icorr da amostra WAAM-HT foram inferiores aos das

amostras Wrought-HT, como demonstrado no Quadro 2Quadro 2.

Figura 9 — Curvas de polarizagao potenciodindmica de Inconel 718 fabricado por manufatura
aditiva por deposigao a arco e forjado, apos tratamento térmico em meios de a) acido nitrico
1M e b) acido sulfurico 1M
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Fonte: Adaptado de Zhang e Ojo (2020).
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Quadro 2 — Parametros de corrosao das amostras de de Inconel 718 fabricado por manufatura

aditiva por deposicao a arco e forjado apés tratamento térmico em diferentes meios

Acido nitrico Acido sulfurico
(H2NO3) (H2S04)
Espécime
ECOIT iCOIT ECOIT iCOIT
(mV) (mA/cm?) (mV) (mA/cm?)
WAAM-HT 471,5 16,0 371,67 3,89
Wrought-HT 510,0 11,6 400,67 2,80

Fonte: Adaptado de Zhang e Ojo (2020).

Resultados similares foram observados no estudo de Tang et al. (2022) que

investigaram a resisténcia a corrosdo em meio de NaOH 0,1 M de Inconel 718

fabricado por fusao seletiva a laser (SLM) e por laminagdo. A melhor resisténcia a

corroséo da liga fabricada por SLM foi atribuida a um filme mais espesso de Cr20s.

Ainda, concluiram que as camadas passivas formadas possuiam uma regido densa e

outra porosa, onde os teores de NiO variaram, sendo menores para o material SLM

(Figura 10).

Figura 10 — Curvas de polarizagao potenciodinamica do Inconel 718 fabricado por fusao

seletiva a laser e laminagdo em solugao de NaOH 0,1 M
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Fonte: Adaptado de Tang et al. (2022).

Nufiez de la Rosa et al. (2023) apresentaram resultados relativos a nitretagéo

do Inconel 718 sob diferentes temperaturas para incremento na dureza do material,

sem prejudicar sua resisténcia a corrosdo. Observou-se que o aumento da

temperatura de nitretagdo promoveu uma aceleracdo no processo de corrosio

localizada em relagdo a amostra nao tratada, como pode ser observado na Figura 11.
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Figura 11 — Curvas de polarizagao das amostras nao tratadas e amostras nitretadas (3,56%
NaCl, 20 * 2 °C, 1 mV/s)
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Fonte: Adaptado de Nufiez de la Rosa et al. (2023).

2.4 Desgaste

A norma ASTM G40 (2022) define desgaste como a alteragdo em uma ou
mais superficies por perda ou deslocamento progressivo de material, ocasionada pelo
movimento relativo dos materiais em contato. Fatores como o tipo do movimento, o
carregamento, e o meio onde o contato ocorre, podem modificar o comportamento
dos materiais em desgaste (HUTCHINGS, 1992).

Segundo Pintaude (2022), existem seis categorias de tipos de desgaste,
classificados em funcdo do tipo de movimento relativo entre as superficies
(deslizamento, rolamento, oscilagao, impacto) e pelas particulas que compde o
sistema (abrasao e erosao). O nivel secundario de classificacdo, modos de desgaste,
se da em fungéo dos elementos interfaciais, sendo desgaste 2 corpos e desgaste de
3 corpos (Figura 12).
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Figura 12 — Desgaste de 2 e 3 corpos
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Fonte: Zum Gahr (1987) apud Tecchio (2022).

Por fim, a norma DIN 50320 (1979) cita quatro mecanismos de desgaste
principais: adeséo, abrasao, fadiga superficial, e por reagéo triboquimica.

O desgaste por fadiga superficial ocorre quando um material falha devido a
aplicacao repetida de forgas ciclicas ou deformagdes em sua superficie. Esses
carregamentos ciclicos que podem ser induzidos por rolamento, deslizamento ou
impacto de sélidos e/ou liquidos na superficie, podem provocar a formacéo de trincas
e subsequente delaminac&o do material (ZUM-GAHR, 1987).

O desgaste por adesao ocorre principalmente entre superficies com afinidade
quimica colocadas em movimento relativo (Figura 13). O movimento tende a gerar
deformagédo plastica com ou sem o arrancamento e transferéncia de material entre
elas, a depender do limite de resisténcia e forga adesiva envolvidas (STACHOWIAK,
1993).

Figura 13 — Mecanismo de desgaste adesivo
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Fonte: Tanzi (2019).

O desgaste abrasivo ocorre quando protuberancias (abrasdo entre dois

corpos) ou particulas duras (particulados encrustadas, caracterizando abraséo de dois
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corpos, ou livres entre os materiais, caracterizando abrasao de trés corpos) promovem
a remocgao de material da superficie em movimento relativo, devido a diferencga entre
as durezas dos materiais (HARSHA, 2003).

Um modelo comumente utilizado € o da descri¢do de desgaste abrasivo pela
distingdo de quatro tipos de danos causados pelas particulas abrasivas no material:
microsulcamento, microcorte, microfadiga e microlascamento, conforme ilustrado na

Figura 14.

Figura 14 — Mecanismos de desgaste abrasivo

Microfadiga Microlascamento

Fonte: Adaptado de Zum Gahr (1998).

A diferenga entre microssulcamento e microcorte decorre da remogao ou ndo
de material, sendo que no microssulcamento as particulas abrasivas induzem a
formacgao de sulcos na superficie do material devido a deformacéo plastica, sem haver
remogao efetiva de material. Enquanto que no microcorte uma particula de maior
dureza, ao deslocar-se sobre a superficie, remove material pela imposi¢cao de tensdes
de cisalhamento suficientes para levar a ruptura do material ductil (ZUM GAHR, 1998).

Na microfadiga, tensdes ciclicas localizadas provocadas pela particula
abrasiva produzem ciclos sucessivos de deformacgao plastica com consequente
aparecimento de trincas. No microlascamento, carregamentos elevados sdo impostos
pela particula abrasiva na superficie de materiais frageis, levando a fragmentagao da

superficie e formacgao e propagacgao de trincas (ZUM GAHR, 1998).
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Por fim, o desgaste por reacgéo triboquimica ocorre quando uma reacgao de
corrosao, quimica ou eletroquimica, promove a formagao de uma camada pela reagao
com 0 meio, e remogdo da mesma por atrito (ZUM-GAHR, 1987; LANDOLT;

MISCHLER, 2011). Este mecanismo sera melhor abordado na se¢ado seguinte.

2.4 1 Tribofilmes

Os tribofilmes consistem nas camadas superficiais advindas do desgaste,
podendo também ser chamados de camada de oOxidos, filme de detritos camada de
mistura mecéanica, camada de transferéncia, intercamada, filme de detritos, entre
outros (ADACHI; CATO, 2000; KRELL et al., 2019; FENG; SHAO, 2021).

Essas camadas sao fruto da compactagao ou tribosinterizacdo de particulas
desgastadas durante o deslizamento e influenciam significativamente as propriedades
tribologicas dos materiais (MA et al. 2013; RYNIO et al., 2014).

Apesar de melhorar a resisténcia ao desgaste (INMAN et al, 2003; STOTT et
al.,, 1973 apud RYNIO et al., 2014), também ha associagbes dos tribofilmes com
diminuicao da dureza, variagdes na superficie e adesao por oxidacao e difusao, além
de mudanca de fases e composigéo, a depender da temperatura de trabalho (REDDY
et al. 2010; HE et al., 2018; THIRUGNANASAMBANTHAM et al., 2018 apud BAI et
al., 2021).

Bai et al. (2014) estudaram caracteristicas tribolégicas da liga Inconel 718 sob
temperaturas elevadas, onde foi constatado que o aparecimento de um filme de 6xidos
de cromo levou a redugao do coeficiente de atrito e desgaste no material.

Rynio et al. (2014) reportaram que uma camada de 6xidos sobre a superficie
da liga de niquel Nimonic 80-A diminuiu as taxas de desgaste devido a supressao do
contato direto entre os metais do pino e do disco. Além disso, a dureza do trinbofilme
aumentou em trés vezes em relagao ao substrato.

Wang et al. (2022) evidenciam a viabilidade da combinacao de técnicas de
polarizagdo em estudos de tribocorrosao. Os autores observaram a eletroquimica sob
diferentes potenciais de polarizagao para as ligas de Incoloy 800, Incoloy 825 e Inconel
625, com e sem influéncia do deslizamento mecanico. Incrementos do potencial,
resultaram em menores coeficientes de atrito, atrelados a maior quantidade de 6xidos
de cromo no tribofilme. Pela comparacao entre as ligas 625, 825 e 800, com teores

de ferro de 4%, 31% e 46%, respectivamente, observou-se que a liga 625 obteve
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menor coeficiente de atrito (COF). Constatou-se entdo que uma maior concentragao
de ferro na composicao € proporcional a maiores quantidades do elemento ferro no
tribofiime, elevando o COF. Em relagdo a taxa de desgaste, os autores relatam
4,80*10°, 3,49*10° e 2,74*10°°> mm3/N-m para as ligas Incoloy 800, Incoloy 825, e
Inconel 625, respectivamente, evidenciando a influéncia da composicdo dos materiais
em seus comportamentos de tribocorrosao, ja que a liga com maiores porcentagens
de niquel apresentou menores taxas de desgaste.

2.5 Tribocorrosao

A tribocorrosao estuda processos de degradagado combinada onde ha uma
transformacao irreversivel do material devido a interagbes fisico-quimicas e
mecanicas nas superficies de corpos em contato tribologico (LANDOLT et al., 2001;
GALO, 2008).

Em sistemas tribocorrosivos, a degradacao quimica e mecanica tem efeitos
individuais, no entanto, a sinergia de ambos pode acarretar maiores taxas de desgaste
(ABREU, 2019). Cabe ressaltar que em alguns casos a sinergia pode reduzir as taxas
de desgaste. O atrito e o desgaste entre os corpos podem levar a uma mudanga na
resisténcia a corrosao desses materiais, enquanto, reciprocamente, a corrosao
modifica as condicdes de atrito por intermédio de camadas tribo-reativas
(PONTHIAUX et al., 2004).

Quanto as condi¢cbes que resultam no processo de tribocorrosdo, sob o
aspecto mecanico, o desgaste pode ocorrer em fung¢ao do fluxo de liquidos, da colisdo
com particulas ou do contato de corpos sélidos. Em relagdo a corrosao, as condi¢cdes
sdo: presenca de gases oxidantes quentes ou solugbes aquosas corrosivas
(LANDOLT et al., 2004 apud TECCHIO, 2022).

A degradacao do material ocorre inicialmente de forma homogénea pela
corrosao de toda a superficie exposta ao meio (Figura 15.a), entdo com o inicio do
deslizamento ha remocido do filme de oOxidos, o que expde o substrato com
consequente aceleragédo da corrosao. Como resultado acelera-se o desgaste na pista
de deslizamento despassivada, além do efeito deste na area de contato (Figura 15.b)
(DALMAU et al. 2018 apud TECCHIO, 2022).
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Figura 15 — Desenho esquematico de mecanismos de degradagido de metais passivos sujeitos

a tribocorrosao

a) Corroséo generalizada da superficie exposta ao meio

Esfera

b) Corrosdo acelerada na regido da pista despassivada pelo desgaste
e desgaste mecdanico

Camada passiva

Diregéo do deslizamento

¢) Corroséo acelerada pela remogéo integral da camada passiva na
regido da pista de desgaste

Camada passiva
L]

Esfera

Diregdo do deslizamento

Fonte: Autoral (2024).

Para realizar uma avaliagdo bem sucedida da resisténcia a tribocorrosao de

um material passivavel, deve-se considerar integralmente o conjunto de parametros

interdependentes que caracterizam o sistema tribocorrosivo, como os relacionados na

Figura 16.
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Figura 16 — Parametros que influenciam sistemas tribocorrosivos

Mecéanicos/Operacionais Solugdo
Forga normal pH
Velocidade Condutividade
Movimento Temperatura
Forma/tamanho das particulas Composi¢cdo
Alinhamento Contaminantes no meio
Eletroquimicos Material
Potencial aplicado (Corpo/Contracorpo)
Resisténcia 6hmica Dureza/plasticidade
Cinética Microestrutura e inclusdes
Crescimento do filme Propriedades do filme
Dissolugdo ativa sl ? Transferéncia de material
Valéncia Tri bOCO rrosé O Particulas geradas pelo desgaste

Fonte: Adaptado de Mischler et al. (1993).

A descricao de cada categoria se da da seguinte maneira (MISCHLER et al.,
1993; LANDOLT et al. 2001 apud POSSOLI, 2020):

e Eletroquimicos: fatores relacionados ao carater eletroquimico da
corrosao e da resposta do material a degradagao promovida pelo meio;

e Mecanicos/Operacionais: engloba fatores relacionados ao estado de
tensdes dentro do material, assim como a cinematica e dindmica das
solicitagdes mecanicas entre as superficies;

e Solucao: contempla fatores relacionados ao meio ao qual o sistema
esta submetido;

e Material: fatores relacionados as propriedades mecanicas e quimicas
inerentes aos materiais em contato.

Para viabilizar a investigagao dos fendbmenos tribocorrosivos, sdo conduzidos
experimentos triboeletroquimicos, definidos como ensaios tribolégicos realizados em
um meio condutor ibnico e com condi¢des eletroquimicas controladas. Para isso,
células eletroquimicas sdo acopladas a tribébmetros, monitorando-se tanto parametros

eletroquimicos como mecanicos (LANDOLT et al., 2001).
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2.5.1Técnicas triboeletroquimicas e modelagem da tribocorrosédo para materiais

passivos

As técnicas eletroquimicas sao adequadas para investigacdo de fendbmenos
de tribocorrosao por permitirem simular diferentes condigbes de corrosdo durante o
desgaste, obtendo modelos que descrevam as interagdes entre estes dois fenbmenos
(LOPES-ORTEGA et al., 2018).

Watson et al. (1995) prop6s em seu trabalho a utilizagdo de ensaios de
potencial de circuito aberto (PCA), potenciodindmicos e potenciostaticos para
determinar a sinergia entre os mecanismos de desgaste e corrosao em ligas ferrosas.

Nos testes potenciostaticos potenciais fixos, anddicos ou catddicos, sao
impostos visando a identificagdo da presencga ou nao do filme passivo no desgate. Ja
nos potenciodindmicos uma faixa de potenciais € selecionada na qual sera observado
o comportamento ativo/passivo dos materiais, além de demonstrar o impacto do atrito
nas diversas reagdes eletroquimicas que se desencadeiam.

Por fim, nos ensaios de potencial de circuito aberto (PCA) n&o ha imposicao
de qualquer potencial externo, visando a obtencao de informacgdes sobre a area ativa
na superficie da amostra desgastada monitorado pelo acompanhamento de seu
potencial elétrico (LOPES-ORTEGA et al., 2018).

Algumas das abordagens utilizadas para descrever os mecanismos de
tribocorrosdo em materiais passivos sao: sinergistica, mecanistica, entre trés corpos
e desgaste nanoquimico (LANDOLT; MISCHLER, 2011).

Uma das abordagens mais utilizadas € a do sinergismo, proposta por Madsen
(1988) e Watson et al. (1995), e posteriormente regulamentada na norma ASTM G119
(2016). Nela as contribui¢des individuais dos processos de corrosao e desgaste
deveriam ser medidas em testes isolados, ou seja, corroséo sem a atuacido mecanica
(Co) e desgaste sob polarizagao catédica (Wo), respectivamente. Uma terceira variavel
para representar o efeito sinérgico dos dois fendmenos (S) foi definida relacionando a
soma da mudanga na taxa de corrosao devido ao desgaste (ACw) e da taxa de
desgaste devido a corrosdo (AW:.). Dessa maneira, estas componentes poderiam ser
relacionadas com a perda total de material, obtida pela realizagdo de um ensaio de
desgaste com corrosdo em potencial de circuito aberto (Eq. 4)Eq. 4 (MADSEN, 1994;
WATSON et al., 1995 apud LANDOLT; MISCHLER, 2011).
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Para dimensionar o grau de sinergismo entre a corrosio e o desgaste, fatores
adimensionais podem ser calculados a partir das variaveis acima descritas.
(MADSEN, 1994; WATSON et al., 1995 apud LANDOLT; MISCHLER, 2011).

Fator de sinergismo total = T =5 Eq. 5
ac, =¢, —C, Eq. 6
) B (Cy + ACw)
Fator aumentativo de corrosao = — Eq.7
0
AW,=T—-Cy— Wy—AC,, Eq. 8
Wy + AW,
Fator aumentativo de desgaste = (OW—C) Eq. 9
0

Para avaliar a contribuicdo das parcelas de corrosdo e desgaste na
componente sinérgica € utilizada a razdo entre a componente aditiva, relacionada a
variacdo na taxa de corrosdo devido ao desgaste (4C,), e entre o componente
sinérgica, relacionada a variagdo do desgaste pela corrosdo (4W,), pela comparagao

Cw

N . T A
com trés intervalos distintos. Quando —

c

< 0,1 ha predominancia dos efeitos
sinérgicos, a parcela de AW, é mais significativa que AC,,, de maneira que a corrosao
exerce uma influéncia mais expressiva sobre o desgaste do que este sobre a corrosao.

Quando 0,1 < % < 1 nesta situagédo os efeitos aditivos e sinérgicos apresentam

c

magnitude similar, resultando em contribuicdes significativas de ambos os eventos.

Por fim, quando % > 1 ha a predominancia dos efeitos aditivos indicando que o
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desgaste exerce maior influéncia sobre a corrosdo, do que a corrosao sobre o
desgaste (ASTM, 2016 apud RIBEIRO, 2023).

Essa abordagem apresenta dois pontos criticados por autores como Akonko
et al. (2005) e Diomidis et al. (2010), pois ao realizar medi¢ées de desgaste sob
polarizagcéo catddica, desconsidera-se o efeito que a deposigédo de filmes de 6xidos
advindos da corrosao pode ter sob seus parametros.

Nesse contexto, em 2016 foi proposta a norma UNE 112086 (2016), adequada
para materiais que sofrem passivacao, além de permitir a avaliacdo da perda de
material em diferentes partes da pista de deslizamento (DIOMIDIS et al. 2009;
DIOMIDIS et al. 2010; LANDOLT; MISCHLER, 2011).

Os ensaios propostos por essa norma sdo o deslizamento continuo e
deslizamento intermitente. No ensaio de deslizamento continuo, o contra corpo desliza
continuamente na pista de desgaste, de maneira que a regiao esteja sempre ativa. Ja
no ensaio de deslizamento intermitente, o contra corpo permanece parado durante
periodos especificos entre os ciclos de deslizamento, permitindo a repassivacao da
regido (Figura 17) (UNE 112086, 2016).

Figura 17 — Representagao da regeneragao do filme passivo em materiais passivaveis

sujeitos a tribocorrosao

Direcdo do deslizamento

—

y : Ruptura do filme
Filme passivo

regenerado

et

i do fil . Direcdo do deslizamento
uptura do filme passivo
p p €

regenerado

/™ Filme passivo

Fonte: Adaptado de Liu ef al. (2022).
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Para caracterizagcdo do comportamento eletroquimico do material, nos
ensaios de deslizamento intermitente, devido a instabilidade do potencial de eletrodo
apenas da técnica de potencial de circuito aberto (PCA) é utilizada. Ja nos ensaios de
deslizamento continuo, sdo indicadas as técnicas PCA e espectroscopia de
impedancia quimica (EIS) (TECCHIO, 2022). No entanto, autores como Possoli (2020)
e Souza (2020) substituiram a técnica de EIS pela técnica de resisténcia a polarizagao
linear (RPL) de maneira a reduzir o tempo de ensaio, bem como acompanhar a
evolucdo do processo com o tempo, visto que varios ensaios de RPL podem ser
realizados durante o periodo de deslizamento.

Diversos tipos de contato s&o simulados em experimentos
triboeletroquimicos, destacando-se os de movimentos unidirecionais, como no
pino/esfera contra disco/plano, movimentos reciprocos, fretting e contatos giratérios
(MISCHLER, 2007). As Figura 18.a e Figura 18.b apresentam duas configuracbes
comumente utilizadas nos ensaios de tribocorrosdo, em ambas o contra corpo é
mantido fixo, sendo a diferenga 0 movimento realizado em relacdo a ele, sendo
giratério e reciproco, respectivamente (BHUSHAN, 2013). Nesse trabalho adotou-se

a configuragéo pino/esfera contra plano com movimentos reciprocos.

Figura 18 — Configurag6es mais comumente utilizadas em simulagdes de contatos deslizantes

a) Pino/esfera contra disco b) Pino/esfera contra plano

Carga Carga

Trilha de desgaste Trilha de desgaste

e
Q f

e

N — -
\:-—: —

Fonte: Adaptado de Stachowiak et al., 2004.

2.5.2 Tribocorrosao de ligas de niquel

Possoli (2020) cita a extragdo de petréleo como um dos exemplos onde
particulas advindas da degradagao do material e/ou fluido de processo podem levar a
ocorréncia de tribocorrosdo, sendo um fendbmeno relevante nos estudos relacionados

ao ambiente offshore.
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No estudo de Wang et al. (2022), além do efeito da composi¢cdo quimica do
tribofilme citada previamente, foram constatadas diferengcas em relagdo a superficie
passiva inicial dado que o potencial de circuito aberto das trés ligas foi recuperado
apods o deslizamento, mas nio retornou ao nivel inicial.

Chen et al. (2011) analisaram o comportamento das ligas Inconel 625 e 316
em agua do mar sintética, constatando que a perda de material no meio ocorreu
majoritariamente por mecanismos de abras&o, sendo 86% dessa perda atrelada a
sinergia entre o desgaste e o processo de corroséo.

De modo similar, Stachowiak et al. (2023) estudaram a tribocorrosao da liga
Inconel 718 quando fabricada por fundicdo e por fuséo seletiva a laser. Foi concluido
que em ambas as formas de fabricagao o material apresentou 50% a mais de material
desgastado sob o efeito sinérgico de corrosdo e desgaste quando comparado ao
desgaste unicamente mecanico.

Siddaiah et al. (2021) compararam parametros de tribocorrosao de ligas de
Inconel 718 forjadas e que passaram por fusdo seletiva a laser, sendo que o meio
corrosivo aumentou em 29,24% o desgaste em condi¢des de tribocorrosao (T) quando
comparado a amostras ensaiadas sem a influéncia da corrosao (Wo).

Considerando a preocupacao na selegcao de materiais adequados para o setor
de dleo e gas, no decorrer desta revisao foi possivel observar que apesar da ampla
investigacdo quanto as melhores condi¢gdes de manufatura e tratamentos térmicos
para atingir a microestrutura e propriedades requeridas para a utilizagdo da liga
Inconel 718, ainda ha lacunas na literatura quanto a influéncia de diferentes
temperaturas de tratamento térmico no efeito sinérgico de corrosao e desgaste no
material.

Sendo o meio agressivo ao qual os equipamentos e componentes ficam
expostos fatores significativos para a durabilidade e vida util do material, é explicitada
a importancia da metodologia proposta para expansao das informagdes disponiveis
sobre a liga IN718 quanto a tribocorrosdo, assim como os possiveis efeitos dos

tratamentos térmicos aplicados atualmente.
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 Material em estudo

A superliga de niquel UNS N07718 utilizada no estudo foi recebida em barras
laminadas de 14,6 cm de didmetro, dos quais foram obtidos discos de 5 mm de
espessura por eletroerosao a fio. Por fim, foi realizado o corte com jato d’agua para
obtencado de amostras nas dimensdes aproximadas de com 20 x 20 x 4 mm.

Sua composi¢ao quimica foi determinada por Nufiez de la Rosa et al. (2023)
pela técnica de fluorescéncia de raios X (FRX) no equipamento Olympus Vanta series

M., constando na Tabela 5.

Tabela 5 — Composig¢ao percentual dos elementos majoritarios da liga Inconel 718
Ni Cr Fe Nb Mo Ti Al Co
53,45 18,28 18,81 4,94 2,93 0,93 0,5 0,23
Fonte: Nuiiez de la Rosa et al. (2023).

3.2 Tratamentos térmicos

Os tratamentos térmicos de solubilizacdo e envelhecimento foram realizados

em triplicatas, cujos tempos e temperaturas podem ser observados na Tabela 6.

Tabela 6 — Parametros de solubilizagdo e envelhecimento preliminares

Tratamento Temperatura de Tempo de
tratamento (° C) tratamento (h)
Solubilizacao 1040 1
8
Envelhecimento em uma etapa 720 ;i
48
8+8
8+ 16
Envelhecimento em duas etapas 720 + 620 8+24
8 +48
8 + 96

Fonte: Autoral (2024).
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3.3 Caracterizagao
3.3.1 Preparacado metalografica

ApoOs os tratamentos térmicos, as amostras foram lixadas com lixa de SiC até
a granulometria de 1500 mesh, e polidas com diamante em suspens&o monocristalino
de 1 uym e finalizado em suspensao de alumina 0,05 pm.

Em seguida, foi realizada a limpeza das amostras em banho ultrassdnico com
agua destilada e alcool diluido a 20% por 10 minutos, com posterior secagem por
convecgao forcada de ar quente. Finalmente as amostras passaram por ataque

quimico por imersao com Kalling n° 2 (200 ml de metanol, 200 ml de HCI, 10g CuClz).
3.3.2 Microscopia optica (MO)

A microscropia otica foi realizada em microscopio Olympus BX51M, em
conjunto com o software de aquisicdo e tratamentos de imagens Olympus Image
Analysis, para avaliagao preliminar da morfologia da superficie das amostras, assim

como das pistas de deslizamento sob tribocorrosao.
3.3.3 Difracao de raios x (DRX)

A difracdo de raios X (DRX) foi utilizada para obtengdo de informagdes
qualitativas quanto as fases presentes na microestrutura dos corpos de prova apos
todos os tratamentos realizados. As andlises foram realizadas com o difratbmetro
Shimadzu XRD-7000, localizado no Centro Multiusuario de Caracterizagdo de
Materiais (CMCM) da Universidade Tecnolégica Federal do Parana (UTFPR). A
radiac&o incidente utilizada foi de CuK-a (A = 1,54060 A), corrente de 30 mA e tenséo
de 40 kV, angulo de incidéncia rasante de 5 °, com a faixa de angulo de varredura 26

entre 30 a 100 ° e velocidade de varredura de 2 °/min.
3.3.4 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

A técnica de microscopia eletrébnica de varredura (MEV) foi realizada no
equipamento Zeiss EVO MA15, no Centro Multiusuarios de Caracterizagdo de
Materiais da Universidade Tecnoldgica Federal do Parana (CMCM) para uma melhor
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observacao e das fases presentes nas amostras e complementar a analise das pistas
de deslizamento.

Ainda, a técnica complementar de espectroscopia por energia dispersiva de
raios X (EDX) foi realizada utilizando o equipamento Oxford EDS X-Max 80, utilizada
para uma analise quimica semiquantitativa da composi¢cao em regides determinadas

das amostras.
3.3.5Interferometria

A topografia da superficie foi analisada por interferometria 3D sem contato no
interferdmetro Talysurf CCI lite Non-contact 3D Profilometer, fabricado pela Taylor
Hobson, do CMCM, e seu software de tratamento Mountainsmap®. Esta analise visa
a obtencédo da topografia das superficies e quantificagcédo do desgaste por corroséo e
tribocorrosdo nas amostras com e sem tratamento.

Foi utilizada uma lente de 20x para analise e reconstrugao das pistas ao longo
de seu comprimento, assim como da vizinhanga proxima a elas, as quais tiveram suas
superficies tratadas pelas técnicas de nivelamento, preenchimento de pontos nao
mensurados e filtro de threshold

O método Plano dos Minimos Quadrados (Least Squares Plane), foi utilizado
para calculo do volume perdido pela tribocorroséo (Vr1), onde sdo comparados o
volume perdido nas pistas de deslizamento e o0 volume necessario para preencher as
irregularidades topograficas.

Para tanto, o operador utiliza n pontos para contornar a pista de deslizamento,
delimitando o volume medido (Vm) (Figura 19.a) e esse procedimento é repetido em
uma regidao sem desgaste paralela a pista para determinagdo de um volume de
referéncia (VR), utilizando a mesma area e contorno da pista correspondente (Figura
19.b). E efetuada entio a diferenga entre Vm e VR, resultando no volume desgastado
devido a tribocorrosao (Vr). Para cada pista, o procedimento foi repetido 3 vezes e
obtida a média dos valores de volume perdido.
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Figura 19 — Imagens retiradas do software Mountainsmap® no processamento do volume
perdido por tribocorrosao de amostras de Inconel 718 solubilizadas (1040 °C, 1 h) e

envelhecidas (720 °C, 8 h), sendo a) pista de deslizamento e b) superficie paralela a pista
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Fonte: Autoral (2024).

3.3.6 Dureza

Ensaios de dureza foram realizados com o durémetro EMCO-TEST modelo
M4C 025 G3M, modelo HMV-2, na configuragao Vickers com especificagdes HV 20 —
147.43x — standard, com carga principal de 196,2 N por 10 s. As medi¢gbes foram
realizadas no topo de cada corpo de prova, sendo realizadas 5 indentagcbes em
diferentes regides de cada amostra, com o objetivo de obter as curvas de dureza do

material apds solubilizagao e envelhecimento.
3.3.7 Dureza instrumentada e desgaste em microescala

O equipamento da marca Zwick-Roell ZNH®, pertencente ao Laboratério de
Propriedades Nanomecéanicas (LabNano) da Universidade Federal do Parana
(UFPR), foi utilizado para obtengcdo da dureza e médulo de elasticidade em cada
amostra. O método utilizado foi o QSCM (quase-continuous stiffness measurement),
utilizando um indentador piramidal de diamante com geometria Berkovich. Foi feita
uma matriz de 6 x 6 totalizando 36 medigdes espagadas em 50 um e com a carga

maxima de 400 mN.
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Além disso, o mesmo equipamento foi utilizado para o ensaio de desgaste em
microescala, durante o qual foi utilizado um sistema independente para aplicagcéo de
forca normal constante de 20 mN e medi¢cao de deslocamento lateral. O contracorpo
utilizado foi uma ponta de diamante de raio 10 um. Perfis de profundidade também
foram registrados antes do primeiro ciclo com uma carga de 2 mN e apds o ultimo

ciclo para mapeamento da superficie.

3.4 Determinagao dos parametros de sinergia

3.4.1 Ensaios de tribocorrosao

Os ensaios de tribocorrosao foram conduzidos na configuragéo contato esfera
contra plano em movimento deslizante do tipo reciproco (reciprocating). Esferas de
nitreto de silicio (SisN4) com 10 mm foram escolhidas como contra corpo, com carga
de 2 N, e foram fixadas ao sistema por meio de um porta-esfera.

Foi utilizado um potenciostato da marca PalmSens, modelo EmStat3, assim
como seu software de tratamento de dados PSTrace 5.

Uma célula eletroquimica de polipropileno projetada no LabCorr da UTFPR foi
utilizada junto ao tribbmetro CETR, modelo UMT Muilti-Specimen Test Sytem, do
fabricante Bruker, pertencente ao Laboratério de Superficies e Contato (LASC) da
UTFPR, conforme Figura 20.

Figura 20 — Desenho esquematico da célula de tribocorrosao desenvolvida pelo LabCorr
(UTFPR)
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Fonte: Possoli (2020).
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Para simular a condicdo de abertura e fechamento de uma valvula gaveta
utilizada nos sistemas de inje¢ao, nos ensaios de polarizagao catddica e tribocorroséo
foi realizado o ensaio de deslizamento intermitente, onde o contra corpo realiza um
meio ciclo e mantém-se imoével por um determinado periodo, permitindo que a area
desgastada permanecga parcialmente ativa e viabilizando a repassivagao da pista, seja
ela total ou parcial.

A Figura 21 consiste em uma representagéo do planejamento dos ensaios de
tribocorrodo, onde a curva preta corresponde ao potencial de circuito aberto (PCA)
monitorado durante todo o ensaio, exceto durante a realizacdo dos ensaios de
resisténcia a polarizacado linear (RPL) durante os quais ocorre a interrupgao do
monitoramento do potencial para que se realize a varredura. Simultaneamente,
enquanto o deslizamento ocorreu, foi monitorado o coeficiente de atrito (COF).

Considerando o monitoramento do potencial (PCA), etapas de deslizamento
mecanico e medigdo da resisténcia a polarizacdo, o ensaio pode ser dividido de
acordo com as seguintes etapas: |) monitoramento inicial do potencial (1 hora); II)
primeira série de deslizamentos (400 ciclos de deslizamento, 10 minutos); Ill) periodo
de recuperagao do potencial do material sem deslizamento (10 minutos); IV) segunda
série de deslizamentos com (2000 ciclos, 120 minutos); e V) recuperacao do potencial
material sem deslizamento e fim do ensaio.

Na Figura 21 é apresentada uma curva representativa ilustrando as diferentes
etapas dos ensaios. O tempo é disposto no eixo X, enquanto no eixo y estdo
representadas as variaveis monitoradas durante os ensaios de tribocorroséo e

desgaste puro, sendo potencial ou densidade de corrente, respectivamente.
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Figura 21 - Etapas do ensaio intermitente de tribocorrosao. I) monitoramento (corrente ou
potencial) - 1 hora; Il) 12 série de deslizamentos - 400 ciclos; Ill) Periodo de recuperagido — 10

minutos; IV) 22 série de deslizamentos - 2000 ciclos; V) Fim do desgaste;

(1) (1) (1) (V) V)

PCA

s

E (V) ou i (Alom?)

Tempo (s)
Fonte: Autoral (2024).

Foram selecionadas quatro regides para realizagado dos ensaios RPL (Figura
21), sendo: RPL-1 - superficie antes do deslizamento, RPL-2 — superficie apds curto
periodo de deslizamento na 22 série de deslizamentos (posterior a recuperagao
indicada na regiao lll), RPL-3 - superficie apds um longo periodo de deslizamento, e
RPL-4 - superficie apds o fim do deslizamento.

O meio utilizado foi uma solugéo de cloreto de sédio (NaCl) 3,56% (m/m),
preparado com agua destilada e sal de alta pureza (99,89%), sendo naturalmente
aerada, armazenado sob temperatura ambiente e com descanso minimo de 24 h apos
preparacao.

Os eletrodos utilizados foram eletrodo de referéncia de prata cloreto de prata
com KCI saturado, contra-eletrodo de grafite, e o eletrodo de trabalho nas distintas
condicdes de tratamento. A area de exposicdo das amostras foi fixada em 1,12 cm?,
correspondendo a area delimitada pela fita de galvanoplastia. Todos os potenciais
apresentados nos resultados sao referentes ao potencial de Ag/AgCl saturado (+209
mV vs. NHE)
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Aposs os ensaios, as amostras foram limpas em banho ultrassénico com agua
destilada e alcool por 15 minutos e em seguida secas por convecgao forcada de ar
aquecido, sendo armazenadas até o momento das analises das pistas de desgaste.

Para analise do volume desgastado da pista apds os ensaios intermitentes,
empregando o interferbmetro foi feita a diferenga entre o volume de uma regido néo
desgastada paralela a pista de deslizamento, a fim de obter um paréametro de
referéncia, do qual foi subtraido o volume mensurado para a pista de deslizamento,

obtendo-se entdo o volume desgastado sob tribocorroséo.

3.4.2 Ensaios de corrosao

Para determinacéo da componente de corrosao da equacao de sinergia foram
realizados ensaios potenciodinamicos, utilizando o mesmo potenciostato, célula e
meio descritos no item 3.4.1.

Apods 0 monitoramento do potencial por uma hora, foi iniciada a varredura em

-200 mV Epca (potencial de circuito aberto). A taxa de varredura utilizada foi de 1mV/s.

3.4.3 Ensaios sob polarizagao catddica

Para a determinagcdo da componente de desgaste puro da equagédo de
sinergia foram realizados ensaios considerando o potencial de polarizagao catédica
usualmente utilizado nos equipamentos offshore (Amin et al. 2014; Li et al., 2018;
McMahon et al., 2019), sendo de -0,8 V versus o E,,, (determinado antes do inicio
do ensaio).

No inicio do ensaio foi realizada a medicao do potencial de circuito aberto por
10 minutos, sendo entdo aplicado o potencial catédico escolhido até o fim do

experimento.

3.4.4 Calculo dos parametros de sinergia

A determinacéo dos parametros da equacéao de sinergia foi realizada segundo

as seguintes equacdes contidas no Quadro 3:
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Quadro 3 — Equagodes utilizadas no calculo dos parametros de sinergia

Parametro Equacio N° Equacao | Unidade Observagoes
Volume perdido em O valor de V(pca) &
tribocorroséo (T) obtido dos

V
T = ,(P;CA) * 31536000 Eq 10 mm/ano resultados de
Area * t
interferometria
Optica
Volume perdido O valor de V(¢ogsy) €
sob polarizacao W, obtido dos
catodica (W) Vicosv) Eq. 11 mm/ano | resultados de
= ——"—>=%31536000 . .
Area * t interferometria
optica
Parametro de
sinergia (S)
Delta Cw/Delta We ACy,
W, Eq. 13 - -

Fonte: Autoral (2024).

A taxa de corrosdo pura (C,) e a taxa de corrosao sob desgaste (C,,) foram
obtidas diretamente do software PSTrace, utilizando o método de extrapolagao das
curvas de Tafel e os valores da constante K1, densidade (p) e peso equivalente (EW)
de 3,27*103 mm*g/uA*cm*ano, 8,22 g/cm® e 24,41 g/mol, respectivamente (ASTM,
1999; SPECIAL METALS, 2007).

C _Kl*icorr—O**EW Eq. 14
0 =

p
C :Kl*icorr—w**EW Eq. 15
v p

O método de Tafel permite a obtencdo dos parametros de potencial de
corrosao (Ecorr, medido em V) e densidade de corrente (icorr) € consiste na extrapolagao
das curvas de polarizagdo até que seja encontrada a intersecgéo correspondente ao
ponto onde as reagdes anddica e catddica ocorrerao simultaneamente, e da inclinacao
dessas curvas (3a anddica e Bc catédica) obtém-se a constante de Tafel (b) conforme
a Eq. 16.

Ba * Bc Eq. 16

b= 2303+ (ButB)
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3.5 Teste estatistico

Para analise estatistica dos resultados obtidos foi aplicado o teste-t student
utilizando o software Microsoft Excel com a = 0,05 entre as amostras da mesma
condicao a fim de verificar a significAncia da diferenga entre as médias de seus

resultados.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Tratamentos térmicos

4.1.1 Determinagao das condi¢cdes de ensaio

A andlise microestrutural da amostra em estado de fornecimento (Figura 22)
apresentou presencga da fase 8, sugerindo que na temperatura de envelhecimento 788
°C pode nédo ser adequada como primeira etapa do tratamento de duplo
envelhecimento.

Figura 22 - Micrografia obtida por MO na magnificagdo 1000 vezes da liga de Inconel 718
solubilizada a 1089 °C e envelhecida a 788 °C por 7 horas

R &

20/ 1m

Fonte: Autoral (2024).

Os precipitados NbC e TiC presentes nas amostras de todos os tratamentos
apresentaram morfologia caracteristica observada também em outros trabalhos
(SMITH et al., 2021; VISHWAKARMA et al, 2007; AGARWAL et al., 2024), nos quais
0s precipitados ricos em titdnio apresentaram coloragdo amarelada e tamanhos
quando comparados aos de Nb, que tem coloracdo acinzentada, sendo essas
constatag¢des consideradas na analise e identificagdo dos precipitados ao longo deste
estudo, com composigao posteriormente confirmada por EDS (Figura 32 e Figura 37
e Tabelas 10 e 11).

Desta maneira, foram propostas novas condicbes de temperatura de
tratamento, além de adicionada uma nova configuragao de envelhecimento em duas

etapas, a fim de observar a resposta em dureza. As temperaturas foram escolhidas
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com base na literatura, sendo de 720 °C para o envelhecimento simples, e 720 °C por
8 horas seguida de 620 °C por diferentes tempos para o duplo envelhecimento. Os

resultados de dureza podem ser observados na Figura 23.

Figura 23 — Curva de dureza da amostra solubilizada (1040 °C, 1 h) e envelhecida a 720 °C e 620

°C por diferentes periodos
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Fonte: Autoral (2024).

A amostra solubilizada a 1040 °C por 1 hora foi escolhida a fim de comparagao
com os resultados obtidos das amostras envelhecidas.

Para viabilizar a comparacéao entre os tratamentos de envelhecimento em uma
e duas etapas, foram selecionadas duas condi¢cdes de cada tipo de tratamento. Para
o envelhecimento em uma etapa foram selecionadas as amostras tratadas a 720 °C
por 8 e 48 horas. Para o envelhecimento em duas etapas foram selecionadas as
amostras tratadas a 720 °C por 8 horas e mais 620 °C por 8 e 96 horas. Estas
condigdes foram escolhidas a fim de verificar se mesmo com valores estatisticamente
semelhantes de dureza, os tratamentos térmicos prolongados poderiam impactar a
resisténcia a tribocorros&o do material.

Além disso, a condigdo de envelhecimento em duas etapas a 720 °C por 8

horas e 620 °C por 8 horas foi selecionada por ser a condicéo indicada pela literatura
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(SLAMA; ABDELLAOUI, 2000; WANG; LI, 2004; NASCIMENTO et al., 2013;
CANDIOTO et al., 2015).
Com base nos resultados obtidos de dureza, selecionaram-se as condi¢des

abaixo para os ensaios de desempenho em corroséo e tribocorrosao (Tabela 7).

Tabela 7 — Condigdes selecionadas para ensaios de desempenho

Condigao de tratamento Denominagao
Solubilizada a 1040 °C (1 h) EF-S
720 °C (8 h) S720-1
720 °C (48 h) S720-2
720 °C (8 h) + 620 °C (8 h) D620-1
720 °C (8 h) + 620 °C (96 h) D620-2

Fonte: Autoral (2023).

4.1.2DRX

Na Figura 24 sido apresentados os difratogramas para as condi¢cdes EF-S,
DE620-1 e D620-2. Apesar do longo tempo de envelhecimento empregado na
condicao D620-2, nao foi possivel identificar outros picos que ndo sejam os da matriz.
Isso deve estar associado a baixa fracao volumétrica dos precipitados, sobreposi¢cao
de picos com a matriz, desordem cristalina e/ou tamanho de cristais muito pequenos,
visto que mesmo para a condicdo de 96h de envelhecimento o material ainda nao

apresenta queda de dureza.
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Figura 24 — Difratograma de DRX de angulo rasante da superficie da liga Inconel 718 tratada
termicamente em diferentes temperaturas
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Fonte: Autoral (2024).

Ainda, Nunes et al. (2015) cita como desafios na utilizagdo da difragcdo por
raios x na identificagcdo e quantificagdo das fases da liga Inconel 718 sdo a

complexidade estrutural da liga e a sobreposi¢do dos parametros das fases y’, y“ e O.
4.1.3 Dureza instrumentada e desgaste em microescala

A caracterizagao da dureza de cada fase nao foi possivel devido ao tamanho
reduzido da fase d nos contornos de grao e pelas fases y’ e y” estarem dispersas na
matriz austenitica, no entanto, os resultados de dureza instrumentada foram utilizados
para determinar o efeito da precipitagdo nas propriedades do material e para a
garantia da continuidade dos trabalhos realizados pelo grupo de pesquisa, estando

relacionados na Tabela 8.
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Tabela 8 — Resultados das medi¢des de dureza instrumentada e médulo de elasticidade da liga

Inconel 718 com diferentes tratamentos térmicos sob carga de 400 mN utilizando o método

QSCM
Condigao Dureza Médulo de elasticidade
(Gpa) (GPa)
EF-S 3,07 £ 0,06 180+ 5
S720-1 5,08 + 0,08 207+ 5
S720-2 4,95+ 0,08 217+ 6
D620-1 5,46 + 0,07 219+ 5
D620-2 5,52 + 0,08 219+ 5

Fonte: Autoral (2024).

Para as condi¢cdes de envelhecimento simples (S720-1 e S720-2) o teste
estatistico resultou em valores equivalentes, sem diferenga significativa entre as
meédias. Nesse sentido, apesar da presenga da fase & em detrimento da fase y”
nessas amostras, nao foi observada reducéao relevante nos valores de dureza.

Enquanto que, para as condigdes de duplo envelhecimento (D620-1 e D620-
2), constatou-se diferenga significativa entre as médias, sugerindo a possibilidade de
que as amostras ainda estivessem endurecendo.

Segundo Chen et al. (2014), o aumento na dureza observado nos tratamentos
de duplo envelhecimento, quando comparado com os resultados obtidos no
envelhecimento simples, esta relacionado com a presenca da precipitacdo de
elementos dissolvidos na liga Inconel 718, em especial da fase y”, responsavel por
reduzir a mobilidade de discordancias.

Em relacao aos resultados de elasticidade (E), do teste estatistico e dispersao
dos resultados médios tem-se que possuem valores estatisticamente equivalentes
para as condi¢cdes envelhecidas. Ja a comparagao entre a condicao solubilizada e as
condi¢des envelhecidas evidencia um aumento no modulo de Young, indicando que a
precipitacdo das fases rigidas, o alivio de microdeformacgdes e reducao na densidade
de discordancias promoveu aumento da rigidez (E) do material.

Os perfis de penetragdo do contracorpo apds 0s ensaios de desgaste em
microescala e as respectivas trilhas de desgaste podem ser observados nas Figuras
25 a 29, onde sao apresentados os resultados de dois testes dos cinco realizados

para cada condicio de tratamento térmico.
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Figura 25 - Avaliagao do perfil de profundidade por distancia em microdesgaste da liga Inconel

718 solubilizada a 1040 °C por 1 h
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Fonte: Autoral (2024).

Figura 26 - Avaliagao do perfil de profundidade por distancia em microdesgaste da liga Inconel

718 envelhecida a 720 °C por 8 h

]

044
/ = -02
— | W IS
£ 014 VRN 2
3 | | o
o 0.0 .‘ ‘ i<
© [ | g 0.0 1 i
| = " AN AN NG T— o ) :
S 01+ ; } 5 y AL, PN
° _— " [ 2
S 024 gl | ‘ \ o
[ - | L~ K =
© o3 Y T o 02
a? \|
0.4 1
— Pre-Scan Pre-Scan
— Post-Scan — Post-Scan
0,5 T T T T T 1 014 T T T T T 1
-60 -40 -20 0 20 40 80 -60 -40 -20 0 20 40 60

Distancia (um) Distancia (um)

Fonte: Autoral (2024).




62

Figura 27 - Avaliagao do perfil de profundidade por distdncia em microdesgaste da liga Inconel
718 envelhecida a 720 °C por 48 h
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Fonte: Autoral (2024).

Figura 28 - Avaliagao do perfil de profundidade por distancia em microdesgaste da liga Inconel
718 envelhecida a 720 °C por 8 h + 620 °C por 8 h
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Figura 29 - Avaliacao do perfil de profundidade em fungao da distancia em relagao a posigao

central apés ensaio de microdesgaste da liga Inconel 718 envelhecida a 720 °C por 8 h + 620 °C

por 96 h
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Fonte: Autoral (2024).

As amostras envelhecidas apresentaram aproximadamente 0,1 um de
penetracdo, enquanto a amostra solubilizada foi de aproximadamente 0,3 um,
condizente com as diferengas de dureza previamente apresentadas entre as
condicdes.

Como observado na Figura 26.a, Figura 27.a e Figura 28.a, ha reducao da
penetracdo devido a dureza dos precipitados de NbC e TiC (Figura 30), que
correspondeu a valores superiores a 9,81 GPa, aproximadamente 3 vezes mais que

a matriz do material (medidas também no LabNano, utilizando carga de 20 mN).



64

Figura 30 — Imagens representativas da medigao de dureza instrumentada (20 mN) dos
precipitados de NbC e TiC da liga Inconel 718 sob a) envelhecimento (720 °C, 48 h) e b)
envelhecimento (720 °C, 8h)

Fonte: Autoral (2024).

Kong et al. (2019) conduziram um estudo do enriquecimento em particulas de
TiC na liga Inconel 718 fabricada por um sistema de deposi¢cao de metal a laser de
alimentagao dupla de alto rendimento, concluindo que a dureza instrumentada dos
precipitados TiC foi aproximadamente 1,5 vezes maior que a da matriz y. Assim, a
area de contato real era reduzida nesses pontos, minimizando a forga de atrito durante
o0 deslizamento. Ainda, observaram uma relagcdo direta entre o aumento dos
precipitados e a taxa de corrosdo, relacionando com a corrosdo galvanica que
aconteceu na base dos precipitados e a uma descontinuidade do filme passivo.

Dados comparando o efeito individual das contribuicdes de dureza
acarretadas pelos precipitados de NbC e TiC ainda sao insuficientes na literatura, no
entanto Myoshi e Hara (1966) conduziram um experimento avaliando a dureza de
diversos precipitados, concluindo que, apesar de apresentar valores maiores de
dureza sob temperatura ambiente, sob altas temperaturas o TiC tende a amolecer e
atingir valores menores que o Nb.

Assim, sugere-se que os precipitados tipo MC contribuem significativamente
na manutencdo da dureza e resisténcia mecanica da liga Inconel 718. No entanto, é
necessario verificar também seu efeito na resisténcia a corrosao e seu comportamento

sob condigbes de alta temperatura.



4.2 Ensaios de corrosao pura

65

Na Figura 31 s&o apresentadas as curvas de polarizagado potenciodinamica

representativas das condigdes estudadas. Os valores médios de Ecorr, icorr, Etrans € taxa

de corrosao sao apresentados na Tabela 9.

Figura 31 — Curvas de polarizagao potenciodinamica das amostras de Inconel 718 sob

diferentes tratamentos térmicos
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Fonte: Autoral (2024).

Tabela 9 — Parametros de potencial, densidade de corrente, potencial de transpassivagao e

taxa de corrosao obtidos nos ensaios de polarizagcdo potenciodindmica da liga Inconel 718

com diferentes tratamentos térmicos

Ecorr icorr Etrans Taxa de corrosao
Condigao

(V) (MA/cm?) (V) (x102 mm/ano)
EF-S -0,134 + 0,001 (3,88 £ 0,04) *10-8 1,090 £ 0,005 0,0400 + 0,0004
S720-1 -0,117 + 0,040 (2,25 £ 1,29) *10-8 1,057 £ 0,011 0,02 + 0,01
S720-2 -0,136 + 0,025 (3,24+1,16) *10°8 1,042 £ 0,003 0,03 + 0,01
D620-1 -0,150 + 0,030 (4,73+£1,29) *10°8 1,038 £ 0,011 0,05+ 0,01
D620-2 -0,112 + 0,022 (2,37 +0,53) *10°8 1,031 £ 0,011 0,02 + 0,01

Fonte: Autoral (2024).

Considerando a dispersdo de resultados da Tabela 9, o Ecor € icor

apresentaram valores semelhantes entre as condi¢gbes estudadas. As curvas de
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polarizacédo (Figura 31) apresentaram comportamento semelhante, indicando que o
envelhecimento nas condi¢cbes estudadas pouco altera a performance da liga, sendo
que todas as curvas apresentam regido de passivagao caracteristica independente
dos tratamentos. Esses resultados corroboram com os encontrados por Wang et al.
(2022), que relacionaram a resisténcia a corrosao do Inconel 718 com a estabilidade
dos filmes formados na superficie do material.

Comparando os resultados obtidos com os da condicdo de fornecimento,
obtidos por Nufiez de la Rosa et al. (2023) em Inconel 718 envelhecido a 788 °C por
7 h, observa-se que nao ha diferenca significativa em termos de densidade de corrente
de corrosao e potencial de corrosdo. Dessa maneira, sugere-se que os tratamentos
térmicos aplicados resultaram em desempenho em termos de resisténcia a corrosao
semelhante ao do material em condi¢des utilizadas na industria.

Ainda, dos resultados de Etans observa-se que o tratamento de duplo
envelhecimento prejudica o material ao deslocar o potencial de transpassivagao para
valores menores, demonstrando que a camada passiva nesse tipo de tratamento se
rompe antes do que nos de simples envelhecimento. Caliari et al. (2014) observou o
mesmo efeito, relacionando a pior resisténcia a corrosao localizada das condi¢des de
duplo envelhecimento com a reducao da capacidade de formagao do filme passivo e
sensitizagao do material.

A comparacao dos resultados de potencial de transpassivacdo das amostras
envelhecidas com os das amostras solubilizadas sugerem que o comportamento
citado acima pode ser causado pela maior precipitacdo de fases secundarias

observada naquele tratamento.

4.3 Ensaios de desgaste puro

4.3.1 Analise das superficies desgastadas

As pistas dos ensaios de desgaste puro realizados sob polarizagao catédica
podem ser observadas na Figura 32, onde os inumeros sulcos presentes em todas as

amostras indicam a abraséo como tipo de desgaste predominante.
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Figura 32 — Pistas de desgaste apds o ensaio sob polarizagido catédica em -0,8 V vs PCA,
sendo a) EF-S, b) $720-1, c) $720-2, d) D620-1 e e) D620-2

Fonte: Autoral (2024).

Na Figura 32 sdo apresentadas ampliagdes das pistas de desgaste obtidas
sob polarizagao catédica de amostras de Inconel 718 sob duplo envelhecimento por 8
e 96h (D620-1 e D620-2). Foi observada a presencga de um tribofiime em todas as
condigdes. Os 3 pontos marcados em cada uma das amostras indicam as regides
onde foi realizada a analise de EDS (Tabela 10), da qual os resultados obtidos indicam
gue nos pontos mais escuros nao coincidentes com os precipitados (pt. 2 Figura 33.b)
existe uma concentragcdo de oxigénio.

Uma composigao similar (no interior das pistas) foi observada no trabalho de
Wang et al. (2022), que monitorou a participacado de Cr, Ni e Fe no filme formado
durante os ensaios de polarizacao catddica, potencial de circuito aberto e em potencial
anddico. Neste trabalho, de forma geral, as trés ligas apresentaram resultados
melhores nos ensaios sob polarizagcao catédica e significativamente maiores quando
sob polarizagdo anddica, evidenciando que a alteragdo do potencial tem grande

impacto no mecanismo e taxa de perda de material.
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Figura 33 — Micrografia da pista de deslizamento sob polarizagao catoédica de amostras de
Inconel 718 sob duplo envelhecimento sendo: a) solubilizada a 1040 °C/1 h e envelhecida por
720 °C/8 h e 620 °C/8 h e b) solubilizada a 1040 °C/1 h e envelhecida por 720 °C/8 h e 620 °C/96 h

EHT = 20,00 kv Signal A = NTS BSD Crate 110 Apr 2024 =20, = E
WO = 85mm u;’:: 500 KX * wm | 5:::: gio.:mw :I;“:Az.:n.ri :sn e toRprane wm
Fonte: Autoral (2024).

Tabela 10 — Relagao da composig¢ao dos pontos demarcados nas amostras de Inconel 718

relacionadas na Figura 26 obtidas por EDS

Fig. 26 C O Mg Al Si Ti Cr Fe Ni Nb

a)Ponto1 20.26 - - - - 418 053 049 132 73.21
a)Ponto2 17.87 238 - - - 6.96 133 1.15 255 67.76
a)Ponto3 767 1197 038 034 061 083 1508 1558 4438 3.15

b) Ponto 1 10.76 56.39 082 051 130 1594
b) Ponto 2 3142 0.22 0.75 545 243 229 545 5198

b)Ponto3 6.64 2153 048 030 1.81 073 1410 13.76 37.10 3.29
Fonte: Autoral (2024).

Além do mecanismo de abrasao, evidenciado pelos sulcos presentes nas
superficies, em todas as micrografias, a Figura 34, também revela a descamagéo em
determinados pontos da pista (Figura 34.b.1 e Figura 34.b.2). Esses mecanismos de
desgaste foram consistentemente observados em todas as condigbes analisadas,
conforme detalhado nas micrografias adicionais no Apéndice A.
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Figura 34 — Micrografias da pista de deslizamento sob polarizagao catédica da liga Inconel 718

envelhecida a 720 2C por: a) 8 horas e b) 48 horas, sendo 1) no modo elétrons retroespalhados

e 2) no modo elétrons secundarios

e  — e e —

Signal A= NTS BSOD Date 110 Apr 2024 EWT = 20.00 kv Signal A= SE1 Date 10 Apr 2024
Mag® 500KX PR WO = B0mm Mag= 500KX PR
e 2 e 8

Signal &= NTS BSD Date 10 Apr 2024 Lm EHT = 20.00 kv Signal A= SE1 Date 10 Apr 2024 Lm
Mag= 500KX PR| H WD = 85mm Mag= S00KX PR

e e e ——— e

Fonte: Autoral (2024).

4 .3.2 Coeficiente de atrito e corrente

A discussao quanto a variagbes no coeficiente de atrito sera feita
conjuntamente com a avaliacdo dos resultados de tribocorrosdo para fins de
conveniéncia e similaridade.

Quanto a densidade de corrente, na Figura 35, sdo apresentados a densidade
de corrente em fungdo do tempo durante o ensaio de deslizamento com protecao
catédica conforme detalhado na Figura 21. Constata-se que durante todo o ensaio de
desgaste puro os valores de densidade de corrente observados se mantém negativos,
ou seja, dentro da regido catddica. Isso indica inibicdo da corrosdo durante o
deslizamento devido a reducéao do filme passivo ou de outros elementos presentes no
meio, como oxigénio e hidrogénio. No segundo ciclo de deslizamento (regido IV da

Figura 21) a corrente € menos catddica (menos negativa) do que no primeiro ciclo.
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Isso deve estar associado a formacgéao do tribofilme que inibe a reagao de reducéo na

superficie do eletrodo de trabalho.

Figura 35 — Curvas de corrente monitoradas durante o ensaio de deslizamento sob polarizagao

catodica do Inconel 718 com diferentes tratamentos térmicos

v I T I v I N T T 1
0 2000 4000 6000 8000 10000
t(s)

Fonte: Autoral (2024).

Por fim, as amostras envelhecidas apresentam valores de densidade de
corrente relativamente constantes e superior ao obtido para a amostra solubilizada,

que apresenta uma tendéncia de aumento.

4.4 Ensaios de tribocorrosao
4.4.1 Analise das superficies desgastadas

As pistas de desgaste dos ensaios em PCA podem ser observadas na Figura
36. Assim como nas amostras do ensaio de desgaste puro, o tipo de desgaste
predominante foi a abrasdo para todas as condigdes, apresentando também
descamacao e adesdo, conforme pode ser observado na Figura 37. A Tabela
11apresenta a composi¢cdo de alguns pontos selecionados da Figura 37, como a

presenca de precipitados de TiC e NbC.
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Figura 36 — Pistas de desgaste apos o ensaio de tribocorroséao, sendo a) EF-S, b) S720-1, c)
$§720-2, d) D620-1 e e) D620-2

Fonte: Autoral (2024).
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Figura 37 - Micrografia da pista de deslizamento do ensaio de tribocorrosdao de uma amostra
de Inconel 718 solubilizada a 1040 °C/1 h e envelhecida por 720 °C/8 h e 620 °C/96 h

predipitado NbC

Z"-precipitado Tic

trinca

20 pm EHT = 20.00 kV Signal A = NTS BSD Date :20 Feb 2024 l ' Ir
WD = 8.5mm Mag= 200KX b r__EB

Fonte: Autoral (2024).

Tabela 11 — Relagao da composig¢ao dos pontos demarcados nas amostras de Inconel 718

relacionadas na Figura 36 obtidas por EDS

Fig. 36 C N o] Al Si Cl Ti Cr Fe Ni Nb

Ponto1 214 429 37.13 - 0.60 - 39.75 199 136 1.82 10.93
Ponto 2 25.36 - - - - - 590 046 041 098 ©66.90
Ponto 3 6.29 - 20.61 0.59 1.38 - 0.88 15.78 14.62 36.27 3.59
Ponto 4 - - 3734 0.71 357 039 0.88 1567 13.40 23.65 4.39
Ponto 5 8.66 - - 0.57 - - 0.90 17.93 18.12 49.76 4.07

As areas destacadas em azul (Figura 37) s&o outro mecanismo observado em
todas as condigdes, inclusive as sob polarizagdo catddica, mencionado por
Stachowiak (2005) como stick-slip. Nesse mecanismo, as superficies em contato
alternam entre aderirem (sem deslizamento) e deslizarem (deslizam uma em relagéo
a outra). Esse padréo ciclico de aderéncia e deslizamento entre superficies pode levar
ao aumento da taxa de desgaste pelo arrancamento do tribofilme e de material.

Uma relagao similar foi encontrada por Rustamov et al. (2019) ao estudarem
o comportamento em desgaste por fretting na liga Inconel X-750, no qual verificaram
que o mecanismo stick-slip é relevante principalmente durante o regime parcial de

deslizamento (partial slip regime), afetando os padrées de desgaste, a evolugdo dos
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danos na superficie e o desempenho geral do material sob diversas condi¢cbes de
contato.

Em todas as condigbes também houve formacédo de deposigdo de um
tribofilme ao longo das superficies, mas com espessamento nas extremidades. No
entanto, as medigdes de EDS (Tabela 12) indicam menor teor de oxigénio nas pistas

obtidas em PCA quando comparadas as catddicas (Figura 38).

Figura 38 — Tribofilme depositado na extremidade da pista de deslizamento apés ensaio de
tribocorrosao em potencial de circuito aberto (PCA) da liga Inconel 718 solubilizada (1040 °C, 1

h) no modo a) elétrons secundarios e b) elétrons retroespalhados

EHT = 20.00 kv Signal A= SE1 Date :20 Feb 2024 EHT = 20.00 kv Signal A=NTSBSD Date :20 Feb 2024
WD = 85mm Mag= 500X WPR |_| WD = 8.5mm Mag= 500X ﬁm
Fonte: Autoral (2024).

Tabela 12 — Relagao da composig¢ao dos pontos demarcados nas amostras de Inconel 718

relacionadas na Figura 37.b obtidas por EDS

Fig. 37.b C o) Al Si Cl Ti Cr Fe Ni Nb

Ponto1 18.60 18.00 - 0.45 397 145 114 174 5464
Ponto2 13.67 270 0.64 - 0.82 15.96 16.07 45.82 4.30
Ponto3 26.33 3.54 - - 528 044 048 111 62.82
Ponto4 9.88 - 0.52 - 0.89 17.58 17.65 49.51 3.97
Ponto5 - 3944 088 549 048 1.04 1581 11.86 20.19 4.81

Fonte: Autoral (2024).

A Figura 39 ilustra um comportamento observado em todas as amostras sob
tribocorrosao, onde trincas foram formadas na periferia dos precipitados. Sugere-se
que esse efeito ocorre devido a diferenga de dureza entre os precipitados e da matriz,
onde a deformacédo no entorno do precipitado pode facilitar seu destacamento,

aumentando o desgaste no material ao induzir desgaste de 3 corpos.
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Figura 39 — Micrografia da liga Inconel 718 solubilizada (1040 °C, 1 h) e envelhecida (720 °C, 8 h
+ 620 °C,96 h) com destaque no precipitado de carboneto de niébio sendo destacado do

substrato

2 pm EHT = 20.00 kv Signal A=NTS BSD Date :10 Apr 2024 | ' Ir
WD = 85 mm Mag= 500KX rPR

INIYERBIDADE TECHOLOGCA FECERAE DO PUBARA

Fonte: Autoral (2024).

Ainda, para ambos os tipos de ensaio (sob tribocorrosdo e sob polarizagado
catddica), € necessario considerar ainda o apontado por Oikava (2019) em seu
trabalho utilizando o Inconel 718 nitretado sob diferentes condi¢des, onde constatou
que é de suma importancia considerar a grande influéncia da dureza do contracorpo
na taxa de desgaste. Dessa maneira, para o material em estudo, quando utilizadas
esferas de nitreto de silicio, mesmo apds os envelhecimentos, a dureza relativamente
baixa do material quando comparada a do contracorpo pode ter resultado em um dano

maior e, consequentemente, o aumento da taxa de desgaste.
4.4.2 Coeficiente de atrito e potencial (ensaios PCA e sob polarizagéo catédica)

Da Figura 40 e Figura 41, sdo apresentados os valores de coeficiente de atrito
(COF) em fungéo do tempo obtidos nos ensaios de desgaste puro e de tribocorroséo
para o primeiro e segundo ciclo de deslizamento (regido Il e IV da Figura 21).
Averiguou-se que os valores de COF se manteve no intervalo 0,6 — 0,7 para todas as
condigdes testadas, confirmado pelo teste estatistico, revelando relativa consisténcia
no desempenho tribolégico do material independente do tratamento térmico e da

inibicdo da repassivagao da pista de desgaste.
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Esse resultado é analogo ao encontrado em trabalhos como os de Strzelczak
e Dudek (2018) e Xu et al. (2021) onde o comportamento tribolégico da liga Inconel
718 apos diferentes tratamentos térmicos foi avaliado, indicando que os tratamentos

térmicos nao alteram o coeficiente de atrito nas condi¢cdes estudadas.

Figura 40 — Curvas de coeficiente de atrito em fungdo do tempo monitoradas durante o ensaio

sob polarizagao catédica do Inconel 718 com diferentes tratamentos térmicos
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Fonte: Autoral (2024).
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Figura 41 — Curvas de coeficiente de atrito em fungido do tempo monitoradas durante o ensaio
de tribocorrosao em potencial de circuito aberto (PCA) do Inconel 718 com diferentes

tratamentos térmicos
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Fonte: Autoral (2024).

Na Figura 42, sdo apresentados os resultados da variagdo do potencial de
circuito aberto (PCA) durante os ensaios de tribocorrosao realizados nesse trabalho,
bem como as regides onde foram realizados os ensaios de RPL antes do deslizamento
(RPL1), durante o deslizamento (RPL2 e RPL3) e apds o deslizamento (RPL4).
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Figura 42 - Curvas de corrente monitoradas durante o ensaio em potencial de circuito aberto

(PCA) do Inconel 718 com diferentes tratamentos térmicos
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Fonte: Autoral (2024).

A analise dessa figura permite verificar comportamento semelhante para
todas as condigdes. Durante o primeiro deslizamento apds a queda brusca devido ao
rompimento da camada passiva do material, todas as condi¢gdes apresentaram um
aumento no potencial monitorado (PCA), indicando a tentativa de repassivacéo e
recuperacado do material. Ja no segundo deslizamento ocorre uma queda constante
no potencial até que cesse a solicitagdo mecanica. Ribeiro (2023), com base em
Papageorgiou e Mischler (2012), caracteriza esse fendbmeno como um deslocamento
catédico decorrente da destruicao do filme passivo e do subsequente estabelecimento
de um acoplamento galvanico entre as areas despassivadas e passivadas, que
correspondem, respectivamente, a pista de deslizamento e a regiédo circundante. Esse
resultado indica que o material se torna mais susceptivel a corroséo, ou seja, ocorre
aumento da area ativa com o0 aumento da largura da pista durante os ciclos sucessivos
de deslizamento.

Verifica-se também, que diferente do comportamento observado nos ensaios
sob polarizacao catddica no qual a densidade de corrente tende a retornar ao patamar
inicial apos cessado o deslizamento (Figura 35), em condi¢gbes de circuito aberto o
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PCA se mantem abaixo aos valores iniciais, indicando deterioracado da resisténcia a
corrosao da superficie desgastada (Figura 42).

Na Figura 43 sdo apresentados os resultados de RPL realizados durante o
deslizamento sob potencial de circuito aberto. O valor RPL 2 realizado nos primeiros
10 minutos apos o inicio do segundo deslizamento teve seus resultados desprezados
devido a instabilidade da superficie no momento da varredura, sendo apresentados
apenas os resultados de RPL 1 (sem deslizamento), 3 (com deslizamento) e 4 (apos

a interrupgao do deslizamento).

Figura 43 — Parametros de resisténcia a polarizagao (kQ) obtidos durante o ensaio de
tribocorrosao da liga Inconel 718 com diferentes tratamentos térmico. RPL1 e 4 realizados

antes e depois da interrupgdo do deslizamento, RP3 realizado durante o deslizamento.
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Fonte: Autoral (2024).

O aumento na corrosao advindo do dano no filme passivo causado pela agéo
mecanica do contracorpo durante o deslizamento é evidenciado pela redugao da
resisténcia dos valores de RPL 1 para o RPL 3.

Nota-se também pelo RPL 3 que a condigdo S720-1 obteve maior resisténcia
a polarizagao dentre as amostras envelhecidas durante o deslizamento, indicando

melhor comportamento de corrosdo sob desgaste para essa condigao.
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A sobreposicado das barras de erros no RPL 4 entre as condigbes S720-2 e
D620-2 (longo tempo de envelhecimento) e entre as condigdes EF-S, S720-1 e D620-
1 (curto tempo de envelhecimento) indicam que a intensificacdo do processo de
precipitacdo interfere na recuperacdao da resisténcia a polarizagdo apos o
deslizamento, sendo menor para as amostras tratadas por maiores periodos.

Ainda, a melhor resisténcia a polarizagdo observada na amostra S720-1 pode
ter relacdo com o menor tempo de tratamento quando comparada com as demais
condigbes de envelhecimento, o que proporciona menor tamanho de seus graos,
menor quantidade e tamanho de precipitados, menor alteragdo da composi¢cao na
vizinhanga dos precipitados e consequentemente camada passiva mais uniforme.
Wieczorek et al. (2024), que observaram o efeito de diferentes tratamentos térmicos
na tribocorrosdo de Inconel 718 fabricado com diferentes técnicas, relataram que
materiais com graos mais finos em sua estrutura formaram camadas passivas mais

compactas e uniformes, demonstrando uma melhor resisténcia a tribocorrosao.

4.4 .3 Determinacao dos parametros de sinergia

Na Tabela 13 sao apresentados os valores medidos e calculados de taxa de
perda de material e fator predominante na taxa de perda de material sob tribocorrosao,
determinados conforme apresentado no item 3.4.4. Para facilitar a interpretacéo e
analise dos dados, as taxas de perda de material para cada um dos parametros da

equacao de sinergia (Eq. 4) sdo apresentadas na Figura 44.



Tabela 13 — Valores calculados dos parametros de sinergia para a liga Inconel 718 com

diferentes tratamentos térmicos

Condigao co WO S T A€,
(x10"2 mm/ano) (mm/ano) (mm/ano) AW,
EF-S 0,0400 + 0,0004 1,44 £ 0,51 0,25+ 0,20 1,69 £ 0,34 0,0011
S720-1 0,02 + 0,01 1,08+ 0,22 0,16 £ 0,09 1,24 £ 0,07 0,0005
S720-2 0,03 + 0,01 0,77+0,02 0,58 + 0,07 1,35+ 0,05 0,0005
D620-1 0,05 £ 0,01 0,80+0,13 0,55%0,22 1,35+ 0,06 0,0007
D620-2 0,02 + 0,01 0,85+ 0,23 0,64 £ 0,09 1,49 £ 0,03 -0,0001
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Fonte: Autoral (2024).

Figura 44 — Resumo dos resultados de desgaste tribocorrosivo (T), desgaste puro (W),

corrosao pura (Co) e sinergia (S) para a liga Inconel 718 com diferentes tratamentos térmicos
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Fonte: Autoral (2024).

A analise da Figura 44 permite verificar que a taxa de perda de material sob
tribocorrosao (T) diminui com o tratamento térmico de envelhecimento, contudo a
comparagao dos dados indica que nao existem diferengas significativas entre os
valores de perda de material para os diferentes envelhecimentos. Dos valores de
desgaste puro (WO0) para as diferentes condigdes, tém-se a redugdo da perda de
material até as condi¢des envelhecidas na temperatura de 720°C (S720-1 e S720-2),

mas apesar da dureza Vickers das condigdes com duplo envelhecimento (D620-1 e
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D620-2) serem aproximadamente 30HV superior, esse aumento de dureza nao refletiu
e melhora no desgaste puro, a analise estatistica indica que essas condi¢des
apresentam perda de massa similares a condigao S720-2.

Ainda, estes resultados corroboram com o apresentado na Secgdo 4.4.2
quanto ao aumento da area ativa implicar em piores resisténcias a tribocorrosao, dada
a maior taxa de perda de material sob tribocorrosao (T) da condigdo EF-S.

A analise da sinergia (S) mostra que os valores de sinergia (S) foram positivos,
0 que leva a conclusdo de que o mecanismo de desgaste decorrente do efeito
sinérgico entre desgaste e corrosao foi mais severo, indicando que a exposi¢cao do
substrato durante o deslizamento intensifica o processo corrosivo, consequentemente
a degradacéo eletroquimica € o fator que controla o aumento do desgaste do material,
nao se restringindo apenas ao desgaste mecanico. O mesmo efeito sinérgico foi
observado no trabalho de Wieczorek et al. (2024) que analisou o efeito dos
tratamentos térmicos na resisténcia a tribocorrosdo da liga Inconel 718 fabricada por
diferentes técnicas. Além disso verifica-se que as condi¢des envelhecidas por D620-
1, S720-2 e D620-2 apesar de apresentarem desgaste puro menor do que a condigéo
solubilizada e envelhecida a 720° por 8h (S720-1), apresentam maior sinergia
induzindo a uma maior taxa de desgaste por tribocorrosdo do que a condicdo com
envelhecimento unico S720-1 (Figura 44).

A componente de sinergia indica uma maior influéncia da corrosdo sobre o

desgaste, do que o desgaste na corrosdo. O calculo do fator predominante na taxa de

. . ~ AC . .
perda de material sob tribocorrosao (ﬁ) confirma esse fato, ja que por serem todos
[

abaixo de 0,1 indicam a predominancia dos efeitos sinérgicos onde a corrosao
influencia mais sobre o desgaste, do que o desgaste sobre a corrosdo. Siddaiah et al.
(2021) encontraram o mesmo comportamento, sugerindo ainda que os debris
resultantes do deslizamento tiveram efeito protetivo contra a corrosdao do material,

motivo pelo qual o efeito do desgaste sobre a corrosao € reduzido.
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5 CONCLUSOES

Este trabalho investigou o efeito dos tratamentos térmicos de envelhecimento
e solubilizagc&o na resisténcia a tribocorrosao da liga Inconel 718.

Foi possivel verificar que o envelhecimento é efetivo para aumentar a dureza
do material, sendo um aumento mais expressivo no tratamento de duplo
envelhecimento, sugerindo a maior precipitacéo das fases y' e y”.

Verificou-se que maiores periodos de tratamento térmico reduzem o potencial
de quebra da camada passiva do material, de modo que mais investigacbes séo
necessarias para verificar se ha influéncia na resisténcia a corrosao localizada da liga.
No entanto nao foram observadas diferengas significativas nos potenciais e
densidades de corrente entre as condigcdes.

Ainda, foi constatado que tanto no ensaio sob polarizagao catédica, quanto no
ensaio de tribocorrosdo, que o mecanismo de desgaste predominante foi o abrasivo.
O coeficiente de atrito em ambas as condigcbes permaneceu constante revelando a
estabilidade da resisténcia ao atrito da liga mesmo com pequenas variagdes na dureza
(65 HV) com os diferentes tratamentos térmicos.

Por fim, verificou-se que maiores tempos de envelhecimento aumentam a taxa
de perda de material quando em tribocorrosdo, sendo observado 0 acréscimo nessa
taxa devido ao efeito sinérgico dos fendbmenos de desgaste e corrosédo, sendo que o
desgaste é mais influenciado pela corrosao.

A condigdo S720-1 apresentou a melhor resisténcia a tribocorrosao, com
menor perda de material, boa resisténcia a corrosdo e tempo de tratamento mais curto,

apesar da maior propensao ao desgaste puro.

SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS

o Avaliar o efeito dos tratamentos térmicos na resisténcia a fragilizagdo por
hidrogénio das condi¢des testadas;

. Estudo comparativo da diferenca de potencial formada entre pista e vizinhanca
das amostras em estado de fornecimento (1089 °C, 1 h + 788 °C, 7 h) e na condigéo
S720-1 apds deslizamento;

o Efeito dos precipitados MC no desempenho em corrosao e tribocorrosido da liga

IN718 sob alta temperatura;
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. Avaliar o efeito dos tratamentos térmicos na nitretagao da liga IN718;
. Avaliar o efeito dos tratamentos térmicos no desempenho da liga IN718 em alta

temperatura e pressao.
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APENDICE A — MICROGRAFIAS DAS PISTAS DE DESLIZAMENTO

A.1. Ensaios de desgaste puro (deslizamento sob polarizagao catédica)

Figura 45 — Micrografias da pista de deslizamento sob polarizagao catédica de uma amostra de

Inconel 718 solubilizada a 1040 °C/1 h, sendo a) no modo elétrons retroespalhados e b) no

modo elétrons secundarios

Signal & = NTS BSD Date 10 Apr 2024 lm . Signal & = SE1 Date 10 Apr 2024 lm
Mag= 5.00KX% PR | H Mag= 500KX PR

Fonte: Autoral (2024).

Figura 46 — Micrografias da pista de deslizamento sob polarizagao catédica de uma amostra de
Inconel 718 solubilizada a 1040 °C/1 h, sendo a) no modo elétrons retroespalhados e b) no

modo elétrons secundarios

Signal A = NTS BSD
Mag= 500X

Fonte: Autoral (2024).
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Figura 47 - Micrografias da pista de deslizamento sob polarizagido catédica de uma amostra de

Inconel 718 solubilizada a 1040 °C/1 h e envelhecida a 720 °C por 8 horas, sendo a) no modo

elétrons retroespalhados e b) no modo elétrons secundarios

: ST— e ——— ;
Signal &= NTS BSD : ! Signal &= SE1 Diste 10 Apr 2024 lm
Meg= S00KX i = 54 Mag= 500KX PR

Fonte: Autoral (2024).

Figura 48 - Micrografias da pista de deslizamento sob polarizagao catédica de uma amostra de
Inconel 718 solubilizada a 1040 °C/1 h e envelhecida a 720 °C por 8 horas, sendo a) no modo

elétrons retroespalhados e b) no modo elétrons secundarios

Signal A = NTS BSD Date 10 Apr 2024 lm
Mag= 500X PR| H

e S e S s

Fonte: Autoral (2024).
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Figura 49 - Micrografias da pista de deslizamento sob polarizag¢ado catédica de uma amostra de

Inconel 718 solubilizada a 1040 °C/1 h e envelhecida a 720 °C por 48 horas, sendo a) no modo

elétrons retroespalhados e b) no modo elétrons secundarios

Signal A = NTS BSD Date 10 Agr 2024 lm
Mag= 500X PR| H

S S e s

Fonte: Autoral (2024).
Figura 50 — Micrografias da pista de deslizamento sob polarizagao catédica de uma amostra de

Inconel 718 solubilizada a 1040 °C/1 h e envelhecida a 720 °C por 8 horas seguido de 620 °C por

8 horas, sendo a) no modo elétrons retroespalhados e b) no modo elétrons secundarios

Signal & = NTS BSD Date 10 Agr 2024 lm
Mag= 500X PR| H

Fonte: Autoral (2024).
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Figura 51 - Micrografias da pista de deslizamento sob polarizagado catédica de uma amostra de
Inconel 718 solubilizada a 1040 °C/1 h e envelhecida a 720 °C por 8 horas seguido de 620 °C por
8 horas, sendo a) no modo elétrons retroespalhados e b) no modo elétrons secundarios

Signal A = NTS BSD EHT = 20.00 kv
Mag= S00KX WD = 8.5 mm

Fonte: Autoral (2024).

A.2. Ensaios de tribocorrosao (deslizamento em PCA)

Figura 52 — Micrografias da pista de deslizamento em potencial de circuito aberto de uma
amostra de Inconel 718 solubilizada a 1040 °C/1 h, sendo a) no modo elétrons retroespalhados

e b) no modo elétrons secundarios

Signal A = NTS BSD Dete 20 Feb 2024 L"E EHT = 20.00 kW Dete 20 Feb 2024 lm
Mag= 500X PR WD = 85 mm PR

Fonte: Autoral (2024).
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Figura 53 - Micrografias da pista de deslizamento em potencial de circuito aberto de uma
amostra de Inconel 718 solubilizada a 1040 °C/1 h e envelhecida a 720 °C por 8 horas no modo

elétrons retroespalhados

Signal A = NTS BSD Date 20 Feb 2024 w Signal A =NTS BSD Dste 20 Feb 2024 w
Mag= 200KX PR| H Mag= 500X PR

Fonte: Autoral (2024).

Figura 54 - Micrografias da pista de deslizamento em potencial de circuito aberto de uma
amostra de Inconel 718 solubilizada a 1040 °C/1 h e envelhecida a 720 °C por 48 horas no modo

elétrons retroespalhados

Signal A =NTS BSD Date 20 Feb 2024 w 70 pm EHT = 2000 kv Signal A = NTS BSD
Mag= 500X PR| 1 wo=ssm Msg= 200K X

Fonte: Autoral (2024).
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Figura 55 - Micrografias da pista de deslizamento em potencial de circuito aberto de uma
amostra de Inconel 718 solubilizada a 1040 °C/1 h e envelhecida a 720 °C por 8 horas seguido

de 620 °C por 8 horas no modo elétrons retroespalhados

ma;;‘l:!sn Date 20 Feb 2024 m |—| £ mﬁ;;‘l:!&ﬂ Date 20 Feb 2024 E-;m;
Fonte: Autoral (2024).




