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RESUMO

A superliga Inconel 718 é amplamente utilizada na industria petrolifera por sua notavel
resisténcia a corrosdo. No entanto, sua baixa dureza e resisténcia ao desgaste limitam
sua aplicacdo, fundamento para o uso da solubilizacdo e do envelhecimento para
melhoria dessas propriedades. Contudo, € necesséario verificar o efeito desses
tratamentos na resisténcia a tribocorroséo da liga. Assim, este trabalho investigou o
efeito de cinco condi¢cbes de tratamentos térmicos na resisténcia a tribocorrosao do
Inconel 718, mediante ensaios de tribocorroséo, desgaste puro e corrosdo pura em
meio de NaCl 3,56% (m/m). A caracterizacao foi feita por dureza nanoinstrumentada,
interferometria Optica e microscopia eletrénica de varredura. Verificou-se que o0s
tratamentos ndo impactaram significativamente a resisténcia a corrosao do material,
sendo o desgaste abrasivo responsavel pela maior fracdo de perda de material. Ainda,
o efeito sinérgico nos tratamentos de envelhecimento mais longos ocasionou maiores
perdas de material, sendo o desgaste mais influenciado pela corroséao.

Palavras-chave: Inconel 718, tratamentos térmicos, tribocorrosao, corrosdo, sinergia.
INTRODUGCAO

A tendéncia a diminuicdo gradual da disponibilidade de fontes de petréleo de
extracdo facil tem impulsionado adaptacédo dos equipamentos da industria de gas e
Oleo offshore. Faz-se necessario modificar os materiais na fabricagdo de seus
componentes para que suportem melhor condigdes agressivas e reduzam o risco de
mau funcionamento e acidentes (1).

No contexto da industria de Oleo e gas, as superligas de niquel ganham
destaque devido a sua capacidade de atender as rigorosas demandas de resisténcia
a corrosao, destacando-se a liga Inconel 718 (2). No entanto, sua baixa dureza e
resisténcia ao desgaste em estado de fornecimento sao fatores limitantes em sua

aplicacao (3; 4). Desta maneira, é evidenciada a importancia de tratamentos para que
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as propriedades adequadas sejam alcancadas, dentro os quais destacam-se a
solubilizacéo e envelhecimento (5).

Apesar do envelhecimento proporcionar aumento da dureza e resisténcia ao
desgaste, pode prejudicar a resisténcia a corrosdo em funcao da precipitacéo de fases
com potenciais eletroquimicos diferentes ou mesmo formacdo de regides com
deplecdo ou aumento do teor dos elementos de liga (6, 7). Destarte, uma maior
compreensdo quanto ao comportamento de resisténcia a tribocorroséo, corrosédo e
desgaste do material apds os processos de endurecimento empregados €é crucial para
gue se atinjam parametros seguros de performance e seguranca.

Neste trabalho € investigado o efeito de cinco condi¢cdes de tratamento térmico
na resisténcia a tribocorroséo, corrosao e desgaste do Inconel 718 em meio de cloreto
de sodio (3,56%, m/m).

MATERIAIS E METODOS

O Inconel 718 utilizado no estudo foi recebido em barras laminadas de 14,6 cm
de didametro, dos quais foram obtidos discos de 5 mm de espessura por eletroerosao
a fio e realizado o corte com jato d’agua para obtengdo de amostras nas dimensodes
aproximadas de com 20 x 20 x 5 mm. Sua composi¢cdo quimica foi previamente
determinada pela técnica de fluorescéncia de raios X (FRX) no equipamento Olympus

Vanta series M. (8), constando na Tabela 1.

Tabela 1 — Composicao quimica percentual da liga Inconel 718 determinada por fluorescéncia

de raios X
Ni Cr Fe Nb Mo Ti Al Co
53,45 18,28 18,81 4,94 2,93 0,93 0,5 0,23

Os tratamentos térmicos aplicados constam na Tabela 2, depois dos quais as
amostras foram lixadas com lixa de SiC até a granulometria de 2500 mesh, e polidas
com diamante em suspensao monocristalino de 1 pum e finalizado em suspenséo de
alumina 0,05 um. Foram entdo limpas em banho ultrassénico com agua destilada e
alcool diluido a 20% por 10 minutos, com posterior secagem por conveccao forcada
de ar quente.
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Tabela 2 - Condicfes selecionadas para ensaios de desempenho

Condicao de tratamento Denominacao
Solubilizada a 1040 °C (1 h) EF-S
Envelhecida a 720 °C (8 h) S720-1
Envelhecida a 720 °C (48 h) S720-2
Envelhecida & 720 °C (8 h) + 620 °C (8 h) D620-1
Envelhecida & 720 °C (8 h) + 620 °C (96 h) D620-2

A avaliacdo da morfologia da superficie e das pistas de corrosédo deu-se por
microscropia otica (Olympus BX51M, Olympus Corporation Shinjuku Monolith) e
microscopia eletronica de varredura (Zeiss EVO MA 15, Carl Zeiss). Utilizou-se a
técnica complementar de espectroscopia por energia dispersiva de raios X para
analise quimica semiquantitativa da composicdo em regides determinadas das
amostras (EDS X-Max 80). A analise topografica da superficie e quantificacdo do
desgaste por corrosao e tribocorrosdo foram realizadas por interferometria éptica
(Talysurf CCI lite Non-contact 3D Profilometer, Taylor Hobson).

A dureza nanoinstrumentada (Zwick-Roell ZNH nanoindenter®, GmbH & Co.
KG). foi conduzida para obtencdo da dureza e mddulo de elasticidade em cada
amostra pelo o método QSCM (quase-continuous stiffness measurement), utilizando
um indentador piramidal de diamante com geometria Berkovich e uma matriz 6 x 6
totalizando 36 medicfes espacadas em 50 um e com a carga maxima de 400 mN.

A metodologia para avaliacdo da tribocorrosdo, configuracdo dos ensaios e
seus componentes e equacdes para calculo dos parametros de interesse se deu de
maneira similar a estudos anteriores (9, 10), sendo realizado em trés etapas
diferentes: ensaios de tribocorrosdo, ensaios de corrosdo pura (polarizacao
potenciodindmica) e ensaios de desgaste puro (sob polariza¢éo catddica) em meio de
de cloreto de sédio (NaCl) 3,56% (m/m).

Para simular a condicao de abertura e fechamento de uma valvula, nos ensaios
de desgaste puro (sob polarizacdo catddica) e de tribocorrosdo foi realizado o
deslizamento intermitente, empregando esferas de nitreto de silicio (SisN4) com 10
mm como contra corpo, com carga de 2 N.

Os ensaios eletroquimicos de potencial de circuito aberto (PCA) e resisténcia
a polarizacéo linear (RPL) (EmStat3, PalmSens) foram utilizados para monitorar o
potencial e avaliar resisténcia a polarizacdo sem deslizamento e com deslizamento

intermitente ao longo dos ensaios de tribocorrosédo, respectivamente. Todos o0s
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potenciais apresentados nos resultados séo referentes ao potencial de Ag/AgCI
saturado (+209 mV vs. NHE).

Nos ensaios de corrosdo pura, ap0s o monitoramento do potencial por uma
hora, foi iniciada a varredura em -200 mV Epca (potencial de circuito aberto), com uma
taxa de varredura de 1mV/s.

Os ensaios de desgaste puro foram realizados considerando o potencial de
polarizacdo catddica usualmente utilizado nos equipamentos offshore (10, 11), sendo
de -0,8 V versus 0 Ecor. NoO inicio do ensaio foi realizada a medigdo do Epca por 10
minutos, sendo entéo aplicado o potencial catddico até o fim do experimento. Apds 0s
ensaios, as amostras foram limpas como descrito anteriormente, sendo armazenadas
até o momento das andlises das pistas de desgaste.

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

resultados.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados de dureza instrumentada estdo relacionados na Tabela 1.

Tabela 1 — Resultados de dureza nanoinstrumentada da liga Inconel 718 com diferentes
tratamentos térmicos
Condicao EF-S S720-1 S720-2 D620-1 D620-2

Dureza (GPa) 3,07 + 0,06 5,08 £ 0,08 4,95 + 0,08 5,46 £ 0,07 5,52 +0,08

Para as condicdes de envelhecimento simples o teste estatistico resultou em
valores equivalentes, sem diferenca significativa entre as médias. Para o duplo
envelhecimento as médias ndo foram equivalentes, sugerindo entdo que a amostra
ainda estava com tendéncia de endurecimento.

Segundo um estudo quanto aos efeitos da exposicao térmica na microestrutura
e dureza do Inconel 718 (13), o aumento na dureza observado nos tratamentos de
duplo envelhecimento, quando comparado aos do envelhecimento simples, tem
relacdo com a presenca de elementos dissolvidos e precipitados na matriz do material,
de forma a reduzir a mobilidade de discordancias, além da precipitacdo da fase y”

predominantemente no segundo patamar de temperatura (620 °C) de tratamento.
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A Tabela 3 contém alguns dos parametros eletroquimicos obtidos, dos quais
tém-se que os tratamentos de envelhecimento prejudicam a resisténcia a corroséao
localizada ao promover o deslocamento do potencial de transpassivagao (Ewans) para
potenciais menores. No estudo que avaliou a corroséo por pites da liga Inconel 718
submetida a tratamentos térmicos (14) foi sugerido que esse comportamento ocorre
devido a precipitacado causada pelo tratamento de envelhecimento.

Considerando a dispersdo de resultados da Tabela 3, 0 Ecor € icorr
apresentaram valores semelhantes entre as condigbes estudadas. As curvas de
polarizacdo (Figura 1) apresentaram a regido de passivagcao caracteristica de ligas
passivaveis para todos os tratamentos. Assim, esta liga de niquel apresenta uma
estabilidade dos filmes formados na superficie, algo também observado no estudo do
comportamento em tribocorroséo de trés superligas de niquel (15).

Figura 1 - Curvas de polarizagéo potenciodindmica representativas das amostras de Inconel
718 sob diferentes tratamentos térmicos

——EF-S

-3 | $720-1

——§720-2
D620-1
D620-2

Log i (pA/em?)

-06 -04 -02 00 02 04 06 08 10 12
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Tabela 3 — Parametros de potencial, corrente e densidade de corrente obtidos nos ensaios de
polarizacdo potenciodindmica da liga Inconel 718 com diferentes tratamentos térmicos

. Ecorr icorr Etrans Taxa de corroséo

Condicao

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

As pistas de desgaste dos ensaios sob polarizacéo catodica e em PCA podem
ser observadas na Figura 2. Em ambos os casos foi constatada a presenca de
inUmeros sulcos, indicando a abrasdo como tipo de desgaste predominante. Além
disso, foram observados indicios do mecanismo stick-slip em diversos pontos das

trilhas de desgaste, onde ocorreu a adesao (Figura 3.b) seguida de deslizamento
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relativo entre as superficies de forma ciclica, levando ao arrancamento do tribofilme e
do substrato (Figura 3.a e Figura 4), consequentemente acelerando o desgaste.
Figura 2 — Pistas de desgaste ap6s o ensaio sob polarizagdo catédicaem -0,8 V vs PCA (a—e)

e em potencial de circuito aberto (f —j), sendo a e f) EF-S, b e g) S720-1, c e h) S720-2,d e i)
D620-1 e e j) D620-2

Figura 3 - Micrografias da pista de deslizamento sob polarizagao catddica (-0,8V vs PCA) de
uma amostra de Inconel 718 envelhecida & 720 °C por 8 h, sendo a) no modo elétrons
retroespalhados e b) no modo elétrons secundarios

Figura 4 - Micrografia da pista de deslizamento sob polarizagao catédica de uma amostra de
Inconel 718 solubilizada & 1040 °C/1 h e envelhecida por 720 °C/8 h e 620 °C/96 h

w&  precipitado NbC

EHT =20.00kV Signal A =NTS BSD Date 20 Feb 2024 U'IF
F——— wo=-85mm Mag= 200KX PR

Além disso, a formacao de um tribofilme em todas as condi¢cdes em ambos os
ensaios (sob polarizagdo catdédica e em PCA) foi evidenciada pela presenca de
oxigénio na analise EDS. Na Tabela 4 se apresentam os resultados de EDS para as

pistas da Figura 5 sob polarizacao catédica das condicdes de duplo envelhecimento.
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Nas pistas em PCA (ndo apresentadas) houve menor conteddo de oxigénio

comparadas com as de polarizacdo catodica.

Tabela 4 — Relacdo da composi¢cdo dos pontos demarcados nas amostras de Inconel 718
relacionadas na Figura 3 obtidas por EDS

Fig. 3 C (0] Mg Al Si Ti Cr Fe Ni Nb
a)pontol 20.26 - - - - 4.18 0.53 0.49 1.32 73.21
a)ponto 2 17.87 2.38 - - - 6.96 1.33 1.15 2.55 67.76
a)ponto3 7.67 1197 038 034 061 0.83 15.08 1558 44.38 3.15
b) ponto1 - 10.76 - - - 56.39 0.82 0.51 1.30 15.94
b) ponto2 - 3142 022 - 0.75 545 243 2.29 5.45 51.98

b) ponto 3 6.64 2153 048 030 181 0.73 1410 13.76 37.10 3.29

Figura 5 — Micrografias da pista de deslizamento sob polarizacdo catédica de amostras de
Inconel 718 sob duplo envelhecimento sendo: a) solubilizada (1040 °C,1 h) e envelhecida (720
°C,8 h + 620 °C, 8 h); b) solubilizada (1040 °C,1 h) e envelhecida (720 °C,8 h + 620 °C, 96 h)

HT = Signal A = NTS BSD Dato 110 Apr 2024 20pm EHT = 20,00 KV Signal A= NTS BSD Date 110 Apr 2024
wwwww G e UTFeR| 2 oryomw somannes [rPR

Uma composicdo similar (no interior das pistas) foi observada no mesmo
estudo citado previamente (15) que monitorou a participacdo desses elementos no
filme formado durante os ensaios de polarizagdo catddica, em PCA e em potencial
anodico, sendo estes valores significativos para 0 mecanismo e taxa de perda de
material.

A Figura 6 ilustra um comportamento observado em todas as amostras sob
tribocorrosao, onde trincas foram formadas na periferia dos precipitados, sugerindo
gue a corrosao pode facilitar seu destacamento, aumentando o desgaste no material
ao induzir desgaste de 3 corpos.

Averiguou-se que os valores de coeficiente de atrito no ensaio de tribocorrosédo
e polarizacao catddica ficaram no intervalo 0,6 — 0,7 para todas as condi¢des testadas,
confirmado pelo teste estatistico, revelando relativa consisténcia no desempenho
tribolégico do material independente do tratamento térmico. Esse resultado € analogo
ao encontrado em outros trabalhos (16, 17) onde o comportamento triboldgico da liga
Inconel 718 apos diferentes tratamentos térmicos foi avaliado, indicando que os

tratamentos térmicos ndo causam grandes diferencas no quesito coeficiente de atrito.
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Figura 6 — Evidéncias do a) destacamento e b) deposicao de precipitado de TiN na superficie
daliga Inconel 718 solubilizada & 1040 °C/1 h e envelhecida a 720 °C/8 h e 620 °C/96 h

EHT =20.00 kv Signal A= NTS BSD Date :10 Apr 2024
Wo-gsmm  Nege S00KX UTrer

Quanto a densidade de corrente observada no ensaio de desgaste puro, da
Figura 7.a constata-se que durante todo o ensaio o0s valores observados se mantém
dentro da regido catddica, indicando a inibicdo da corrosdo. Ja nos ensaios PCA
(Figura 7.b), verifica-se que diferente do comportamento observado nos ensaios de
desgaste puro nos quais 0s parametros eletroquimicos tendem a retornar ao patamar
inicial ap6s cessado o deslizamento, todas as amostras encontram-se em patamares
menores em relacdo ao potencial em que iniciaram, indicando mudancas na superficie
do material.

Figura 7 — Graficos dos ensaios de densidade de corrente em fungcdo do tempo e potencial em

funcéo do tempo dos ensaios de a) desgaste puro e b) tribocorroséo daliga Inconel 718 com
diferentes tratamentos térmicos
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No primeiro deslizamento, ap6s a queda brusca devido ao rompimento da
camada passiva, todas as condigcbes apresentaram um aumento no potencial
monitorado, indicando a tentativa de recuperacdo do material. Ja no segundo
deslizamento, ocorreu uma queda constante no potencial até o fim da solicitacéo
mecanica. Esse fenébmeno foi caracterizado como deslocamento catddico decorrente
do aumento das areas de remocédo do filme passivo (area ativa) e do subsequente

estabelecimento de um acoplamento galvanico entre as areas despassivadas e
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passivadas, que correspondem, respectivamente, a pista de deslizamento e a regiao
circundante (22).

Os resultados de resisténcia a polarizagdo do ensaio de tribocorrosdo podem
ser observados na Figura 8. O aumento na taxa de corrosao (queda da resisténcia a
polarizacédo) advindo do dano ao filme passivo pela acdo mecanica do contracorpo
durante o deslizamento pode ser evidenciado pela reducdo da resisténcia a
polarizacéo entre o ensaio realizado sem deslizamento (RPL 1) e com deslizamento
(RPL 3). Nota-se também pelo RPL 3 que a condi¢cdo S720-1 obteve menor queda da
resisténcia a polarizacdo do que as demais condi¢cdes durante o deslizamento. A
sobreposicao das barras de erros no RPL 4 entre S720-2 e D620-2 e entre EF-S,
S720-1 e D620-1, indica que os materiais apresentaram valores semelhantes em
termos de recuperacdo da resisténcia a polarizacdo apds o deslizamento, sendo
menor para as amostras tratadas por maiores periodos.

Figura 8 — Parametros de resisténcia a polarizacao (kQ) durante o ensaio de tribocorrosao da
liga Inconel 718 com diferentes tratamentos térmicos
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Momento da analise

Uma analise abrangente dos resultados evidencia um acréscimo na taxa global
de perda de material devido ao efeito sinérgico entre a corrosao e o desgaste, sendo
0 sinergismo maior quanto mais prolongado o tratamento térmico aplicado a amostra
(Figura 9).

O desgaste foi responsavel pela maior fracdo na perda de material, sendo ainda
acelerado pela corrosdo. O mesmo efeito sinérgico foi observado no trabalho que
analisou o efeito dos tratamentos térmicos na resisténcia a tribocorrosdao da liga

Inconel 718 fabricada por diferentes técnicas (18), onde houve evidéncias de que ha
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uma maior influéncia da corrosdo sobre o desgaste, do que o desgaste sobre a

COrrosao.

Figura 9 — Resumo dos resultados de desgaste tribocorrosivo (T), desgaste puro (Wo),
corroséo pura (Co) e sinergia (S) para a liga Inconel 718 com diferentes tratamentos térmicos

[_]Jco
224 [ wo
—~ T
920 T [ Is
(3]

o°
S 044
©
= 0,24 —‘
0,0 —‘

EF-S S720-1 S§720-2 D620-1 D620-2

Condigao

CONCLUSOES

Este trabalho investigou o efeito de tratamentos térmicos de envelhecimento e
solubilizacéo na resisténcia a tribocorroséao da liga Inconel 718.

Verificou-se que maiores periodos de tratamento térmico reduziram o potencial
de quebra da camada passiva do material, de modo que mais investigacdes sao
necessarias para verificar se ha influéncia na resisténcia a corroséo localizada. No
entanto ndo foram observadas diferencas significativas nos potenciais e densidades
de corroséo entre as condigdes.

Nos ensaios de desgaste, constatou-se que tanto no ensaio sob polarizacao
catddica (desgaste mecanico sem corrosao), quanto no ensaio de tribocorroséao, o tipo
de desgaste predominante foi o abrasivo, contando também com a contribuicdo da
adesado. O coeficiente de atrito em ambas as condi¢des permaneceu constante,
sugerindo estabilidade da resisténcia ao atrito da liga mesmo com diferentes
tratamentos térmicos.

Por fim, verificou-se tempos de tratamento de envelhecimento mais longos
aumentam a perda de material por tribocorrosdo devido ao efeito combinado de
desgaste e corrosao, sendo o desgaste mais afetado pela corroséo. A condigdo S720-
1 apresentou a melhor resisténcia a tribocorrosdo, com menor perda de material, boa
resisténcia a corrosdo e tempo de tratamento mais curto, apesar da maior propensao

ao desgaste puro.
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EFFECT OF SOLUBILIZATION AND AGING HEAT TREATMENTS ON THE
TRIBOCORROPSION OF INCONEL 718 NICKEL SUPERALLOYS

ABSTRACT

The super Inconel 718 superalloy is widely used in the oil industry due to its remarkable
corrosion resistance. However, its low hardness and wear resistance limit its
application, which is the basis for the use of solution treatment and aging to improve
these properties. However, it is necessary to verify the effect of these treatments on
the alloy's tribocorrosion resistance. Thus, this study investigated the effect of five heat
treatment conditions on the tribocorrosion resistance of Inconel 718, through
tribocorrosion, pure wear and pure corrosion tests in 3.56% (w/w) NaCl medium. The
characterization was performed by nanoinstrumented hardness, optical interferometry
and scanning electron microscopy. It was found that the treatments did not significantly
impact the corrosion resistance of the material, with abrasive wear being responsible
for the largest fraction of material loss. Furthermore, the synergistic effect in longer
treatments caused greater material losses, with wear being more influenced by
corrosion.

Keywords: Inconel 718, heat treatments, tribocorrosion, corrosion, synergy.
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