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RESUMO

Este trabalho investigou o efeito do tratamento termoquimico de boretagao sobre a
superliga Incoloy 800H, com énfase na analise da dureza superficial e da resisténcia
a corrosdo. As amostras foram divididas em duas condi¢cdes: uma sem tratamento e
outra submetida a boretacdo a 800°C por 3 horas. A caracterizacdo por microdureza
revelou um aumento substancial na dureza da amostra tratada, de 210 HV para 720
HV, devido a formagdo de uma camada de boretos, incluindo FeB e NiB, como
identificado por Difragdo de Raios X (DRX). Os ensaios de corrosdao demonstraram
que a camada boretada oferece uma protecao inicial eficaz contra a corrosao, embora
apresentem sinais de degradacdo apods 72 horas de exposicdo em ambientes
corrosivos. A analise da secao transversal confirmou a formacdo homogénea e
aderente da camada boretada. Estes resultados evidenciam a eficacia da boretacéo
em melhorar as propriedades superficiais do Incoloy 800H, destacando a necessidade
de ajustes no processo para garantir a estabilidade e a durabilidade da camada a

longo prazo.
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INTRODUCAO

A histéria das superligas de niquel remonta ao século XX, especificamente a
partir da década de 1930, impulsionada pela necessidade de materiais capazes de
resistir a ambientes extremos, como altas temperaturas e corrosdo, no contexto do
avanco industrial. O niquel emergiu como um elemento crucial devido as suas

propriedades Unicas de resisténcia a corrosdo e alta resisténcia térmica,
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desempenhando um papel central na evolugédo de materiais avangados ('). Durante a
Primeira Guerra Mundial, as superligas de niquel de foram aplicadas em motores de
aviao, melhorando substancialmente sua confiabilidade e desempenho em ambientes
com alta temperatura e pressao . Foi na Segunda Guerra Mundial que essas ligas
foram sistematicamente desenvolvidas, encontrando ampla aplicagdo em diferentes
setores industriais @),

Um marco significativo na historia dessas ligas foi o desenvolvimento do Incoloy
pela Specialty Metals Corporation dos EUA na década de 1950. Composto por niquel,
cromo e ferro, o Incoloy demonstrou excepcional resisténcia a corroséo e capacidade
de suportar altas temperaturas, sendo amplamente utilizado em aplicagbées industriais
como turbinas a gas e processos quimicos (). Desde entdo, houve avangos continuos
no desenvolvimento e aplicagdo das superligas de niquel em diversos setores
industriais, com elementos de liga para melhorar propriedades mecanicas e
resisténcia a corrosdo .

Atualmente, essas ligas desempenham um papel fundamental em industrias
como aeroespacial, petroquimica, geragao de energia e processamento quimico,
sendo fundamentais em turbinas a gas, equipamentos quimicos e componentes de
motores de avido, onde a resisténcia a corrosdo, alta resisténcia mecanica e
capacidade de operar em condigbes extremas sao requisitos essenciais . O continuo
desenvolvimento dessas ligas reflete 0 compromisso da industria com a inovacéo,
visando materiais avangados para enfrentar os desafios tecnoldgicos
contemporaneos (©).

O Incoloy 800H se destaca como uma liga de niquel-ferro-cromo conhecida por
sua resisténcia em ambientes de alta temperatura e corrosivos. Com elevada
resisténcia mecanica e capacidade de suportar ambientes agressivos, sendo uma
escolha predominante em aplicagdes industriais mais rigorosas ). No entanto, diante
da crescente demanda por desempenho e durabilidade, ha uma necessidade de
aprimorar suas propriedades. E nesse contexto, tratamentos termoquimicos como a
boretacdo surgem como técnicas promissoras para melhorar as caracteristicas
superficiais do Incoloy 800H e atender as exigéncias da industria atual (89).

Este estudo visa investigar o desempenho do Incoloy 800H apds tratamento
termoquimico de boretacéo, analisando seu impacto nas propriedades mecanicas e

resisténcia a corrosdo em ambientes severos. Analisar os impactos dessas
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metodologias pode substancialmente favorecer a criacdo de materiais com maior

resisténcia e adaptabilidade as exigéncias industriais modernas.

MATERIAIS E METODOS
Substrato de Estudo

O material empregado neste estudo é a superliga Incoloy 800H, conhecida por

suas propriedades de resisténcia a altas temperaturas e corrosdo. A composicao
quimica da liga, conforme especificado pelo fabricante Realum, é apresentada na

Tabela 1 abaixo:

Tabela 1: Composigao Quimica da Liga Incoloy 800H

Composigao da Liga de Incoloy 800H (%)

C Si Mn Cr Mo Cu Ni Co Ti Al S Fe
0,068 0,28 091 20,11 0,22 0,32 31,51 0,08 0,57 0,53 0,001 45,27

Preparacio e Limpeza das Amostras Sem Tratamento

Na preparacao das amostras sem tratamento, uma barra de Incoloy 800H foi
seccionada em cilindros com 6 mm de espessura e 24 mm de didametro. As amostras
foram submetidas a um processo de lixamento sequencial utilizando lixas de
granulagao progressiva para remover imperfeicdes superficiais resultantes do corte.
Posteriormente, foram polidas com pasta abrasiva fina para obter uma superficie lisa.
Finalmente, as amostras foram limpas em banho de ultrassom por 10 minutos para
eliminar particulas e contaminantes. Apos a limpeza, as amostras foram secas e

armazenadas em ambiente controlado.

Caracterizacido e Tratamento das Amostras

Para realizagao dessa etapa, foram preparadas amostras de Incoloy 800H em
duas condigdes distintas para fins de comparacao: sem tratamento e com tratamento
termoquimico de boretagdo. Na condigdo sem tratamento, a amostra foi utilizada em
seu estado original, sem qualquer modificagdo superficial, representando o material
tal como recebido, sem a aplicagdo de tratamentos termoquimicos adicionais. A
microestrutura dessa amostra consiste em uma matriz austenitica com precipitados

de carbonetos e fase y’.
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Para a segunda condigao, a amostra foi submetida a um processo de boretagao
termoquimica. Durante este tratamento, a amostra foi aquecida a 800°C em um
ambiente contendo um agente borante por um periodo de 3 horas. Esse processo
resultou em uma alteragao significativa na microestrutura superficial do material, com
a formacgéo de uma camada de boretos. Esta camada é predominantemente composta
por fases de FeB e Fe2B, conferindo a superficie do material uma elevada dureza e

melhorando suas propriedades de resisténcia a corrosao.

Métodos de Analise

ApOs o tratamento de boretagéo, as amostras de Incoloy 800H foram resfriadas
lentamente em forno para evitar a formagao de tensdes térmicas. Em seguida, foi
realizado o ensaio de corrosdo das amostras tratadas e boretadas. As amostras foram
posicionadas em um dispositivo especifico, de acordo com os critérios estabelecidos
pela norma ISO 1518 de 2014, para garantir a repetibilidade e consisténcia dos
experimentos.

Concluindo o ensaio de corrosao, procedeu-se a medigdo da microdureza HV
superficial das amostras. Este procedimento permitiu obter dados referentes a
resisténcia ao desgaste da camada tratada. A microscopia eletrénica de varredura
(MEV) foi aplicada para examinar a morfologia e a microestrutura das amostras,
possibilitando uma anélise detalhada das superficies e dos produtos de corrosao
formados. Além disso, a espectroscopia de energia dispersiva (EDS) foi empregada
para realizar analises da composicao elementar, identificando os elementos presentes

na superficie e nos produtos de corrosao.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Perfil de Microdureza

As medicbes de dureza superficial foram realizadas utilizando um
microdurébmetro, comparando as amostras de Incoloy 800H antes e apds o tratamento
termoquimico de boretagao. A amostra sem tratamento apresentou uma microdureza
média de 210 HV, enquanto a amostra tratada com boretagdo termoquimica
apresentou um aumento significativo na dureza, com uma microdureza média de 720

HV na camada endurecida. Esses valores estdo de acordo com estudos anteriores
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que documentam o aumento da dureza superficial em ligas de niquel apds
tratamentos termoquimicos ©) .

O perfil de microdureza da amostra tratada revelou uma camada endurecida
uniforme na superficie, com a dureza diminuindo gradualmente a medida que se
aproxima do nucleo. Este comportamento indica a formagdo de uma camada
superficial endurecida e eficiente, resultante do tratamento termoquimico de boretacéo
(10)

A comparagdo entre as amostras com e sem tratamento termoquimico
evidencia a eficacia do processo em aumentar as propriedades de dureza superficial
do material, o que pode ser vantajoso em aplicagdes onde a resisténcia ao desgaste

é fundamental.

Fases Formadas na Camada Boretada

A analise por difragdo de raios-X (DRX) foi realizada para investigar as fases
cristalinas presentes tanto no substrato do Incoloy 800H quanto nas amostras
submetidas ao tratamento de boretacido a 800°C. A caracterizacao foi efetuada com o
auxilio de um difratdmetro de raios-X Shimadzu, modelo X-Ray Diffractometer Lab X
XRD-6000. O equipamento operou com radiagdo de cobre (Cu Ka = 1,542 A), corrente
de 30 mA e tensdo de 40 kV. As varreduras foram realizadas com uma velocidade de
2°/min, cobrindo um intervalo de angulo (26) de 5° a 90°.

Os difratogramas obtidos estdo apresentados na Figura 1 e comparam os
padroes de difragdo do Incoloy 800H sem tratamento e das amostras tratadas com
boretacdo. A analise revelou a formacéao de diversos boretos na amostra tratada, que
foram identificados como (Ni, Fe, Cr, Al, FeNi, Fe,B, CrB,, CrB, NisB, Ni,B, Fe;C, FeB,
NiB). A formagao destes boretos foi confirmada pela presenga de picos de difragéo,
que nao estavam presentes no difratograma da amostra nao tratada.

Especificamente, os picos adicionais observados na amostra tratada indicam a
presenga de uma camada superficial enriquecida com boretos. Essa camada
enriquecida desempenha um papel crucial no notavel aumento da dureza, que
apresenta valores elevados, assim como na melhoria da resisténcia a corrosao
observada nas amostras tratadas. A formacdo de fases com alta dureza nessa
camada € essencial para garantir a integridade e a durabilidade das amostras em
condi¢des adversas. A intensificagdo dos picos correspondentes aos boretos de ferro

e niquel sugere uma maior concentragao desses compostos na superficie do material.
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A formacao de boretos como FeB, NiB, e Ni;B contribui para a modificacao das
propriedades mecéanicas e quimicas da superficie, oferecendo uma melhora na
performance do Incoloy 800H em ambientes corrosivos.

Os resultados obtidos corroboram a hipétese de que o processo de boretacgao,
ao enriquecer a camada superficial com boretos, contribui para a otimizacdo das

propriedades de superficie do Incoloy 800H.

—— Sem Trat.| 1-Ni

2-Fe
3-Cr
4-Mn
2 5- Al
6 - FeNi
7-Fe2B
8-CrB2
9-CrB
10 - Ni3B
11 - Ni2B
12 - Fe3C
13-FeB
14 - NiB

Jo R A

—— 800 °C 3h 7

20 40 60 80 100
Graus (26)
Figura 1 — Difratogramas de Raios X do Incoloy 800H sem tratamento (vermelho) e

apos boretacédo a 800°C (azul)

Produtos de Corrosao

Para avaliar a formacéao de produtos de corrosdo nas amostras de Incoloy 800H
tratadas com boretacado a 800°C, foram realizadas analises em um ambiente corrosivo
controlado. As imagens de MEV das amostras tratadas (Figura 2) revelaram a eficacia
da camada boretada em proteger a superficie contra a corrosao. A camada formada
foi uniforme e bem aderida, apresentando uma superficie significativamente menos
afetada pela corrosao (Figuras 2a e 2b).

As imagens também mostraram detalhes da superficie boretada em diferentes

regides. A analise evidenciou a presenca de uma menor quantidade de produtos de
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corrosao, demonstrando a integridade e a eficacia da camada protetora em impedir a

degradacao do material (Figuras 2c e 2d).

Figura 2: Imagens de MEV das amostras de Incoloy 800H tratadas com boretacéo a
800°C: (a) MEV da superficie da amostra mostrando a camada boretada; (a) MEV da
amostra na regido central, mostrando os produtos de corroséo; (b) MEV da amostra
na regiao intermediaria, evidenciando a transi¢cao entre a camada boretada e a zona
afetada pela corroséo; (c) MEV da superficie da amostra, mostrando a integridade
da camada boretada; (d) MEV mostrando a superficie em uma area menos afetada

pela corrosao.

Analise por Espectroscopia de Impedancia Eletroguimica (EIS)

A espectroscopia de impedancia eletroquimica (EIS) foi empregada para avaliar
a resisténcia a corrosao das amostras de Incoloy 800H, comparando as amostras nao
tratadas com as boretadas a 800°C.

A Figura 3 apresenta o circuito equivalente eletroquimico utilizado para o ajuste
dos dados de EIS medidos em E,. Este circuito € fundamental para a analise das

caracteristicas eletroquimicas das amostras e para a interpretacdo dos dados obtidos.
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Figura 3 — Circuito equivalente eletroquimico utilizado para ajuste dos dados de EIS

medidos em Eq.

Apo6s a configuragao do circuito, foram obtidos os espectros EIS das amostras

em diferentes periodos de exposig¢ao: 2h, 24h e 72h, conforme mostrado na Figura 4.
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Figura 4 — Graficos dos espectros EIS do Incoloy sem tratamento e apds tratamento
de boretacao a 800°C: (a) 2h, (b) 24h e (c) 72h
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Nos primeiros 2 horas de exposi¢ao, as analises iniciais indicam que a amostra
nao tratada exibe um espectro EIS com baixa resisténcia de polarizacdo e uma
capacitancia elevada, sugerindo uma reagao corrosiva inicial significativa. O angulo
de fase para a amostra nido tratada é de 84°, demonstrando uma resposta
eletroquimica mais complexa em comparagdo com a amostra boretada, cuja curva de
angulo de fase é de 65°. Esses resultados sugerem que a camada boretada
proporciona uma protecdo inicial mais resistente e eficiente contra a corrosao,
possivelmente devido a formacao de uma camada de borocarbeto que atua como uma
barreira a penetragado de agentes corrosivos.

ApOs 24 horas, a amostra ndo tratada mantém um angulo de fase elevado de
83°, refletindo a continuidade da corrosao sem uma protecao efetiva. Em contraste, a
amostra boretada apresenta um angulo de fase reduzido para 78°, indicando uma leve
diminuigao na eficacia da prote¢gao, mas ainda mantendo uma resisténcia ao eletrodo
superior a da amostra ndo tratada. A diminuicdo do angulo de fase pode estar
associada ao inicio da degradacao da camada boretada, sugerindo que a camada
protetora pode estar comegando a sofrer efeitos adversos.

Apods 72 horas de exposicao, a amostra nao tratada mostra um angulo de fase
de 83°, com sinais evidentes de corrosao severa e uma resisténcia ao eletrodo muito
reduzida. O aumento da capacitancia e a formagao de produtos corrosivos na
superficie confirmam a deterioragdo progressiva. A amostra boretada a 800°C, com
um angulo de fase de 78,8°, apresenta uma redugdo acentuada na resisténcia ao
eletrodo e uma diminuigao na estabilidade eletroquimica. A redugao do angulo de fase
pode indicar falhas na camada boretada, como microfissuras ou degradacgao,
comprometendo a protegao oferecida.

A analise EIS revela que as amostras nao tratadas sofrem uma deterioracéo
continua e significativa da resisténcia a corros&o ao longo do tempo, evidenciando a
falta de protecao contra ambientes corrosivos. Em contraste, as amostras boretadas
a 800°C demonstram uma protecao inicial eficaz, com resisténcia superior a da
amostra nao tratada. No entanto, a deterioragdo observada apds 72 horas sugere que
a camada boretada pode estar sujeita a falhas estruturais ou degradagcédo com o
tempo, possivelmente devido a efeitos térmicos ou a interagédo prolongada com o meio
COorrosivo.

Esses resultados destacam a eficacia inicial da boretagao a 800°C, ressaltando

a importancia de otimizar o processo para garantir a estabilidade e durabilidade da
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camada boretada a longo prazo. A interpretagdo detalhada dos espectros EIS é
essencial para compreender o desempenho dos revestimentos e orientar ajustes no
tratamento de superficie. Além disso, é crucial considerar fatores adicionais, como a
microestrutura da camada boretada e as condigbes ambientais durante os testes, para

melhorar a protegao contra corrosao e prolongar a vida util dos materiais tratados.

Secdo Transversal

A analise da secédo transversal das amostras permitiu a obtencdo de dados
cruciais sobre a formagédo de fases e a avaliagdo da integridade das camadas
superficiais. Na amostra sem tratamento, observou-se a estrutura de graos tipica do
Incoloy 800H, preservando as caracteristicas originais do material. A auséncia de
tratamento superficial resultou em uma microestrutura que reflete a condigcao padrao
do Incoloy 800H.

Por outro lado, a amostra submetida ao tratamento de boretacdo exibiu uma
camada bem definida e homogénea composta por boretos de ferro e niquel, formada
durante o processo de boretagdo. A camada boretada mostrou-se uniformemente
integrada ao substrato, sem indicios de delaminacdo ou defeitos de coesado. A
presenga desta camada boretada ndo apenas alterou a microestrutura da superficie,
mas também proporcionou um aumento consideravel na dureza e na resisténcia a
corrosao da amostra tratada. Esses resultados indicam uma melhoria substancial nas
propriedades superficiais da amostra, atribuida a formacgao eficaz da camada

boretada.

CONCLUSAO

e O tratamento termoquimico de boretagdo aplicado a superliga Incoloy 800H
resultou em uma melhoria significativa nas propriedades superficiais do
material.

¢ Aanalise revelou um aumento na microdureza, de 210 HV para 720 HV, devido
a formacao de uma camada de boretos, como FeB e NiB.

e Aresisténcia a corrosado apresentou uma melhoria inicial, conforme evidenciado
nos ensaios de espectroscopia de impedancia eletroquimica; no entanto, foi

observada uma degradacédo da camada boretada apds 72 horas de exposicao.

2306



e As secoOes transversais mostraram que a camada tratada foi uniformemente
formada e bem aderida, sem delaminacéo.

o Esses resultados evidenciam a eficacia da boretagao em incrementar a dureza
e a resisténcia a corrosao do Incoloy 800H; no entanto, indicam a necessidade
de aperfeicoamento do processo para assegurar a durabilidade da camada

boretada a longo prazo.
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CORROSION RESISTANCE IN INCOLOY 800H THROUGH BORIDING:
PRELIMINARY STUDY

ABSTRACT

This work investigated the effect of the boriding thermochemical treatment on the
Incoloy 800H superalloy, with an emphasis on the analysis of surface hardness and
corrosion resistance. The samples were divided into two conditions: one untreated and
the other subjected to boriding at 800°C for 3 hours. Microhardness characterization
revealed a substantial increase in hardness of the treated sample, from 210 HV to 720
HV, due to the formation of a boride layer, including FeB and NiB, as identified by X-
ray Diffraction (XRD). Corrosion tests demonstrated that the borided layer provides
effective initial protection against corrosion, although signs of degradation were
observed after 72 hours of exposure to corrosive environments. Cross-sectional
analysis confirmed the homogeneous and adherent formation of the boride layer.
These results highlight the effectiveness of boriding in improving the surface properties
of Incoloy 800H, emphasizing the need for process adjustments to ensure the stability

and durability of the layer in the long term.
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RESISTENCIAA LA CORROSION EN LA ALEACION INCOLOY 800H A TRAVES
DE LA BORETACION: ESTUDIO PRELIMINAR

RESUMEN

Este trabajo investigd el efecto del tratamiento termoquimico de boretacion sobre la
superaleacion Incoloy 800H, con énfasis en el analisis de la dureza superficial y la
resistencia a la corrosion. Las muestras se dividieron en dos condiciones: una sin
tratamiento y otra sometida a boretacién a 800°C durante 3 horas. La caracterizacion
por microdureza revelé un aumento sustancial en la dureza de la muestra tratada, de
210 HV a 720 HV, debido a la formacién de una capa de boruros, incluyendo FeB y
NiB, como se identificé mediante Difraccion de Rayos X (DRX). Los ensayos de

corrosion demostraron que la capa boretada ofrece una proteccion inicial eficaz contra
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la corrosion, aunque se observaron signos de degradacion después de 72 horas de
exposicidon a ambientes corrosivos. El analisis de la seccién transversal confirmé la
formacion homogénea y adherente de la capa boretada. Estos resultados evidencian
la eficacia de la boretacion en mejorar las propiedades superficiales del Incoloy 800H,
destacando la necesidad de ajustes en el proceso para garantizar la estabilidad y

durabilidad de la capa a largo plazo.
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