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RESUMO

No presente trabalho foi estudada a influencia da presséo de nitretacdo a plasma na
microestrutura do aco API 5L X-70. Os tratamentos termoquimicos foram realizados
em equipamento de nitretacdo a plasma pulsado na temperatura de 410°C,
concentracédo de 20%N. e 80%H> tempos de 3 horas e a presséao de 2,5 Torr a 4,6
Torr. Foram utilizadas as técnicas de microscopia Optica (MO) e eletrénica de
varredura (MEV), ensaio de desgaste abrasivo, difracdo de raios-x para a
caracterizacdo das camadas nitretadas. Verificou-se que a pressdo altera a
microestrutura do aco, bem como a durezas e coeficiente de resisténcia ao
desgaste. O aumento da pressdo leva a formacdo de uma camada bifasica,
constituida pelas fases y’ (FesN) e € (Fez3N).

Palavras chave: Nitretacdo a plasma; Aco API 5L X-70; Presséo de nitretacéo;
Desgaste microabrasivo.

1 INTRODUCAO

Atualmente buscam-se por materiais que possam ser usados em sistemas
nos quais a resisténcia ao desgaste € um dos principais requisitos. As tubulacfes
utilizadas pela industria petrolifera se enquadram nesses casos, onde 0S materiais
também estdo expostos a meios extremamente corrosivos. Para melhoria do
desempenho quanto ao desgaste e a corrosdo existem solucdes desde a
substituicdo dos materiais utilizados até tratamentos superficiais, entre os quais esta

a nitretacao a plasma.

Os materiais utilizados no escoamento de fluidos sé&o especificados de acordo

com norma APl 5L grau X. Essa norma especifica a composicdo quimica do
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material, bem como o seu limite de escoamento [1]. O material assim especificado é
bem aceito em outras opera¢fes da industria petrolifera, como hastes de perfuracéo
utilizadas em condicdes especificas e no revestimento de pocos de perfuracéo [2]. O
desgaste desses materiais pode causar grande prejuizo para a industria, seja na
forma de desastres ou pelo simples motivo de se ter que realizar manutencdes
preventivas em tempos menores.

Como ja foi relatado por outros autores [3-4], o tratamento de nitretacdo a
plasma aparece como uma alternativa para contornar tal problema e o presente
trabalho vem com intuito de avaliar como é possivel reduzir a taxa de desgaste do
aco API 5L X70 atuando na pressao do tratamento de nitretag&o.

2 MATERIAIS E METODOS

Material

O material utilizado para este estudo foi um aco de baixa liga, especificado
como API 5L-X70. As amostras foram cortadas a partir de um tubo de 24" de
diametro, 0,812” de espessura e cerca de 1 metro de comprimento fabricado para a
implantacdo da obra do gasoduto de Camarupim, no estado do Espirito Santo. O
tubo foi fabricado pelo processo U-O-E na empresa Tenaris-Confab a partir de
chapas produzidas pelo processo de laminagdo controlada sem resfriamento
acelerado na empresa USIMINAS e cedida ao PROPEMM pela Petrobras.

Preparacdo dos corpos de prova

O tubo foi seccionado longitudinalmente através de um macarico para
remocg&o de uma chapa de 16 cm x 100 cm em formato de arco, que foi fracionada
com o uso de uma serra fita com os mesmos 16 cm de comprimento e secao de 3
cm x 2 cm. Das chapas foram fatiadas transversalmente as amostras para uma
espessura de 4 mm, através de uma serra de corte. Apds isso, a proxima etapa foi a
de lixamento; para isso, as amostras passaram por uma sequéncia de lixas de grana
n° 80, 150, 220, 320, 400, 600 e 1200. O polimento foi realizado com pasta de

alumina granulometria de 1 um e 0,3 ym.

Difracdo de raios-x

Com intuito de verificar as fases presentes antes e ap0s 0s tratamentos

termoquimicos, as superficies foram caracterizadas por difracao de raios-x utilizando
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um difratbmetro D2 Phaser da marca Bruker. As condi¢Oes de difracdo foram as
seguintes, 26 variando de 20 a 100°, passo de 0,02°, tempo de 2 segundos, tensao

de 300 kV, corrente de 10 mA, rotacdo de 60 rpm e fenda de 0,1 mm.

Nitretacdo a plasma

Os experimentos de nitretacdo a plasma foram realizados num equipamento
de nitretacdo a plasma pulsado da marca SDS modelo Thor NP 5000, pertencente
ao Laboratério de Engenharia e Superficies do IFES. Para tanto foi variado o
parametro de pressdo, mantendo-se constantes a concentracdo dos gases, a
temperatura e o tempo de tratamento. A presséo inicial foi de 2,5 Torr, e a cada novo
experimento adicionava-se 0,7 Torr, conforme tabela 1.

Tabela 1 - Condicfes de nitretacao.

Experimento Mistura Temperatura (°C) | Tempo (hr) | Pressao (Torr)
Experimento 1 | 20% H2 — 80% N2 410 3 2,5
Experimento 2 | 20% Hz2 — 80% N2 440 3 3,2
Experimento 3 | 20% H2 — 80% N2 440 3 3,9
Experimento 4 | 20% H2 — 80% N2 440 3 4,6

Ensaio de desgaste microabrasivo

Os ensaios de desgaste foram realizados no Laboratério de Engenharia e
Superficies do IFES, em um equipamento do tipo “esfera livre”, marca CSM
instruments, com uma esfera de 25,4 mm de diametro, 150 rotagdes por minuto,
carga de 0,3 N e abrasivo de carbeto de silicio (SiC) na concentracdo de 75g de SiC
para 100 ml de agua destilada. Os valores de coeficiente de desgaste foram
determinados através de medi¢cdes da evolucdo das calotas formadas utilizando a

equacao de Archard.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A figura 1 mostra que a microestrutura do ago APl 5L-X70 é constituido por

ferrita e perlita bandeada.
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Figura 1: Microestrutura do aco API 5L X-70 no estado como recebido.

A figura 2 apresenta os microconstituintes das camadas nitretada obtidas nas
diferentes condicdes de pressdo. Pode se observar que na microestrutura das
camadas nitretada sob as diferentes condi¢cdes ocorrem a formacdo de agulhas de
nitretos, o que é confirmado pela analise de difracdo de raios-X da figura 3.
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Figura 2: Microestrutura das amostras submetidas a nitretacdo nas pressdes de:
a)2,5 Torr, b)3,2 Torr, ¢)3,9 Torr e d)4,6 Torr.
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Na figura 2 também observa-se um nitido aumento da espessura da camada

de compostos constituida de nitreto y’-FesN decorrente do aumento da presséao.

Apesar de essa camada possuir alta dureza, a presenca da mesma nao é desejada,

pelo fato de ser considerada quebradica [5]. Na figura 3 pode se observar que ha

uma diminuicdo da intensidade dos picos correspondentes ao Fe-a, e surgindo

outros
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: Difratogramas de raios-x das camadas nitretada sob as diferentes pressoes
de nitretacdo para o aco API 5L X-70.

A figura 4 apresenta a variagcdo do coeficiente de desgaste em funcdo da

distancia de deslizamento, para o aco APl 5L X-70 nitretado em diferentes

condicbes. Nota-se que todas as curvas de desgaste dos materiais nitretados

apresentam o coeficiente de desgaste menor quando em relagdo ao material ndo

nitretado. Nota-se também a proximidade entre as curvas, principalmente na regiao

de desgaste permanente (running-in), o que indica que a pressdo nao altera de

modo significativo o coeficiente de desgaste. Outra observagédo € que o ponto onde

se inicia o regime de desgaste permanente é de aproximadamente 300 m para todas

as condicOes e que a que apresenta o melhor resultado sdo as amostras nitretadas
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correspondente a pressao de 3,2 e 3,9 Torr, evidenciando uma melhora de 9% no

coeficiente de desgaste.
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Figura 4: Coeficiente de desgaste microabrasivo em funcéo da distancia percorrida.

Tabela 2: Coeficientes de desgaste

Presséao Coeficiente de Desgaste Porcentaqem de Melhora
em Relacdo ao Substrato
Substrato 9,43E-13 0,00%
2,5 Torr 8,96E-13 5,00%
3,2 Torr 8,54E-13 9,48%
3,9 Torr 8,54E-13 9,41%
4,6 Torr 9,08E-13 3,78%

A diminuicdo no coeficiente de desgaste (k) e o consequente aumento na
resisténcia ao desgaste podem ser atribuidos ao fato da fase € nao aparecer nas

camadas de 2,5 Torr e, obviamente, no material sem tratamento.
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4 CONCLUSOES

Ha uma melhora na resisténcia ao desgaste do material nitretado frente ao
material ndo nitretado. O resultado de maior expressao foi encontrado para as
pressdes de 3,2 a 3,9 Torr, apresentando uma melhora de cerca de 9% em relagéo

ao material ndo nitretado.
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PRESSURE INFLUENCE IN PLASMA NITRIDING PROCESS ON
MICROABRASIVE WEAR RESISTANCE OF STEEL API 5L X-70

ABSTRACT

In this work it was studied the influence of plasma nitriding pressure on the
microstructure of the steel API 5L X-70. The experiments were performed using a
pulsed plasma nitriding equipment at 410°C, 20% N2 and 80% H>, 3 hours and varied
pressure from 2.5 Torr to 4.6 Torr. Techniques of optical microscopy (OM), scanning
electron microscopy (SEM), abrasive wear test and x-ray diffraction to characterizing
the samples. It was found that the pressure alters significantly the microstructure,
hardness and wears resistance coefficients of the steel. Increasing pressure led to
both formation of phases y '(FesN) and ¢ (Fe2-3N).

Key-words: Plasma nitriding; Steel APl 5L X-70; Microabrasive wear, Nitriding
pressure.
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