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RESUMO: Os acos API 5L X70 séo largamente utilizados na confeccdo de dutos para transporte de
fluidos por possuir boas propriedades mecéanicas, facilidade de fabricacdo e baixo custo. Eles também
sdo utilizados em aplicagBes submarinas como em perfuragdo de petréleo ou em meio corrosivo
contendo H,S. A nitretacdo a plasma é uma técnica largamente utilizada para melhorar as propriedades
triboldgicas e mecénicas, portanto é necessario um estudo da influéncia de diversos parametros de
nitretacdo, a fim de se obter um conjunto de propriedades desejaveis. Neste trabalho foi estudado a
influéncia da temperatura de nitretagdo em amostras de aco APl 5L X70 submetidos a diferentes rotas
de laminacdo a quente. As amostras do aco em questdo foram nitretadas nas temperaturas 450°C e
500°C, pressdo de 2,5 Torr e atmosfera com 75% de Hz e 25% N, durante 4 horas. Os resultados
obtidos mostraram que houve um significativo endurecimento superficial em relacdo ao material ndo
nitretado. A espessura da camada de compostos e microdureza aumentaram com a elevacdo da
temperatura. Houve também uma diferenca de dureza entre as condi¢des de laminagdo, sugerindo que
a diferenca na microestrutura do material com rota diferente de laminacdo a quente pode ter
influenciado a difuséo de nitrogénio.

PALAVRAS-CHAVE: Nitretacdo a plasma, laminacédo a quente, aco APl 5L X70.

APPLICATION OF PLASMA NITRIDING OF API 5L X70 HOT ROLLED STEEL

ABSTRACT: API 5L X70 steels are widely used in the manufacture of fluid transport ducts because
they have good mechanical properties, easy manufacture and low cost. They are also used in
underwater applications such as in oil drilling or corrosive environments containing HzS. Plasma
nitriding is a technique widely used to improve the tribological and mechanical properties, so it is
necessary to study the influence of several nitriding parameters in order to obtain a set of desirable
properties. In this work the influence of nitriding temperature on API 5L X70 steel samples submitted
to different hot rolling routes was studied. Samples of the steel in question were nitrided at
temperatures 450 °C and 500 °C, pressure of 2.5 Torr and atmosphere with 75% H, and 25% N for 4
hours. The results showed that there was a significant surface hardening in relation to the non-nitrided
material. The thickness of the compound layer and microhardness increased with increasing
temperature. There was also a difference in hardness between the rolling conditions, suggesting that
the difference in microstructure of the material with a different hot rolling route may have influenced
the diffusion of nitrogen.
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INTRODUCAO

A utilizag8o de tubos para transporte de liquidos ja era realizada desde os tempos antigos. Os
chineses utilizavam bambus para transportar agua, oS egipcios e astecas utilizavam materiais
ceramicos e os gregos utilizavam tubulacdes feitas de chumbo (Francisco, 2009).

Atualmente, a viabilidade econdmica de tal empreendimento é criticamente dependente do
balango custo/rendimento/beneficio. Uma das formas em que o custo de uma nova linha dutoviaria
pode ser reduzido é por meio do uso de agos de alta resisténcia mecanica. Tal abordagem oferece a
possibilidade de reducdo de espessura do tubo e o aumento da pressdo operacional, reduzindo
consequentemente o custo de producdo, transporte e instalacao (Carvalho, 2009).

O tratamento de nitretagdo como técnica de modificacdo superficial com descarga
luminescente é realizado com aquecimento do material até uma determinada temperatura
termodinamicamente favoravel a difusdo de uma espécie quimica para o interior do metal base,
formando compostos. Para que isso ocorra, 0 meio no qual a peca estard inserida deve ser rico em
gases dos elementos quimicos de interesse. Esses tratamentos termoquimicos podem ser aplicados em
materiais como ferro fundido, ago carbono e ago ligado (Pang, 2013).

O material utilizado nesse trabalho é o aco APl 5L X70 usado em sistemas dutoviarios, a
aplicacdo de nitretacdo a plasma em materiais utilizados na industria de 6leo e gas é interessante pois
pode levar a uma maior durabilidade de pecas de dificil substituicdo. Nessas aplicacGes os fluidos
podem carregar particulas abrasivas que podem ocasionar o desgaste do duto e corrosdo pela
severidade do meio e sua composicdo. O tratamento na superficie interna do duto poderia ser utilizado
para aumentar a resisténcia a abrasdo e corroséo.

As caracteristicas microestruturais da camada superficial criada no tratamento foram avaliadas
por ensaios de microdureza Vickers e microscopia 6tica afim de constatar sua uniformidade ao longo
da superficie da amostra e dimensionar a espessura da camada de compostos do a¢o submetido a
nitretacdo a plasma.

MATERIAIS E METODOS

Este trabalho utilizou um aco muito usado para transporte de petroleo e derivados, de
classificagdo API 5L X70. O material em questdo foi submetido a laminacdo a quente com posterior
tratamento termoquimico de nitretacdo a plasma.

O processo de laminacao consistiu em aquecimento das placas de ago em forno tipo mufla nas
temperaturas de 1000 e 1100 °C, ap6s o aquecimento elas foram laminadas no sentido longitudinal
afim de diminuir a espessura e aumentar seu comprimento. Quando a espessura obtida ndo foi
suficiente elas foram reaquecidas a 900 °C e relaminadas. A Tabela 1 apresenta as etapas de
laminacdo.

Apos a etapa de laminacdo as placas foram preparadas para o processo de laminacdo, elas
foram cortadas em pequenas amostras de 15X15 mm utilizando uma cortadeira metalografica, apds o
corte foi feita uma preparagdo da superficie que seré nitretada. Essa preparagdo consistiu em lixamento
com lixas d’agua de granulometria 180, 360, 400, 600 e 1200 MESH, posteriormente foram polidas
para adquirir um aspecto espelhado. Posteriormente foram colocadas em um béquer com acetona e
inseridas em um equipamento ultrassom por 10 minutos.

O processo de nitretacdo a plasma aconteceu em um reator de fonte pulsada com tensdo
maxima de 800 V da marca SDS Plasma, as amostras foram submetidas a um pré-sputtering a 350 °C
com atmosfera composta de 50% de hidrogénio e 50% de argbnio, tensdo de 800 V, pressdo de 1,5
Torr, durante uma hora. A fungdo do pré-sputtering é remover possiveis 6xidos remanescentes das
superficies que poderiam comprometer de alguma forma o tratamento.

Apo6s o pré-sputtering os pardmetros foram alterados para 75% de hidrogénio e 25% de
nitrogénio, a temperatura foi elevada para 450 ou 500 °C, pressdo de 2,5 Torr, condi¢cBes mantidas
durante 4 horas.



Tabela 1. Etapas do processo de laminacdo a quente

Temperatura antes do passe (°C
N° da Grau de ATueggiprﬁgﬁto g g €) Temp.
placa deformagéo (%) a °C 1° 2° 3° 4° Final
°C) passe passe passe passe
1 49,42 1000 863 806 733 - 689
2 68,96 1100 962 893 794* 773* 729

Para uma melhor compreensdo as amostras foram de acordo com o numero da placa e
temperatura de nitretacao:

- P1-450: amostra da placa 1 submetida a temperatura de nitretacdo de 450 °C.

- P1-500: amostra da placa 1 submetida a temperatura de nitretacdo de 500 °C.

- P2-450: amostra da placa 2 submetida a temperatura de nitretacdo de 450 °C.

- P2-500: amostra da placa 2 submetida a temperatura de nitretagdo de 500 °C.

A camada superficial foi observada através de microscopia 6tica, as amostras nitretadas foram
cortadas a 5mm da borda, embutidas em baquelite, lixadas com lixas d’agua de granulometria 180,
360, 400, 600 e 1200 MESH seguido de polimento mecénico com pasta de diamante com
granulometria de 3 um. Posteriormente foram imersas em alcool, secagem com secador comum,
realizado ataque quimico com Nital 4% (4% de &cido nitrico + 96% de alcool etilico), novamente
imersas em é&lcool e por Gltimo, novamente secas com um secador comum. As imagens das
microestruturas e camadas de compostos foram obtidas com um aumento de 800 vezes.

Afim de atestar o endurecimento superficial das amostras foram feitos ensaios de microdureza
em um microdurdmetro com escala Vickers, esse equipamento permite a realizacdo de ensaios com
cargas 10 e 1000 gf com tempo de aplicagéo entre 5 e 60 segundos.

Para esse trabalho, foram feitas 7 (sete) endentagdes com distancias entre elas de 50 um na
superficie tratada no sentido da borda para o centro das amostras, a carga utilizada foi de 50 gf e
tempo de aplicagdo de 15 segundos. O valor de dureza foi feito tomando a média aritmética das
medidas realizadas.

RESULTADOS E DISCUSSAO

As Figuras 1- a,b mostram as microestruturas do material apés a laminagdo a quente, elas
apresentam estrutura semelhante a ferrita e perlita, a literatura também cita essas microestruturas como
caracteristica dos aco API. Pode-se perceber a diferenga no tamanho de gréo para as duas condicdes de
laminagdo, essa diferenca se deve a diferenca de temperatura e grau de deformacdo durante a
laminag&o a quente.

Figura 1. Microestrutura do material ap6s laminagdo. Aumento de 800 vezes, ataque Nital 4% - a)
Placa 1 b) Placa 2
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As figuras 2 — a, b, ¢ e d apresentam as micrografias das amostras apds a realizagdo de
nitretacdo a plasma com aumento de 800 vezes.




A figura 2 permite a visualizacdo da formagdo da zona de compostos pertencente a camada
nitretada em todas as condi¢Ges de laminacdo e em ambas as temperaturas de nitretacdo, 450 e 500 °C,
pode-se observar na figura 2 e da tabela 2 que a camada de compostos € apresentada com uma maior
espessura nas amostras nitretadas em 500 °C (P1-500 e P2-500), a temperatura de tratamento superior
favorece a formacdo e crescimento dos cristais da camada superficial, conferindo maior espessura da
mesma.

De acordo com a tabela 2, pode-se perceber uma pequena diferenca na espessura de camada
nas amostras de placas diferentes mas com mesma temperatura de tratamento (ex: P1-450 e P2-450),
essa diferenca pode estar relacionada com a diferenca na microestrutura das placas.

Figura 2. Micrografias da secdo transversal das amostras nitretadas com aumento de 800 vezes,
reagente nital 4% - a) P1-450; b) P1-500; ¢) P2-450; d) P2-500.

Tabela 2. Valores médios de espessura de camada de compostos observada nas amostras nitretadas.

Placa 1 Placa 3
Nitretagdo a
450 °C 0,6698 um 1,421 pm
Nitretagdo a
500 °C 2,805 um 3,250 um

A Tabela 3 apresenta os valores médios de microdureza obtidos da superficie das amostras
sem tratamento e ap0s os tratamentos de nitretacdo a plasma.Os resultados apresentados na Tabela
3 mostram que houve um aumento consideravel da microdureza superficial em todos os tratamentos.
Este aumento de dureza pode estar relacionado com a alta concentracdo de nitrogénio na rede
cristalina do ferro-a que proporciona uma maior distor¢do do reticulado dificultando o movimento de
discordancias (Cesconetto et al., 2012).



Tabela 3. Valores médios de microdureza obtidos nas amostras com e sem tratamento.

Estado da Placa 1 Placa 2 Placa 3
Amostra
Sem
217,14 HV 188,98 HV 168,49 HV
Tratamento
Nitretacdo a
450 °C 599,22 HV 553,22 HV 651,63 HV
N'gggaggo a 706,43 HV 667,82 HV 768,82 HV

De acordo com a Tabela 3, o aumento da temperatura de tratamento de 450 °C para 500 °C
provocou um aumento de microdureza para todas as amostras. De acordo com Tier e colaboradores
(2002), isso acontece porque o aumento da temperatura faz com que a quantidade e tamanho dos
precipitados aumentem, elevando a dureza.

A Tabela 3 também mostra que nos tratamentos de nitretacdo a plasma para uma temperatura
constante, os valores de microdureza sdo diferentes para cada condicdo de laminag&o. Isso pode ter
acontecido devido a diferenca da microestrutura das amostras em diferentes condigdes de laminacéo.
Elas apresentam tamanho de grdos ferriticos diferentes e consequente areas de contorno de graos
diferentes, sabe-se que os contornos de grdo sdo centros ativos durante a nitretacdo, ha uma difusao
maior através destes. Portanto, as amostras que possuem maior area de contorno de graos,
possivelmente possuirdo maior camada nitretada e maior dureza.

CONCLUSOES

O presente trabalho mostrou a eficacia dos processos de nitretagdo a plasma convencional e
com gaiola catodica no aumento da dureza superficial de ago APl 5L X70, através dos resultados de
microdureza e microscopia 6tica da superficie nitretada foi possivel perceber um aumento de dureza e
espessura da camada de compostos quando a temperatura de tratamento aumenta.

Foi observada uma variacdo de dureza nas amostras de diferentes condi¢bes de laminagdo
guando comparados em uma mesma temperatura de nitretacdo, indicando que o refino do grdo no
processo de laminag&o, observado através de um microscopio 6tico, induz uma maior area de contorno
de gréo, o que facilita a difusdo durante a nitretacdo, e aumenta a dureza da superficie nitretada.
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