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Resumo

Superligas séo ligas metalicas de base niquel, ferro-niquel ou cobalto, utilizadas na
Industria quando se necessita de materiais que possuam melhores propriedades que
as ligas convencionais, desde temperaturas criogénicas até altas temperaturas. A
superliga A-286 é um material capaz de combinar boa resisténcia a corrosdo com
excelentes propriedades mecanicas, principalmente em altas temperaturas, o que
garante sua importancia as mais diversas areas da Engenharia. Este trabalho teve
como objetivo realizar um estudo de propriedades de uma superliga A-286 através
da técnica de microscopia confocal para avaliacdo de superficie, onde foram
realizadas medidas de rugosidade, além da sua topografia, da microscopia Optica
para analise microestrutural do material, da microscopia eletrénica de varredura para
andlise superficial e composicional e da técnica de elipsometria para obtencédo das
propriedades opticas da superficie. Através dos baixos valores encontrados para
rugosidade e pelo levantamento da topografia, ficou evidenciado um excelente
acabamento e boa planicidade na superficie das amostras; a microscopia Optica
revelou a microestrutura de matriz austenitica com a presenca de inclusdes,
enguanto a microscopia eletrbnica de varredura aliada a técnica de EDS, a
composicao quimica da superliga foi determinada. Finalmente, através da técnica de
elipsometria, foram obtidos os parametros elipsométricos tan(¥) e cos(4).
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STUDY AND CARACTERIZATION OF A-286 SUPERALLOY SURFACE
PROPERTIES

Abstract
Superalloys are nickel, iron-nickel or cobalt-based metal alloys used in industry when
materials with better properties than conventional alloys are needed, from cryogenic
to high temperatures. A-286 superalloy is a material capable of combining good
corrosion resistance and excellent mechanical properties, especially at high
temperatures, which guarantees its importance to the most diverse areas of
Engineering. The aim of this paper was study the properties of an A-286 superalloy
using the Confocal Microscopy technique for surface evaluation, in which roughness
measurements were performed in addition to its topography, Optical Microscopy for
microstructural analysis of the material, scanning electron microscopy for surface and
compositional analysis and the Ellipsometry technique to obtain the optical properties
of the surface. Through the low values found for roughness and topography survey,
an excellent finish and good flatness on the surface of the samples was evidenced;
the optical microscopy revealed the microstructure of an austenitic matrix with the
presence of inclusions, while scanning electron microscopy allied to the EDS
technique, the chemical composition of the superalloy was determined. Finally,
through the ellipsometry technique, the ellipsometric parameters tan(¥) and cos(A)
were obtained.
Keywords: A-286 Superalloy; Microscopy; Ellipsometry.
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1 INTRODUCAO

A superliga A-286 € um aco inoxidavel endurecivel por precipitacdo, desenvolvido
para aplicacdes que requerem alta resisténcia mecéanica combinada a uma
excelente resisténcia a corrosdo em altas temperaturas.

Essa superliga possui uma melhor resisténcia a corrosdo em relagdo aos acos
inoxidaveis endureciveis por precipitacdo martensiticos ou semi austeniticos
convencionais [01]. Além disso, por conter altos teores de elementos de liga como Ni
(25%) e Cr (15%), o material é capaz de combinar mais altas resisténcias mecanica
em altas temperaturas e a oxidacao que 0s outros acos inoxidaveis austeniticos.
Sendo um material cuja utilizacdo é tdo importante no Brasil e no mundo, faz-se
necessario conhecer a fundo suas propriedades, a fim de se obter resultados cada
vez melhores na sua aplicacao.

As propriedades da superficie de materiais podem ser caracterizadas de diversas
formas. Sobressaem-se as de microscopia, como a confocal, Optica, eletrbnica e a
elipsometria. Enquanto as primeiras sdo muito conhecidas, a Ultima é pouco
utilizada.

A microscopia Optica (MO) € muito utilizada na caracterizacdo dos mais diversos
tipos de materiais, pois € capaz de determinar os tamanhos de grao e de particula,
morfologia e anisotropia de fases presentes; a microscopia confocal (MC) permite
analisar a topografia e medir a rugosidade na superficie do material com excelente
exatiddo e confiabilidade, além de fornecer medidas rapidas, precisas e nao-
destrutiveis para uma vasta gama de materiais. Por sua vez, o microscoépio
eletrénico de varredura (MEV) permite a obtencdo de imagens tridimensionais
devido a sua grande profundidade de campo, além da possibilidade de se realizar
exames com pequenos aumentos e grande profundidade de foco, onde a imagem
eletrbnica complementa a Optica, gerando, assim, excelentes resultados em imagens
[02].

De acordo com [03], a elipsometria se baseia interacdo de uma luz polarizada com a
superficie da amostra a ser analisada, onde essa luz tem seu estado de polarizacao
modificado ao incidir na amostra. Trata-se de uma técnica extremamente precisa e
confiavel que, a depender do material objeto de estudo, pode ser considerada néo-
destrutiva, ou seja, ndo inutiliza a amostra apds os ensaios realizados, além de ser
capaz de fornecer muitas informacbes a respeito dos materiais estudados.
Elipsometria. A luz incidente na amostra € linearmente polarizada e ap0s interagir
com a amostra se torna, geralmente, elipticamente polarizada; dai o nome
“Elipsometria”. Ela é apropriada para a obtencao das propriedades opticas de um
material, como o indice de refracdo (n) e o coeficiente de extingdo (k). Além de n e Kk,
a elipsometria permite a determinacéo de propriedades como a espessura de 0leos,
oxidos e diversos filmes finos depositados em substratos diversos [04].

Os objetivos desse Trabalho consistiram na analise da micrografia e composi¢cao
guimica de um metal base de uma superliga A-286 como recebido através de
microscopia optica e eletronica de varredura, na analise topografica e na medicéo de
rugosidade da sua superficie por microscopia confocal e na determinacdo das
medidas elipsométricas tan(¥) e cos(A) por elipsometria, para posterior
modelamento e obtencdo do indice de refracdo (n) e coeficiente de extingdo (k) do
material.

2 MATERIAIS E METODOS



2.1 Material

A superliga A286 na condicdo como recebida foi adquirida na forma de um

parafuso prisioneiro (sendo este especifico utilizado em valvulas de retencdo de

grandes dimensdes), cujas dimensdes iniciais eram 1” de didmetro da secéo
circular e 6” de comprimento, como mostra a Figura 01.
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Figura 01. Material como recebido.
2.2 Metodologia

Todas as fases de preparacdo metalografica foram realizadas no Laboratorio de
Preparacdo de Amostras da Escola de Engenharia Industrial Metallurgica de Volta
Redonda (EEIMVR — UFF). O material como recebido foi cortado transversal e
longitudinalmente em uma maquina de corte até a obtencdo de 03 amostras com
secao em formato de % de circunferéncia, com dimensdes de aproximadamente 2’
de diametro e 8,0 mm de altura. Apés a etapa de corte, as amostras foram
embutidas a frio, utilizando uma mistura de resina acrilica e catalisador. O processo
posterior ao embutimento foi o lixamento, no qual foram utilizadas lixas de carbeto
de silicio nas granulometrias 80, 100, 120, 150, 220, 320, 500, 1200 e 2500 mesh.
Ao fim do processo de lixamento, as amostras foram submetidas ao polimento, que
foi realizado em uma politriz lixadeira metalografica, fazendo-se o uso de panos de
polimento PD 3 e PD 1 e pastas de diamante com granulometrias 3um e 1um,
respectivamente. Durante polimento, foram borrifados lubrificante para materiais
ferrosos e alcool isopropilico para diminuir o atrito e evitar arranhdes. Ao final de



cada etapa de polimento, as amostras foram lavadas em agua corrente e sabao
neutro diluido em &agua, borrifadas com alcool isopropilico e secas com jato de ar
quente, a fim de evitar manchas de secagem. Na figura 02 € mostrada uma das
amostras apds polimento, onde é possivel perceber sua superficie espelhada,
evidenciando um excelente acabamento apds a preparacao.

Figura 02. Amostra apds preparacdo metalogréfica.

Para avaliagdo da rugosidade e topografia das amostras, foi utilizado um
Microscopio Confocal Interferométrico Leica DCM3D, com lente de aumento 10X e
LED azul, localizado no Instituto de Ciéncias Exatas (ICEx) da UFF em Volta
Redonda. O MC é capaz de gerar imagens tridimensionais para andlise de textura e
rugosidade da superficie medida.

A caracterizacdo microestrutural foi realizada através de um microscopio 6ptico (MO)
modelo Eclipse LV150, equipado com uma camera Nikon DS-Fil, e como auxilio do
Software NIS-Element D verséo 3.2, localizado na Escola de Engenharia Industrial
MetalUrgica de Volta Redonda (EEIMVR).

A determinacdo da composi¢cao quimica foi feita através do Microscopio Eletrénico
de Varredura modelo EVO MA10 (Carl Zeiss, Stuttgart, Alemanha), que opera com
filamento de Hexaboreto de Lantanio (LaB6), localizado na Escola de Engenharia
Industrial Metalurgica de Volta Redonda (EEIMVR). Foi utilizado nitrogénio liquido
para analise por espectroscopia de dispersdo em energia (EDS).

As medicBes para obtencdo dos parametros elipsométricos do material foram
realizadas através de um Elipsdmetro Espectrométrico modelo GES 5S, marca
SEMILAB, de polarizador rotativo com microspot, localizado no Instituto de Ciéncias
Exatas (ICEx) da UFF — Volta Redonda. O equipamento trabalha com uma lampada
de xenbnio (75W), um conjunto de dois bracos acionados computacionalmente, que
trabalham numa faixa de 17 a 90°, com resolucdo de (2,5 x 107%)°, além de dois
atenuadores no bragco que contém o polarizador, e um analisador no outro braco, e
ainda uma mesa que abriga a amostra. O software utilizado é o SOPRA Operator. O
elipsébmetro permite que se realizem medi¢cdes dos parametros tan(¥) e cos(A) em
diferentes angulos; porém, as medicdes foram satisfatorias utilizando-se apenas o
angulo de 75°. Apesar de ser uma técnica extremamente precisa e confiavel, a

7

elipsometria € uma técnica indireta, ou seja, depende da utilizacdo de modelos



matematicos criados a partir das propriedades do material a ser caracterizado para
comparacdo e ajustes dos parametros do modelo até coincidirem ao maximo
possivel com os resultados experimentais [05].

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Como as 03 amostras séo idénticas, ainda sem modificacbes, os resultados obtidos
convergem entre si; portanto, serdo apresentados neste Trabalho apenas os
resultados graficos obtidos na amostra 01.

3.1 Medidas de Rugosidade e Topografia

As amostras foram analisadas por Microscopia Confocal (MC) apds preparacéo
metalogréfica. Na Figura 03 & exibida uma imagem da superficie da amostra 01,
onde é possivel perceber o bom acabamento e a presenca de inclusfes, que serao
posteriormente caracterizadas. Na Figura 04 € mostrada uma imagem topografica da
superficie, que evidencia a boa planicidade obtida. Na Figura 05, detalha-se um
perfil da superficie. Esses perfis sdo usados para se a avaliar a rugosidade de
acordo com [06].
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i:igura 03. Analise da superficie da Amostra 01 com escala em tons de cinza.



Figura 04. Topografia da Amostra 01 com escala de altura em tons de cinza.
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Figura 05. Imagem do perfil de rugosidade ao longo da regido central da Amostra 01.

Na tabela 01, sdo apresentadas as medidas de rugosidade obtidas para cada
amostra através do microscoépio confocal, onde percebe-se valores de rugosidades
considerados baixos e proximos entre si, para as 03 amostras.



74° Congresso Anual

Tabela 01. Medidas de Rugosidade

Amostra R, média (um) Desvio padrao (um)
Amostra 01 0,1792 0,0112
Amostra 02 0,1129 0,0559
Amostra 03 0,1434 0,0052

3.2 Caracterizagdo Microestrutural

Através da microscopia optica (MO), foram obtidas micrografias das amostras. Na
figura 06 é apresentada a micrografia obtida para a amostra 01, que mostra uma
matriz de fase y (austenitica cubica de face centrada - CFC) com tamanho de gréao
médio de 12,83umz2; percebe-se também algumas inclusdes de carbonetos
metélicos do tipo M23Ce de formato nodular, principalmente dispostos nos contornos

de grao, cuja analise por EDS é mostrada na figura 07, resultados também
apresentados por [07].

Figura 06. Micrografia da Amostra 01 com aumento de 500X e escala de 10um.

* Contribuicdo técnica ao 74° Congresso Anual da ABM — Internacional, parte integrante da ABM

Week 2019, realizada de 01 a 03 de outubro de 2019, Sao Paulo, SP, Brasil.
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Figura 07. Espectro de um carboneto obtido por EDS.

3.3 Analise da composic¢ado quimica

Foram realizadas medi¢cdes em linhas e em pontos na superficie da amostra 01, e
alguns elementos de sua composicdo quimica encontram-se na tabela 02,
resultados préximos aos apresentados por [08], [09]. Além disso, também foi obtida
a micrografia por MEV, como ilustrado na figura 08.

Tabela 02. Composicdo guimica da Amostra 01

Elemento (%) peso Elemento (%) peso
Fe 52,99 Er 0,87
Ni 22,58 K 0,07
Cr 13,78 Nb 0,36
Mo 1,25 Cs 0,15
Mn 0,25 Ti 2,01
\% 0,34



Figura 08. Micrografia da amostra 01 obtida por MEV, onde as linhas vertical e horizontal
indicam os locais onde foram realizadas as varreduras.

3.4 Determinacédo dos parametros elipsométricos

Os ensaios para a determinacdo dos parametros elipsométricos tan(W¥) e cos(A)
foram realizados, através da medicdo no elipsémetro, em 05 pontos para cada
amostra. As figuras 09 e 10 ilustram os valores de tan(¥) e cos(A) em funcéo do
comprimento de onda para a amostra 01.
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Figura 091. Grafico da tan(y)) X A da Amostra 01.
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Figura 10. Grafico do cos(A) X 2 da Amostra 01.
4 CONCLUSAO

Através dos estudos realizados, das analises de microscopia 6ptica, eletronica de
varredura e confocal e das medi¢cdes dos parametros elipsométricos, foi possivel
dar inicio a uma caracterizacdo bastante detalhada da superliga A286, com a
obtencdo de suas medidas elipsométricas e de rugosidade, composicao quimica e



analise da microestrutura. Como essa superliga tem uma ampla aplicacdo na
industria, principalmente em temperaturas elevadas, € muito importante que se
conheca a fundo suas caracteristicas, e por essa razao é importante a sua analise
superficial.

Como ampliacdo e complementacdo deste trabalho, serdo realizados
modelamentos mateméaticos para obtencéo do indice de refracdo (n) e coeficiente
de extincéo (k) do material, bem como sera reforcada a analise microestrutural e de
composicdo quimica para a confirmacgéo dos resultados ja obtidos.
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