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Resumo
Componentes que operam a altas temperaturas requerem que seus materiais apresentem
resisténcia a oxidacdo adequada as condi¢des de servico. Compostos intermetalicos como
as ligas NiAl apresentam excelente resisténcia a altas temperaturas devido a formacgéo de
uma camada protetora de alumina, além disso, possuem alto ponto de fusdo, baixa
densidade e alta dureza. Neste trabalho foram depositadas, uma liga e duas misturas de pos
de Ni e Al, pelo processo de asperséo térmica a chama pd, com pré e pos aquecimento, em
substratos de aco inoxidavel austenitico AISI 304. Os corpos de prova revestidos foram
submetidos a ensaios de tragdo, microdureza Vickers e oxidacao exotérmica. Os resultados
obtidos através das analises feitas pelas técnicas de microscopia 6tica, difracdo de raio-x,
mostraram um revestimento de elevada aderéncia, baixa porosidade e resisténcia a
oxidacdo a elevada temperatura. Tornando a Aspersdao térmica a chama a pdé uma
alternativa na aplicagcdo desse tipo de revestimentos.
Palavras chaves: Intermetélicos Ni-Al; Asperséo térmica a chama a p6; Alta temperatura;
Revestimento estavel.

EVALUATION OF HOMOGENEOUS COATINGS PREPARED FROM NI AND
Ab%&QWDERS RESISTANT TO HIGH TEMPERATURES DEPOSITED BY POWDER
FLAME SPRAY PROCESS

Components that operates at high temperatures require that their materials have oxidation
resistance suitable for the service conditions. Intermetallics compounds such as NiAl alloys
show excellent resistance at high temperatures due to formation of a protective layer of
alumina, furthermore, have a higher melting point, low density and a high hardness. In this
paper were deposited an Ni-Al alloy and a mixture of Ni and Al powder by Flame Spray
Process, with pre and post-heating in substrates of AISI 304 austenitic stainless steel. The
coated specimens were submitted to tensile testing, Vickers microhardness test and
isothermal oxidation. The results obtained from the analysis by optical microscopy and X-
Ray diffraction showed a layer of high adhesion, low porosity and oxidation resistance at
“'oooe- 7 s~ perature, becoming Powder Flame Spray Process as an alternative in the
table "V V! these coatings.
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Contribuigdo técnica ao 68° Congresso Anual da ABM - Internacional, 30 de julho a 2 de agosto de 2013,
Belo Horizonte, MG, Brasil.

Tecn6logo em Manutencdo Mecéanica Industrial. Mestra. Professora 3° grau. Universidade Tecnologica
Federal do Parana — Campus Cornélio Procopio, PR, Brasil.

Tecnodlogo em Eletromecanica. Mestre. Doutorando. Universidade Federal do Parand. Curitiba, PR, Brasil.
Engenheiro Mecanico. Mestre. Doutorando. Universidade Federal do Parana. Curitiba, PR, Brasil.
Administrador. Mestre. Doutorando. Universidade Federal do Parand. Curitiba, PR, Brasil.

Técnico Mecénico. Aluno de Graduacao, Universidade Federal do Parana. Curitiba, PR, Brasil.

Engenheiro Mecanico. Doutor. Professor 3° Grau, Universidade Federal do Parana. Curitiba, Paran4, Brasil.
Tecnodlogo Mecanico. Aluno de Graduacéo. Pontificia Universidade Catdlica do Parana. Curitiba, PR, Brasil.

0 N o a0 b~ W

3414

ISSN 1516-392X



abm u

1 INTRODUCAO

O interesse em conhecer e desenvolver componentes utilizados em altas
temperaturas vem crescendo na mesma proporcao que o interesse na melhoria do
desempenho dos equipamentos, como no caso de motores, turbinas, etc., que
operam em alta temperatura, exigindo assim materiais que suportem as diversas
condicbes de servico. O diagrama de fases do niquel-aluminio mostra dois
compostos intermetélicos estaveis, o NizAl e o NiAl, formados na extremidade rica
em niquel.’!) Esses intermetalicos de NiAl sdo de grande interesse devido as suas
propriedades de resisténcia mecanica e resisténcia a oxidacdo e corrosdo em altas
temperaturas.?

Uma alternativa, para aumentar a resisténcia superficial dos materiais, € modificar a
sua superficie através da aplicacdo de um revestimento constituido de materiais
mais nobres, visando aumentar a sua durabilidade e resisténcia a um meio mais
agressivo.® Essas caracteristicas podem ser alcancadas aplicando-se
revestimentos de Ni-Al através da asperséo térmica, na qual se espera que durante
o processo de deposicdo, possam se produzir compostos intermetalicos Ni-AL.# A
elevada vida util dos revestimentos aplicados por aspersdo térmica, a grande
variedade de materiais que estdo sendo desenvolvidos para serem usados nas mais
diversas areas de aplicacédo, a possibilidade de reparos de areas danificadas e a
utilizacdo logo apds sua aplicagdo tém contribuido para a utilizagdo da asperséo
térmica.

Este trabalho visa produzir e estudar ligas in situ (processo de deposi¢cao) para o
desenvolvimento de revestimentos de Ni-Al, com diferentes propor¢cdes e condi¢cdes,
através do processo chama a po.

A aplicacdo deste tipo revestimento em alguns componentes de turbina a gas se
deve a necessidade de protegé-los de corrosdo a quente, oxidagcdo em elevada
temperatura, degradacdo de propriedades mecanicas, como resisténcia a fluéncia,
por exemplo.®) Ou seja, esses revestimentos devem ser estaveis a altas
temperaturas, o que na pratica significa manter sua morfologia e propriedades em
condi¢cbes de operacdo agressivas, sejam elas esforcos mecanicos e oxidagdo em
elevada temperatura.

Como exemplo de aplicacdo tem-se que estes tipos de revestimentos sao recursos
efetivos para aumentar a temperatura de operacao das ligas metélicas usadas nas
palhetas de turbina a gas.®

2 MATERIAIS E METODOS
2.1 Composicéo do P6

Foram escolhidas duas composi¢cdes de misturas para a tentativa de formar NiAl e
NizAl, de acordo com o diagrama de fases Ni-Al, que sdo os intermetalicos de
interesse neste trabalho. Para comparacdo com ligas utilizadas na industria, foi
escolhida uma liga comercial, com 95%Ni5%Al, atomizada. Todas as ligas estdo na
faixa de granulometria -45um +80 pm.

Os poOs das misturas tém 98% de pureza e foram peneirados no peneirador
automatico marca VIBROTECH CT-025 para chegar a granulometria desejada. Os
mesmos foram secos em estufa até 120°C, e em seguida misturados em um
misturador metdlico tipo Y rotacionado em um torno mecanico a 50 rpm, por 2 horas.
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Depois colocados na estufa por pelo menos 24 h, para ficarem completamente
secos para deposicao. A Tabela 1 mostra a composicao das misturas escolhidas.

Tabela 1. Composicdo, em peso, das ligas utilizadas"”

Identificagdo Composigéo [% peso]
Ni Al
Liga A 95 5
LigaB 73 27
Liga C 87 13

2.2 Substrato

Foram utilizadas chapas de aco inoxidavel AISI 304, cortadas nas dimensdes
73x19x3mm, para 0s ensaios de microdureza Vickers, oxidacéo a alta temperatura ,
para andlises de microscopia otica e difracdo de raio-x. Para o ensaio de aderéncia
foram utilizados corpos de prova cilindricos, de ago carbono 1020, com dimenséo de
225mm e 25mm de altura. Os substratos foram submetidos ao processo
convencional de obtencdo da rugosidade superficial necesséarios a aderéncia do
revestimento e sua limpeza, o qual se deu através do jateamento de abrasivo de
oxido de aluminio branco #36 mesh, que garantiu a limpeza grau Sa3, segundo a
norma NACE RMN - 01/70.

2.3 Deposicéao

As deposicdes foram realizadas no Laboratorio de Aspersdo Térmica e Soldagens
Especiais (LABATS) do Departamento de Engenharia Mecéanica (DEMEC) da UFPR.
Foi utilizada a cabine de aspersdo com sistema de exaustdo e retirada do po via
parede com lamina de agua; equipamento de aspersao térmica Sulzer, controlo de
alimentacdo de p6 modelo 5MPE com pistola 6PIl e alimentador RP5, funil por onde
passa o p6 com alimentacdo constante. Os gases utilizados no processo de
aspersdo foram oxigénio e acetileno, e para gas de arraste nitrogénio, e 0s
parametros para 0s mesmos encontra-se na Tabela 2.

Tabela 2. Varidveis adotadas no processo de revestimento"”)

Parametro Valores Utilizados
Distancia do substrato/tocha 250 mm
Numero de camadas 15
Fluxo de Nitrogénio 0,28 m*/h
Fluxo de Oxigénio 2,26 m*/h
Fluxo de Acetileno 1,13 m%/h
Pressdo do Nitrogénio 344,75 kPa (50 psi)
Pressdao do Oxigénio 344,75 kPa (50 psi)
Pressdao do Acetileno 117,21 kPa (17 psi)

Foi adotada uma rotina de pré e pés aquecimento para as deposi¢cdes, onde o pré
aquecimento foi a 400 °C e o pds aguecimento nesta mesma temperatura mantida
por 3 minutos. Esta metodologia é baseada nos trabalhos ja desenvolvidos pelos
autores, a qual é a condicdo de deposicdo que produziram a maior quantidade de
intermetalicos Ni-Al"®

3416



abm u

O aquecimento dos corpos de prova foi feito pela chama da propria pistola sem a
alimentacéo do p0, sendo a temperatura monitorada por um pirometro.

2.4 Identificagdo das Amostras

Foram depositados 5 corpos de prova para cada liga e condicdo, totalizando 15
corpos de prova de aco inoxidavel AlISI 304 na forma de chapas e 9 corpos de prova
de aco carbono 1020 na forma cilindrica.

Para deposicdo dos revestimentos e posteriores analises necessarias, 0s corpos de
prova foram identificados segundo a liga e condicbes de deposicdo conforme
apresentado na Tabela 3.

Tabela 3. Identificacdo e quantidade de amostras para cada tipo de analise”

. Ensaios de oxidacéo Ensaio de
Ligas . ~ PO
e caractenzagao aderéncia
A 95%Ni5%Al 5 3
B 73%Ni 27%Al 5 3
C 83%Ni 17%Al 5 3
Total 15 9

2.5 Caracterizacao

Depois de aspergido, cada corpo de prova foi cortado em seis partes iguais
utilizando discos de corte lisos na cortadora metalografica. Dessas seis partes, trés
foram embutidas com baquelite vermelha na prensa embutidora automética, e todas
foram lixadas em politriz automatica, com lixas com granulometria de 100 a 1200.
Depois polidas pano de polimento para uso com pasta de diamante 3 e 1 um.

2.5.1 Ensaio de aderéncia

O ensaio de aderéncia é um ensaio quantitativo que mede a resisténcia do
revestimento através da tracdo de corpos de prova cilindricos. Para a unido dos
mesmos foi utilizado adesivo epoxi marca Araldite Profissional. Os corpos de prova
aspergidos foram colados em corpos de prova jateados, com Oxido de aluminio
branco, seguindo as normas ASTM C-633 79.9 O ensaio foi realizado no
equipamento da marca Instron, modelo 4467.

Apoés o0 ensaio de aderéncia é realizado uma inspecao visual para identificar modo
de falha ocorrido. A Figura 1 mostra os modos de falha que podem ocorrer durante o
ensaio de aderéncia.

Figura 1. Modos de falha de revestimento aspergido no ensaio de adesdo.®
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2.5.2 Microdureza

A dureza Vickers baseia-se na resisténcia que o material oferece a penetracdo de
uma piramide de diamante de base quadrada e angulo entre faces de 136°, sob uma
determinada carga. Os corpos de prova foram embutidos na maquina Arotec Pré-30,
com baquelite marrom, em seguida lixados e polidos.

Foram feitas cinco endentacdes, sem espacamento pré definido mas tomando
cuidado de fazer as marcacfes em fases diferentes, verificada pela diferenca na
coloracédo, conforme Figura 2, em cada corpo de prova. A carga aplicada foi de 300g
por 15 segundos, o equipamento utilizado foi o HMV Shimadzu.

Figura 2. Desenho esquematico das endentag:c”)es.(m)

2.5.3 Microscopia 6tica (MO)

As imagens para andlise foram capturadas através do microscopio 6tico Olympus
BX51, do Laboratoério de Materiais e Superficies (LAMATS) da UFPR.

Através desse equipamento € possivel capturar imagens de 200x a 1000x de
ampliacao, fazer medicéo de espessura do revestimento e quantifica poros.

2.5.4 Difratometria de raios-X (DRX)

Para o DRX, o equipamento utilizado foi o da Shimadzu D7000, com varredura de Q°
a 90°, com escala de 26 e velocidade de 1°/min, que encontra-se no laboratério de
Fisica da UFPR.

A andlise por DRX identifica os compostos cristalinos presentes nos corpos de
provas (buscando por compostos presumidamente na amostra), comparando-0s
com um banco de dados contendo informacfes cristalograficas basicas e algumas
propriedades fisicas de compostos cristalinos.

2.5.5 Estabilidade a oxidacado a elevada temperatura

O comportamento esperado para a oxidacdo de um revestimento resistente a
elevada temperatura € visto na Figura 3, onde a taxa de oxidacdo em relacdo ao
ganho de massa em funcdo do tempo segue um comportamento parabdlico, sendo
gue apés um periodo transiente inicial caracterizado por um rapido ganho de massa,
a taxa de oxidagdo decresce, indicando a formagdo de um Oxido homogéneo e
protetor.*?
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Figura 3. Comportamento parabdlico caracteristico esperado na oxidacao de revestimento resistente
a elevada temperatura. Adaptado de Yuan et al.,"® onde foi estudado revestimentos do tipo NiCrAlY,
depositado por HVOF.

Para realizacdo dos ensaios de oxidacdo em elevada temperatura foram realizados
em regime isotérmico, onde os corpos de prova foram colocados dentro de cadinhos
ceramicos. Para tanto, foi utilizado um forno tubular que tem a ele acoplado um
sistema de deslocamento para a entrada e saida das amostras. Os ensaios foram
realizado a 850°C com tempos determinados de 4, 16, 32 e 64 horas, nao
acumulativo, ou seja, um corpo de prova para cada tempo de ensaio.

A oxidacédo é analisada em funcéo da variacdo de massa por unidade de area, o que
permite quantificar o ganho de massa ocasionado pela oxidacdo dos revestimentos
em relacdo a area revestida, proporcionando uma analise em funcdo da capacidade
dos revestimentos produzirem um filme de oxido estavel e resistente em elevada
temperatura, ou seja, a capacidade de criar uma barreira eficiente a oxidacdo em
decorréncia do tempo. Para tais andlises foram realizadas medi¢cdes de massa,
antes e apos 0 ensaio, em uma balanca de precisdo da marca Mettler Toledo

modelo AL204.
3 RESULTADOS E DISCUSSOES
3.1 Ensaio de Aderéncia

Para caracterizar a superficie do substrato antes das deposicfes, foram feitas 5
medidas de rugosidade nas amostras, logo depois de jateadas. Sendo a rugosidade
media obtida foi de Ra 6,04 um com Ry de 35,66 pm.

As médias de rugosidade sdo comparaveis com a literatura, gue obteve
rugosidade Ra entre 4,99 e 8,59um, utilizando abrasivo de 6xido de aluminio branco
com #30 mesh.

A Figura 4 apresenta as médias dos valores de tensdo de ruptura obtidas pelo
ensaio de aderéncia, bem como os modos de falha observados.

(13)
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Figura 4. Corpos de prova apés ensaio de aderéncia

Estes resultado de aderéncia, quando comparados pelos resultados apresentados
por Thorpe™ e Paredes,"® a Liga A, teve resultados bons para asperséo térmica a
chama a p6. As misturas B e C obtiveram valores comparaveis, aos processos
Plasma Spray e HVOF.

A Figura 5 mostra um corpo de prova de cada liga ap0s o ensaio de aderéncia.

Figura 5. Corpos de prova apoés ensaio de aderéncia. Liga A, liga B e liga C respectivamente.

A liga C (87%Nil3%Al), teve o melhor resultado no ensaio de aderéncia, seguida
pela liga B (73%Ni27%Al) e por ultimo a liga A (comercial 95%Ni5%Al).

3.2 Microdureza
Os resultados das medidas de microdureza na seccdo transversal dos

revestimentos, feitas nas condicbes de como aspergidos e apdés 0s ensaio de
oxidacao a elevada temperatura, sédo apresentados na Figura 6.
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Figura 6. Microdureza dos revestimentos em fun¢é@o do tempo em ensaio de oxidagéo.

Observa-se, para a liga A e B um aumento na microdureza com o passar do tempo
no ensaio de oxidagcdo a elevada temperatura. Ao contrario da liga C, que
apresentou reducao de microdureza com o passar do tempo a elevada temperatura.

Apos ensaio de oxidacdo a elevada temperatura a liga B foi a que obteve os maiores
resultados, seguida da liga A, Esses resultados sdo comparaveis a deposi¢cdes de

Ni-Al, pelo processo de AT Plasma PTA.%®)
3.3 Oxidacéao em Elevada Temperatura

Os resultados do ensaio de oxidag&do sao apresentados na Figura 7, onde o ganho
de massa esta em funcao do tempo de ensaio.

Nos trabalhos desenvolvidos por Sucharski®” e Yuan et al.,*? que estudaram a
oxidacao de revestimentos do tipo Ni/Al depositados por HVOF, os valores do ganho
de massa para este tipo de revestimento estdo na faixa 1 a 2 mg/cmz, para tempo de
16 h. Sendo que este intervalo de ganho de massa garante a integridade
morfoldgica do revestimento.®?1"

Para as ligas A e B, tem-se um ganho de massa muito acima dos valores
observados na literatura, indicando ndo ter se formado uma camada de Oxido
protetora. Esta oxidacdo € Vvisualizada na evolucdo das microestruturas
apresentadas nas figuras 8 e 9, onde é destacado que, com o aumento do tempo de
ensaio houve o crescimento e distribuicdo de éxidos nas areas interlamelares.
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Figura 7. Resultados do ensaio de oxidagéo a 850 °C, em funcdo do ganho de massa por unidade de
area em funcao do tempo de ensaio.

Figura 8. Microestrutura liga A, 50x

Figura 9. Microestrutura mistura B, 50x

O ganho de massa observado para a liga C até 16 horas esta dentro do intervalo
citado, para 64 horas manteve um pequeno ganho de massa, indicando a formacéo
de um filme de 6xido protetor, sendo este o comportamento esperado. A Figura 10
mostra a liga C, onde ouve um pequeno resalto nos contornos das lamelas, no
entanto sem apresentar grande crescimento de 6xidos interlamelares.
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Figura 10. Microestrutura mistura C, 50x

Através da analise por microscopia 6tica, observou-se que a mistura B, foi a que
obteve maior oxidacdo e formacdo de intermetdlicos. A liga A e C foram as que
apresentaram um revestimento mais homogénio e menor presenca de 6xidos.

3.4 Andlise da Formacéo de Fases Observada Via Difratometria de Raios-X

A Figura 11 mostra as andlises de fases, obtidas por DRX, de todas as liga antes e
apos ensaio de oxidacao a alta temperatura.

Figura 11. Difratometrias de raio X das ligas A, B e C, para as condi¢des de como aspergido, 4 h e
16 h.

Nota-se que ndo ha mudanca de fase para nenhuma das ligas, porém na Liga A,
apos 4h, tem-se identificacdo de mais picos de Oxido de aluminio e de O6xido
composto NiAl,O4, que é um oOxido estavel a alta temperatura. Observando as
misturas B e C, apés 4 h, ha picos de Al,O3; e picos de NiO, que ndo apareceram
nas amostras que ndo passaram por ensaio a oxidacdo a alta temperatura.
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Em muitos casos os filmes de oxido sdo muito finos, ndo sendo possivel, muitas
vezes, sua identificacdo por esta técnica.™® Além disso, fracbes volumétricas
menores que 5% nado sdo detectadas pelo equipamento e os picos confundem-se
com a radiacéo de fundo.®

4 CONCLUSAO

Com base nos resultados dos ensaios aderéncia, microdureza, oxidagdo a alta
temperatura e das analises por MO e DRX, conclui-se que:

No ensaio de aderéncia a Mistura C, foi a que obteve os melhores resultados, isso
se deve ao fato de ser a mistura que menos sofreu oxidagao.

No ensaio de microdureza a mistura B, foi a que obteve os maiores valores de
microdureza, por ter sido a liga com maior quantidade de Oxidos e intermetélicos
formados.

Nos ensaios de oxidacdo a elevada temperatura, a mistura C foi a que obteve o
melhor comportamento, observado através do grafico em fung¢éo do ganho de massa
por unidade de area em funcdo do tempo de ensaio e através das andlises por
microscopia 6tica. Sendo assim a melhor alternativa para deposicao por aspersao
térmica a chama a po.
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