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Resumo

A selecgéo de tubos para a maior parte dos sistemas de processamento primario de petréleo
€ determinada considerando-se 0s carregamentos durante a instalacdo e a operacdo, em
adicdo as tensdes resultantes da tracdo e pressao, aliada aos mecanismos de corrosao nos
tubos. O fendbmeno da corrosdo, nestes tubos, € comumente caracterizado como a
deterioracdo do metal por uma acdo combinada de fatores mecanicos, quimicos ou
eletroquimicos, que, uma vez iniciada, tende a continuar com progressiva intensidade,
levando a deterioracdo do metal pela corrosdo marinha. Uma alternativa, para aumentar a
resisténcia a corrosdo, € modificar a superficie do material por meio da aplicacdo de um
revestimento constituido de materiais mais nobres, visando aumentar a sua durabilidade e
resisténcia ao meio corrosivo. Dentre 0s metais, 0 niébio e aluminio foram selecionados
para formar os revestimentos neste estudo devido a caracteristicas como formagédo de um
fino filme, quando exposto a umidade, sendo altamente resistente ao pite. Assim este
trabalho procura, demonstrar a viabilidade da fabricacdo de revestimentos com misturas de
Nb e Al, por meio da aspersao térmica a chama po, com a finalidade de inibir a corrosao,
para acos austeniticos submetidos a corrosdo marinha; caracterizados através MEV, DRX e
ensaio de dobramento; o que hoje € uma lacuna em termos de bibliografias que relatam os
problemas de corrosao e revestimentos metalicos.

Palavras-chave: Aspersao térmica; Revestimentos metdlicos; Processo de aspersdo com
chama; Corrosao.

CHARACTERIZATION OF NbAI COATINGS THERMALLY SPRAYED IN AUSTENITIC STEEL
Abstract
The selection of pipes for most systems of primary processing of oil is determined
considering loads during installation and operation, in addition to the stresses resulting from
tensile and pressure, allied to the corrosion mechanisms in the pipes. The phenomenon of
corrosion in these pipes is commonly characterized as the deterioration of metal by a
combined action of mechanical, chemical or electrochemical factors, which, once started,
tends to remain with progressive intensity, leading to the deterioration of the metal by marine
corrosion. An option to increase the corrosion resistance is modifying the material surface by
applying a coating consisting of more noble materials, in order to increase its durability and
resistance to corrosive environment. Among the metals, niobium and aluminum were
selected for forming the coatings in this study due to characteristics such as the formation of
a thin film when exposed to humidity, being highly resistant to pitting formation. So this paper
demonstrates the viability of manufacturing coatings with mixtures of Al and Nb, by Flame
Powder Spray in order to inhibit corrosion in austenitic steels submitted to marine corrosion;
they were characterized by SEM, XRD and bending test, what today is a gap in terms of
bibliographies who report problems of corrosion and metal coatings.
Keywords: Thermal spray; Metallic coatings; Flame powder spray process; Corrosion.
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1 INTRODUCAO

No inicio da década de 70, devido principalmente a crescente demanda por
instalacdo de linhas de exploracdo e a idéia da possibilidade de perda de linhas
submersas devido a propagacao de um eventual dano local, surgiram as primeiras
pesquisas sobre o fenbmeno do colapso propagante em dutos submarinos. O
fendbmeno foi entdo observado e estudado por pesquisadores durante testes
experimentais em modelos em escala reduzida de tubos sob carregamento
combinado, com o0 objetivo de conhecer os principais parametros que o regem e
buscar mecanismos para deter a propagacao da falha.®!

A selecdo de tubos para a maior parte dos sistemas de offshore é determinada
considerando-se os carregamentos durante a instalacédo e a operacao, em adicdo as
tensdes resultantes da tracdo e pressado, aliada a mecanismos de corrosdo nos
tubos. O projeto deve iniciar com a selecdo do material e o diametro do tubo
necessario para escoamento do fluido e modificado mais tarde, ao longo do projeto,
como resultado do ciclo de projeto.

Corrosédo sob tensao (CST) € um termo usado para descrever o efeito simultaneo
das tensbes mecanicas e do meio corrosivo que levam a deterioracdo de materiais
suscetiveis. Para ocorrer CST trés condicbes devem ser satisfeitas
simultaneamente: um meio corrosivo, um material suscetivel e um componente de
tensao, além de um tempo suficiente para que o fendmeno ocorra.®

Os acos inoxidaveis, particularmente os austeniticos, sdo susceptiveis ao fendmeno
da CST, e irdo se degradar com taxas diferenciadas, dependendo da severidade de
operacdo a que estardo sujeitos.®

De uma forma geral, ndo existe um meio corrosivo padrdo que cause trincamento
por CST nos diversos materiais, sendo necessaria uma combinacdo metal-meio. Os
acos inoxidaveis austeniticos sdo particularmente susceptiveis & CST em meios
contendo cloretos; condicdbes em que normalmente, as tubulacbes usadas estédo
submetidas.®.

Candido® reforca essa teoria e reportou uma série de medidas de velocidade da
trinca para o acgo inoxidavel austeniticos AISI 304 na presenca de cloretos, para
varias temperaturas. Os experimentos demonstraram que proximo a temperatura de
70°C, observa-se taxas de propagacéao de fratura tedrica intermediarias, e a cinética
da reacdo ocorre mais lentamente para temperaturas muito elevadas.

Uma alternativa, para aumentar a resisténcia a corrosédo, € modificar a superficie do
material por meio da aplicacdo de um revestimento constituido de materiais mais
nobres, visando aumentar a sua durabilidade e resisténcia a um meio mais
agressivo.®

O revestimento metélico, anédico em relagdo ao aco, além de ser uma barreira ao
ataque do meio agressivo exerce a funcéo de protecéo catddica a esse material.®) O
sistema NbAI vem despertando grande interesse para aplicacbes em meios
corrosivos. Estudos dos mais diversos tipos vém sendo realizados no sentido de
compreender melhor este sistema, como por exemplo, identificar propriedades
termodinamicas e verificar mecanismos de fratura.”)

Para Silva, Ponte e Pashchuk® a corrosdo em altas temperaturas é controlada a
partir do crescimento da pelicula protetora, atuando e dificultando na interacéo entre
0 metal e o0 meio corrosivo. Com este objetivo pode-se agir na selecdo do material
metalico, resistente a corrosdo pela formacdo das peliculas protetoras em altas
temperaturas ou utilizando revestimentos refratarios ou isolantes que separam a
superficie metélica do meio.
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Assim este artigo procura, desenvolver um revestimento com misturas de niébio e
aluminio, por meio da aspersdo térmica a chama, com a finalidade de inibir a
corrosdo sob tensdo, para agos austeniticos submetidos em agua do mar; o que
hoje € uma lacuna em termos de bibliografias que relatam os problemas de corroséao
sob tensdo e revestimentos metalicos.

1.1 Justificativa

Existem poucos relatos que demonstram a utilizacdo do nidbio como revestimento
metalico.

Estudar a viabilidade de se produzir revestimentos de NbAI com espessura
adequada e aderentes ao substrato. Porém antes de prosseguir as pesquisas, €
necessaria a realizacdo de ensaios preliminares, para comprovar cientificamente
gue a liga, processo e parametros atendem aos requisitos minimos, para obtencéo
de um revestimento adequado, para conter o fenémeno da CST.

Assim a avaliacdo da variacdo de espessura, aderéncia e quantificacdo de poros
sao necessarias para validar o estudo realizado até o presente momento.

1.2 Hipo6tese

Os revestimentos metéalicos consistem na interdeposicdo de uma camada metélica
entre 0 meio corrosivo e o metal que se deseja proteger.

Acredita-se que se todos o0s critérios, necessarios a obtencdo de revestimentos
metdlicos forem seguidos, tais como preparacdo correta do substrato (limpeza e
rugosidade) e escolha correta dos parametros do processo, o revestimento tera uma
aderéncia acima das expectativas, além de uma microestrutura coesa, com
espessura adequada, com porosidade variando entre 10 e 30% porém isenta de
poros passantes; poderd resistir & permeacdo de cloretos, que € o principal agente
para a iniciacao da CST.

1.3 Objetivo

O objetivo principal deste trabalho € avaliar a aderéncia do revestimento de NbAI,
aspergidos nos acgos inoxidaveis austeniticos, com destaque especial para o
AISI 304L, afim de posteriormente verificar se as misturas desenvolvidas tem a
espessura e porosidade adequadas.

O artigo visa evidenciar, através de uma pesquisa experimental, como o
revestimento com a liga de NbAI, é capaz de atender as normas técnicas sobre
revestimentos aspergidos termicamente. Ela busca encontrar elementos que
possam orientar futuras caracterizagcbes de experimentos para a corrosdo sob
tensao.

1.3 Revisao da Literatura

O petréleo extraido do fundo do mar nado apresenta apenas o0 O6leo bruto.
Normalmente se verifica a presenca de muitos sedimentos, particulas inorgéanicas,
gas (principalmente metano, associado ou néo) e sais. Estas substancias prejudicam
o transporte do petroleo até as refinarias, além de serem consideradas nocivas aos
equipamentos de processo, de tal forma que se faz necessario um tratamento in
loco, logo apés a extracdo.?
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Assim nos proprios campos de producdo (plataformas) é realizado um tratamento
primario que consiste na separacdo gas-Oleo-agua, através de decantacdo e
desidratacdo, sendo a etapa de separacdo da 4gua a mais complicada e importante
do processo; ja que a presenca de agua contribui para a ocorréncia de corrosao,
formagao de hidratos e aumento da viscosidade pode dificultar o escoamento. Por
outro lado, a energia térmica aumenta com a temperatura favorecendo a
movimentacdo das gotas de agua. Desta forma, ocorre um aumento na frequéncia
de colisdo das gotas e consequentemente na probabilidade de ocorrer & corrosdo."?
A substituicdo de um material especifico por outro material mais resistente constitui-
se uma opc¢ao muitas vezes invidvel. Uma solugéo seria investir no desenvolvimento
de métodos mais eficientes de prevencdo da corroséo, que evitaria a ocorréncia de
processos corrosivos e permitam sua inibicdo imediata.

No estudo dos processos corrosivos, devem ser sempre consideradas as variaveis
dependentes do material metélico, do meio corrosivo e das condicBes operacionais,
pois 0 estudo conjunto dessas variaveis permitird indicar o material mais adequado
para ser utilizado em determinados equipamentos ou instalacées.™”

1.3.1 Corrosao

O estudo da corrosdo tem um grande interesse tecnologico devido ao elevado custo
relacionado com as perdas de equipamentos, produtos, etc. Em paises
desenvolvidos, onde os processos de prevencdo contra a corrosdo se encontram
mais desenvolvidos, estima-se um custo anual de 70 milhdes de dolares. Este
aspecto econdémico é de grande importancia, porém, de maior relevancia, € o risco a
vida humana oriundo de processos corrosivos. Varios acidentes causados por
processos de corrosdo ja foram registrados em viadutos, aeronaves, dutos
enterrados, entre outros.®

No inicio do século XX, o estudo da fratura de materiais metélicos sugeriu uma
relacdo entre tensdo e corrosdo. A fratura de estojos de municdo foi um grande
problema que exigiu um meticuloso estudo da situagdo. Desde entdo, centenas de
ocorréncias foram registradas: aos casos classicos de quebra de pecas de latdo, de
aco inoxidavel e fratura de tubos de caldeiras, vieram-se juntar, recentemente, casos
de fratura de componentes de avides e reatores nucleares; que representam a
extensdo dos danos materiais e questdes de seguranca que o problema envolve.
Quando ocorre uma associacdo entre meio corrosivo e solicitacdbes mecanicas,
alguns materiais (principalmente os metais) podem sofrer um processo corrosivo
acelerado, mesmo sem perda acentuada de massa, gerando a ocorréncia de
fraturas e geralmente, falha do equipamento de forma stbita.®?

A década de 1950 foi uma fase em que o problema foi identificado e categorizado,
em termos de pares especificos de anions agressivos/liga e uma fase mecanistica
no final da década de 1960, em que varios mecanismos foram propostos para
explicar a morfologia da trinca, a dependéncia da trinca com os varios parametros
eletroquimicos e metaltrgicos.*®

Segundo Fontana,™ a corros&o sob tensdo comecou a ser estudada a partir de dois
casos classicos: o season cracking do latdo, e o caustic embrittlement do aco, onde
ambos o0s termos obsoletos descrevem as condigdes ambientais presentes que
levaram a corrosao sob tenséo. Season cracking refere-se a fratura por corrosao sob
tensdo de cartuchos de latdo durante tempos de chuvas intensas. Ja o caustic
embrittlement veio do exame de explosbes de caldeiras rebitadas de locomotivas a
vapor, que ocorriam porque as operacdes de rebitamento eram feitas a frio, o que
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geravam tensdes residuais nos furos dos rebites quando ocorriam variagdes na
temperatura, acarretando o surgimento de trincas por corrosdo sob tensdo. A
expressao caustic embrittlement € devido ao acumulo de hidréxido de sdédio nas
areas examinadas apés os acidentes.

A CST é considerada como um dos mecanismos mais severos de degradacéo,
caracterizando-se pela formacédo de trincas que podem levar a ruptura do material,
sendo reconhecida como uma das principais causas para a falha de componentes e
estruturas de engenharia. Na industria do petréleo € uma importante limitacao para a
utilizacdo de a(;os,(15) tendo-se verificado que praticamente todos 0Ss agos
inoxidaveis austeniticos e ligas de Ni sdo suscetiveis a CST quando dadas as
condicdes ambientais especificas para o material.*®

O fendbmeno de trincamento por corrosdo sob tensdo (CST) ocorre quando um
material suscetivel (geralmente ligas passivaveis) € submetido a tensdes trativas,
aplicadas ou residuais e, simultaneamente, a um meio corrosivo especifico.®
Fernandes®” observou que neste tipo de corrosdo formam-se trincas no material,
sendo a perda de espessura muitas vezes desprezivel. As trincas decorrentes da
corrosdo sob tensdo podem ser intergranulares ou transgranulares.

As conclusbes do estudo realizado por Babakr e Al-Subai [17], em indlstrias do
petréleo, demonstram que o ambiente quente, com temperaturas que chegam a
218°C, combinadas com um alto teor de cloretos, sdo condicbes que favorecem a
CST.

Os estudos de Monte™® reforcam o que Cardoso afirma, e esclarecem que o ion
cloreto (CI ) foi o responsavel pela CST nos acos 304L e 316L. As trincas presentes
nas amostras analisadas foram transgranulares e ramificadas oriundas da CST em
meios contendo ions cloretos. A presenca de pites contribuiu para a nucleacdo das
trincas por ser depoésito de impurezas e concentrador de tens@o. Assim 0os materiais
em estudo, acos 304L e 316L foram susceptiveis a CST em meios contendo
cloretos.

1.3.2 Revestimento

Revestimento € um isolamento do material do meio corrosivo. O revestimento
metalico pode ser definido como sendo a deposicdo de uma liga metalica em uma
superficie para obter as propriedades desejadas.™

As primeiras estruturas de aco em ambiente maritimo foram revestidas com
materiais naturais, tais como alcatrdo de carvao e asfalto, no século XIX. A partir dai,
o rapido desenvolvimento da industria petrolifera, aliado a exigéncia permanente de
melhorias na resisténcia a corrosao, tornou a utilizacdo de revestimentos metalicos
um dos avancos no campo de revestimentos protetores do século XX.%

De acordo com Carvalho® a funcado principal do revestimento protetor é de isolar
elementos estruturais reativos de ambientes que possam degradar sua superficie.
Assim o revestimento deve oferecer uma barreira continua a um substrato, pois
gualquer imperfeicdo podera transformar-se em um ponto localizado para
degradacao.

Uma das quatro formas de protecdo contra a corrosao € por meio de aplicacdo de
revestimentos metalicos. Dois tipos de revestimentos desta natureza podem ser
utilizados: os catddicos ou nobres e os de anodicos e os de sacrificio. Os anddicos
séo preferidos quando o Unico requisito € a protecdo contra corrosdo e no meio de
exposicdo o metal de revestimento apresenta baixa taxa de corrosdo. Os catddicos
sdo utilizados quando se deseja conferir, além da protecdo contra corrosdo, uma ou
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mais propriedades adicionais ao revestimento, tais como condutividade elétrica e
resisténcia a abrasao.?

As ligas a base de Nb e Al por exemplo, apresentam como principais
caracteristicas: elevado ponto de fusdo, excelente resisténcia a oxidacdo e baixa
densidade (4,54g/cm3), além de mostrarem uma resisténcia significativamente
superior aos alumindides de maior utilizacdo atualmente.®®

A resisténcia a corrosdo do nidbio em diversos meios, incluindo aqueles altamente
corrosivos, deve-se basicamente pela formacao de um filme superficial de 6xido que
se forma espontaneamente ao ar ou em presenca de umidade; ele tem
caracteristicas bastante protetora e fortemente aderentes.®?

O aluminio € um metal muito reativo e sua resisténcia a corrosao é totalmente
dependente da estabilidade do filme de 6xido. Para o aluminio, além do efeito da
temperatura deve ser levada em consideracao a faixa de pH onde ha estabilidade do
flme de Oxido, pois se a temperatura acima de um determinado valor critico
corresponder a um pH fora da regido de passivacdo, um rapido aumento na taxa de
corrosao é verificado.®)

1.3.3 Aspersdo Térmica

A aspersdo térmica consiste de um grupo de processos nos quais particulas
finamente divididas de materiais para revestimentos, metalicos ou ndo metélicos sédo
depositados sobre um substrato devidamente preparado, para formar uma camada
superficial.®®

A aspersao térmica € um dos processos mais indicados para utilizacdo em situacdes
onde o objetivo € proteger superficies metalicas dos danos causados pela
corroséo.*?

O material pode estar em forma de p6, arame ou vareta, podendo ser: aco carbono,
aco ligado, aco inoxidavel, bronze, latdo, cobre, zinco, aluminio, metal patente, ligas
especiais, ceramicas, carbetos, cermets, materiais sintéticos etc.®

A microestruturas dos revestimentos depositados por aspersdo térmica sao
formados por uma série de camadas de particulas lamelares, sobrepostas e
intertravadas, resultantes do impacto das particulas liquidas ou semi-fundidas,
revestidas por finas camadas de 6xidos, sobre o substrato. Resulta uma mistura da
liga, 6xidos e vazios (poros), cuja aderéncia com o substrato é resultante,
praticamente, apenas de um travamento mecanico, onde a difusdo é quase
totalmente inexistente.®”)

Os substratos sobre os quais os revestimentos termicamente aspergidos podem ser
aplicados incluem metais, Oxidos, ceramicos, vidros, a maioria dos plasticos e
madeira. Nem todos os materiais podem ser aplicados a qualquer tipo de substrato.
Uma preparacdo adequada deste é necessaria antes da aspersao propriamente dita,
independentemente do processo a ser usado. Essa preparacdo consiste de duas
etapas bésicas: limpeza da superficie para eliminar contaminantes e obtencéo de
rugosidades para aumentar a area superficial e melhorar a ades&o.”

Marques®” ressalta que a ligacdo ou adesdo entre revestimento e substrato pode
ser mecanica, quimica e/ou metallrgica e € influenciada por diversos fatores, tais
como: material do revestimento, condicdo do substrato, rugosidade, limpeza e
temperatura da superficie a ser revestida, antes e durante o processo e velocidade
de impacto das particulas.

Os revestimentos por aspersdo sédo formados pelo impacto, deformacéo e rapida
solidificagdo das particulas formando uma estrutura lamelar. As menores particulas
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fundidas projetadas com energia cinética elevada tem uma maior molhabilidade e
deformam-se mais facilmente no impacto aumentando a densidade do revestimento
e reduzindo a porosidade. No entanto, ao possuir uma maior relacdo éarea
superficial/volume reagem mais facilmente com o oxigénio e oxidam mais que as
particulas de tamanhos maiores. Por outro lado, as particulas menores tém uma
maior velocidade, um menor tempo de v6o e menores tempos para a reacao de
oxidagdo. Entéo, pode-se afirmar que uma correta selecdo dos parametros de
aspersdo pode ocasionar uma maior ou menor quantidade de poros e Oxidos
presentes no revestimento.®®

Figura 1: Esquema das camadas de lamelas, aspergidas na superficie do substrato previamente
preparado, e ilustracdo da morfologia de revestimento de nidbio e outro de aluminio.

A aspersao térmica € um processo em gue 0 ancoramento ocorre basicamente de
forma mecanica, mas segundo Dorfman,®® a unido pode-se dar também por forma
fisica e quimica-metalirgica. O mecanismo fisico é associado a forca de ligacéo
entre as moléculas (Van der Waals). O mecanismo quimico metallrgico depende do
material, e da fonte de calor, responsaveis pela difusdo atdbmica, formacao solida e
em alguns casos, intermetalicos.

Para o processo de a chama oxiacetilénica, € utilizado o material de aporte na forma
de p6 tem-se a alimentacdo de gas de forma axial e a alimentacdo do pé para a
pistola é geralmente por gravidade, na qual as particulas tém a minima velocidade
no momento do encontro com a chama. E neste instante ocorre a fusdo e um jato de
ar comprimido as projeta contra o substrato.®?

2 MATERIAIS E METODOS

Este trabalho visou estudar a viabilidade da deposicédo por asperséo térmica, com o
processo a chama oxiacetilénica, das ligas de NbAIl para o revestimento do aco
AISI 304L.

Para avaliar a influéncia das variaveis foi utilizado o planejamento experimental,
seguindo a metodologia de Taguchi. Optou-se, entdo por selecionar um arranjo
ortogonal padrdo L9, que permite a realizacdo de 9 experimentos com 2 niveis cada
um e 4 repeticdes.®?

Do resultado avaliar a espessura, aderéncia e porosidade, para posteriormente
avaliar o comportamento desses revestimentos depositados frente a corrosao sob
tensdo a alta temperatura.
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2.1 Metal de Base

Foi utilizado o aco austenitico AISI 304L, por tratar-se de um dos materiais mais
utilizados na fabricac&o de tubulacées sujeitas & corrosdo.V

Os acos inoxidaveis austeniticos sdo 0s mais resistentes a corrosao por causa dos
altos teores de cromo e também das adicbes de niquel. Também sé&o
frequentemente usados a elevadas temperaturas e em ambientes severos porque
eles resistem a oxidacdo, corrosdo e mantém sua integridade mecéanica sob tais
condicdes.®V

Os acos inoxidaveis séo susceptiveis ao fendbmeno da corroséo sob tenséo (CST), o
gual ocorre pela combinacéo de fatores como tensdo, temperatura e meio agressivo.
Portanto o0s materiais destes componentes irdo se degradar, com taxas
diferenciadas, dependendo da severidade de operacao a que estarao sujeitos.®?

2.2 Preparagéo da Mistura

O processo de peneiramento automatico foi realizado com equipamento CT-025 da
marca Vibrotech.

A propor¢cdo de 50wt%Nb50wt%Al; foi determinada previamente através do
diagrama de NbAI, onde esta composicdo favorece a formacdo de NbAls. Os
intermetalicos NbAlIs (trialumineto de nidbio) apresentam um ponto de fuséo inferior
aos intermetalicos NbsAl e Nb2Al (1650°C), baixa densidade (4,54g/cm3) e excelente
resisténcia a oxidacdo. Apresentam elevada resisténcia mecéanica, que pode ser,
segundo alguns autores,®? inclusive superior aos aluminéides de niquel NiAl e NizAl.
Estas caracteristicas mostram o grande potencial deste composto para aplicacdes
envolvendo a CST.

O aluminio e niébio em po, utilizados apresentaram granulometria entre 45 e 180um.
Esta uniformidade do diametro € ideal, pois se observa uma relacdo de reducao na
guantidade de oOxidos formados com o aumento do didmetro das particulas
aspergidas, ou seja, uma diminuicdo da relacéo da area superficial/volume. Portanto,
se o diametro das particulas do p6 antes da aspersdo apresenta uma
homogeneidade, isto implica que, ao passar pelo processo de aspersao teremos
uma camada depositada homogenia, devido a quebra das particulas fundidas e
devido a sua projecao até o momento de impacto no substrato.

2.2 Preparacao dos Corpos de Prova

Foram cortados 36 (trinta e seis) corpos de prova para o0 processo de aspersao
térmica, com as dimensfes de 75 x 50 x 1,25mm; seguindo as recomendacdes da
Norma Petrobras N2568.

Apoés a limpeza do substrato foi realizado o jateamento abrasivo com 6xido de Al
branco (granulometria 30 / Alundum 38 A), com pressao de 100 psi e distancia 100
mm em camara de jateamento CMV. O grau de limpeza Sa3 foi obtido por
comparacdo com os padrdes de qualidade superficial publicados pela,
Petrobras N2568%? e Norma NACE RMN — 0170.%® Apés o jateamento as pecas
foram colocadas em estufa a 60°C (x5°C) por 48 horas e retiradas no momento da
deposigao.

Os corpos de prova para as analises metalograficas, microscopia eletrénica e
difratometria de raios-x, apds o processo de deposicao da liga, foram cortados com
as dimensodes de 10 x 10 x 1,25mm.
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2.3 Deposicao do revestimento

A liga metalica foi aplicada pelo processo a chama oxiacetilénica. O equipamento
utilizado foi a pistola utilizada foi da marca da marca Sulzer Metco, com a pistola
modelo 6P-Il. Este equipamento esta disponivel no Laboratorio de Aspersdo Térmica
da UFPR.

A definicdo dos pardmetros ocorreu através de recomendacdes do fabricante, Suzer
Metco, com relacdo ao potencial maximo do equipamento. Além de serem utilizadas
referéncias bibliograficas e normas tais como: Brasil,) Mariano,®” Lima e
Trevisan,*® Petrobras N2568,%% e ASTM C633-79.2%

Tabela 3: Pardmetros do processo a chama

PARAMETROS VALORES
Fluxo de Oxigénio 80 scfh
Fluxo de Acetileno 35 scfh
Fluxo de Nitrogénio 15 scfh
Presséo de Oxigénio 30 psi
Pressao de Acetileno 57 psi
Presséo de Nitrogénio 40 psi

Taxa de Alimentagéo 20-25 g/min
NUmero de Passes 4

Distancia da pistola 100mm - 150mm — 250mm
Ambiente 25°C
Pré-aquecimento 200°C
P&s-aquecimento 200°C

2.4 Medicédo da Espessura

A espessura foi medida com micrdmetro da marca Mitutoyo, com capacidade de 0 a
25mm. Foram realizadas seis medi¢cdes, com distancias equidistantes para cada
corpo de prova.

2.5 Ensaio de Dobramento

De forma geral, pode-se afirmar que as propriedades fisicas e o comportamento
mecanico de um depoésito aspergido dependem da aderéncia entre as lamelas e o
substrato, da resisténcia coesiva entre as lamelas, do tamanho e morfologia dos
poros, da presenca de trincas e da microestrutura das lamelas.®?

Algumas reflex6es sugerem que a aderéncia é muito fortemente do comportamento
elastico e plastico dos materiais, conjugados com a resisténcia mecéanica dos
mesmos. Esta € uma propriedade intrinseca dos materiais, mas que varia conforme
sua microestrutura e pela presenca de defeitos, como poros e trincas, tipicos de
revestimentos aspergidos termicamente, o que, entretanto, varia de revestimento
para revestimento.

A anadlise da aderéncia do revestimento normalmente considera trés mecanismos
fundamentais, de acordo com a natureza das forgcas atuantes: ancoramento
mecanico, quimico-metallrgico e fisico e a aderéncia sdo uma combinacdo destes
mecanismos, que podem atuar junto ou isoladamente. E no momento do impacto
das particulas, quando elas sdo aquecidas e aceleradas contra o substrato fazendo
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com que se achatem numa forma lenticular, resfriando-se rapidamente e ancorando-
se mecanicamente nas irregularidades da superficie.®®

Respaldado na norma Petrobrds N-2568,%? o ensaio de dobramento, para
gualificacdo do processo de deposicdo por aspersdo térmica, consiste no
dobramento de corpos-de-prova apoiados em cutelos ou livres num angulo total de
180°.

O ensaio foi realizado em 12 amostras revestidas com niobio e aluminio. Um corpo
de prova de dimensfes 1,25x50x75(mm), velocidade de avanco de 1,25x10E-3 m/s,
diametro de cutelo 13mm, didmetro de apoios de 32mm, distancia entre apoios de
22mm e angulo de dobramento de 180°.?

Na Figura 3 indicam-se os critérios para aceitacdo do depdsito do revestimento,
sendo aceitaveis revestimentos sem defeitos aparentes apés o dobramento e
rejeitaveis revestimentos que apresentem desplacamentos e grandes fendas no
revestimento aspergido.

Figura 2: Critérios de aceitacéo dos revestimentos ensaiados por ensaio de dobramento.®”

2.6 Microscopia Eletrénica de Varredura

Para identificar as caracteristicas da morfologia dos revestimentos aspergidos pelo
processo a chama oxiacetilénica, foi utilizada a analise microscopia eletrénica de
varredura (MEV) em nove amostras revestidas. Foram analisadas somente as
amostras com distancia da pistola de 150mm. Os corpos de prova utilizados na
analise de MEV foram apenas seccionados para obtencdo de amostras com
tamanho adequado. Nao foram lixados ou polimentos. As superficies observadas
nao foram atacadas quimicamente e as imagens foram produzidas por elétrons
secundarios e também por retroespalhados.

Para a obtencao de micrografias, foi utilizado o equipamento Phillips, modelo XL30,
no LACTEC - Instituto de Tecnologia para o Desenvolvimento.

O programa Image Pro-Express foi usado para calcular a espessura e tonalizar em
cinza as fotos feitas no microscopio e o software Clemex Version 3.5 foi utilizado
para quantificar os poros e vazios. A melhor qualidade dos revestimentos foi
verificada através da quantidade de poros existentes.

Os percentuais volumétricos da porosidade dos revestimentos foram quantificados
percentualmente através de contagem, auxiliado pelo analisador de imagens modelo
analySIS 2.0 marca Users Guide.

2.7 Difratometria de Raios-x

As fases presentes nos revestimentos aspergidos foram analisadas qualitativamente
por DRX (Difracdo de Raios-X). O ensaio de raios-x foi realizado em um
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difratrébmetro de raios-x Shimadzu, modelo XRD - 6000, com monocromador Cu a
com comprimento de onda de 1,54 nm, do Departamento de Fisica da Universidade
Federal do Parana. A tensdo de trabalho foi de 40 kV, com corrente de 30 mA. A
varredura foi realizada entre os angulos de 20° e 120°, com velocidade de varredura
de 2°/min e passo de 0,02°. Foram analisadas somente as amostras com distancia
da pistola de 150mm.

3 RESULTADOS

3.1 Medicédo da Espessura

Foram medidas todas as amostras aspergidas, e o0s resultados estdo apresentados
nas Tabelas 4 E 5:

Tabela 4: Resultado das espessuras dos revestimentos

ESPESSURA
] PRE E POS-
DISTANCIA AMBIENTE PRE-AQUECIMENTO AQUECIMENTO
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
100 0,44 | 0,44 1 0,42 1 0,46 ] 0,52 ] 0,52 ] 050 J 0,46 ] 0,44 J 052 ] 04 | 0,48
150 0,33]037]034]037]1036]033]031]039]0,30]0,33]0,30] 0,32
250 0,37 ]034]038]038]032]034]036]032]030]034]038] 0,38
Tabela 5: Resultado do desvio padréo das espessuras dos revestimentos
DESVIO PADRAO
) PRE E POS-
DISTANCIA AMBIENTE PRE-AQUECIMENTO AQUECIMENTO
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
100 0,00 ] 0,03 | 0,04 ] 0,06 | 0,00 ] 0,02 ] 0,04 ] 0,02 ] 0,08 ] 0,12 ] 0,08
150 0 Jo,04]003]003]0,01]003]0,02]008] 009]003]0,03] 0,02
250 0 Joo3jooa] o Jo,01]002]002]004] 002] 004] 004 0

A Figura 3 mostra a variagdo da espessura nas trés distancias utilizadas.

Grafico da espessura

0,20

0,15

0,10

0,05

0,00

Valor em relagdo a nominal (0,35)

-0,051

T T T T

T T
12 16 20 24 28 32 36
Amostras

Figura 3: Grafico da variagdo da espessura dos revestimentos.
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A Figura 4 mostra o estudo, utilizando o método de Taguchi, para a andlise da

distancia que mais se aproxima do valor nominal da espessura.

Espessura

Grafico da variacdo da distancia

0,15+

0,10+

0,054

0,001

-0,05+

T
100

T
150
Distancia

T
250

PréPos

A Figura 5 mostra o estudo, utilizando o método de Taguchi, para a andlise da

Figura 4: Gréfico da variacdo da distancia.

melhor distancia em funcdo da espessura esperada.

Espessura

Grafico de variacéo da espessura em fungéo da temperatura
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Figura 5: Grafico da variacao da temperatura.

3.2 Teste de Dobramento

As amostras submetidas ao teste de dobramento mostram que 0s revestimentos
obtidos apresentaram boa aderéncia. As amostras de NDbAI ndo apresentaram
trincas a olho nu, nem com analise em lupa, com o aumento de dez vezes. As
amostras com temperatura ambiente apresentaram pequena delaminacdo nas
periferias dos corpos de prova, por serem regides de maior energia. A Figura 6
mostra o corpo de prova no dispositivo de dobramento, enquanto a Figura 7
apresenta a aparéncia dos revestimentos obtidos com as trés distancias da pistola,

respectivamente.
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Figura 6: Amostra, no dispositivo de dobramento.

Figura 7: Amostras aspergidas com distancia de 100mm, 150mm e 250mm, respectivamente.
3.3 Microscopia Eletronica de Varredura

O material que constitui o revestimento foi analisado apo6s a deposi¢céo da liga e com
objetivo de verificar a presenca ou auséncia de mudanca de composi¢cao quimica e a
morfologia adquirida através do processo. A seguir sdo apresentados os resultados
obtidos nas Figuras 8, 9 e 10; com temperatura ambiente, com pré-aquecimento e
pré-aquecimento e pds-aguecimento; respectivamente.

Figura 8: Microscopia eletrdnica de varredura do revestimento aspergido com temperatura ambiente.
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Figura 10: Microscopia eletrdnica de varredura do revestimento aspergido com pré-aguecimento e

pbés-aquecimento.

A Figura 11 mostra o percentual de poros para as trés condi¢cdes de distancia da
pistola e estabelece a condicdo mais favoravel para minimizar a quantidade de

poros.

Grafico do percentual de poros emrelagéo a distancia
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T T
100 150 250
Distancia

Figura 11: Grafico do indice de poros em relagdo a distancia.

A Figura 12 mostra o percentual de poros para as trés condicbes de temperatura e
estabelece a condi¢cdo mais favoravel para minimizar a quantidade de poros.
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Grafico do percentual de poros em relacdo a temperatura do substrato
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Figura 12: Grafico do indice de poros em relagédo a temperatura.

3.3 Difratometria de Raios-X

Os picos presentes no difratograma do revestimento de NbAl metalico apresentado
na Figura 13 confirmam a presenca de intermetélico de NbAI, e concentracdo de Nb
e Al. Foi detectado a presenca de pequeno percentual de elemento ndo pertencente

a composicao quimica do material.

Figura 13: Difratometria das amostras com distancia de 150mm.

4 DISCUSSAO

Importantes informacdes foram obtidas através dos resultados encontrados na
caracterizacdo dos depdsitos e com a realizacdo de ensaios nas amostras de
revestimento de niébio-aluminio produzidas pelo processo de aspersdo térmica a

chama convencional.

Esses resultados comprovam que os parametros utilizados na deposicdo do pé de
NbAI sdo adequados para obtencéo de revestimento por aspersao a chama.
Os resultados apresentados e as discussdes pertinentes conduziram as seguintes

observacoes:
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Os parametros utilizados permitiram uma condi¢do ideal de aderéncia dos
revestimentos depositados ao substrato.

O elemento que possuir menor densidade no compdésito, é o que prevalece
em maior quantidade (aluminio) na area revestida da camada, deu ao
revestimento uma capacidade de resisténcia maior ao revestimento.

O NbAI apresentou mudanca de fase ap0s a aspersao.

A espessura obtida com as distancias da pistola de 150 e 250mm estéo
dentro dos limites estabelecidos, enquanto com a distancia de 100mm foram
reprovadas; pois ultrapassaram o limite estabelecido para revestimentos
destinados a prevencgao da corroséo.

A distancia de 100mm apresentou maior espessura devido a quantidade de
salpicos e maior quantidade de material depositado.

A distancia de 100mm apresentou maior temperatura; em todas as etapas
devido a proximidade da pistola em relacdo ao substrato, ndo sendo
necessario o procedimento de pés-aquecimento, pois a temperatura apos a
deposicgao, ultrapassou 400°C.

Foi estabelecido que o valor nominal de 0,35mm para a espessura dos
revestimentos seria a condicdo ideal, assim as amostras com pré-
aguecimento e pré e poés-aquecimento se aproximaram mais da condicéo
ideal, enquanto a pior condicdo foi a de distancia de 100mm para as 3
condicbes de temperatura do substrato.

A espessura e temperatura do substrato, para a mistura de 50%WitNb e
50%W!tAI néo influenciou nos resultados da aderéncia do revestimento; sendo
consideradas todas as amostras aprovadas, segundo os critérios das Normas
Petrobras N2568 e ASTM E3-95.

A distancia de 100mm, com pré e pés-aquecimento obteve menor indice de
porosidade, enquanto a distancia de 250mm com temperatura ambiente
obteve maior indice de porosidade.

A composicao de 50%WtNb e 50%WtAI, das amostras analisadas na
microscopia eletronica de varredura e difratometria de raios x, produziram
bons resultados em uma analise geral.

A pequena composicdo de elemento nao identificado, na difratometria,
possivelmente € inerente a utilizagdo do equipamento de aspersdo em outro
processo, possivelmente com NiAl.

5 CONCLUSAO

As analises sobre os efeitos das distancias da pistola até o substrato, bem como a
temperatura do substrato de aco inoxidavel austenitico AISI 304L, aspergidos
termicamente com revestimento de NbAI, caracterizadas pelas técnicas aqui
apresentadas, permitiu as seguintes conclusoes:

Pode-se verificar que € possivel a obtencdo de revestimentos de NbAI através
do processo de aspersao térmica a chama utilizando pistola do tipo 6P.lI da
marca Sulzer Metco, com as caracteristicas proprias de revestimentos
depositados por AT.

Os parametros de processo, sdo adequados para a obtencdo de
revestimentos aderentes de NbAI.

Os parametros utilizados permitiram uma condi¢do ideal de aderéncia dos
revestimentos depositados ao substrato.
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e O elemento que possuir menor densidade no compdsito, € o que prevalece
em maior quantidade (aluminio) na area revestida da camada, deu ao
revestimento uma capacidade de resisténcia maior ao revestimento.

e Os revestimentos apresentaram baixo indice de porosidade, considerando as
caracteristicas do processo de aspersao térmica a chama e, quanto menor a
distancia da pistola, menor sera a quantidade de poros.

e As espessuras dos revestimentos com distancia de 150mm e 250mm estao
adequadas para 0 uso do revestimento em meios corrosivos, enquanto as
espessuras dos revestimentos obtidos com distancia de 100mm estdo acima
do esperado. No entanto este Ultimo pode ser melhorado, com a revisdo dos
parametros do processo.
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