MINISTERIO DA EDUCACAO
UNIVERSIDADE FEDERAL DO RIO GRANDE DO SUL
Escola de Engenharia
Programa de Pds-Graduagdo em Engenharia de Minas, Metallrgica e Materiais

PPGE3M

Avaliacao de Tensdes Residuais pelo Método de
Difracdo de Raios — X em Revestimentos de Inconel 625
obtidos por HVOF

Mariana Sgambaro De Lorenzi

Dissertacdo para Obtencdo do Titulo de Mestre
em Engenharia

Porto Alegre
2015



MINISTERIO DA EDUCACAO
UNIVERSIDADE FEDERAL DO RIO GRANDE DO SUL
Escola de Engenharia
Programa de Pds-Graduagdo em Engenharia de Minas, Metallrgica e Materiais

PPGE3M

MARIANA SGAMBARO DE LORENZI
Engenheira Metalurgica

Trabalho realizado no Departamento de Metalurgia da Escola de Engenharia da UFRGS,
dentro do Programa de Pos-Graduacdo em Engenharia de Minas, Metallrgica e de Materiais
— PPGE3M, como parte dos requisitos para obtenc¢do do titulo de Mestre em Engenharia.

Area de Concentragdo: Ciéncia e Tecnologia dos Materiais

Porto Alegre
2015



Esta dissertacdo foi julgada adequada para obtencdo do titulo de Mestre em
Engenharia, area de concentracdo em Ciéncia e Tecnologia dos Materiais, e aprovada em
sua forma final, pelo orientador e pela Banca Examinadora do Programa de Pos-Graduacao.

Orientador: Prof. Dr. Thomas G. R. Clarke

Banca Examinadora:

Prof. Dr. Fabiano Dornelles Ramos (IFRS, Campus Caxias do Sul)
Dra. Joseane Ortiz Breitenbach Canterle (FAUFRGS)
Prof. Dr. Rafael Menezes Nunes (IFRS, Campus Caxias do Sul)

Prof. Dr. Carlos Péres Bergmann
Coordenador do PPGEM



Dedico este trabalho com muito amor e imensa saudades
as avos (Luisa e Ignés) e aos avds (Wilson e Carlos),
que ao lado de Deus, guiam-me nesta estrada.



“Um homem precisa viajar para lugares que ndo conhece para quebrar essa arrogancia que
nos faz ver o mundo como o imaginamos, e nao simplesmente como é ou pode ser. Que nos
faz professores e doutores do que ndo vimos, quando deveriamos ser alunos, e simplesmente

ir ver.”

Amyr Klink



AGRADECIMENTOS

Ao Professor Dr. Thomas G. R. Clarke pelo recebimento, amizade e orientagdo neste
trabalho;

A empresa Sulcromo pelo apoio, fornecimento e manufatura das amostras que foi de
fundamental importancia para realizacdo deste trabalho, em especial ao diretor e proprietario
Sr. Jorge e a coordenadora da qualidade Caroline De Bastiani;

A esta Universidade e a todos os colaboradores, professores e funcionarios, do
programa PPGE3M que criaram as possibilidades deste titulo se tornar uma vitodria.

Aos colegas do LAMEF, em especial aos amigos Rafael Menezes Nunes, Leticia

Pegoraro Leal, Tiago Coti, Ricardo Spinato e Aline Albaneze;

Ao Laboratério de Metalurgia Fisica (LAMEF/UFRGS) e seus colaboradores pela

realizacdo do trabalho;

A minha familia e a Deus que me providenciaram todo suporte e incentivo para a

realizacdo deste sonho.



SUMARIO

LISTADE FIGURAS ...ttt sttt VIHI
LISTADE TABELAS ..ottt st nn s XI
LISTA DE ABREVIATURAS E SIMBOLOS ...ttt X1l
RESUMO ...ttt st e e st e e st e e e sa e e e aa e e e nb e e e na e e e naeeanes XV
ABSTRACT .ottt ettt s ettt b e et et e st be st et e re bt neere et XVI
1.0 INTRODUGAOQ € ODJELIVOS ...ttt 17
20  REVISAO BIBLIOGRAFICA ......oooeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e een e 18
2.1 ASPEISED TAIMMICA ..cuveveieieieeiiie ettt ettt en s 18
2.1.1  Aspersdo Térmica por Chama Hipersonica (HVOF) .......cccccoceiievviiciieennenn, 21
2.1.2 Revestimentos Aplicados por HVOF ... 24
2.2 Superliga a base de Niquel: Inconel 625 ............ccccooiiiineiiniiiie e, 26
2.3 Revestimentos de Inconel 625 obtidos por HVOF ... 27
2.4 TenSOES RESIAUAIS........ccveeerieieiiesie sttt 28
2.5 Meétodo de Difrag8o de RAIOS — X .....ccoiieiiiiieiie e 30
2.6 Corrosdo de Ligas a Base de NiqQUEL...........ccoueiriiiiniiienciie e, 35
2.6.1 Comportamento de Ligas a Base de Niquel em ambientes corrosivos................. 35
2.6.2 Corrosao em revestimentos de Niquel..........ccocoveiveiiiicecce e 36
3.0 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL ....coviiiiiiiieiee e 37
K T0 ¥ 01 1 - L 0 TSROSO 37
3.2 POS — MELALICOS ......eeiieeiecieeie ettt nne s 38
3.3 Aspersdo Termica por Chama Hipersonica (HVOF) ..., 39
3.3.1 Processo Combustivel Gasoso (HVOGF) .......cooiveiiiiiicie e 40
3.3.1 Processo Combustivel Liquido (HVOLF) .......ccccooveiiiiiiicece e 41
3.4 Caracterizagdo d0S REVESHIMENTOS ........cceirieriiiiiiieiiesiiseeee e 43
3.4.1 ESpessura de Camada .........coeruerueruiriinieiieieie ettt 43
4.2 DUIBZA......eiiieieee ettt ettt b e b e b e re e 43
3.4.3 RUGOSIAUE ...ttt e et e s r e e srae e aeearne s 43
344 IMHCTOBSIIULUIA ...ttt bbb bbbt 44
3.4.5 ComPOSICAOD QUIMICA ...veiveeveeieiierieeie e seeee s e et te et e e e see et e sraesaeennenrees 44



3.4.6 Caracterizacdo de TensOes Residuais por Difracdo de Raios — X.........cccceevvenene. 45

3.4.7 MOIhaDTHAAdE.........eeeeeieceeee e 47
34,8 NEBV0A SAIINA.......eiviiiiiieiieieie bbb 47
3.4.9 Potencial de Circuito Aberto e Polarizacdo Potenciodindmica.............cccecvevennen, 48
40 RESULTADOS E DISCUSSAD .....oooiieeeeteeeeeeeeteeeeeee e eteeeeer s eeen s enenes 49
Ot S TU {01 1 Lo OSSOSO PRRTR 49
4.2 POS — IMELALICOS ..ottt bbbt 49
4.3  Caracterizacdo doS REVESHIMENTOS. .......cceiieiieieiiese s 52
4.3.1 ESpessura de Camada ........ccccureiiriiieiiiesiesie st 52
A.3.2 DUIBZA. ..ottt ettt st e s ae et e be e et et e be e nee s 53
4.3.3 RUQOSIAAAE .....ooveeieiiieiit ettt ettt ae e be e e e e e nre s 54
4.3 4 MICTOBSIIULUIA ...vvevierienie ettt sttt bbbt e e 55
4.3.5 COmMPOSIGAD QUIMICA ..euveveveieietiiie ettt sttt ettt anas 58
4.3.6 Caracterizagdo de TensOes Residuais por Difragdo de Raios - X.......cccceevevenene 61
4.3.7 MOIN@DITHAAAE ......cvveieieiie e 66
4.3.8 INEVOA SAIINA......eiiiiiieieie e bbb 67
4.3.9 Potencial de Circuito Aberto e Polarizagio.........cc.ccevvvvriereieniieseseseeeeees 68
N B 1 ol§ X7 o €< - | USRS 70
5.0 CONCLUSOES .......cooieeceeeeeee ettt 72
6.0 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS........ccooovvierriirereriesessseniesisnenian, 74
7.0 APENDICE ....ooiuiiiiieiiecieeie ettt 75
8.0 REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS ......cocoiiiiiniineieinsineine s eesseens 77

VIl



LISTA DE FIGURAS

Figura 1 Principio da aspersao térmica. (Adaptado de METCO, 2015)........cccccvevennee. 18
Figura 2  Classificacdo dos processos de aspersdo térmica conforme a fonte de calor

utilizada. (Adaptado de FAUCHAIS et al, 2014). ......ccooovevviiniieieeeceen, 19
Figura 3 Diagrama esquematico do processo de aspersao térmica a arco elétrico........ 19
Figura 4 Diagrama esquematico do processo de aspersdo térmica a plasma. .............. 20
Figura 5 Diagrama esquematico do processo de aspersao térmica a chama utilizando:

(@) matéria — prima po6; (b) matéria — prima arame. (Adaptado de METCO,

2005) . ettt ettt e e re it e ars 20
Figura6 Esquema de pistolas de HVOF: (a) HVOGF; (b) HFOLF. (Adaptado de FREIRE,
2002). .1ttt ettt ettt e ettt reans 22
Figura7 Camada tipica de um revestimento aplicado por HVOF. (Adaptado de DAVIS,
2004) ...ttt et re et nears 25
Figura 8 Representacdo dos Raios-X difratados pelos planos AA’ e BB’. (Adaptado de
CALLISTER, 2007). . .ctiteiieieeceiee ettt anas 30

Figura9 Os grdos de um metal em: a) Distancia interplanar em um material n&o tensionado.

b) Distancias interplanares de grdos com diferentes orientacbes de um corpo

tensionado. (Adaptado de CULLITY, 1956). ......ccccevveiiiieiieiecee e 31
Figural0 Variacdo das distancias inter planares de um material tensionado. (Adaptado de
CULLITY, 1956). ..itieuiiiieeiieeie et e e see st e sieesae e ae e sneesaeeneesneenneens 32
Figurall Porcéo de superficie de um material tensionado. (Adaptado de CULLITY, 1956).
........................................................................................................................ 32
Figura 12 Grafico de (2 0 ) em fungio A sen? (y) fornecido diretamente pelo difratdmetro.
(Adaptado de TOTTEN, 2003). ....cccviveieriiieieieesiesiee e eena s 34
Figural3  Esquema dos dois tipos basicos de comportamentos eletroquimicos........... 36
Figural4  Diagrama com as caracterizagfes dos materiais e dos revestimentos........... 37
Figural5  Amostra aspergida com combustivel gasoso pelo processo HVOGF........... 41
Figural6  Amostra aspergida e retificada obtida pelo processo HVOGF. .................... 41
Figural7  Amostra aspergida com combustivel liquido pelo processo HVOLF........... 42
Figural8  Amostra aspergida e retificada obtida pelo processo HVOGF. .................... 42

Figura 19 Avaliacdo de micro dureza no sentido longitudinal dos revestimentos pelo

enSaAI0 de MICIO AUIEZA VICKELS. oo eeee e e eneens 43
VI



Figura 20
Figura 21

Figura 22

Figura 23

Figura 24

Figura 25

Figura 26

Figura 27

Figura 28

Figura 29

Figura 30

Figura 31

Figura 32

Figura 33

Figura 34

Método do centro de gravidade e analise dos picos de difragdo. ................... 45
Tela do software da medigéo do aparelho de difragé&o de raios — x ilustrando a
linearidade da medida de difracao de raios —X. .....ccccceeveevverveieeieseeseeieenens 46

Fixacdo da amostra para retirada de camada superficial por eletropolimento.

Adaptado de NUNES (2008)........cciiiiiiieieiiesieie e 47
Representacdo esquematica do angulo de contato formado por uma gota de
liquido sobre um solido (Adaptado de HANSEN, 2013).......ccccovvveevvevennnnn 47
Dispersdo granulométrica para o pé - metalico diamalloy 1005.................... 50
Disperséo granulométrica para 0 po - metalico 1265F. ............ccocevvrereennnne 50

Micrografia da amostra ARCG ( Camada aspergida e retificada de 170 pm)
pelo processo de HVOGF. ... 52

Micrografia da amostra (Camada aspergida e retificada de 220 um) pelo processo

JE HVOLF. ... oot e e naee s 53
Valores de micro dureza no sentido longitudinal para as amostras aspergidas
ARCG B ARCL. ..ottt 54
Micrografia da amostra ARCG do revestimento de Inconel 625 obtido por
HVOGF (processo combustiVel gasoS0). .......c.evrereererereinerieeeesie e, 56
Micrografia da amostra ARCL do revestimento de Inconel 625 obtido por
HVOLF (processo combustivel liquido). .........cceveieeiiiieiiececc e 56
Imagem da amostra ARCG obtida por microscopia eletronica de varredura do
revestimento de Inconel 625 obtido por HVOGF (processo combustivel
gasoso) indicando as areas analisadas por EDS com os respectivos espectros
obtidos em (@) contornos entre splats e (b) splat. .........ccccccoveveiieiicieiieneen, 58
Imagem da inclusdo de alumina na interface substrato / revestimento para a
ARCG obtida por microscopia eletrébnica de varredura indicando a area

analisada por EDS com o respectivo espectro obtido da incluséo de alumina.

Imagem da amostra ARCL obtida por microscopia eletrénica de varredura do
revestimento de Inconel 625 obtido por HVOLF (processo combustivel
liquido) indicando as areas analisadas por EDS com o0s respectivos espectros
obtidos em (a) contornos entre splats e (b) splat. ..o, 59

Imagem da inclusdo de alumina na interface substrato / revestimento para a

ARCL obtida por microscopia eletrénica de varredura indicando a area

IX



analisada por EDS com o respectivo espectro obtido da inclusdo de alumina.

Figura 35 Distribuicdo de tensdes residuais de topo, nos sentidos longitudinal e transversal,

em 05 pontos aleatorios da amostra para 0 ago ABNT 4140 jateado. ........... 62

Figura 36 Distribuicdo de tensdes residuais de topo, nos sentidos longitudinal e transversal,

em 05 pontos aleatorios, para a amostra ARCG (substrato com camada

aspergida e retificada de 170 um pelo processo HVOGF). ...........cccccvvvvenenn. 63

Figura 37 Distribuicdo de tensdes residuais de topo, nos sentidos longitudinal e transversal,

Figura 38

Figura 39

Figura 40

Figura 41
Figura 42

Figura 43

em 05 pontos aleatdrios, para amostra ARCL (substrato com camada aspergida

e retificada de 220 pum pelo processo HVOLF). ......cccccooiiiniiinininicicee, 64
Perfil de tensdes residuais no sentido longitudinal para as amostras aspergidas
e retificadas produzidas com os combustiveis: gasoso (ARCG) e liquido
(ARCL) ..ot 65
Perfil de tensdes residuais no sentido transversal para as amostras aspergidas
e retificadas produzidas com os combustiveis: gasoso (ARCG) e liquido
(ARCL) ottt bttt reens 65
Medida de molhabilidade de uma gota de agua sobre as amostras (a) ARCL,
(0) ACL, (€) ARCG € (d) ACG. ....ociiieiiciesicciee sttt 66
As amostras ARCG e ARCL ap6s 336 horas de exposicdo a nevoa salina. . 67
Monitoramento do potencial de circuito aberto (OCP) por 700s em agua do
mar sintética para as mostras ACG, ACL, ARCG e ARCL.......c..ccecveverennnn, 68
Curvas de polarizagdo potenciodindmica obtidas para as amostras ACG, ACL,
ARCG e ARCL em agua do mar SintetiCa. .........c.cceeveeveivieiiere e ce e 69



LISTA DE TABELAS

Tabela 1 Comparacao entre 0s processos de aspersao tErmica. ........ccocvvvvrvrervereereenns 21
Tabela2  Composicdo quimica da liga de Inconel 625 conforme a norma ASTM B446.

Tabela4  Composicdo quimica do pé 1265 F fornecida pelo fabricante no certificado de
(010] 101 0] - LA PSPPSR 38
Tabela 5 Composicdo quimica do pé diamalloy 1005 fornecida pelo fabricante no
Certificado 08 COMPIA: .......oiiiiieiieeeee e 39

Tabela 6.  Pardmetros de obtencéo do revestimento de Inconel 625 pelo processo HVOGF.

.......................................................................................................................... 40

Tabela 7 Parametros de obtencéo do revestimento de Inconel 625 pelo processo HVOLF.
........................................................................................................................ 41

Tabela8 Composicdo quimica do substrato obtida por espectroscopia de emissdo Optica.
........................................................................................................................ 49

Tabela9 Composi¢do quimica do p6 diamalloy 1005 obtida por fluorescénciade  raios
e ST RSP 49

Tabela 10  Composicao quimica do p6 1265F obtida por fluorescéncia de raios — X. .. 50
Tabelall  Distribuicdo granulométrica dos pos diamalloy 1005 e 1265F. ................... 51
Tabela 13 Valores de rugosidade para as amostras aspergidas antes e depois da usinagem
de retifiCagao PlaNA........cooiiiiiiiie e 55
Tabela 14 Monitoramento do potencial de circuito aberto (OCP) e dados obtidos a partir
da extrapolacéo das retas de Tafel nas curvas de polarizagdo potenciodindmica
para as amostras ACG, ACL, ARCG e ARCL. ......cccceviviviie i, 69
Tabela 15  Valores de tensdes residuais de topo, nos sentidos longitudinal e transversal,

em 05 pontos aleatorios das amostras: jateada e aspergidas com inconel 625.

Tabela 16  Valores de tensdes residuais de topo, nos sentidos longitudinal e transversal,
para amostra ARCG (substrato com camada aspergida e retificada de 170 um
pelo processo HVOGF) em funcédo da profundidade de camada aspergida... 75

Xl



Tabela 17 Perfil de tensdes residuais de topo, nos sentidos longitudinal e transversal, para
amostra ARCL (substrato com camada aspergida e retificada de 220 pm pelo

processo HVOLF) em funcédo da profundidade de camada aspergida. .......... 75

Xl



ACG

ACL

ARCG

ARCL

HVOF
HVOGF
HVOLF

cm

do

di

°C

LISTA DE ABREVIATURAS E SIMBOLOS

Ampere

Amostra obtida com combustivel gasoso

Amostra obtida com combustivel liquido

Amostra retificada obtida com combustivel gasoso
Amostra retificada obtida com combustivel liquido
Angulo de difragio

Angulo de difragio medido em relagio a dire¢do principal

Aspersdo térmica por chama hipersonica
Aspersdo térmica por chama hipersénica produzida por combustivel gasoso
Aspersdo térmica por chama hipersénica produzida por combustivel liquido

Centimetro

Comprimento de onda do feixe de radiagdo incidente
Coeficiente de Poisson

Constante do material

Distancia inter planar
Distancia inter planar em um material ndo tensionado
Distancia inter planar em um material tensionado

Graus célsius
Xl



m/s

mm

%
Kg/ h
Kw/Kg

o1

02

G3

XRD

um

gph

scth

Metros por segundo

Milimetro

Numero inteiro de ordem de difracdo

Percentual
Quilograma por hora
Quilowatt por quilograma

Tens&o principal na direcéo 1

Tens&o principal na direcéo 2

Tensdo principal na direcdo 3

Deformagéo

Mddulo de Elasticidade de Young

Difracdo de raios — x

Micrometro

Galao por hora

Metros cubicos por hora

Volt

Segundo

XV



RESUMO

A aspersdo termica por chama hipersonica tem se destacado pelo método rapido e
eficiente para aplicacdo de revestimentos com grandes vantagens como: tempo, custo e
qualidade. Os revestimentos de Inconel 625 apresentam uma série de aplica¢Ges industriais
principalmente nos segmentos industriais: quimico e petroquimico. Neste contexto, o
presente trabalho tem por objetivo avaliar as tensdes residuais em revestimentos de Inconel
625 obtidos por aspersdo térmica de chama hipersénica (HVOF) através do método de
difracdo de raios — X. Os revestimentos de Inconel 625 sobre substrato de ago ABNT 4140
foram produzidos por aspersdo térmica utilizando-se dois equipamentos com 0s seguintes
combustiveis para produc¢do da chama: um combustivel gasoso, o propano e um combustivel
liquido, o querosene. Realizou-se a analise de topo, em pontos aleatorios, das amostras para
quantificar as tens@es residuais e, apds, esta medida inicial obteve-se a construcdo de um
perfil de tensdes residuais através do método de remocgdo de camada, em média de 10 - 20
pum do revestimento de Inconel 625. Este trabalho também tem interesse em avaliar além das
tensOes residuais, se as caracteristicas dos revestimentos de Inconel 625 também variam em
funcdo do combustivel utilizado na aspersdo térmica. A morfologia dos revestimentos
obtidos foi analisada por microscopia 6ptica. A rugosidade dos revestimentos foi avaliada
por trilha medida no rugosimetro. Foi avaliada a dureza através do perfil longitudinal pelo
ensaio de micro dureza Vickers. A tendéncia da superficie a apresentar hidrofilia ou
hidrofobicidade foi avaliada pela molhabilidade através do método da gota séssil. A
resisténcia a corrosdo dos revestimentos foram avaliados pelos ensaios de névoa salina,
monitoramento do potencial de circuito aberto e pelas curvas de polarizacdo
potenciodindmica em agua do mar sintética. Neste trabalho apds os ensaios realizados para
ambos os revestimentos obtidos por HVOF, utilizando-se duas fontes de combustivel
distintas, notam-se diferencas quanto ao perfil de tensbes residuais, microestrutura,
desempenho frente a corrosao, sendo que o processo com combustivel liquido apresentou

melhor desempenho.

Palavras chave: HVOF, Inconel 625, Tensdes Residuais, Difracdo de Raios — X.
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ABSTRACT

The thermal spray flame hypersonic has been highlighted by the rapid and efficient
method for applying coatings with big advantages: time, cost and quality. Inconel 625
coatings have a number of industrial applications especially in industries: chemical and
petrochemical. In this context, the current study aims to evaluate the residual stresses in
Inconel 625 coatings obtained by thermal spray hypersonic flame (HVOF) through the X —
ray diffraction method. The Inconel 625 coating on SAE 4140 steel substrate was produced
by thermal spraying using two equipments with the following fuel flame production: a
gaseous fuel, propane or a liquid fuel, kerosene. Was performed top consideration in random
points, the samples to quantify residual stresses, and after this initial measurement was
obtained building a profile of residual stresses by layer removal method, on average 10 - 20
um of Inconel 625 coating. This work also has an interest in evaluating besides the residual
stresses, the characteristics of Inconel 625 coatings also vary depending on the fuel used in
thermal spraying. The morphology of the coatings obtained was analyzed by optical
microscopy. The roughness of the coatings was evaluated by measuring the track roughness.
The hardness was evaluated by the longitudinal profile by micro Vickers hardness test. The
tendency of the surface to provide hydrophilicity or hydrophobicity was evaluated by the
wettability by sessile drop method. The corrosion resistance of the coatings was evaluated
by salt spray tests, monitoring the open circuit potential and the potentiodynamic
polarization curves in synthetic sea water. In this work after the tests carried out for both
coatings obtained by HVOF, using two sources of different fuel, are noticeable differences
in the profile of residual stresses, microstructure performance against corrosion, being the

process liquid fuel showed better performance.

Keywords: HVOF, Inconel 625, Residual Stress, X — Ray Difraction.

XVI
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1.0 INTRODUCAO E OBJETIVOS

A técnica de aspersdo térmica por chama hipersénica (HVOF) vem se destacando
nos Ultimos anos. Esta técnica apresenta diversas vantagens em relacdo a outras técnicas de
deposicdo de revestimentos tradicionais, como a obtencdo de revestimentos de alta
densidade, aderentes, com baixa porosidade. 1sso se deve principalmente ao modo com que
as particulas sdo aceleradas contra a superficie do substrato com elevadas energias cinéticas.
(HONG et al, 2013).

Os revestimentos de Inconel 625 tém larga aplicacdo principalmente nos seguintes
segmentos industriais: quimico, petroquimico e tipogréafico. Estes revestimentos operam, na
maioria das vezes em condicdes severas de trabalho como meios corrosivos, altas
temperaturas e pressdes, em pecas como hastes e porcas da arvore de natal, corpo de valvulas
e mancais. (WIELAGE et al, 2006).

Neste contexto as técnicas para a manufatura por aspersdo térmica estdo sempre em
evolucdo de equipamentos para que torne possivel, cada vez mais, a deposicdo eficiente em
tempo, custo e qualidade do revestimento final.

Neste trabalho foram aplicados e caracterizados revestimentos de Inconel 625 que
foram obtidos pelo método mais moderno de aspersdo térmica por chama hipersénica. A
obtencdo dos revestimentos de Inconel 625 foi realizada com dois equipamentos de terceira
geracdo, um que utiliza para producdo da chama de aspersdo combustivel gasoso (propano)
e outro que utiliza combustivel liquido (querosene). Realizou — se esta variacdo de parametro
a fim de se investigar as propriedades dos revestimentos obtidos, como a presenca e nivel de

tensdes residuais, microestrutura e desempenho frente a corrosao.
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2.0 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Aspersdo Térmica

A aspersdo térmica é definida como um modo de aplicacdo de revestimentos através
de um sistema de dispositivos que realizam o aquecimento das particulas deste revestimento
e as projetam a alta velocidade sobre a superficie pré-tratada de um componente.
(FAUCHAIS et al, 2014).

A matéria — prima para a formacéo do revestimento é aquecida por uma fonte térmica.
Este material no estado fundido ou semi fundido € acelerado por um gas em uma superficie
de um material, na superficie da peca, local no qual se solidifica formando uma camada. O
principio da técnica de aspersdo térmica é ilustrado conforme a Figura 1.

Figura 1 Principio da aspersao térmica. (Adaptado de METCO, 2015).

@

®—- |
Q:b

NG %

Energia Matéria - Prima

> N\ : |
Pistola Atomizag3o ‘
- p— ‘
I
» |

Gas Movimento

Relativo

Os processos convencionais de aspersao térmica podem ser classificados conforme a
fonte térmica empregada. A energia ou calor utilizados nestes processos sdo obtidos atraves
de: combustdo ou de energia elétrica. A liga do material que serd depositada no processo
podera estar na forma de p6 ou arame. (FAUCHAIS et al, 2014). A Figura 2 apresenta a
classificacdo geral dos principais processos de asperséo térmica conforme a fonte de calor

utilizada.
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Figura 2 Classificacdo dos processos de aspersao térmica conforme a fonte de calor
utilizada. (Adaptado de FAUCHAIS et al, 2014).
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A aspersao térmica pode ser dividida nos seguintes processos: arco elétrico, plasma,
chama, HVOF e detonacdo. (Adaptado de FAUCHAIS et al, 2014).

No processo a arco elétrico, dois eletrodos consumiveis conectados a altas correntes
diretas sdo fundidos na pistola de aplicagdo com a energia do arco elétrico. O metal fundido
é entdo atomizado e aspergido em direcdo ao substrato (FAUCHAIS et al, 2014). E um
processo eficientemente energético porque toda a energia fornecida é usada para fundir o
metal. Esse processo, ilustrado na Figura 3, também pode ser conduzido com gases inertes
ou em camara com atmosfera controlada (DAVIS, 2004).

Figura 3 Diagrama esquematico do processo de aspersdo térmica a arco elétrico.
(Adaptado de METCO, 2015).
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A aplicagdo a plasma atinge temperaturas da ordem de 6.000 a 8.000 °C,
significantemente acima do ponto de fusdo dos materiais utilizados. Para que o plasma seja
criado, um gas inerte, tipicamente argbnio, ou argénio combinado com hidrogénio &

superaquecido por um arco de corrente direta (FAUCHAIS et al, 2014). Em seguida, a
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pistola de aplicagdo é alimentada pelo p6 do revestimento e asperge por meio de um gas
inerte acelerado contra o substrato, ilustrado pela Figura 4. Devido as altas temperaturas
envolvidas nesse processo, o resfriamento tanto do substrato como do equipamento de

aplicacdo devem ser previstos (DAVIS, 2004).

Figura 4 Diagrama esquematico do processo de aspersao térmica a plasma.
(Adaptado de METCO, 2015).
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O processo a chama pode ser em pO ou arames. Na aspersdo por pd, 0 mesmo é
alimentado dentro da chama do combustivel, entdo fundido e carregado por um jato de ar até
a peca. A velocidade da particula é relativamente intermediaria e a forca de ligacdo do
revestimento é geralmente menor que no processo com altas velocidades. A porosidade pode
ser alta e a forca coerciva baixa. A temperatura do substrato pode ser elevada devido a
incidéncia direta da chama (FAUCHAIS et al, 2014). Na aspersdo com arame, este € também
fundido pelo combustivel, atomizado e langado contra o substrato pelo jato de ar gerando
caracteristicas bem semelhantes ao mesmo processo com p6. Os processos a chama, sendo
a matéria prima — utilizada na obtencdo do revestimento (p6 ou arame) sdo ilustrados na
Figura 5 (DAVIS, 2004).

Figura 5 Diagrama esquematico do processo de aspersdo térmica a chama utilizando:
a) matéria — prima po; (b) matéria — prima arame. (Adaptado de METCO,
p p p p
2015).
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O processo por detonacdo utiliza a energia da explosdo de misturas de oxigénio-
acetileno para aquecer e impelir materiais em p6 para a superficie do substrato a ser
revestido. O deposito resultante é extremamente duro, denso e bem aderente ao substrato. A
pistola de detonac&o € diferente de outros equipamentos por combustéo. Ela utiliza a energia
das explosGes intermitentes de uma mistura oxigénio-acetileno, ao invés de uma chama

estacionaria, para impulsionar o p6 até o substrato (FAUCHAIS et al, 2014).

Os processos de aspersdo térmica, conforme Scheneider et al (2006) apresentam
variacdes conforme: o material a ser aplicado, a0 método de aquecimento e a forma de

aceleracdo das particulas em direcdo ao substrato.

As técnicas de aspersdo térmica, segundo Berndt et al (2004) empregadas na
obtencdo do revestimento possuem diferentes qualidades de revestimentos obtidos,
principalmente com relacéo ao teor de 6xidos. A Tabela 1 apresenta uma comparagéo entre

as caracteristicas dos principais processos de aspersao térmica.

Tabela 1 Comparacao entre 0s processos de aspersao térmica.

Temperatura | Velocidade | Teor de | Aderéncia Taxa d~e Energia
Processos da Chama da Particula | 6xidos Aspersao
(°C) (m/s) (%) (1-10) | (kgrny | KW/kg)
Chama 2200 — 2800 30-180 4-6 3 7 25-100
Arco 5600 240 05-3 6 16 4-6
Elétrico
HVOF 3100 610 — 1080 0,2 8 14 100 - 270
D - Gun 3900 910 0,1 6 1 100 — 270
Plasma 5600 240 05-1 6 5 30-80

Fonte: BERNDT et al 2004.

Os processos de aspersdao térmica, conforme Davis (2004) apresentam diversas
vantagens como: linhas industriais completamente automatizadas, possibilidade de
aplicacdo de diversos materiais (metalicos, ceramicos e poliméricos) e em geral, 0s

revestimentos apresentam baixa porosidade, alta aderéncia e excelente acabamento.

2.1.1 Aspersido Térmica por Chama Hipersbnica (HVOF)

O processo de aplicacdo por HVOF (High Velocity Oxygen Fuel) € um dos processos
mais modernos de aspersdo térmica. Esse processo segundo Guoging et al (2013) tem sido

usado para diversas aplicacdes avancadas de engenharia e tem se tornado muito popular,
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dentro da industria de aplicacdo de revestimento nas Ultimas duas décadas. Isto se deve ao
fato de que as particulas do revestimento sdo aceleradas a altas velocidades e atingem o
substrato com elevadas energias cinéticas em comparagdo as outras técnicas de aspersédo

térmica.

Na aspersao por HVOF, conforme Schneider et al (2006), as particulas fundidas ou
n&o, sdo langadas contra o substrato devido ao gradiente de presséo entre a parte interna e
externa da camara de combustdo. Este gradiente é gerado pela combustdo do combustivel
mais oxigénio na camara de combustdo, que possui um bocal de menor didmetro para

aumentar a velocidade de saida das particulas.

Zhang et al (2003) classifica o processo de HVOF, ilustrado na Figura 6, conforme
os combustiveis utilizados (gasosos e liquidos) e, em funcdo disto, utilizam diferentes

pistolas para aspersao dividindo o processo em dois tipos:

e HVOGF (High Velocity Oxygen Gas Fuel): Processo HVOF no qual o combustivel
utilizado é gasoso, como por exemplo, propano, acetileno, propileno, hidrogénio ou
géas natural;

e HVOLF (High Velocity Oxygen Liquid Fuel): Processo HVOF no qual o combustivel

utilizado é liquido, como por exemplo, querosene.

Figura6 Esquema de pistolas de HVOF: (a) HVOGF; (b) HFOLF. (Adaptado de FREIRE,

2002).
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Os estudos recentes de Guoging et al (2013) e Hong et al (2013) a asperséo térmica
hipersdnica produz camadas densas com teores de Oxidos baixos e valores de adesédo
significativamente maiores devido a sua alta velocidade e temperatura relativamente baixa,
guando comparado aos outros processos de aspersao térmica, sendo particularmente
adequado para revestimentos contendo elementos resistentes ao desgaste (ligas W-Co) e a

corrosdo (ligas Cr-Ni).
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Segundo Irving (1993), os revestimentos obtidos por esta técnica tém sido utilizados
em muitas aplicac6es industriais devido a possibilidade de se aplicar varios tipos de materiais

desde polimeros até ceramicos sem restricdes dimensionais.

O processo € muito empregado onde ha a necessidade de resisténcia ao desgaste,
corrosdo. Os revestimentos apresentam menor porosidade entre as lamelas, menor teor de
Oxidos, alta dureza, alta densidade associados e ha um favorecimento do mecanismo de
aderéncia metalGrgica ao substrato, fatores determinantes para o desempenho de
revestimento nos equipamentos sujeitos a problemas de corroséo e desgaste (SCHIEFLER
et al, 2004); (SIDHU et al, 2005).

Conforme Schwetzke et al (2002) existem trés geracGes de sistemas dentro do
processo HVOF. Em sistemas da primeira e segunda geragéo — Jet Kote, Diamond Jet e Top
Gun — a velocidade da chama pode chegar de 1800 a 2000 m/s com uma presséo na camara
de combustdo de 3 a 5 bar (0,3 a 0,5 MPa); as particulas projetadas podem alcancar a
velocidade de 450 m/s. Entre os gases de combustdo incluem-se o propano, propileno,
etileno, hidrogénio e no caso da pistola Top Gun, também o acetileno. Estes sistemas
trabalham com poténcias de 80 kW e sdo capazes de depositar 2 a 3 kg/h de material. Essa
poténcia pode ser atingida pela combustdo de 3,0 m%h de propano, 3,2 m/h de propileno,

4,7 m3/h de etileno, 25,9 m%/h de hidrogénio ou 4,9 m3/h de acetileno.

A terceira geracao — JP 5000, DJ 2600, DJ 2700, OSU Carbide Jet, Top Gun K —a
pressdo na camara de combustdo chega de 8 a 12 bar (0,8 a 1,2 MPa); somado a esta
caracteristica, o bico da pistola sofre uma expansdo interna através de um ‘“venturi” que
provoca uma aceleracdo adicional do gas a saida do bico, com as particulas alcancando
velocidades de 600 a 650 m/s. Com poténcia maior que a primeira e segunda geracgdes, 100
a 200 kW, a taxa de deposicdo aumenta para 10 kg/h. As pistolas JP 5000 e OSU Carbide
Jet usam querosene como combustivel, ao passo que a pistola DJ 2700 pode operar com
varios hidrocarbonetos incluindo propano, propileno e etileno. Ambas DJ 2700 e DJ 2600
podem utilizar como gas de combustdo o hidrogénio. Dependendo do sistema, diferentes

taxas de oxigénio / combustivel sdo usadas (ZHANG et al, 2008).

Segundo Kreye et al (1995), dentre as caracteristicas de cada pistola, pode haver
diferentes locais para a injecdo do material a ser aspergido: na camara de combust&o, no bico
(depois da camara de combustéo), radialmente ou axialmente. As temperaturas mais altas

sdo alcancadas quando o po € injetado diretamente dentro da cAmara de combustdo. S&o
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alcancadas temperaturas menores quando o p0 entra depois da expansdo do gas ou depois da
camara de combustdo. Temperaturas baixas podem ser atingidas com a injecéo radial do po,

pois ndo cruzard a area mais quente da chama que é o centro.

A caracteristica dos sistemas principal, segundo Davis (2204), é o tipo de
combustivel, ele determina a quantidade de energia introduzida, influenciando na fuséo das

particulas durante a aspersdo e impondo a temperatura maxima da chama.

Para a obtencdo de camadas com as propriedades desejadas Schwetzke et al (2002),
informam que é preciso conhecer bem os pardmetros de aspersdo, o projeto da pistola e as
caracteristicas do material a ser aspergido, pois existe uma forte dependéncia entre estes.
Para cada camada aplicada com um tipo de asperséo e de p0, existe um ponto 6timo para 0s
parametros de aspersdo. Os sistemas de aspersdo térmica HVOF diferem pelo projeto da
pistola, localizacdo da injecdo de pé e do tipo de combustivel, o que resulta em velocidades
de particulas diferentes. Além disso, a pressdo na camara de combustéo, fluxo de gases, taxa
oxigénio / combustivel e a taxa de alimentacdo de p6 também influenciam a transferéncia de
calor para as particulas. O material de aspersdo determina parte das propriedades da camada
pela morfologia do pd, distribuicdo granulométrica e sua composi¢cdo, assim como a
distancia de aspersao (FREIRE, 2002).

2.1.2 Revestimentos Aplicados por HVOF

Os processos de HVOF, o p6 deve possuir a mesma composicdo quimica do
revestimento aplicado. Isso significa que durante a aplicacdo, ndo deve ocorrer vaporizacao
seletiva no aquecimento do p6. Por outro lado, fundir ou tornar o p6 em estado viscoso, deve
ser realizado pelo aquecimento do mesmo para que o revestimento apresente microestrutura
uniforme. O revestimento é o resultado do impacto das particulas aceleradas na superficie
do substrato. Na Figura 7 pode-se visualizar esquematicamente a microestrutura tipica dos

revestimentos ao serem aspergidos contra o substrato.

As particulas, conforme Davis (2004) quando realizam o choque contra o substrato
adquirem forma achatada, de panquecas, denominadas splats. Entre os sucessivos splats que
vao se depositando, camada apds camada, para a formagdo do revestimento, podemos ter
entre estes espacos oxidos formados pelos elementos quimicos do po que se oxidam ao ar.
Estes 6xidos sdo formados devido ao chamado tempo de véo da particula (distancia entre o
bico da pistola de asperséo até o substrato a ser depositado). Além da formag&o destes 6xidos

ha a formacéo de porosidades e porosidades interconectadas nos espagos entre splats.
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Figura7 Camada tipica de um revestimento aplicado por HVOF. (Adaptado de DAVIS,
2004)
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As particulas semi fundidas aderem as imperfei¢des da superficie formando estrutura
lamelar. Pode-se notar a existéncia de poros, particulas ndo fundidas e 6xidos que podem ser
controlados com variacGes nos parametros do processo (WHITERS et al, 2001); (ZHANG
et al, 2003).

A aderéncia do revestimento estd intimamente ligada com as caracteristicas
superficiais do substrato, visto que este deve ter um alto grau de limpeza, assim como
rugosidade. A rugosidade é importante para que ocorra 0 ancoramento mecanico. S&o
diversos os parametros que influenciam na qualidade do revestimento como morfologia
inicial do pd, o tamanho e distribuicdo das particulas, dureza relativa entre o revestimento e
0 abrasivo, propriedades da matriz e sua fracdo volumétrica. O processo de aplicacdo que
determina as caracteristicas do revestimento tais como: fases, densidade, micro dureza, forca
de ligacdo e tensdo residual (HONG et al, 2013).

A faixa estreita em distribuicdo de tamanho, geometria da particula e reducéo
quimica geram considerdveis custos no processo de fabricacdo do po, no entanto, esse
controle de processo resulta em melhor qualidade do revestimento. Essa caracteristica tem
grande influéncia na troca de calor entre as particulas e os gases de combustdo, pois
diferencia os pds pela area de troca de calor e capacidade de absorver a energia térmica. A
morfologia dos pos é determinante também na maneira com que as particulas ao se chocarem
com o substrato, se deformardo e ira aderir a ele, distribuindo homogeneamente as fases na

formacéo da estrutura da camada aspergida (WIELAGE et al, 2006).
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2.2  Superliga a base de Niguel: Inconel 625

A liga Inconel 625®, uma marca registrada pelo fabricante Huntington Alloy
Corporation, é utilizada para aplicacdes que requerem alta resisténcia a corrosao e elevada
resisténcia mecanica sem tratamento térmico. Esta liga apresenta excelente versatilidade de
fabricacdo, sendo uma opgéo interessante para revestimentos superficiais de componentes
de equipamentos sujeitos a corrosao em meio aquoso salino, como é o caso dos componentes
para extracdo de petrdleo offshore. A liga de Inconel 625 também suporta temperaturas de
trabalho que variam desde valores negativos (para meios criogénicos) até 982°C (ASM, vol.
2,1992).

A excelente resisténcia a corrosdo em uma ampla gama de temperaturas e pressoes é
a principal razdo para a sua ampla utilizagdo na industria quimica, petroquimica e
tipografica. A elevada resisténcia mecéanica permite que seja aplicada, por exemplo, em
recipientes com paredes mais finas ou tubos onde seja possivel o revestimento com outros
materiais, melhorando assim a transferéncia de calor e reduzindo o peso. Esta liga também
pode estar presentes em algumas aplicacfes que requerem a combinacgdo de resisténcia a
tracdo e resisténcia a corrosdo, como: na fabricacdo de tubos, vasos de reagdo, colunas de
destilacdo, trocadores de calor, tubulacbes de transferéncia e valvulas (TANCRET et al,
2003); (RAMIREZ et al, 2004). A composi¢ao quimica da liga de Inconel 625 € ilustrada na
Tabela 2.

Tabela 2 Composicdo quimica da liga de Inconel 625 conforme a norma ASTM B446.

Elemento Composicédo (%)
Niquel 58
Cromo 20-23

Molibdénio 8-10
Silicio 0,5 maximo
Carbono 0,1 maximo
Ferro 5,0 maximo
Niobio 3,15-4,15

Manganés 0,5 maximo

Oxigénio néo especificado
Titanio 0,4 maximo

Aldimino 0,4 maximo

Fonte: ASM, vol. 2, 1992.

Esta composi¢do quimica confere alta resisténcia & corrosdo, em meios aquosos,
devido a presenca do Cromo e do Niquel. O elevado teor de Molibdénio confere maior

resisténcia contra a corrosdo em frestas e furos. O nidbio permite a estabilizacdo da liga
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durante a fabricacdo, prevenindo fratura inter granular. Além disso, a grande quantidade de

Niquel elimina a possibilidade de fratura devido a ions de cloro (AZIZ, 2012).

2.3  Revestimentos de Inconel 625 obtidos por HVOF

Os revestimentos de inconel 625 produzidos por HVOF segundo Boundi et al (2005)
e Bolelli et al (2008) tem sido utilizados em diversos componentes como: rolos tipograficos,
componentes para maquinas de embagem (pecas de injetoras), pecas de bombas (corpo e
mancais), maquinas hidraulicas (pistdes e hastes) principalmente nas industrias de papel e

celulose, quimicas e petroquimicas.

Wielage et al (2006) destacam as principais vantagens para a utilizacdo destes

revestimentos aspergidos por HYOF como:

e Alta densidade;
e Forte adesdo ao substrato;

e Estabilidade quimica e limitacdo das tranformacoes de fases, por exemplo,
oxidacdo ou disssolucdo de elementos do revestimento no substrato;

e Alto nivel de tensdes residuais compressivas pode ser alcancado.

Dent et al (1999) constataram que formou-se microestrutura amorfa / nanocristalina
estruturada no revestimento juntamente com a presenca de 6xidos de cromo e obteram boa

resisténcia a corrosdo em meio acido;

Rodriguez et al (2003) observaram que quando menor o tamanho de pé aspergido

maior resisténcia térmica e corrosiva era obtido tanto em meio &cido, como alcalino;

Zhao et al (2005) investigaram o0 mecanismo corrosivo em meio de cloretos e
observaram que as mudancas de parametros no processo HVOF alteravam a porcentagem

de poros e com isto melhorava o despenho a corroséo;

Liu et al (2008) notaram que o menor tamanho de p6 obtinham revestimentos mais

resistentes a oxidacdo e a corrosao;

Sharma et al (2013) evidenciaram, além dos estudos corrosivos, a tribologia destes

revestimentos aspergidos e notaram boa resisténcia ao degaste.
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Apesar destes estudos que concluiram, um mecanismo ja bem conhecido destes
revestimentos, as porosidades interconectadas, ainda ndo sdo bem compreendidos 0s

motivos que levam a algumas falhas destes revestimentos.

O trabalho de Baskare et al (2010) trataram da performance a corrosao e relatam que
decai com a formacao de células microgalvanicas, que se acreditam estar relacionadas com
a microestrura, interacdo entre as particulas ndo fundidas, porosidades e éxidos que séo
inerentes as camadas aspergidas, mas revelam a necessidade de maiores estudos neste

campo.

As camadas aspergidas de inconel 625 pelos processos HVOGF (combustivel
gasoso) e HVOLF (combustivel liquido) apresentam caracteristicas distintas, principalmente
devido a microestrutura, conforme Zhang et al (2003) ambos os revestimentos obtidos
observaram-se trés zonas distintas: regides com particulas fundidas, parcialmente fundidas

e nlcleos ndo fundidos.

Zhang et al (2003) relatam que ambos processos (HVOGF e HVOLF) a principal
fase de oxido presente foi Cr.Os e relacionaram diretamente sua quantidade com a
porcentagem de particulas fundidas. Neste estudo comparativo concluem que a porporcao
presente destas trés zonas (fundida, parcialmente fundida e ndo fundida) foram dependentes
de fatores como tamanho da particula de pd, trajetéria do pé na pistola de asperséo e a

porporcéao da razao entre velocidade / temperatura na vazdo dos gases.

No estudo Zhang et al (2003) também evidenciaram que 0s revestimentos obtidos
por HVOLF, utilizando querosene liquido, apresentaram a menor presenca de porosidades
e de porosidades interconectadas obtendo melhor desempenho corrosivo na névoa salina e
na polarizagdo potenciodinanica. Estes revestimentos chegaram a exibir densidades de
correntes de corrosdo 10 — 20 vezes mais baixas quando comparados aos depdsitos apergidos

por HVOGF, sendo propileno o combustivel gasoso empregado.

2.4  TensOes Residuais

As tensdes residuais, por defini¢do, sdo tensdes internas que permanecem em um
componente apoés a retirada de forgas externas e/ou gradientes de temperatura. Essas tensdes
sdo originadas sempre que o componente sofre deformacéo plastica ndo-homogénea. Em
geral, é o processo final de deformacdo que determina o estado de tensGes residuais

resultantes. Apesar disso, a superposicao de distribuicdes de tensdes € um raciocinio valido
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quando se pensa no efeito que as tensdes residuais tém sobre a resposta de um corpo a um
sistema de tensdes externo (BIING-HWA et al, 2007).

As tensoes residuais podem surgir por trés meios diferentes, os quais podem atuar de

forma individual ou combinada, séo eles:

e Carregamentos ou impactos mecénicos: podem surgir por meio de ensaios mecanicos
(tracdo,compressao e tor¢do), ou processos jateamento.

e Transformac6es metallrgicas: fundicdo, forjamento, trefilacdo e extrusdo;

e Efeitos térmicos: tratamentos térmicos como témpera e processos de soldagem sao
0S mais comuns.

Elas podem ser classificadas como macro ou micro tensdes residuais. Em funcédo da

escala na qual se distribuem e seus efeitos podem ser benéficos ou prejudiciais ao

componente, dependendo do sinal, magnitude e distribuicdo dessas tensdes (MARTINS et

al, 2004).

A classificacdo, segundo Lu (1996) mais comum das tensdes residuais refere-se

guanto a area de abrangéncia, sendo elas classificadas em tensdes residuais macroscopicas,

microscopicas e sub microscépicas conforme segue:

Tensdes Residuais Macroscopicas ou do Tipo I: sdo tensdes que se estendem
sobre grandes porc¢des volumétricas quando comparadas com o tamanho de grdo
do material. Um padréo tipico de tensdes residuais longitudinais macroscopicas é
encontrado em chapas finas soldadas. Nestas soldas se tem o valor méaximo de
tensdo trativa no corddo de solda e ocorre uma reducédo desse valor na medida em
que se afasta do corddo até que a tensdo se torne compressiva, para manter o
equilibrio dos carregamentos internos.

Tensdes residuais Microscopicas ou do Tipo Il: sdo as que mantém uma
distribuicdo uniforme ao longo de um gréo ou de boa parte dele. Podem ocorrer
em interfaces entre fases em particulas precipitadas e a matriz. Desenvolvem-se
durante a deformacéo elastoplastica de um material policristalino com graos
aleatoriamente orientados e cuja resisténcia ao escoamento e ao encruamento
dependem da orientacao cristalografica.

Tensdes Residuais Sub microscopicas ou do Tipo 111 ou micro tens@es localizadas,
abrangem distancias inter atbmicas, dentro de uma pequena por¢éo de um gréo.

Ocorrem nos materiais metalicos sujeitos aos processos que produzam
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descontinuidades na rede cristalina como: vazios, impurezas, falhas de
empilhamento entre outros.

As tensoes residuais podem atuar de forma benéfica ou maléfica nos componentes
mecanicos, em geral tensGes residuais compressivas na superficie sdo mais favoraveis, pois
aumentam a vida em fadiga de um componente mecanico. O oposto ocorre com tensoes
residuais trativas, pois diminuem a vida em fadiga. As tensdes residuais presentes em um
material sempre estardo em equilibrio, a soma das tens@es totais trativas e compressivas no
corpo sempre serd nula. Assim, construindo-se uma curva das tensdes trativas e
compressivas presentes no material a soma das forcas e momentos serd zero. Na préatica a
determinacéo destas curvas € complexa, pois o estado de tensbes apresentado no material é
tridimensional (LU, 1996).

2.5 Meétodo de Difracdo de Raios — X

O método de difracdo de raios — X € um método néo - destrutivo e mede a deformacao
através da analise da estrutura cristalina do material metalico ou de algum parametro fisico

que sofra alteragdo em funcédo do espacamento inter planar do cristal (CULLITY, 1956).

Quando um material cristalino é irradiado por um feixe de raios — X monocromatico
com comprimento de onda A, ocorre o espalhamento deste feixe pelos &tomos que compdem
o material. Um feixe difratado pode ser definido como um feixe composto de um grande
namero de raios espalhados interferindo-se mutuamente. Devido a distribuicdo regular dos
atomos no material, as ondas espalhadas tendem a interferir entre si de modo similar a

difracdo de luz visivel, como é ilustrado na Figura 8.

Figura 8 Representagdo dos Raios-X difratados pelos planos AA’ e BB’. (Adaptado de
CALLISTER, 2007).
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As intensidades destas ondas se somam segundo uma interferéncia construtiva, se a

seguinte condicéo, conhecida como lei de Bragg (Equacéo 1), for satisfeita:
n+A=2=d«sen (0) (Equacéo 1)
Na qual:
n = ndmero inteiro conhecido por ordem de difracdo
d = distancia interplanar
A = comprimento de onda do feixe incidente
0 = angulo de difracdo correspondente.

O método de medicdo e de calculo mais conhecido é chamado de método do seno
(2y). Tal método usa alguns pressupostos em relacdo a condicao do material, e utiliza baixa
energia de radiacdo, o que significa baixa penetracdo, de forma a reduzir os esforgcos
necessarios para se obter uma determinacdo precisa das tensdes residuais. O pressuposto
basico é que em um metal policristalino os cristais estdo desordenados. Em tal material, com
granulometria fina e isento de tensdes, 0 espaco entre os planos cristalinos ndo varia com a
orientagdo destes planos. Entretanto, quando tensionado, sendo esta tenséo aplicada ou
residual, o espacamento inter planar se altera do seu valor livre de tensdes para um novo,
correspondente a magnitude dessas tensdes. Esse efeito pode ser verificado na Figura 9. Se
a tensédo aplicada for trativa, as distancias entre planos perpendiculares a estas aumentaréo,
enquanto que para os planos paralelos ao este campo de tensdes, essas distancias véo
diminuir (CULLITY, 1956); (TOTTEN, 2003).

Figura9 Os grdos de um metal em: a) Distancia interplanar em um material ndo tensionado.
b) Distancias interplanares de grdos com diferentes orientagdes de um corpo
tensionado. (Adaptado de CULLITY, 1956).
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As distancias mudam de acordo com a posigéo relativa entre 0 campo e o gréo. Sob
uma determinada tensdo, portanto, os cristais sofrerdo uma alteracdo no seu espagamento, e,
sendo A constante, uma variagdo da distancia entre planos provocada pela aplicacdo de uma
tensdo, provocara uma mudanca no angulo de difracdo, como mostra a Figura 10. Como a
difracdo medida é proveniente somente dos cristais que se encontram perpendiculares a
normal entre os feixes incidentes e refletidos, é possivel verificar os picos de difracdo
(CULLITY, 1956); (TOTTEN, 2003).

Figura 10 Variagao das distancias inter planares de um material tensionado. (Adaptado
de CULLITY, 1956).

Considerando-se uma porcdo de superficie de metal tensionado, como a Figura 11,
as direcdes 1, 2 e 3 sdo as principais, perpendiculares entre si e perpendiculares aos planos
nos quais ndo ha tensbes de cisalhamento. As tensbes atuantes nessas diregdes sdo o1, 62 €
o3, respectivamente (CULLITY, 1956).

Figura 11 Porcdo de superficie de um material tensionado. (Adaptado de CULLITY,
1956).

Normalmente deseja-se medir a tensdo em uma direcdo especifica, a qual estd a um
angulo da diregdo principal 1 e a ¥ de 3. Pelo fato de que a difracdo medida € proveniente

somente dos cristais que se encontram perpendiculares a normal entre os feixes incidentes e
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difratados, deve se variar o angulo ¥. A deformacdo em 0° corresponde a 63. A teoria da

elasticidade fornece a seguinte relacéo entre essas deformacées (CULLITY, 1956):
gy-€3=(09/ E) (1 + 9) A sen? (‘) (Equacéo 2)
Na qual:
9 = Coeficiente de Poisson do material
E = Mddulo de elasticidade do material
Sabe — se que:
e=(Ad/do)=(di—do/do) (Equacdo 3)

Na qual di é o espacamento dos planos refletidos e do é a distancia inter planar da

rede cristalina sem tensoes.

Uma vez que a posi¢ao angular (20) do raio difratado é obtida diretamente com o
difratdmetro, € mais simples escrever a deformacédo (equacdo 3) em fungdo de 26, no lugar
de escrevé-la em funcdo da distancia entre planos. De acordo com a Figura 11, a distancia

entre os planos ¢ um vetor oposto ao angulo 0 e, portanto, a equagdo torna-se igual a

(CULLITY, 1956):
e=(Ad/do)=(sen (0y)/sen(0))-1 (Equacéo 4)
Derivando a equacéo 4 tem-se:
e =(sen (0y)/sen (0))-1=-cotan (0 ) = [A(20) / 2] (Equacéo 5)
Sendo:
¢ = deformagdo na diregdo perpendicular ao sistema de planos atomicos difratados;

A(20) = variacdo do angulo de difracdo devido a tensdo aplicada em relacdo a

difracdo na rede cristalina néo tensionada.
Unindo as equagdes 2 e 3 tem-se, portanto, que:
6=[-E/2+(1+9)~cotan (0o ) [ (A2 0 y)/Asen? (y) ] (Equacdo 6)

Tendo o valor de (2 6 ), que é 0 &ngulo entre os raios incidentes e refratados, é

possivel plota-los em um gréafico em funcad do sen? () correspondente, o que fornece uma
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reta, mostrado na Figura 12. A inclinacdo dessa reta (M) fornece o valor da parcela [ (A(2 0

v) / A sen? () ] da equacdo 6.

Figura 12 Grafico de (2 0 ) em funciio A sen? (y) fornecido diretamente pelo difratdmetro.
(Adaptado de TOTTEN, 2003).
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Baseado neste método, por fim tem-se que:
c=K*M (Equagéo 7)
Onde:
K=-[E/2(1+39)]~cotan (6o)

O termo K é, portanto uma constante do material. A area da superficie analisada
depende do didametro do feixe de raios-X.

Os componentes das tensdes residuais que efetivamente interessam sdo aqueles
paralelos a superficie, pois interagem com as tensdes mecanicas. Isso significa que, se a
profundidade de penetracdo for pequena, usualmente alguns micrometros para XRD, a
informacdo vem de uma porcéo de material na qual, do ponto de vista mecanico, as tensdes
na profundidade séo iguais a zero (CULLITY, 1956); (TOTTEN, 2003).

A profundidade de penetracéo depende do angulo de difracdo e do comprimento de
onda utilizado, o qual depende do material do tubo de Raios-X utilizado. Os materiais mais
comuns dos quais sao feitos esses tubos sdo cromo (para agos ferriticos, perliticos, bainiticos
ou martensiticos), cobre (para ligas a base de aluminio, magnésio, titanio e niquel), e

manganés (para acos austeniticos). Quanto maior o angulo de difracdo, maior o
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deslocamento do pico de tensdo, portanto, a precisdo das medidas aumenta com o aumento
dos angulos de difracéo. Por essa razdo, a radiacdo € escolhida de forma a tornar possivel a
determinacédo da difracdo com elevada intensidade e grandes angulos (CULLITY, 1956);
(TOTTEN, 2003).

2.6  Corrosdo de Ligas a Base de Niquel

O niquel e as ligas a base de niquel desempenham uma importéncia vital na inddstria
moderna, isto, devido, principalmente, a sua capacidade de resistir a uma ampla variedade
de severas condicbes de operacdes. Estas ligas apresentam boa resposta em ambientes
corrosivos, altas temperaturas, elevadas solicitagdes mecéanicas e inclusive em combinagdes
destes fatores (AZ1Z, 2012).

O niquel apresenta boa resisténcia a corrosdo em ambiente atmosférico, em aguas
naturais, em acidos ndo oxidantes e uma excelente resisténcia a corrosdo em meios alcalinos,
desempenhando, desta forma, um grande papel tanto como elemento de liga, em sua forma

pura, quanto como base no desenvolvimento de ligas e revestimentos (AZ1Z, 2012).

Adicgdes de cromo conferem um aumento na resisténcia a meios oxidantes, como
acido nitrico (HNO3) e crémico (H2CrOs), e € responsavel, também, pelo acréscimo da
resisténcia a oxidacdo a elevadas temperaturas e da resisténcia ao ataque por HsPO4 e gases
sulfurosos. Embora sejam produzidas ligas com até 50% de Cr, as adi¢des mais comuns
estdo na faixa de 15 a 30% (AZIZ, 2012).

O aluminio e o titénio, frequentemente utilizados em pequenas quantidades, tém o
proposito de proporcionarem desoxidacdo e retencdo do carbono e/ou nitrogénio presentes
na liga. O aluminio também é utilizado devido a sua capacidade de formar filmes de alumina
fortemente aderidos a altas temperaturas, o que proporciona uma elevada resisténcia a
oxidacgéo (AZIZ, 2012).

2.6.1 Comportamento de Ligas & Base de Niquel em ambientes corrosivos

O niquel e as suas ligas, assim como o0 ago inoxidavel, oferecem uma ampla
resisténcia a corrosdo. Entretanto, o niquel é capaz de acomodar maiores quantidades de
elementos de liga, principalmente cromo, molibdénio e tungsténio, em solugéo solida do que
o ferro, tornando possivel a sua utilizacdo em ambientes mais severos do que 0 ago
inoxidavel (AZIZ, 2012).
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A resisténcia a corrosdo dos acos inoxidaveis e das ligas a base de niquel é devida
principalmente a presenca de cromo. O cromo em solucgéo solida, em quantidades superiores
a 12%, é responsavel pela formacdo de uma pelicula extremamente fina na superficie do
metal. O Oxido impermeavel e insolivel em meios corrosivos oxidantes é o principal

responsavel pelas caracteristicas de resisténcia a oxidacéo destes acos (AZ1Z, 2012).

As ligas a base de niquel sdo utilizadas para resistirem a corrosdo e a altas
temperaturas em variadas aplicagcbes comerciais, que demandam resisténcia aos mecanismos
de corrosdo aquosa, como corrosdo uniforme, ataque localizado, ou resisténcia a oxidacéo a
temperaturas elevadas. Muitas ligas tém sido desenvolvidas para resistirem a estas e a outras
formas de ataque, e freqlientemente tém encontrado aplicaces em areas e processos diversos

daqueles para os quais foram desenvolvidas (AZIZ, 2012).

2.6.2 Corrosio em revestimentos de Niguel

A resposta eletroquimica de um metal em um eletrélito seja um assunto vasto e
complexo, muitos dos fendmenos de corrosdo observados para as ligas a base de niquel,

podem ser gqualitativamente compreendidos na Figura 13 e sdo de dois tipos:

* Tipo I, no qual a corrosdo, ou a corrente anddica, aumentam com o potencial, para

toda faixa de potencial percorrida.

* Tipo II, no qual a corrente anddica inicialmente aumenta com o potencial
(comportamento ativo) e entdo decresce para um valor pequeno e constante (comportamento

passivo), e finalmente torna a aumentar (comportamento transpassivo).

Figural3  Esquema dos dois tipos basicos de comportamentos eletroquimicos

exibidos por ligas a base de niquel. (Adaptado de AZIZ, 2012).
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/

e

Potencial mais Oxidante

— Comportamento anédico tipo I

Corrente



37

3.0 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

O procedimento experimental utilizado para a realizagédo deste trabalho é apresentado
na Figura 14.

Figural4  Diagrama com as caracterizacdes dos materiais e dos revestimentos.

Caracterizagdes dos Materiais

Material Base do Substrato: Materiais dos Revestimentos:
Aco ABNT 4140 Pos — Metalicos de Inconel 625
Composicdo Quimica Composicdo Quimica Granulometria
Espectroscopia de Emissdo Optica FRX Difracdo de Laser

Caracterizagdes dos Revestimentos
Obtidos por HVOGF e HVOLF

U

Espessura de Camada
Dureza
Rugosidade
MEWV
Metalografia
Tensdes Residuais por DRX
Maelhakilidade
Mévoa Salina
Potencial de OCP
Polarizagdo Potenciodindmica

3.1 Substrato

O aco ABNT 4140 foi o substrato utilizado para deposi¢do dos revestimentos de
Inconel 625 por HVOF. A geometria das amostras manufaturadas foram quatro chapas com

largura de 120 mm, comprimento de 270 mm e espessura de 13 mm.

O aco ABNT 4140 e um ago construcdo mecanica, conforme certificado de venda e
rastreabilidade, é produzido pela Villares Metals, cuja designacédo do fabricante & VL40FO,

sendo composto principalmente pelos seguintes elementos quimicos: carbono, silicio,
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manganés, cromo e molibdénio. E um aco de média temperabilidade, que atinge valores

intermédiarios de dureza, resisténcia mecanica e tenacidade apos beneficiamento.

As aplicac0es tipicas sdo a fabricacdo de pecas para as industrias de exploracéo de
petrdleo, automotiva, siderdrgica e bens de capital, exemplos: hastes e porcas para a arvore
de natal (ferramenta de perfuracdo de plataformas de 6leo e gas), virabrequins, bielas,
cabecotes, rolos de laminagdo e lingotamento continuo, eixos para turbinas e geradores

hidradlicos.

A composic¢do quimica do aco ABNT 4140, além do cerficado do fornecedor,
ilustrado na Tabela 3, realizou — se ensaio para a determinacdo desta no Laboratdrio de
Metalurgia Fisica da UFRGS (LAMEF — UFRGS) por espectrometria de emissdo optica com

equipamento da marca Spectrolab.

Tabela 3 Composicdo do aco SAE 4140 fornecida pelo fabricante no certificado de

compra:

Elemento Quimico C Mn Si Cr Mo Ni
Composicao  Fornecedor | 0,38-0,43 | 0,75—0,90 | 0,15—-0,30 | 0,90 -1,10 | 0,15-0,25 | 0,08 max.
Norma ABNT 0,38-043 | 0,75-1,00 | 0,15-0,35 | 0,80—-1,10 | 0,15-0,25 | 0,01 max.

3.2 Po6s — Metélicos

A matéria — prima para a obtencdo dos revestimentos de inconel 625 por HVOF séo
dois tipos de p6s — metalicos a base de niquel, de composi¢cdo quimica similar a liga de
Inconel 625 e foram importados pela empresa Sulcromo Revestimentos Industriais dos

seguintes fabricantes:

e Praxair Taffa (Estados Unidos): P6 com designicdo 1265F, produzido pelo processo
de atomizacdo, com morfologia esférica, granulometria entre ( 53 £ 22) um e
composicdo quimica dada pela Tabela 4 fornecida pelo certificado de compra do

fabricante.

Tabela 4 Composic¢édo quimica do p6 1265 F fornecida pelo fabricante no certificado

de compra:
Elemento Quimico Cr Mo Nb + Ta Ni
Composicéo (%) 21,5 9,0 3,7 65,8

e Sulzer Metco (Suica): P6 com designicdo diamalloy 1005, produzido pelo processo

de atomizacdo, com morfologia esférica, granulometria entre ( 45 £ 11) um e
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composi¢do quimica dada pela Tabela 5 fornecida pelo certificado de compra do

fabricante.

Tabela 5  Composicdo quimica do p6 diamalloy 1005 fornecida pelo fabricante no

certificado de compra:

Elemento Quimico Cr Mo Fe Ni
Composicéo (%) 21,5 8,5 3,0 67

Foram utilizados dois pds métalicos em funcdo da sua granulometria para aplicacédo
pelo processo por chama hipersdnica, pois a chama produzida pelo combustivel gasoso
necessita de p6 mais leve, de menor granulometria propiciando o transporte de forma

continua até a superficie a ser revestida.

Os pds 1265F e diamalloy 1005 foram analisados quanto ao tamanho de particula,
através do equipamento CILAS 1180 do Laboratorio de Materiais Ceramicos da UFRGS
(LACER — UFRGS). Este equipamento fornece a distribui¢do de tamanhos das particulas,
dos pds através de padrdes de difracdo de laser dos diferenciados tamanhos e superficies das

particulas.

A analise da composi¢do quimica dos pds 1265F e diamalloy 1005 foi realizada
através de fluorescéncia de raios - X com equipamento FRX da Niton XL3t Thermo
Scientific do Laboratério de Corrosdo, Protecdo e Reciclagem de Materiais da UFRGS
(LACOR — UFRGS). Neste processo de medida a energia da radiacdo de fluorescéncia
identifica o elemento, enquanto sua intensidade permite que seja medida sua concentracdo
na amostra analisada mediante uma prévia calibragem com padrdes de emissdo dos
componentes estimados presentes na liga, no caso foi usado o padrdo para a liga de Inconel
625.

3.3  Aspersdo Térmica por Chama Hipersénica (HVOF)

Os revestimentos de Inconel 625 foram obtidos através da técnica de aspersao
térmica hipersénica (HVOF) sobre o substrado de ago ABNT 4140 através da utilizagdo de
dois equipamentos de HVOF, que serdo classificados conforme o combustivel utilizado,
gasoso (HVOGF) e liquido (HVOLF). A manufatura destes revestimentos que envolvem as
etapas a seguir foram realizados na empresa Sulcromo Revestimentos Industriais em S&o

Leopoldo.
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O substrato aco ABNT 4140 para ambos o processos de aspersdo HVOF foram

preparados da seguinte forma:

e Pré —aquecimento na temperatura de 100 °C que auxilia na remocdo de 6leos e
graxas;
e Jateamento de 15 minutos com dxido de aluminio branco grdo 30 com granulometria
entre 0,85 — 0,50 mm, com pressdo 0,5 MPa, distancia 50 cm e angulo de 90°;
e Obtencéo dos revestimentos por HVOF com dois equipamentos distintos:
1. Equipamento DJ 2700 da marca Sulzer Metco com combustivel gasoso
(propano), que utilizou o p6 diamalloy 1005 e obteve-se uma camada de 270
Hm;
2. Equipamento JP 8000 da marca Praxair Taffa com combustivel liquido
(querosene), utilizou o0 p6 1265F e obteve-se uma camada de 320 pm.

e Acabamento dos revestimentos foi através de retifica plana da marca Sulmecénica
com velocidade de corte de 170 rpm durante 1 hora e 40 minutos na qual foi retirado

dos revestimentos 100 pm.

3.3.1 Processo Combustivel Gasoso (HVOGF)

O revestimento de Inconel 625 obtido neste processo, que aplicou p6 diamalloy 1005,
utilizou o equipamento DJ 2700 da marca Sulzer Metco que opera com combustivel gasoso,
0 propano com uma pistola da marca Sulzer modelo 2700 DJHE refrigerada a agua. Os

parametros para a obtencao do revestimento estéo listados na Tabela 6.

Tabela 6. Parametros de obtencdo do revestimento de Inconel 625 pelo processo HVOGF.

Pd Diamalloy 1005
Presséo de propano 90 psi
Fluxo de propano 200 scfh
Pressdo de oxigénio 170 psi
Fluxo de oxigénio 700 scfh
Distancia de aspersao 9

As amostras obtidas por este revestimento sao ilustradas na Figura 15 e na

Figura 16 e serdo identificadas como:

e Amostra ACG: Amostra aspergida com combustivel gasoso, com camada aspergida
de 270 um utilizando o equipamento DJ 2700 e o p6 diamalloy 1005;
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e Amostra ARCG: Amostra aspergida com combustivel gasoso e retificada, com

pardmetros idénticos a amostra ACG, com camada final de 170 pm.

Figural5 Amostra aspergida com combustivel gasoso pelo processo HVOGF.

Amostra ACG

“

Figura 16 Amostra aspergida e retificada obtida pelo processo HVOGF.

Amostra ARCG

3.3.1 Processo Combustivel Liguido (HVOLF)

O revestimento de inconel 625 obtido neste processo , que aplicou p6 1265F, utilizou
0 equipamento JP 8000 da marca Praxair Tafa que opera com combustivel liquido, o
guerosene com uma pistola da marca Tafa modelo 5220 refrigerada a agua. Os parametros

para a obtencao do revestimento estdo listados na Tabela 7.

Tabela 7 Parametros de obtencéo do revestimento de Inconel 625 pelo processo HVOLF.
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PO 1265 F
Pressdo de querosene 127 psi
Fluxo de querosene 6,0 gph
Pressdo de oxigénio 138 psi
Fluxo de oxigénio 1850 scfh
Distancia de aspersdo 157

As amostras obtidas por este revestimento sdo ilustradas na Figura 17 e na

Figura 18 e foram identificadas como:

e Amostra ACL: Amostra aspergida com combustivel liquido, com camada aspergida
de 320 um utilizando o equipamento JP 8000 e o pd 1265F;
e Amostra ARCL: Amostra aspergida com combustivel liquido e retificada, com

parametros idénticos a amostra ACL, com camada final de 220 um.

Figural7  Amostra aspergida com combustivel liquido pelo processo HVOLF.

Amostra ACL

|

“
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Figura 18 Amostra aspergida e retificada obtida pelo processo HVOGF.

Amostra ARCL
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3.4  Caracterizacdo dos Revestimentos

3.4.1 Espessura de Camada

A espessura dos revestimentos de Inconel 625 foi obtida com a utilizagdo do
equipamento Politest modelo 1000 FS e foi realizada conforme a norma ISO 2178, na
empresa Sulcromo Revestimentos Industriais. O principio do equipamento € o método
magnético que realiza a medida da espessura de revestimentos ndo magnéticos em substratos

magnéticos por alteracdo de campo eletromagnético induzido.

A espessura de camada também foi verificada pelas imgagens de microscopia Optica
realizadas no Laboratério de Metalurgia Fisica da UFRGS (LAMEF — UFRGS) e seguiram

a prepraracao informada no item 3.4.5 deste trabalho.
3.4.2 Dureza

Os ensaios de dureza dos revestimentos de Inconel 625 foram realizados no
Laboratorio de Metalurgia Fisica da UFRGS (LAMEF — UFRGS) utilizando o equipamento
durémetro da marca Instron modelo Tukon 2100B. Este equipamento fornece a medida de
micro dureza Vickers automaticamente. As medidas foram realizadas ao longo da seccao
longitudinal da superficie dos revestimentos conforme ilustra a Figura 19. As medic¢des
utilizaram um identador Vickers com forca de 0,3 Kgf por 10 segundos com espacamentos

de 0,2 mm com a diagonal maior de indentacdo paralela a camada aspergida.

Figura 19 Avaliacdo de micro dureza no sentido longitudinal dos revestimentos pelo

ensaio de micro dureza Vickers.

0,2 mm
—
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3.4.3 Rugosidade

A rugosidade das superficies revestidas foi caracterizada pelo equipamento
rugosimetro da marca Mitutoyo modelo SJ500 no Laboratério de Metalurgia Fisica da
UFRGS (LAMEF — UFRGS). O comprimento do percurso analisado foi de 17,5 mm nos



44

sentidos longitudinal e transversal a partir das linhas médias centrais das amostras. A medida
permite quantificar as seguintes rugosidades: Ra (média aritmética dos valores absolutos das
ordenadas de afastamento dos pontos do perfil de rugosidade em relacéo a linha média dentro
do percurso de medicéo), Ry (distancia vertical entre o pico mais alto e o vale mais profundo
no comprimento de avaliagdo) e Rt (rugosidade total dada pelo modulo das medidas

anteriores).
3.4.4 Microestrutura

A avaliacdo da microesturura dos depdsitos de inconel 625 foram realizadas atraves
de analise metalografica que foram realizadas no Laboratério de Metalurgia Fisica da
UFRGS (LAMEF — UFRGS). As amostras foram preparadas da seguinte forma:

e Colagem de chapa de aluminio sobre os revestimentos para evidar danos no
procedimento de corte;

e Apo0s a colagem com cola aradilte deixou as amostras prensadas em morsas para
garantir a adesdo da chapa de aluminio as revestimentos e aguardou-se 24 horas para
a realizacéo do corte;

e O corte das amostras foi realizado com corte refrigerado utilizando — se disco
abrasivo de alumina;

e Ap6s o corte foram realizado o embutimento na Embutidora Panpress 30M das
amostras em resina termofixa (baquelite) e lixadas em lixas de carbeto de silicio
seguindo a sequencia granulométrica de # 320, #420, #600 e #1200. O lixamento
deu-se de forma gradual sendo rotacionadas as amostras em 90° para a retiradas de
sulcos das lixas de granulometrias inferiores.

e Ap0s a etapa de lixamento realizou-se o polimento na politriz DP -10 Pananbra
automatica com pano para pasta de alumina 1 pm.

As amostras ap0s a etapa de preparacdo citada foram levadas ao microscéopio optico
com software de analise de imagens integrado para registro fotografico e avaliacdo da

microestrutura dos revestimentos.

3.4.5 Composicdo Quimica

A composicdo quimica das fases presentes foram analisadas no Microscopio

Eletronico de Varredura (MEV) da marca Shimadzu e modelo SSY — 550 Superscan com
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equipamento de Espectroscopia Dispersiva de Energia (EDS) acoplado e foram realizadas
no Laboratorio de Metalurgia da UFRGS (LAMEF — UFRGS).

3.4.6 Caracterizacdo de Tensdes Residuais por Difracdo de Raios — X

A caracterizacdo de tens@es residuais utilizando a método difracéo de raios —x foi
realizada em um difratdmetro y (modo de inclinacao lateral) marca GE modelo Seifiert
Charon XRD M — Research Edition, equipado com tubo de raios-X de Cr-Ka com abertura
primaria de 2 mm de didmetro e um detector linear de 20° marca GE modelo Meteor 1D no
Laboratorio de Metalurgia Fisica da UFRGS (LAMEF — UFRGS).

As linhas de difracdo {220} de uma liga cromo-niquel foram registradas para 21
angulos de inclinacdo na faixa de 45° <y <-45°, a faixa nos angulos 2Theta utilizados foram
120-139° e passo de 0,1° com 40s de tempo de passo. A partir da medi¢do dos picos de
difracdo a analise da radiacao de fundo (Background) foi realizada a partir de uma funcéo
B-Spline e a posi¢éo central do pico difracéo foi realizada utilizando o método de centro de
gravidade considerando 80% da altura maxima do pico, 20% da intensidade da base em

passos de 10%, conforme Figura 20.

Figura 20 Método do centro de gravidade e analise dos picos de difracéo.
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As tensdes residuais foram calculadas usando o método de sin? y com modulo de
elasticidade de 207 GPa e coeficiente de Poisson de 0.28 utilizando o software GE Analyze,
conforme a Figura 21. O objetivo desta analise € a quantificacdo e distribui¢do das tensdes
residuais ao longo da amostra padrdo. Observa-se na Figura 21 que a andalise dos niveis de
tensOes residuais é linear em relacdo ao sen? do angulo psi, este comportamento € um bom
indicativo de uma medicgdo adequada e que o0 material tem uma microestrutura homogénea

sem a presenca de textura.
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Figura 21 Tela do software da medicdo do aparelho de difracao de raios — x ilustrando
a linearidade da medida de difracdo de raios —x.
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O método de difracdo de raios- x apresenta como caracteristica baixa penetracdo do
feixe na amostra, 0 que torna vantajoso 0 método para analise de espessuras de camadas
micrométricas. Logo, para a realizagdo do perfil de tensbes residuais dos revestimentos,
foram realizadas entre os intervalos de medicdo de DRX a remoc¢do de camadas através do
eletropolimento que também foi feito no Laboratorio de Metalurgia Fisica da UFRGS
(LAMEF — UFRGS).

O método de eletropolimeto para a retirada, em média de 10 — 20 um do revestimento
para a realizacdo da nova medida de DRX foi feito da forma ilustrada na Figura 22. Primeiro
isolou-se com fita a area para realizacdo da dissolucdo da superficie de interesse nas
amostras. O arranjo utilizado foi uma célula de vidro a dois eletrodos, sendo o anodo a
amostra e 0 catodo uma chapa de chumbo. Estes eletrodos foram conectados a uma fonte de
poténcia de corrente e aplicou-se uma corrente de 1A e tensdo de 12 VV em um tempo que
variou de 1 — 5 minutos para remocao de diferentes profundidades superficiais das amostras.
Utilizou-se solucéo &cida de composi¢do 80% H2SO4 e 20% de H.PO4 em cuba de vidro. O
controle da espessura foi realizado com medida utilizando o paquimetro. Esta medida de

espessura foi realizada antes e depois do eletropolimento.
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Figura 22 Fixacdo da amostra para retirada de camada superficial por eletropolimento.
Adaptado de Nunes (2008).
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3.4.7 Molhabilidade

A molhabilidade superficial dos revestimentos foi determinada pela medida do
angulo de contato através do método de queda da gota sessil, 0 equipamento foi desenvolvido
pelo Laboratorio de Materiais Ceramicos (LACER — UFRGS). O angulo de contato (8) é
uma medida quantitativa da molhabilidade de um so6lido por um liquido e foi determinado
por um programa de andlise de imagens. E definido geometricamente com o angulo formado
pelo liquido entre as trés fronteiras de estados fisicos, onde liquido, gas e a superficie sélida
se interceptam em funcdo da tensdo superficial (y) conforme ilustrado na Figura 23. A
molhabilidade expressa duas tendéncias muito importantes superficiais como: a reatividade
da superficie se é mais reativa ou ndo em contato com o eletrolito e também avalia a energia
de interface, muito importante quando ha necessidade da unido de outros componentes na

peca durante a manufatura do produto final.

Figura 23 Representacdo esquematica do angulo de contato formado por uma gota de
liquido sobre um sélido (Adaptado de HANSEN, 2013).

Ysv

3.4.8 Névoa Salina

Os revestimentos foram submetidos ao ensaio de corrosdo acelerada conhecido
também como névoa salina ou salt spray. Este ensaio foi realizado no Laboratério de
Corroséo, Protecdo e Reciclagem de Materiais da UFRGS (LACOR — UFRGS) no camera
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de marca Bass e modelo USC. As amostras primeiramente foram isoladas com um verniz
(as areas sem reverstimento) e foram colocadas no interior da caméara em um angulo de 45°
para permitir melhor iteracdo da névoa com as espécies seguindo a norma ABNT 8095. As
condicBes de ensaio sdo 100% de umidade com solugdo de &gua do mar sintética na
temperatura de 40°. O tempo total de ensaio foi 336 horas (14 dias) e foram verificado se

haviam sinais de corrosao a cada 24 horas de ensaio.

3.4.9 Potencial de Circuito Aberto e Polarizacdo Potenciodindmica

A caracterizacdo eletroguimica dos revestimentos para a avaliacdo quanto a corrosao
dos revestimentos foram realizadas polariza¢cdes potenciodinamicas em um potenciostato da
marca AUTOLAB no Laboratorio de Metalurgia Fisica da UFRGS (LAMEF — UFRGS).
Foi utilizada uma célula de vidro com trés eletrodos: eletrodo de trabalho (as amostras),
eletrodo de referéncia (calomelano saturado) e o contra — eletrodo (platina). Os ensaios foram
realizados conforme a norma ASTM D1141 — 90, em meio naturalmente aerado, sem

agitacdo e a temperatura ambiente com eletrélito de &gua do mar sintética.
A caracterizacdo eletroquimica foi realizada em duas etapas:

e Monitoramento do potencial de circuito aberto (OCP) por 700 s;
e Polarizagdo Potenciodindmica com os seguintes parametros: intervalo de varredura
de -1500 mV até +1500 mV acima do OCP, com velocidade de varredura de 5 mV/s

com area exposta de 1 cm?.

Os dados obtidos pelas curvas potenciodindmicas foram tratados pelo software Nova
1.10 da Autolab para a obtencdo do potencial de corroséo (Ecorr), da densidade de corrente
de corrosdo (icorr) através da extrapolagdo das retas de Tafel no trecho linear das curvas. O
software do equipamento também fornece uma estimativa da taxa de corrosdo anual dos
revestimentos baseando-se, para tal calculo, a Lei de Faraday com os parametros obtidos
pela extrapolacgdo das retas de Tafel.
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40 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Substrato

A composicdo quimica do aco ABNT 4140, obtida por espectroscopia de emissdo
Optica, € ilustrada na Tabela 8. A composic¢do quimica do substrato ago ABNT 4140 foi
atendida conforme fornecida pelo fabricante no certificado de compra que é apresentada na
tabela 3 e também atende a especificacdo de composicdo quimica para ago construgdo

mecanica segundo a norma ABNT 4140.

Tabela8 Composicao quimica do substrato obtida por espectroscopia de emissdo Optica.

Elemento Quimico Composicéo (%)
C 0,41
Mn 0,88
Si 0,27
Cr 1,21
Mo 0,19
Ni 0,037
S 0,024
P 0,019
Al 0,67
Fe 96,14

4.2 PoOs — Metélicos

A composicao quimica dos pos — metélicos, diamalloy 1005 e 1265F utilizados para
manufatura dos revestimentos de inconel obtidas por fluorescéncia de raios — X sdo

apresentadas na Tabela 9 e na Tabela 10.

Tabela9 Composicdo quimica do p6 diamalloy 1005 obtida por fluorescéncia de  raios

- X
Elemento Quimico Composicéo (%)
Ni 66,11
Cr 21,12
Mo 8,92
Fe 3,41
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Tabela 10 Composic¢do quimica do pé 1265F obtida por fluorescéncia de raios — X.

Elemento Quimico Composicéo (%)
Ni 65,11
Cr 22,10
Mo 8,71
Nb 3,67
Ta 0,24

A composicdo quimica obtida nas medidas de fuorescéncia de raios — X conferem
com a fornecida pelos fabricantes no certificado de compra e também atende a especificacdo
de composicdo quimica para liga de Inconel 625 segundo a norma ASTM B446 e

demonstraram que ndo houve contaminacdo dos pos — metalicos aspergidos.

A distribuicdo granulométrica para os pds diamalloy 1005 e 1265F sdo ilustradas na
Figura 24 e na Figura 25. A Tabela 11 mostra, comparativamente, os valores de diametro a

10%, 50%, 90% e o diametro médio dos dois pds utilizados.

Figura24  Dispersdo granulométrica para o po - metélico diamalloy 1005.
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Figura25  Dispersédo granulométrica para o po - metalico 1265F.
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Tabela 11 Distribui¢do granulométrica dos pds diamalloy 1005 e 1265F.

Diamalloy 1005 1265F
Diametro a 10% (mu) 16,63 33,57
Diametro a 50% (mu) 26,49 49,23
Diametro a 90% (mu) 41,57 73,05
Diametro medio (mu) 27,91 51,32

O tamanho da particula médio ideal é entre 5 — 55 um para a aplicacdo pelo processo
de HVOF, conforme Fauchais et al (2014), pois assim ocorre um bom escoamento das
particulas no interior da pistola, com garantia de ndo entupimento da mesma, e também
assegura-se a fusdo ou amolecimento das particulas durante o processo de aguecimento. Uma

vez que particulas maiores possuem area superficiais maiores.

Conforme resultados exibidos na Tabela 11, apesar de existir alguma
heterogeneidade na distribui¢do granulométrica dos p6s, ainda assim o didmetro médio dos
pos diamalloy 1005 e 1265F estdo dentro da faixa aceitavel, ndo compromentendo a fluidez
dos pés dentro da pistola e garatindo a deposicdo continua sem interrupcao de parada do

processo de aspersao.

Além da questdo da fluidez, o tamanho das particulas influenciam a propriedades
importantes dos revestimentos, como a diminuicdo de porosidades. Sendo assim, o fato da
granulometria do pé diamalloy 1005 ser menor do que do pé 1265F pode resultar em alguma
vantagem deste revestimento no critério porosidade, mas devem ser levadas em consideragdo

nesta avaliacdo os parametros de HVOF utilizados para cada deposicéo.

Zhang et al (2003) realizaram um estudo comparativo do processo HVOGF,
utilizando como combustivel proprileno e HVOLF, utilizando como combustivel querosene
para revestimentos de inconel 625. No processo HVOGF utilizaram pé de diametro médio
de 45 + 15 pm do fabricante Cogne e no processo HVOLF utilizaram pé de diametro médio
63 + 15 um do fabricante Praxair. Relatam que os revestimentos obtidos com o po de
granulometria 45 + 15 um apresentaram maior porcentagem de particulas completamente

fundidas.
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4.3 Caracterizacdo dos Revestimentos

4.3.1 Espessura de Camada

A espessura de camada medida por inspetor da empresa Sulcromo através do método
magnético fornecendo os seguintes valores para a espessura de camada para as amostras:

e Amostra ARCG: espessura de camada de 170 um (processo HVOGF);

e Amostra ARCL.: espessura de camada de 220 um (processo HVOLF).

A espessura de camada também foi verificada através de micrografias e sdo apresentadas na
Figura 26 e na Figura 27.

Figura26 Micrografia da amostra ARCG ( Camada aspergida e retificada de 170 um) pelo
processo de HVOGF.

Amostra ARCG
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Figura27 Micrografia da amostra (Camada aspergida e retificada de 220 um) pelo processo

de HVOLF.
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As micrografias das amostras aspergidas demostram que ambos revestimentos das
amostras ACG e ACL cumpriram a espessura de camada medida com o inspetor da féabrica.
Tal fato demonstra que os parametros escolhidos para aspersdo térmica tanto no processo
HVOGF como no processo HVOLF para deposicdo de Inconel 625 foram satisfeitos para

obtencdo da espessura final desejada.

A amostra ACL apresenta, quando analisada a interface aco / revestimento, um
depdsito mais plano, sem consideraveis protuberancias para o substrato. A preparacdo do
subtrato foi igual para ambas amostras isto € um indicio, de que talvez o processo HVOGF
de combustivel gasoso, da amostra CA 017, possa ter provocado uma aparente segregacdo
do p6 em forma destas protuberancias apresentadas, fato também apresentado por Zhang et
al (2003).

4.3.2 Dureza

Os valores de micro dureza no sentido longitudinal para as amostras aspergidas
ARCG e ARCL sdo ilustradas na Figura 28.



54

Figura 28 Valores de micro dureza no sentido longitudinal para as amostras aspergidas
ARCG e ARCL.
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A partir dos resultados observa-se que ambos os revestimentos apresentam valores de
dureza inseridos em uma faixa de 200 — 250 HV. Estes valores de dureza segundo Fauchais

et al (2014) estdo associados a formacdo de 6xidos durante o processo de aspersdo térmica.

Comparando-se as medidas de dureza no sentido longitudinal dos dois revestimentos
aspergidos pode — se verificar que a amostra ACG, obtida pelo processo HVOGF, com
combustivel gasoso, apresenta um perfil mais heterogéneo e isso se deve, possivelmente,
pelo fato deste revestimento apresentar maiores irregularidades como poros, porosidades
interconectadas e particulas ndo fundidas, isto também foi uma hipdtese assumida por Zhang

et al (2003).

4.3.3 Rugosidade

Os valores de rugosidade das amostras, exibidos na

Tabela 12, foram obtidos para os revestimentos aspergidos na sua forma acabada,
com usinagem de retificacdo, que sdo as amostras referenciadas neste trabalho como ACG e
ACL. Estas amostras também foram submetidas as medidas de rugosidade apos a usinagem

de retificacdo e foram denominadas ARCG e ARCL.
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Tabela 12 Valores de rugosidade para as amostras aspergidas antes e depois da usinagem
de retificacdo plana.

Amostra ACG ARCG ACL ARCL
Sentido (L /
L))
Rugosidade L T L T L T L T
(Lm)
Ra 11,68 | 7,30 | 0,47 | 0,30 | 11,44 |12,48 | 0,55 | 0,26
Rz 69,77 | 50,00 | 4,37 2,73 | 72,84 | 57,22 | 4,44 | 2,79
Rt 87,32 161,84 | 9,71 | 7,31 | 88,75 | 70,20 | 5,90 | 5,00

De maneira geral, nota-se que, as amostras apenas aspergidas ACG e ACL, obtiveram
rugosidades semelhantes, tanto no sentido longitudinal como transversal. Este
comportamento também foi seguido quando comparamos as amostras retificadas ARCG e
ARCL, com parametros iguais de retifica plana. Neste caso, observa-se claramente que ndo
houve influéncia pelo método de realizacdo do depdsito de inconel 625, pois tanto o processo
de aspersdo térmica com combustivel gasoso (HVOGF), como 0 processo que emprega

combustivel liquido (HVOLF) apresentam rugosidades similares na camada aspergida.

Os componentes de engenharia, de maneira geral, preferidos sdo os que tenham
melhor acabamento superficial possivel (menor valor de rugosidade), para que se tenham
menores valores de atrito e desgaste. Outro fato importante, a se considerar também, uma
superficie com maior rugosidade, apresenta maior area superficial podendo favorecer o

processo de corrosao.

4.3.4 Microestrutura

A microestrutura dos revestimentos aspergidos é apresentada nas micrografias

ilustradas na Figura 29 e na Figura 30.
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Figura 29 Micrografia da amostra ARCG do revestimento de Inconel 625 obtido por
HVOGF (processo combustivel gasoso).

S0Om
Inclusio de Al;03 Amostra ARCG

e

Figura 30 Micrografia da amostra ARCL do revestimento de Inconel 625 obtido por
HVOLF (processo combustivel liquido).
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A anélise das micrografias ilustradas para os revestimentos aspergidos de inconel 625
revela grandes heterogeneidades. Notamos que o revestimento de inconel, da amostra
ARCG, produzido por HVOGF revela uma microesturura com maior populacdo de
particulas no contornos entre splats. Nesses contornos dos splats, provavelmente, estas
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particulas sdo Oxidos, porosidades e porosidades interconectadas. J& na amostra ARCL o
revestimento de Inconel 625, produzido por HVOLF, ndo é evidenciado esta concentracao

de particulas nos contornos dos splats.

Conforme Zhang et al (2003) o processo HVOGF utiliza tamanho de particulas
menores do po de inconel 625 e isto garante a maior fusdo do p6 no revestimento. Também
devido a este fato, hd maior oxidacdo das particulas do revestimento revelando maior

formagao de Oxidos.

No processo HVOLF, Zhang et al (2003) revelam que ha uma maior porcentagem de
particulas ndo fundidas, provavelmente, as areas mais escuras da micrografia apresentada

para amostra ARCL produzida por este processo.

A Unica similaridade encontrada para ambos os revestimentos aspergidos foi a
presenca na interface revestimento / substrato, segundo Fauchais et al (2014), de inclus6es
de alumina (Al203) devido o processo de jateamento com 6xido de aluminio branco como
pré — tratamento para o depoésito de inconel 625 a ser confirmado por microscopia eletrénica

de varredura.

Baskare et al (2010) realizaram estudo, com a técnica de espectroscopia de raio —X,
da formacédo das fases em revestimentos de Inconel 625 depositados por aspersao térmica e
constataram que o filme passivo formado tem preferencialmente as seguintes fases de
oxidos: cromo (Cr203), niquel (NiO), molibdénio (MoO- / MoOs) e nidbio (NbO / Nb2Os).
Essas fases provavelmente devem ser as fases encontradas nos filmes formados neste
trabalho.

As composicdes dos elementos quimicos que compde estas fases apresentadas nas
microestruturas para os revestimentos de Inconel 625 foram analisadas por microscopia

eletronica de varredura e sdo discutidas no item seguinte deste trabalho.
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4.3.5 Composicio Quimica

A Figura 31 e a Figura 32 apresentam as imagens obtidas por microscopia eletronica
de varredura com os respectivos espectros obtidos por EDS.

Figura 31 Imagem da amostra ARCG obtida por microscopia eletronica de varredura
do revestimento de Inconel 625 obtido por HVOGF (processo combustivel
gasoso) indicando as areas analisadas por EDS com 0s respectivos espectros

obtidos em (a) contornos entre splats e (b) splat.
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Observa-se para a anélise por EDS da microscopia eletronica de varredura das areas
indicadas que:

Na &rea (a) nos contornos entre splats ha presenca de niquel, cromo, nidbio e oxigénio
mostrando que nestes espacos ha presenca de é6xidos formados por estes elementos e
porosidades.
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Ja na érea (b) nos splats observa-se apenas estes elementos constituintes do
revestimento aplicado e ndo é identificado ha presenca de oxigénio. Confirmando a analise

descrita na microestrutura apresentada no item 4.3.4 deste trabalho.

Figura 32 Imagem da incluséo de alumina na interface substrato / revestimento para a
ARCG obtida por microscopia eletronica de varredura indicando a area
analisada por EDS com o respectivo espectro obtido da inclusdo de alumina.
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Na érea indicada confirma-se pelo espectro de EDS apresentado que realmente trata-
se de uma inclusdo de alumina entre a interface substrato / revestimento que se deve ao
processo de pré-tratamento por jateamento com 6xido de aluminio para a aplicacdo do
revestimento por HYOGF. Confirmando a analise descrita na microestrutura apresentada no
item 4.3.4 deste trabalho.

Figura 33 Imagem da amostra ARCL obtida por microscopia eletronica de varredura
do revestimento de Inconel 625 obtido por HVOLF (processo combustivel
liquido) indicando as areas analisadas por EDS com 0s respectivos espectros

obtidos em (a) contornos entre splats e (b) splat.
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Observa-se para a analise por EDS da microscopia eletronica de varredura das areas

indicadas que:

Na &rea (a) nos contornos entre splats ha presenca de niquel, cromo, nidbio e oxigénio
mostrando que nestes espacos ha presenca de Oxidos formados por estes elementos e

porosidades.

Ja na éarea (b) nos splats observam-se apenas estes elementos constituintes do
revestimento aplicado e ndo é identificado h& presenca de oxigénio. Confirmando a anélise

descrita na microestrutura apresentada no item 4.3.4.

Figura 34 Imagem da inclusdo de alumina na interface substrato / revestimento para a
ARCL obtida por microscopia eletronica de varredura indicando a &rea
analisada por EDS com o respectivo espectro obtido da inclusdo de alumina.
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Na érea indicada confirma-se pelo espectro de EDS apresentado que realmente trata-

se de uma incluséo de alumina entre a interface substrato / revestimento que se deve ao
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processo de pré-tratamento por jateamento com 6xido de aluminio para a aplicacdo do
revestimento por HYOGF. Confirmando a analise descrita na microestrutura apresentada no
item 4.3.4 deste trabalho.

4.3.6 Caracterizacdo de TensOes Residuais por Difracdo de Raios - X

Foram realizadas medicdes de tens@es residuais nas supeficies (topo), em sentido

longitudinal e transversal, com e sem remocdao de camadas das amostras:

e Aco SAE 4140 Jateado (substrato pré-tratado para obtencdo dos
revestimentos);

e ACG (substrato com camada aspergida e retificada de 170 um pelo processo
HVOGF);

e ACL (substrato com camada aspergida e retificada de 220 pm pelo processo
HVOLF);

A Figura 35 mostra a distribuicdo de tensdes residuais superficiais da amostra
jateada. As tensdes residuais longitudinais e transversais apresentam um comportamento
compressivo com tensdes residuais médias de -231 MPa com desvio padréo de 18 MPa para
as tensoes residuais longitudinais e -228 MPa com desvio padrdo de 26 MPa para o sentido
transversal, a distribuicdo de tensbGes residuais gerada no jateamento apresenta-se
homogéneo considerando-se que o processo de jateamento tem como objetivos apenas a
alteracdo da rugosidade de superficie para uma melhor aderéncia do revestimento. A partir
da analise dos dados experimentais, pode-se observar que o FWHM apresenta um valor
médio de 3,61° com um desvio padréo de 0,07° para o sentido longitudinal e 3,66° com um
desvio padréo de 0,07° para o sentido transversal. Assim, a partir da distribuicdo de nos dois
sentidos pode-se considerar que as tensdes residuais em ambos 0s sentidos apresentam-se de
forma homegénea, pois segundo Nunes (2012) diferencas de até 50 MPa nas tensdes

residuais e 0,1° no FWHM né&o séo consideradas significativas em processos industriais.
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Figura 35 Distribuicdo de tensdes residuais de topo, nos sentidos longitudinal e transversal,
em 05 pontos aleat6rios da amostra para 0 ago ABNT 4140 jateado.
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Na Figura 36 sdo apresentadas a distribuicdo de tensBes residuais em 5 pontos
distintos da amostra com substrato com camada aspergida de 170 um pelo processo HVOGF.
As tensOes residuais longitudinais superficiais caracterizadas por DRX apresentam um
comportamento compressivo, a partir dos valores obtidos nas medi¢des calculou-se um valor
médio de -844 MPa com um desvio padrdo de 71 MPa, o FWHM apresenta um valor médio
de 3,67° e desvio padrdo de 0,07°. As tensdes residuais superficiais transversais apresentam
um comportamento compressivo ao longo de todos 5 pontos caracterizados na amostra,
entretanto, o valor médio é de -379 MPa com desvio padrdo de 137 MPa, o FWHM no
sentido transversal apresenta um valor médio de 2,86° com desvio padréo de 0,05° o que é
indicativo de uma distribuicdo de tensdes residuais de segunda ordem nos pontos medidos.
Entretanto, ndo se pode considerar a distribuicdo de tensdes residuais no sentido transversal
como homogéneas, pois existe uma diferenca significativa entre os pontos medidos na
superficie da amostra. Comparando-se os valores de tensfes residuais longitudinais e
transversais observa-se uma diferenca significativa nas tensdes induzidas nos dois diferentes
sentidos. Observando-se o processo de retifica plana como acabamento do revestimento,
evidenciou-se que no sentido de retificacdo que existe uma geracdo e redistribuicdo de
tensdes residuais em um sentido preferencial em relagdo a amostra. Sabendo-se o sentido de
translacdo da ferramenta (rebolo da retifica plana) foi o sentido longitudinal em relacdo
amostra assim espera-se uma geracdo de tensdes residuais mais compressivas no sentido

longitudinal, o que de fato ocorreu nas medicdes realizadas.
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Figura 36 Distribuicdo de tensdes residuais de topo, nos sentidos longitudinal e transversal,
em 05 pontos aleatdrios, para a amostra ARCG (substrato com camada
aspergida e retificada de 170 um pelo processo HVOGF).
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A Figura 37 apresenta a distribuicéo de tensdes residuais superficiais caracterizados
por DRX nos sentidos longitudinal e transversal na amostra ARCL, substrato com camada
aspergida de 220 um pelo processo HVOLF. As tensdes residuais longitudinais apresentam
um comportamento compressivo ao longo da amostra nos pontos caracterizados. A partir da
analise dos dados obtidos determinou-se o valor médio de -703 MPa com desvio padrdo de
102 MPa, para o FWHM no sentido longitudinal observa-se o valor médio de 2,64° com
desvio padrédo de 0,09°. No sentido transversal as tensdes residuais apresentam um
comportamento compressivo com valor médio de -150 MPa e desvio padrdo de 54MPa. A
partir da analise do FWHM observa-se o valor médio de 2,66° com desvio padrdo de 0,1°.
Comparando-se as tensdes residuais induzidas no revestimento ARCL nota-se claramente
uma diferenca significativa nas tensdes longitudinais e transversais assim como observado
na amostra ARGL. Desta forma, considerando-se que a amostra foi submetida ao mesmo
processo de retifica plana aplicada a amostra ARGL com 0s mesmos parametros de processo,
nota-se que a geracao de tensdes residuais superficiais esta diretamente ligada ao processo
de retifica. A diferenca de valores de tensdes residuais entre o sentido longitudinal e
transversal, conforme Ceglias (2012) € evidenciada devido a direcdo de usinagem. As
amostras aspergidas receberam como acabamento usinagem de retificacdo plana, logo no
sentido longitudinal evidenciam-se que a retifica inseriu um alto nivel de tensdes residuais

compressivas na superficie o que torna, possivelmente, eficiente os revestimentos de inconel
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625 aspergidos bloqueadores para nucleagdo de trincas, mas entretanto deve-se realizar

maior investigacdo destes revestimentos em ensaios de fadiga.

Figura 37 Distribuicdo de tensdes residuais de topo, nos sentidos longitudinal e transversal,
em 05 pontos aleatorios, para amostra ARCL (substrato com camada
aspergida e retificada de 220 pum pelo processo HVOLF).
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Os perfis de tensdes residuais para as amostras ARCG e ARCL sdo ilustrados na Figura 38 e

na

Figura 39. No sentido longitudinal e transversal as tensdes residuais apresentam um
comportamento compressivo ao longo do perfil caracterizado para ambas amostras.
Entretanto, para a amostra ARCG ha um decaimento acentuado nos niveis de tensbes
residuais em uma profundidade de 0,02 mm em relacdo a superficie. Apés a profundidade
de 0,02 mm as tensGes tendem a valores compressivos e relativamente baixos, proximos a
100 MPa. Ja para a amostra ARCL foi observado também grande heterogeneidades nas
distribuicGes de tensGes residuais proximas a superficie da amostra comparando-se o sentido
longitudinal e transversal. Para ambos o0s sentidos, as tensdes apresentam um comportamento
compressivo com diferencgas muito significativas nos niveis de tensdes residuais superficiais.
Entretanto, os niveis de tensdes tendem a valores proximos, entre 150 MPa em ambos
sentidos em profundidades distancias em relacdo a superficie superiores a 0,01 mm. Este
comportamento evidencia de forma marcante a influéncia no processo de retificacdo plana

na geracdo e nova distribuicdo de tensdes residuais no sentido longitudinal das amostras.
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Figura 38 Perfil de tensdes residuais no sentido longitudinal para as amostras aspergidas

e retificadas produzidas com os combustiveis: gasoso (ARCG) e liquido

(ARCL).
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Figura 39 Perfil de tensdes residuais no sentido transversal para as amostras aspergidas

e retificadas produzidas com os combustiveis: gasoso (ARCG) e liquido
(ARCL).
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4.3.7 Molhabilidade

A molhabilidade da gota séssil de 4gua, que demonstra a tendéncia de uma superficie ser
ser hidrofilica ou hidrofdbica, é ilustrada na Figura 40 e angulo de contato
desta gota € apresentado na

Tabela 12.

Figura 40 Medida de molhabilidade de uma gota de &gua sobre as amostras (a) ARCL,
(b) ACL, (c) ARCG e (d) ACG.

Amostra ARCL (3) Amostra ACL (b)
Amostra CADYY Asnostre D)
Amostra ARCG (c) Amostra ACG (@

Tabela 12 Valores de rugosidade para as amostras aspergidas antes e depois da  usinagem

de retificacdo plana.

Amostra Angulo de Contato (°)
ACG 67,5+0,8
ACL 74,2 + 0,7
ARCG 545+1.2
ARGL 50,3+1,3

A molhabilidade esta relacionada ao tamanho das estruturas e a energia de superficie.

Logo, quanto maior a rugosidade (até certo limite, pois dai a agua comeca a enxergar
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somente microestruturas), maior o angulo de contato e menor a molhabilidade. Neste critério
de avaliacdo angulos de contato menores que 90° a superficie é classificada como hidrofilica,

e para angulos de contato maiores que 90° sdo ditas hidrofdbicas.

As amostras ACG e ACL, que ndo receberam como acabamento a usinagem de
retificacdo plana, e apresentam maiores valores de rugosidade e maiores dngulo de contato,
quando comparadas as amostras ARCG e ARCL que receberam este acabamento.

Nota-se que o Unico fator a alterar a molhabilidade foi a retificacdo plana, que mudou
a rugosidade. O processo de deposicdo do Inconel 625 das amostras ACG e ARCG pelo
combustivel gasoso (HVOGF) e das amostras ACL e ARCL pelo combustivel liquido
(HVOLF) néo alterou significativamente a energia de superficie e todas as quatro amostras

apresentaram — se hidrofilicas exibindo angulos de contato menores que 90°.
4.3.8 Névoa Salina

O ensaio acelerado de névoa salina foi realizado no total de 336 horas (14 dias) e 0s

resultados para as amostras ARCG e ARCL séo ilustrados na Figura 41.

Figura 41 As amostras ARCG e ARCL ap06s 336 horas de exposicéo a nevoa salina.

Escorrimento Escorrimento

ARCL

O ensaio foi monitorado a cada 24 horas de exposic¢ao a 100% de umidade produzida
por solucdo sintética de 4gua do mar. Os primeiros dois pontos de corrosdo vermelha se
revelaram na amostra ARCG ap6s 312 horas de ensaio, enquanto que nao houve nenhum
sinal de corrosdo da amostra ARCL. Analisando as imagens também podemos avaliar que o

verniz isolante rompe, deixando expostas areas do substrato causando pontos de
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escorrimento, comum nestes ensaios, mas ressalta-se que nao sdo considerados pontos de

corrosao vermelha.

Os pites de corrosdo do revestimento de Inconel 625 da amostra ARCG possivelmente
estdo relacionados a microestrutura obtida devido ao processo gasoso (HVOGF). Conforme
jamencionado, neste depdsito houve uma grande concentracdo de 6xidos e porosidades que
possam ter levado a nucleacdo destes pites. Estudos de Ahmed et al (2010) também relatam
tal fato de possiveis falhas de revestimento de inconel 625 devido a defeitos como poros. J&
estudos de Baskare et al (2010) relacionam a causa de pites de corrosdo em revestimentos
de Inconel, além de porosidades, a formacdo de Oxidos de niquel que ndo possuem boa
protecdo anti corrosiva pela fraca aderéncia ao substrato, se dissolvendo ao longo do tempo
em contato com a umidade do meio. Zhang et al (2003) defende que nos revestimentos
aspergidos de Inconel 625 por HVYOGF, como o da amostra CA 017, possam ter falhado
devido a segregacdo de cromo na hora da solidificacdo das particulas de splat sobre o

substrato, criando areas mais ricas em cromo, como 0s contornos destas.

4.3.9 Potencial de Circuito Aberto e Polarizacdo

As técnicas eletroquimicas para monitorar o comportamento frente a corrosdo dos
revestimentos de Inconel 625 aspergidos para as amostras ACG, ACL, ARCG e ARCL
foram: monitoramento do potencial de circuito aberto (OCP) e a polarizacéo
potenciodindmica. Os resultados obtidos sdo ilustrados na Figura 42, na Figura 43 e na
Tabela 13.

Figura 42 Monitoramento do potencial de circuito aberto (OCP) por 700s em agua do
mar sintética para as mostras ACG, ACL, ARCG e ARCL.
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Figura43 Curvas de polarizacdo potenciodinamica obtidas para as amostras ACG, ACL,
ARCG e ARCL em agua do mar sintética.
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Tabela 13 Monitoramento do potencial de circuito aberto (OCP) e dados obtidos a partir

da extrapolacdo das

retas de Tafel

potenciodindmica para as amostras ACG, ACL, ARCG e ARCL.

Amostra OCP [V] Ecorr [V] | leorr [WA/CM?] | tXcorr [MM/ano]
ACG -0,478 - 1,049 45,67 0,53
ACL - 0,497 - 1,069 91,27 1,06

ARCG - 0,294 - 1,009 5,64 0,065
ARCL - 0,151 -1,025 3,65 0,042

nas curvas de polarizacdo

Os potenciais mais negativos indicam que a amostra € mais reativa (menos nobre)

neste eletrolito (Agua do mar sintética) enquanto que potenciais menos negativos indicam

gue a amostra € menos reativa (mais nobre) ao meio exposto. Analisando — se o

monitoramento do potencial de circuito aberto para as amostras aspergidas pelo processo

com combustivel gasoso (HVOGF): ACG e ARCG e para as amostras aspergidas pelo

processo com combustivel liquido (HVOLF):ACL e ARCL, notam-se:

e Entre as amostras produzidas por HVOGF, o revestimento de Inconel 625 da

amostra ARCG (retificada) mostra comportamento bem mais nobre e menos

reativo do que a amostra ACG que néo recebeu este acabamento;
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e Entre as amostras produzidas por HVOLF, o revestimento de Inconel 625 da
amostra ARCL (retificada) mostra comportamento bem mais nobre e menos
reativo do que a amostra ACL que ndo recebeu este acabamento.

e J& se comparando todas as amostras, a menor reatividade e maior nobreza do
revestimento de inconel 625 seguem a ordem:

ARCL — ARCG — ACG — ACL (pior desempenho frente a corroséo).

As analises das curvas de polarizagdo potenciodinamica confirmam o
comportamento frente ao monitoramento do OCP. No qual, aamostra ARCL continua sendo
amelhor com relagdo ao desempenho a corrosao, pois apresenta 0 menor icorr, COMO também,
estimado pelo software, a menor taxa de corrosdo anual e foi produzida pelo processo
HVOLF.

Com relacdo ainda as curvas de polariza¢do potenciodinamica observam-se que na
camada transpassiva de todas as amostras apds certo aumento deste potencial, sdo atacadas
por pites de corrosdo. Conforme Zhang et al (2003) e Ahmed et al (2010) o mecanismo de
formacdo destes pites deve-se aos defeitos dos revestimentos como poros, poros
interconectados e 6xidos, que se formam preferencialmente na camada entre 0s espagos dos
splats. Nestas zonas ha segregacdo de cromo formando pilhas micro galvanicas, um

mecanismo ainda ndo compreendido totalmente.

Nesta analise eletroquimica verifica-se que o processo de retificacdo plana melhora
significativamente o desempenho frente & corrosdo, uma vez que, diminui a rugosidade

superficial diminuindo assim sitios preferenciais para alojamento do eletrolito.

Outro efeito benéfico com relacdo ao desempenho frente a corrosdo pode estar
associado a retifica plana é a insercao de elevados niveis de tensdes residuais compressivas

no sentido longitudinal.

4.4 Discussio Geral

A partir do desenvolvimento deste trabalho foi viavel a analise dos niveis de tensdes
residuais em revestimentos de Inconel 625 aplicados por aspersdo térmica hipersonica em
substrato de agco ABNT 4140.

Nos resultados obtidos fica evidente a influéncia do processo de retificagdo plana no
acabamento destes revestimentos. Nota — se para as amostras retificadas melhor desempenho

nas tensdes residuais de topo e no perfil e nas medidas eletroquimicas.
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O comportamento e a distribuicdo dos perfis de tensdes residuais sdo distintos com
relacdo ao combustivel utilizado. No caso do emprego do combustivel liquido (querosene)
os perfis de tensdes residuais da amostra ARCL apresentam heterogeneidades prévias do

material pela analise do FWHM.

O combustivel utilizado gasoso ( propano) ou liquido (querosene) utilizado para
producdo da chama no processo de aspersdo térmica para a deposicao dos revestimentos de
Inconel 625 ndo influi nos seguintes aspectos: rugosidade do depdsito e na molhabilidade.

Ambos revestimentos apresentaram rugosidades semelhantes e comportamento hidrofilico.

A microestrutura mostra — se bem distinta para cada tipo de combustivel utilizado,
principalmente nos espacos entre splats. O processo de deposi¢do com o combustivel gasoso
apresenta uma maior populacdo de particulas (6xidos, porosidades e porosidades
interconectadas) entre splats. Acredita-se, que devido estas particulas ocasionam a falha da
amostra produzida pelo combustivel gasoso (ARCG) na névoa salina. Também estas
amostras apresentaram um perfil de micro dureza e uma interface entre o revestimento /

substrato mais heterogénea.
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50 CONCLUSOES

A partir dos resultados obtidos neste trabalho foi possivel concluir que:

Foi possivel o estudo das tensdes residuais em revestimentos de inconel 625
obtidos por aspersdo térmica hipersdnica (HVOF) pelo método de difracdo de
raios — X;

Os valores de tensdes residuais dos revestimentos de Inconel 625 em todas as
amostras apresentam tensdes residuais compressivas;

A usinagem de retificacdo plana como forma de acabamento das amostras
aspergidas (ARCG e ARCL) com Inconel 625 insere altos niveis de tensdes
residuais compressivas no sentido longitudinal, mesmo sentido da retifica plana.
A distribuicdo granulométrica dos pds de Inconel 625 utilizado para a deposi¢édo
do revestimento de Inconel 625 por HVOF ficaram na faixa de tamanho e de
composi¢do quimica aceitivel. Isto garantiu a qualidade na formagdo do
revestimento apresentado boa fluidez na pistola de asperséo.

A espessura da camada foi atendida mostrando a eficiéncia dos parametros
combustiveis utilizados na aspersdo dos revestimentos de inconel 625.

As rugosidades dos depositos mostraram — se, nos sentido longitudinal e
transversal, similares, demonstrando que o combustivel utilizado no processo de
HVOF ndo altera esta caracteristica do depdsito;

A interface substrato / revestimento apresentou inclus6es de alumina, para todas
as amostras, devido ao processo de pré — tratamento por jateamento, mas isto
ndo prejudicou a aderéncia dos revestimentos.

Todas as amostras dos revestimentos de Inconel 625 mostraram-se hidrofilicas,
apresentando angulos de contato menores que 90°, mostrando que o tipo de
combustivel utilizado para producdo da chama de HVOF nao influi na energia
de interface do revestimento.

Com relacdo a técnica de aspersdo térmica para deposicdo do revestimento de
Inconel 625 que utilizou combustivel liquido (querosene) ao invés de

combustivel gasoso (propano) obteve-se desempenho superior listados a seguir:
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Maiores valores de tensGes residuais compressivas no perfil
longitudinal,

Perfil longitudinal mais homogéneo de micro dureza;

O depésito aspergido apresenta menor populacdo de particulas nos
espacos entre splats, que sdo locais preferenciais para defeitos como:
porosidades, porosidades interconectadas e 6xidos.

N&o apresentou sinais de corrosdo vermelha na névoa salina, mesmo
apos 336 horas de ensaio;

Nas medidas eletroquimicas demonstra comportamento mais nobre e
menos ativo no monitoramento do potencial de circuito aberto,
confirmando este comportamento também  nas medidas de

polarizacdo potenciodinamica.
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6.0 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Avaliar o comportamento dos revestimentos em corpos de prova submetidos a ensaios
mecanicos de tracdo e fadiga;

Avaliar o desgaste dos revestimentos a seco e com meio de cloretos em ensaios de
tribocorroséo;

Manufaturar corpos de prova soldados com revestimento de inconel 625 para avaliacdo
das tensdes residuais e dos perfis destas com relagdo aos mesmo revestimentos de
Inconel 625 obtidos por HVOF;

Avaliacdo da composi¢cdo quimica pela técnica de espectroscopia de energia dispersiva
de raios — x para identificacdo das fases formadas nos revestimentos;

Realizacdo de manufatura de revestimentos de Inconel 625 pelas principais técnicas de
aspersdo térmica para estudos comparativos de propriedades obtidas por diferentes

técnicas de deposicao.
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Valores de tensdes residuais de topo, nos sentidos longitudinal e transversal,
em 05 pontos aleatorios das amostras: jateada e aspergidas com inconel 625.

TensOes Residuais de Topo [MPa]
Sentido da Medida Longitudinal Transversal

Ponto Jateada | ARCG | ARCL | Jateada | ARCG | ARCL
0 -201,8 | -806,1 | -759,7 | -224,9 | -269,2 | - 1450
1 -2216 | -892,0 | -836,8 | -194,1 | -275,0 | - 148, 3
2 -256,3 | -724,3 | -566,6 | -210,0 | -617,9 | -123,7
3 -230,6 | -921,8 | -602,6 | -269,7 | -454,9 | -249,1
4 -2447 | -879,3 | -750,6 | -243,6 | -282,8 | -84,6

Tabela 15

Valores de tensdes residuais de topo, nos sentidos longitudinal e transversal,
para amostra ARCG (substrato com camada aspergida e retificada de 170 pm

pelo processo HVOGF) em funcéo da profundidade de camada aspergida.

Perfil de Tensdo Residual de Topo para Amostra ARCG

Espessura Inicial | Espessura Final | Diferenga (Ae) | TR Longitudinal | TR Transversal
(mm) (mm) (mm) [MPa] [MPa]
12,43 12,43 0, 00 - 7243 -617,9
12,43 12,41 0,02 -67,3 - 59,2
12,43 12,40 0,03 -84,4 - 96,2
12,43 12,37 0,06 -78,8 -82,3
12,43 12,36 0,07 -73,5 -91,0
12,43 12,34 0,09 -108,0 -103,0

Tabela16  Perfil de tensGes residuais de topo, nos sentidos longitudinal e transversal, para

amostra ARCL (substrato com camada aspergida e retificada de 220 pum pelo
processo HVOLF) em funcédo da profundidade de camada aspergida.

Perfil de Tensdo Residual Superficial de Topo para Amostra ARCL

Espessura Inicial | Espessura Final | Diferenga (Ae) | TR Longitudinal | TR Transversal
(mm) (mm) (mm) [MPa] [MPa]
12,12 12,12 0,00 - 836,8 - 148,3
12,12 12,11 0,01 - 356,0 - 265,6
12,12 12,10 0,02 - 370,7 - 256,9
12,13 12,09 0,04 - 253,3 -181,8
12,13 12,08 0,05 - 236,3 -97,0
12,14 12,05 0,09 -149,5 -87,4




76

Os valores negativos expressam tensdes residuais compressivas, enquanto que 0s
valores positivos expressam tensdes residuais trativas. Observa-se que em todas as amostras
medidas jateada, ARCG e ARCL obteve-se apenas valores de tensbes residuais

compressivas.

Comparando-se a amostra jateada com as amostras aspergidas ARCG e ARCL nota-
se que foram inseridas um alto niveis de tensdes residuais compressivas principalmente no
sentido longitudinal. Observa-se justamente entre 0s revestimentos aspergidos que ha uma
diferenca de valores significantes entre os sentidos longitudinal e transversal na medida de
topo das tensdes residuais. A diferenca de valores de tensbes residuais entre o sentido
longitudinal e transversal, conforme Ceglias (2012) é evidenciada devido a direcdo de
usinagem. As amostras aspergidas receberam como acabamento usinagem de retificacao
plana, logo no sentido longitudinal evidenciam-se que a retifica inseriu um alto nivel de
tensdes residuais compressivas na superficie o que torna, possivelmente, eficiente os
revestimentos de Inconel 625 aspergidos bloqueadores para nucleagdo de trincas, mas

entretanto deve-se realizar maior investigacdo destes revestimentos em ensaios de fadiga.

Com relagéo ao perfil de tensdes residuais dos revestimentos aspergidos observa-se
que apods a primeira remocao de camadas, em ambos, ha um significativo decréscimo dos
valores de tensdes residuais compressivas, evideciando a influéncia da usinagem de retifica

plana como muito benéfica, pois inseriu altos valores de tensdes residuais compressivas.

O perfil de tensbes residuais da amostra aspergida ARCL apresenta valores
consideravelmente maiores com relacdo a amostra aspergida ARCG evidenciando que o
processo HVOLF, com combustivel liquido (querosene), possivelmente acelerou as
particulas sobre o substrato com maior energia cinética inserindo assim um maior nivel de
tensdes compressivas no perfil, infelizmente ndo foram encontrados estudos prévios na

literatura para comparacéo.
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