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RESUMO

Neste trabalho ¢ proposto um novo método de aplicacio de revestimentos mistos metal-
cerdmicos, depositados pelo processo de aspersio térmica a plasma, sobre substrato
metalico, O meétodo exclui a camada metalica de ligacio, convencionalmente utilizada
como base para os revestimentos cerimicos aplicados sobre metais. Utiliza-se bases metal-
cerdmicas, com graduagio dos pos metdlico e cer@mico, pré-misturados, evoluindo até a

camada externa do revestimento, totalmente cerdmica. E estudada a influéncia da espessura,

graduacdo e quantidade de camadas intermediarias sobre as propriedades de adesfio e
dureza e as caracteristicas microestruturais ¢ morfologicas dos revestimentos. Estuda-se,
ainda, as caracteristicas e fendomenos ocorridos na interface metal-cerimica dos
revestimentos depositados, nas diferentes condigdes. O desenvolvimento dos experimentos
¢ baseado em aplicagdes de revestimentos com fungdo de barreira térmica, utilizando pos
de niquel-cromo e zirconia, aplicados sobre superliga a base de niquel. Pela analise e
avaliagdo dos resultados, pode-se afirmar que o aumento da espessura leva & diminui¢io da
adesdo, independente do tipo de base aplicada. Os resultados obtidos nos experimentos,
apresentados de maneira comparativa, mostram que o método proposto é promissor e pode

ser melhorado, através da otimizagdo dos pardmetros do processo.



1 - INTRODUCAO-

Nos ultimos anos, tem havido um consideravel aumento no potencial e real
utilizagdo de cerdmicas para aplicagdes estruturais, nas quais a resisténcia é o requisito
basico. A tecnologia de jungdio ¢é critica para tais aplicagdes de ceramicas devido as
limitagoes fisicas e econdmicas da produgdo de componentes grandes e de forma complexa,
constituidos totalmente de material ceramico.

Ha mais de uma década vém sendo desenvolvidas pesquisas sobre jungio metal-
ceramica para aplicacBes de engenharia e alguns métodos tém apresentado resultados

satisfatorios como a brazagem, juncdo no estado solido e soldagem ultra-sonica. Porém, a

literatura que trata do assunto ¢ ainda bastante escassa. A cada um dos métodos de jungio
estudados, pode-se aliar, por suas caracteristicas especificas, grande variagdo de resultados
e limitacdes de aplicago devidas a fatores tecnoldgicos ou econdmicos.

Por outro lado, a utilizacdo de revestimentos sobre componentes ou produtos
metalicos, também conhecida como “Surface Engineering", vem crescendo drasticamente
devido, principalmente, aos altos custos dos materiais estruturais de alta "performance” e
aos crescentes requisitos de ciclo de vida dos sistemas de alto desempenho. Tendo-se em
vista a variedade de tipos de revestimentos e a complexidade dos fatores ambientais, a idéia
geral é usar um material estrutural e economicamente apropriado como substrato e aplicar
um revestimento adequado para facear o "mundo exterior”. Esta logica tem levado ao
rapido desenvolvimento da tecnologia de revestimentos para uso como parte integrante do
projeto em diversas aplicagdes de engenharia.

Revestimentos diferem de "tratamentos superficiais”, os quais adicionam pouca ou
quase nenhuma massa a superficie (filmes finos). Revestimentos sdo considerados como
filmes espessos, maiores que 10 um, os quais sdo aplicados por diversos metodos incluindo
Deposi¢do Quimica de Vapor (CVD), Deposicio Fisica de Vapor (PVD), Eletrodeposigéo,
Soldagem Convencional, Cladagem ¢ Aspersdao Térmica (Thermal - Spraving). A maior
parte destes métodos € bastante conhecida e esta bem estabelecida. Ndo € o caso, porem, do
processo de Aspersio Térmica. A aplicacio de revestimentos por este processo tem
apresentado recentemente a malor evolugio dentre os diversos metodos existentes.

principalmente, quanto ao uso de materiais cerdmicos em produtos e componentes que



requeiram elevada resisténcia ao desgaste, isolamento térmico efou elétrico e
compatibilidade bioldgica. Um dos aspectos mais relevantes da utilizagido deste processo
em revestimentos ¢ a diversidade de aplicagdo, visto que a seleciio de materiais 6,
praticamente, ilimitada. O fato de ser o processo de Aspersiio Térmica bastante apropriado
para aplicagdo de revestimentos cerdmicos, aliado ao crescimento anual, previsto pelos
fabricantes de consumiveis e equipamentos, de 15 a 30% para o mercado destes
revestimentos nesta década , d4 a exata dimensdo de sua importincia, principalmente em
aplicagOes aeronauticas, automotivas e médicas.

A tecnologia de aplicagiio de revestimentos pelo processo de Aspersdo Térmica

ainda necessita de bastante trabalho de pesquisa e desenvoivimento para que se tenha um

methor entendimento dos mecanismos envolvidos na formacdo do revestimento e da
influéncia dos diversos parametros do processo, bem como para que se alcance melhorias
de propriedades do revestimento, eficacia de deposigio e adesdo ao substrato . Um ponto de
grande importdncia a ser pesquisado € a redugdo ou eliminagdo de tensdes residuais no
revestimento aspergido. Estas tensdes, principalmente no caso da deposi¢do de ceramicas
sobre metais, sdo debitadas as diferencas acentuadas nos coeficientes de expans@o térmica

dos materiais envolvidos.

Este trabalho de pesquisa tem como objetivo geral estudar as caracteristicas e os
fenomenos ocorridos na interface metal-cerdmica de revestimentos depositados por

aspersdo térmica. O objetivo especifico € os seguinte:

- Propor um novo método de aplicacdo de revestimento cerdmico sobre substrato metalico,
através do processo de aspersdo térmica, com graduacdo dos pos. pré-musturados.
estudando a influéncia das espessuras, graduagio e quantidades de camadas intermediarias

nas propriedades mecinicas e caracteristicas dos revestimentos.

O desenvolvimento do trabalho experimental sera baseado em aplicagdes de

revestimento ceramico sobre substrato metalico. com fung¢do de barreira termica, conhecido

como TBC ( Thermal Barrier Coating ). O material base (substrato) sera uma superliga a

o)

base de niquel (Inconel 718). Os pos utilizados no revestimento serfo um po metalico Ni-



Cr-Al e um po cerdmico de Zirconia, parcialmente estabilizada com Ytria, ambos aplicados

pelo processo de aspersdo térmica a plasma.



2 - REVISAQO BIBLIOGRAFICA

2.1 - INTRODUCAO

O objetivo principal deste capitulo é apresentar ¢ comentar as informagdes jd
publicadas sobre o tema especifico do trabalho, sua evolucio e a situagdo encontrada no
Brasil, em particular. Inclui, ainda, alguns conceitos tedricos importantes para o
desenvolvimento ulterior do trabalhio. A principal fonte consultada, para o levantamento da
literatura, foi a Base de Dados Compendex Plus, através da Biblioteca das areas de

Engenharia -BAE - UNICAMP. O periodo de abrangéncia do levantamento foi de 1989 a

1995. Foram recuperadas 76 referéncias relevantes para o assunto, por esta base.
Paralelamente, foram consultados “proceedings” de congressos especificos de Aspersio
Térmica, os quais, com o desdobramento de referéncias, permitiram a recuperacdo de mais
67 referéncias de interesse. O periodo de abrangéncia, nesta segunda fonte, foi de 1987 a
1995,

Esta revisdo estd dividida em blocos, para facilidade de analise e conceituagio.
Convém destacar que, dentre todas as referéncias, foram encontradas, apenas, 8 referéncias

brasileiras sobre o tema geral. Destas oito referéncias, trés eram revisdes de literatura.
2.2 - MODERNOS MATERIAIS DE ENGENHARIA

A engenharia moderna se depara com uma situacdo de grande desafio. A
diversidade de opgdes em relagdo ao emprego de materiais e o apelo da competitividade
industrial, convidam a um inebriante jogo, onde se deve aliar caractensticas de desempenho
a fatores de custo de aquisi¢do e processamento, na escolha dos materiais mais adequados a
uma aplicagdo especifica. Materiais tradicionais, como os acos e as ceramicas vao sofrendo
alteragOes de composi¢io e processamento, enquanto novos materiais. como os polimeros e
compositos, vdo se adequando ao uso, concorrendo com os demais. Neste contexto

encontram-se as superligas e os materiais cerdmicos estruturals, que serdo abordados a

Seguir.



2.2.1 - SUPERLIGAS

O desenvolvimento das superligas comegou, segundo SIMS e HAGEL (1972) na
década de 1930, principalmente nos Estados Unidos da América, Franca e Inglaterra, em
virtude da necessidade de materiais com maior resisténcia 2o calor, para aplicacdes em
motores aeronauticos. O emprego das superligas foi, entdo, ampliado para turbinas a gas
nas industrias naval e automobilistica, sendo, atualmente, comum em veiculos espaciais,
motores de foguetes, reatores nucleares, submarinos, equipamentos petroquimicos e outras
aplicagOes de alta temperatura.

Superligas sdo ligas a base de Ferro (Fe), Niquel (Ni) ou Cobalto (Co), contendo

Cromo (Cr) para resisténcia & oxidagdo e corrosdo, além de outros elementos para
resisténcia mecénica a altas temperaturas. Em geral, sdo consideradas ligas para emprego a
temperaturas acima de 540 °F (282 °C). O limite atual para aplicagdes estruturais de
superligas, segundo SILVA e MEIL (1988), ¢ de 1768 °F (950 °CY, sendo aceitas
temperaturas de até 2200 °F (1200 °C) para aplica¢des sem solicitacdes mecanicas. Para
aplicagdo acima destes limites, outros materiais sio normalmente considerados, como
cerdmicos, compostos intermetalicos e metais e ligas refratarios. Superligas a base de Fe-Ni
e Ni sdo, normalmente, produtos trabathados mecanicamente. Superiigas 4 base de Ni e Co
sdo, freqiientemente, projetadas para fundi¢io. Geralmente, em funcio dos elementos de
liga empregados, bem como pela necessidade de melhor controle da estrutura de
solidificagdo, superligas requerem fusdo sob véacuo e refusiio para melhor aproveitamento
de suas propriedades.

De modo genérico, superligas sdo constituidas por uma matriz de estrutura Cabica
de Face Centrada , CFC (y) ¢ fases secundarias. As fases secundarias podem ser, conforme
SIMS e HAGEL (1972):

-Carbonetos

-y : Fase CFC ordenada do tipo A,B. tipicamente Ni; (AL Ti). podendo ocorrer
dissolugdo de outros elementos (Ligas a base de Ni e Fe-Ni)

~yw - Fase TCC (Tetragonal de Corpo Centrado), ordenada, ocorrendo em ligas
com alto teor de Niobio (Nb)

-Outras fases, indesejaveis, em geral. como fase intermetalica Sigma (), fases de



Laves, etc.

Os principais mecanismos responsaveis pelas propriedades das superligas sdo
endurecimento por precipitacdo e endurecimento por solugiio sélida. As ligas a base de Ni
empregam o Cromo (Cr) para obter resisténcia a corrosdo e oxidago, através da formacio
de uma pelicula protetora de dxido de Cromo. Adigdes de Aluminio (Al) auxiliam,
também, na resisténcia & oxidagdo, principalmente a temperaturas acima de 1832°F (1000
°C), quando a pelicula de dxido de Cromo (Cr,O;) se torna menos eficaz na protecio,
devido a volatilizagdo do CrO,. Além disto, o Aluminio é fundamental nas reacdes de
precipitagdo. O uso de Nidbio (Nb) e Titanio (Ti) evita a formagdo de carbonetos de Cromo

nos contornos de grao e permite o endurecimento por precipitagdo de carbonetos. Ligas

como A-286 e Incoloy 901 sdo endurecidas por precipitacéo deyi, que ¢ o precipitado mais
comum. Em ligas como o Inconel 718, utilizado neste trabalho, com teor de Nb mais

elevado, a precipitagio dey é importante no endurecimento.

2.2.2 - MATERIAIS CERAMICOS

Os mateniais cerdmicos té€m a mais longa historia entre todos os materiais sintéticos.
Ja eram conhecidos antes mesmo do advento da metalurgia. Tradicionalmente, os materiais
ceramicos sdo baseados em argila, com ou sem adi¢io de outros minerais. Apenas nos
ultimos sessenta anos € que o termo “cerdmica’ tem sido usado para uma série de materiais,
incluindo materiais de construcdo, refratarios, isoladores e outros. Ceramicas estruturais
avancadas sdo, hoje, muito usadas na engenharia. Podem ser divididas em dois grupos:
oxidos e um segundo grupo que inclui carbonetos, nitretos, boretos e similares, No primeiro
grupo encontram-se porcelanas tradicionats, alumina, zircoOnia, magnésia e outros oxidos
refratarios. No ultimo grupo estdo o carboneto de silicio, nitreto de silicio, carboneto de
boro, nitreto de boro e outros compostos semelhantes.

Cer@micas e metais possuem diferentes propriedades. Em geral, cerdmicas sdo mais
fortes, malts refratarias e t€ém menores expansio e condutividade térmica que os metais. Sdo,
ainda, na sua maioria, menos reativas e eletricamente condutivas que os metais. O uso
crescente de cerdmicas estruturais pode ser projetado para muitas aplicacdes de alta
temperatura. A mais importante vantagem do uso de cerdmicas estruturais substituindo

metals € sua resisténcia as, cada vez mais altas, temperaturas de operagdo. Cerdmicas tém
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otima resisténcia mecanica e resisténcia a corrosdo em mais altas temperaturas. A operagio
a mais altas temperaturas possibilita maior eficiéncia termodinimica em sistemas de
conversdo de energla e eficiéncia associada com menores necessidades de resfriamento,
alem das vantagens de menor complexidade e peso. Adicionalmente as vantagens térmicas
das cerdmicas estruturais, devido a abundincia de matéria prima, existe, potencialmente, a
possibilidade de baixos custos, aumentando a atratividade de sua aplicagio a altas
temperaturas, principalmente. A temperaturas abaixo de 1100°F (600 °C), polimeros ( 70 a
570 °F ou 38 a 310 °C) e metais ou ligas metalicas (70 a 1110 °F ou 38 a 605 °C),
usualmente, oferecem menor custo em relagdo a desempenho térmico, segundo LEHMAN

(1992). A FIGURA 1 apresenta uma estimativa de mercado para cerdmicas estruturais

avancadas, projetado para 1995, segundo SCHWARTZ (1990).

8 BICERAMICAS

27% EAEROESPACIALE
- DEFESA

17% | @ TROCADORES DE
CALOR

EBDESGASTE E
INDUSTRIAL

BIFERRAMENTAS DEI
CORTE

OMOTORES

21%

28%

FIGURA 1- Crescimento do mercado para cerdmicas estrutura.s

FONTE: SCHWARTZ (1990)

A qualidade do material cerdmico depende, fundamentalmente, do processamento,
que definira a pureza, tamanho das particulas e distribui¢do e a homogeneidade geral dos
pos, forma comum de processamento (LEHMAN. 1992). Grande parte das pesquisas
desenvolvidas com materiais cerdmicos se concentra na forma de processamento, tanto de
matérias primas, quanto na manufatura de componentes. A maior parte dos componentes
ceramicos ¢ fabricada a partir de pds, apesar de ja existirem processos de manufatura por
via liquida, conforme KLEIN e SULLIVAN (1992). Tradicionalmente, Zirconia { ZrO, )

tem sido usada em refratarios ¢ abrasivos. As mais recentes aplicagdes focalizam as



propriedades eletronicas, tais como capacitincia e piezoeletricidade de corpos de zirconato
titanato, ZT, assim como revestimentos protetivos, tais como barreira térmica
(SCHWARTZ, 1990). Zirconia pura é liquida acima de 2700 °C, tem uma estrutura
cristalina cubica entre 2700 e 2400 °C, uma estrutura cristalina tetragonal entre 2400 e

1200 °C e uma estrutura cristalina monoclinica abaixo de 1200°C, conforme mostrado no

diagrama de equilibrio da FIGURA 2.
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FIGURA 2 - Diagrama de equilibrio Zirconia-Ytria
FONTE: KVERNES et al, (1989)

A cerca de 1200 °C, a Zircdnia tetragonal transtorma-se para a forma monoclinica,
com significativa variacdo de volume. Esta temperatura de transformagio pode ser reduzida
com 0 uso de estabilizantes, tais como Oxido de Ytrio (Y,03) e Oxido de Magnésio (MgO)
em solugdo solida. A reducdo ¢ funcdo do tipo e da quantidade de estabilizantes, Como &
esperado para materials com altas taxas de resfriamento. como o ocorrido nos
revestimentos aspergidos termicamente, o tamanho de grio medio ¢ pequeno, entre 0.4 a

0,8 wm. Analises dos contornos de grio mostram gue estes sdo ricos em silicio (KVERNES,



LUGSCHEIDER e LINDBLOM, 1989). E interessante notar que o tamanho de grio
cristalino  da estrutura obtida por aspersdo térmica a plasma se situa em uma escala
(< 1um) onde a transformagdo de fase da ZrQ, de tetragonal para monoclinica é altamente
sensivel ao tamanho de grio e pode ndo ocorrer. Considera-se que isto ocorre devido as
energias livres das fases tefragonal e monoclinica. Ou seja, para uma dada composigio,
conforme diminui o tamanho de grao da solugdo solida de zirconia tetragonal, também
diminui a temperatura de transformacgio tetragonal-monoclinica. Se esta temperatura é
significativamente menor que a temperatura ambiente, a zircOnia tetragonal € retida na fase
metaestavel. Esta zirconia parcialmente estabilizada ¢ um dos poucos oxidos que combinam

a baixa condutividade térmica (em torno de 5% do valor das superiigas), o baixo

coeficiente de expansdo térmica, 10 x 108/ °C (aproximado ao valor de 15 x 10 /°C das
superligas) e alta tenacidade.

A taxa de concentragio de Y,0, na Zirconia € critica. A composi¢do mais resistente
a degradacdo por trincas € obtida com, aproximadamente, 8% de Y,0; em peso, em solugio
solida, homogeneamente distribuida nas particulas de p6. A TABELA 1 apresenta as

caracteristicas e propriedades de alguns oxidos ceramicos.

TABELA 1 - Caracteristicas e propriedades de 6xidos cerdamicos

FONTE: ALCANTARA etal. (1991)

TIPO ESTRUTURA DENSIDADE DUREZA TENACIDADE A | EXPANSAO | CONDUTIVIDADE
CRISTALINA TEORICA KNOOP OU FRATURA ki TERMICA TERMICA
Meim® VICKERS “Pam'™ N0t R W/ (m.K)
GPa
AlO, hexagonal 397 20 3.4 7Y 27.2 (400 KO
3.8 (1400 K)
Cr, 04 hexagonal 3.21 29 39 T3 10-33
Zr(- cubica 3.72 10 8 {293 K) EN 1.8-2.2
(PSZ) monockinica
tetragonal
Ti0- rutilo- 4.25 9 2.5 T3 3.8 (300 Ky

tetragonal I3 (400 KD
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2.3 - JUNCAO METAL-CERAMICA

O desenvolvimento de técnicas efetivas de jun¢io metal-cerAmica define, em Gltima
instdncia, o presente e o futuro da aplicagdo de materiais cerdmicos, permitindo a
incorporagdo de componentes cerdmicos a pegas ou componentes metalicos. Pecas unidas
podem ser fabricadas com formas, tolerncias e outras caracteristicas ndo alcangadas por
outros metos de fabricacdo. Passagens internas de resfriamento, como em trocadores de
calor, podem ser conseguidas por jungdo; materiais de revestimento para desgaste, erosio e

resisténcia & corrosdo podem ser aplicados. Uma outra grande aplicagdo da jungdo metal-

cerdmica esta na unido de componentes cerdmicos, funcionando a altas temperaturas, com
pecas movels fabricadas, necessariamente, de metais, em fun¢io dos gradientes de
temperaturas ou tensoes excessivos para ceramicas. O problema fundamental na liga¢do de
metais a cerdmicas reside na substancial diferenca em suas propriedades fisicas e
mecanicas, particularmente em seus coeficientes de expansao térmica. Esta diferenca de
expansdo térmica pode levar a tensdes excessivas na interface da juncio (SCHWARTZ,
1990). Além disto, metais e ¢erAmicas diferem extremamente em outras propriedades.
Enquanto a ligacdo metalica se origina de deslocamento de elétrons, a ligacdo em oxidos é
principalmente idnica. Ao contrario dos metals, consequentemente, as cerdmicas sdo
usualmente frageis, menos tlexiveis e isolantes.

A tecnologia de jungdo de ceramicas a metais vem progredindo, constantemente,
desde o inicio dos anos 30. Devido a enormes esforgos de pesquisa. direcionados ao
desenvolvimento de procedimentos para execucdo de juntas confiaveis entre metais e
cerdmicas, muito se tem evoluido, tanto no estabelecimento de uma tecnologia de jungio.
baseada em procedimentos corretos, como no entendimento das reagdes e fendmenos que
ocorrem durante a jungdo. Centenas de estudos experimentais tem sido desenvolvidos, com
téenicas de juncdo variadas. Entretanto, ainda ndo foi desenvolvida uma teoria de ligagdo
entre metal ¢ ceramica completamente aceita. A grande maioria das informagdes ¢ de
natureza empirica, descrevendo casos especificos, para materiais e condi¢Oes experimentais
diferenciadas. Em geral, as técnicas de juncdo podem ser enquadradas em trés grandes
grupos:

t-Juncdo mecanica, utilizando ganchos. grampos e outros tipos de dispositivos.
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2-Jungido direta, que inclui ligacdo por difusio. soldagem por feixe de elétrons,
laser, processos de metalizagdo e outros.
3-Jungdo indireta, que ¢ o método mais comumente utilizado e inclui adesivos

organicos, brazagem, etc., utilizando materiais de liga¢o intermediarios.

2.3.1 - ADESAO METAL-OXIDO

A estabilidade termodindmica de interfaces metal-cerdmicas se apoia em uma
interagdo atrativa entre os cristais de metal e de cerimica (6xido) constituindo a interface. I

de extrema importancia o entendimento da natureza desta interacdo, pois 4 adesfio metal-

oxido resultante governa ndo somente as propriedades termodindmicas das interfaces, mas
também sua estrutura atomistica e seu potencial para sofrer reagoes quimicas.

A propriedade termodinidmica mais fundamental de uma interface é sua energia
livre por unidade de area, y. Medidas experimentais, entretanto, admitem uma quantidade
diferente: o trabalho de ades@io, W_4. Para auxiliar o entendimento da relacio entrey e W,
considere-se uma hetero-interface A-B. Admitindo-se que um processo reversivel separe os
dois cristais para criar superficies livres de A e B, o trabalho externo necessario para este
processo define W,y Denotando as energias superficiais dos dois cristais pory, e vy ,

respectivamente, W, pode ser expresso pela equacdo de Dupré (ERNEST, 1995),
Wa =va * v -7 (1)

A interagdo atrativa entre os dois materiais A e B corresponde a W 3> 0. Wy €,
normalmente, obtido em relagdio 4 energia de uma das duas superficies de cristais formando
a interface, mais do que em nimeros absolutos, Métodos experimentais para acessar o
trabalho de adesdo para interfaces metal-oxido incluem medidas do angulo de contato em
gotas de metal sobre substratos de Oxidos ou poros interfaciais. A FIGURA 3 ilustra estes
dois metodos ¢ define o angulo de contato para cada caso. Para o equilibrio local em um
ponto triplo das trés diferentes fases, HERRING, citado por ERNEST (1995), derivou trés
equagtes relacionando as energias do encontro das interfaces no ponto triplo aos angulos de
contato entre as interfaces. Para o caso especial do contato entre um metal A, um oxido B e

vacuo (FIG. 3), uma das equacdes de Herring se reduz a
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v =vA-cos84-+ Y8, cos-eB-+-_(%’—jsin-eA- - 9B in.0B 2)

(b)
FIGURA 3 - Definigio dos dngulos de contato em (a) gotas e (b) poros
FONTE: ERNEST (1995}

Os dois tltimos termos do lado direito sdo os termos de torque de Herring, que
consideram a anisotropia das energias superficiais do metal e do oxido. A contribuigdo dos
termos de torque geralmente complica a interpretaciio das medidas de angulos de contato. A
temperaturas suficientemente altas, entretanto, os termos de torque podem se tornar
negligivelmente pequenos, ¢

v =y co8 Oy, cos O, (3)

Para uma “ilha” de metal sobre um substrato planar de oxido (FIG. 3a), a equagiio 3

se torna
Y=Y - Yacos (4)

Interpolando a equagdo de Dupre (1), tem-se a equacgic de Young-Dupre, que
descreve W, em funcio do angulo de contato 8-

Wz\d A (I T oS8 9) (5)

Entdo, W,, s0 pode ser determinado em relagfo a energia superficial do metal A
As equagdes de Herring também servem para derivar expressoes relacionando o trabatho de
adesdo aos dngulos de contato medidos nos poros interfaciais (FIG. 3b). Negligenciando og

termos de torque, tem-se;
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S 2 S £ (6)
sin-9 sin-8B sin-84

e interpolando a equagdio de Dupré (1) tem-se W4 em relagio a energia superficial do metal
A

Wadm~yA~(1-+-SIH‘@A'“‘SM'GB;) 7

sin -8
SUGANUMA, MIYAMOTO e KOIZUMI (1988) e GUIMARAES E REBELLO
(1988) consideraram o processo de Brazagem Direta a Vacuo, utilizando ligas reativas,

como de grande eficiéncia na ligacdo de metais a cerdmicos, com propositos estruturais.

Ambos concluiram que a eficiéncia da ligagdo €, porém, largamente dependente das tensdes
residuals. LOEHMAN (1989), estudando a brazagem de Si3N, com metais ativos (T1, Al e
ligas) concluiu que existem diferentes reagdes interfaciais e diferentes temperaturas
influenciando o trabalho de adesio na ligacdo. LIU, OLSON, MARTIN ¢ EDWARDS
{1991) investigaram o uso das tecnologias de revestimentos superficiais na brazagem de
materiais dissimilares dificeis de unir (incluindo metal-ceramica). Segundo os autores, a
aplicaciio de revestimentos multiplos cria condi¢des de afinidade quimica e molhamento
entre as superficies a unir, auxiliando na jungdo. IRVING (1991) descreve estudos da Forga
Aérea Norte Americana utilizando soldagem a arco tungsténio com protegio gasosa (TIG)
e soldagem por resisténcia a ponto na unido de compositos com matriz metalica (Al),
obtendo resultados satisfatorios. FERRANTE (1992), estudando a ligagdo entre carboneto
de Silicio (SiC) e ligas de Niquel por difusio no estado sohido. observou o grau de
influéncia da pressdo aplicada durante a ligagdo. que determina o grau de contato fisico
entre os materiais e as reagdes interfaciais, QIN ¢ DERBY(1993) analisaram a ligagio por
difusdo de ligas Ni-Cr e Zircona (ZrQ,) e concluiram que e necessaria uma temperatura
acima de 1050 °C para que haja uma boa ligagio. pois existe, entdo, uma forte reacdo
eutética na interface, reacdo esta que promove forte adesdo interfacial e boa resisténcia
mecanica da junta. MESSLER JR. (1995) apresenta uma recente alternativa para a unifio de
materiais avancados (ceramicos, metalicos. intermetalicos. compositos, etc.), conhecido
como SHS (Self Propagating High-Temperature Synthesis) ou Sintese Reativa, que utiliza
o principio da Aluminotermia, ou seja, utiliza o calor de formacio de reagdes quimicas

altamente exotérmicas.
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A juncio metal-cerimica vem evoluindo, também, no contexto da tecnologia de
revestimentos. A utilizacdo de revestimentos cerdmicos sobre substratos metalicos tem
aumentado substancialmente nos Gltimos anos. As principais razdes para este uso crescente
dizem respetto aos elevados custos de aquisicio e processamento dos materiais de alto
desempenho estrutural. Assim, pode-se utilizar um material estruturalmente adequado
{metalico ou ndo) e aplicar um revestimento ceramico gue promova protecio contra meios
agressivos, compatibilidade biologica, isolamento térmico ou elétrico, como exemplo. A
aplicagdo de revestimentos cerdmicos sobre substratos metalicos pode ser realizada por
inlimeros processos, dentre os quais podem ser destacados a Deposigdo Fisica de Vapor
(PVD), Deposi¢do Quimica de Vapor (CVD), Eletrodeposigdo e Aspersio Térmica
(Thermal-Spraying).

2.4 - ASPERSAO TERMICA

2.4.1 - GENERALIDADES

Aspersdo Térmica ,ou “Thermal - Spraying" ¢ um grupo de processos nos quais
materiais metalicos ou ndo metalicos, finamente divididos, s@io depositados em uma
condi¢do fundida ou semi-fundida sobre um substrato preparado, formando um deposito
aspergido (AWS, 1985). A natureza do processo € sinergistica, ou seja, existem diversas
varidveis e componentes envolvidos, os quais, quando atnando juntos e propriamente
aplicados, produzem um efeito maior do que se considerados individualmente. O material
de revestimento pode estar na forma de po. vareta, corddo ou arame. A pistola de aspersdo
gera o calor necessario, utilizando gases combustiveis ou um arco elétrico. Quando os
materiais solidos sdo aquecidos, eles mudam para um estado plastico ou fundido e sdo
acelerados por um gds comprimido. Os vapores de particulas confinadas sdo impelidos para

o substrato. As particulas colidem com a superficie do substrato, tornam-se aplainadas e
formam finas particulas lenticulares que restriam. se conformam e aderem as
irregularidades da superficie preparada e entre si, formando uma estrutura lamelar . A
ligagdo entre o deposito aspergido e o substrato pode ser mecdnica. metaldrgica, quimica,

fisica ou uma combinacio destas formas.
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As variagOes basicas do processo de aspersdo térmica ocorrem nos materiais de
aspersdo utilizados, no método de aquecimento e no método de propulsdo dos materiais
para o substrato. Muitos metais, cermicas, compostos intermetalicos, alguns plasticos
orgnicos e certos vidros podem ser depositados por um ou mais dos varios processos de
aspersdo térmica. Os processos de aspersdo térmica podem ser categorizados em dois

grupos basicos. de acordo com o método de geracdo de calor (AWS 1985):

Grupo [ Grupo 1I;
Combustdo: - Chama Elétrico:  -Plasma (arco nio transferido)
- Detonagao - Plasma (arco transferido)
- Arco arame

- Plasma de Inducio

O primeiro grupo utiliza gases combustiveis como fonte de calor. Os processos
utilizando energia elétrica como fonte de calor constituem o segundo grupo. Neste grupo os
consumiveis utilizados sdo na forma de po ou arame. Os revestimentos aspergidos tém trés
aspectos basicos:
-Substratos - Os substratos onde os revestimentos sdo aplicados incluem metais, Oxidos,
ceramicas, vidros, plasticos e madeira. Nem todos os materiais de aspersdo podem ser
aplicados sobre todos os substratos; alguns requerem técnicas especiais (SUGANUMA e
co-autores, 1988). A preparagdo do substrato antes da aspersfio € requerida para todas as
variagdes do processo e € virtualmente a mesma para cada processo. Dois passos
importantes sdo a limpeza da superficie, para eliminar a contaminagéo que inibira a ligac¢o
do revestimento ao substrato e a manutengio de rugosidade superficial, para prover
pequenas asperidades ou irregularidades que permitirdo a adesdo ao revestimento e criarfio
uma maior area superficial efetiva. Para WINKLER e PARKER (1992), a preparagio

adequada do substrato antes da aplicagio do revestimento ¢ a etapa mais critica a
influenciar a resisténcia de ligac8io e a adesdo do revestimento ao substrato .

-Camadas de Ligacdo - A ligagfo entre o revestimento e o substrato pode ser mecanica,
quimica, metalurgica, fisica ou combinagdo destas. A adesfo e influenciada por uma série

de fatores, tais como material de revestimento, condi¢io do substrato, grau de rugosidade



16

da superficie, limpeza, temperatura da superficie antes, durante e apds a aspersio e
velocidade de impacto da particula.

-Estrutura do Revestimento - A estrutura depositada e a quimica do revestimento aspergido
em ar ambiente sio diferentes daquelas do mesmo material na forma manufaturada ou antes
de ser aspergido. A FIGURA 4 ilustra, esquematicamente, a se¢io transversal de um
revestimento aspergido. As diferencas na estrutura e quimica sdo devidas 4 natureza do
revestimento, a reagio com gases do processo e a atmosfera em torno do material, enquanto
no estado fundido. Por exemplo, quando ar ou oxigénio s3o usados como gases de processo,

oxidos do material aplicado sdo formados e se tornam parte integrante do revestimento.

Revestimentos de metal tendem a ser porosos e frageis € a ter uma dureza diferente do
material original, em funcdo da presenc¢a dos poros.. A estrutura "como aspergida” dos
revestimentos serd similar na sua natureza lamelar mas exibird caracteristicas variaveis,
dependendo do processo, da técnica empregada e do tipo de material aplicado. A densidade
do deposito aspergido varia com a velocidade das particulas e a temperatura da fonte de

calor do processo de revestimento, cujas variagfes sdo apresentadas na TABELA 2 e na

FIGURA 5.

inclusées de éxidos POT0 . resisténcia coesiva rugosidade
vazios ; '
entre particulas ) do  substraro
particila

adesdo ao
substrato

rugosidade =",
substrato

4’Z‘f

_

i // / /A substrato /

FIGURA 4 - Secfo transversal tipica de um revestimento aspergido, mostrando a estrutura
lamelar de oxidos e inclusdes. FONTE : AWS (1985)
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TABELA 2 - Temperaturas de fontes de calor
FONTE: AWS (1985)

FONTE TEMPERATURA, °F TEMPERATURA, °C

Propano, Oxigénio 4785 2640
(Gas Natural, Oxigénio 4955 2735
Hidrogénio, Oxigénio 4875 2690
Acetileno, Oxigénio 5625 3100
Arcos & Plasmas 4000 - 15000 2200 - 8300

chama 0 po

subsdnico 1 argme, cordfo

supersonico [ ]

arco -

plasma:

baixa energigd

alta energia DU

detonacéo —

0 300 600 1000

velocidade (m/s)

FIGURA 5 - Velocidade Média de Impacto das Particulas
FONTE: AWS (1985)

O Processo de Aspersdo Térmica por Plasma (PSP ou Plasma Spraying)) utiliza o
calor de um arco plasma para fundir os materiais de revestimento. O termo "arco plasma" é
utilizado para descrever uma familia de processos de trabalho em metals que usam um arco
elétrico constringido para fornecer energia térmica de alta densidade. A constri¢io do arco
¢ usualmente conseguida forgando o arco plasma através de um orificio em um anodo de
cobre refrigerado a agua. O proposito desta constri¢do € controlar e aumentar a densidade

de energia do fluxo do arco. No processo de aspersdo por plasma, um arco elétrico "nio
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transferido” é constringido entre um eletrodo de tungsténio coaxialmente alinhado e um
bocal de constrigdo. A zona central do plasma & constituida pelo gas inerte ionizado (em
geral argdnio, podendo ser também nitrogénio) envolvido por um ou mais gases inertes de
prote¢do ( argonio, hélio, hidrogénio, nitrogénio ou mistura). A FIGURA 6 ilustra uma

instalagdo completa de um sistema de aspersdo térmica a plasma.
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FIGURA 6 - Instalaciio tipica de um sistema de aspersdo térmica a plasma
FONTE: AWS (1985)

Durante o aquecimento, o gas € parcialmente ionizado, produzindo um plasma. Quando o
plasma sai da pistola, moléculas dissociadas de um gas diatdmico recombinam e liberam
calor. O po ¢ introduzido no plasma, fundido e propelido para o substrato através de um
fluxo de alta velocidade. O contelido de calor, temperatura e velocidade do jato plasma sio
controlados pelo tipo de bocal, corrente do arco, razio de mistura dos gases e taxa de fluxo
de gas. O arco opera com corrente continua de uma fonte de energia tipo retificadora. A
energia elétrica para o arco ¢ governada por uma unidade de controle central que também
regula o fluxo de gés de plasma e da agua de refrigeracio e a sequéncia desses elementos

para a precisdo do processo,
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2.4.2 - CARACTERISTICAS DOS REVESTIMENTOS

Para entender as caracteristicas dos depositos aspergidos, o conhecimento dos
varios processos de deposigio e os combustiveis associados, matérias primas e cinética dos
processos € de suma importancia. Adicionalmente as condictes de operagio associadas com
o processo de aspersdo térmica, as caracteristicas do material de aspersdo também devem
ser consideradas, principalmente em relagdo aos materiais em po6. Forma, tamanho,
densidade e conteudo de oxido das particulas contribuem, todos, para a qualidade do

produto final. As temperaturas de vaporizagio e fusio do material de revestimento sio

importantes pois restringem o uso de um material e determinam as condi¢des de aspersio.
Por exemplo, a faixa de temperatura liquido-vapor para a alumina pura é estreita e pode
ocorrer vaporizaciio, sob condigdes de superaquecimento, produzindo entio um
revestimento com estrutura esponjosa.

O critério basico ¢ que as particulas devem fundir completamente sem excessiva
vaporizagfo e permanecer fundidas até atingirem o substrato. Embora menores tamanhos
de particulas assegurem mais completa fusfo, existem sérias dificuldades na injegiio de
particulas muito finas ( < 5 um ) dentro do sistema de aquecimento. No caso de aspersio
por chama oxicombustivel, deve ser considerado o contetido de sujeira no p6. O uso de pos
contendo quantidades substanciais de sujeira em finas particulas levard 4 excessiva
oxidagio do revestimento e formagio de vazios.

Em sistemas de aspersdo por plasma com alimentagio externa, o gradiente de
velocidade do fluxo de plasma de alta energia restringe a entrada de particulas finas na zona
aquecida. Por isso, algumas particulas sfo transportadas pela periferia do jato e nio fundem
suficientemente antes do impacto. Além disso, particulas finas resfriam mais rapidamente e,

portanto, podem solidificar parcialmente antes do impacto. Apenas as particulas
corretamente alinhadas fundem completamente pela absorgdo de radiagdo dos gases quentes
envolventes.

Alguns modelos simplificados tém sido propostos para descrever a fusio de

particulas solidas em um efluente de gas aquecido. As varidveis relacionadas ao material,
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tats como o coeficiente de transferéncia de calor, condutividade e temperatura de fusio, sio
combinados em equagdes para dinfmica de fluxo de gas e condugdo de calor, levando a

seguinte equacdo (AWS, 1985):

S(KATE = L2D? (8)
Vi 16 p
onde:

S= distancia de trabalho da particula (distdncia de aspersdo)

K= média da condutividade térmica da camada de contorno(externa)
AT= média de gradiente de temperatura da camada de contorno

V= velocidade média do efluente

= viscosidade média do efluente

L= conteudo de calor da particula por unidade de volume, a temperatura
de fuséo

D= didmetro médio da particula

p= densidade da particula

De acordo com a Equacdo (8), existe um tempo de permanéncia da particula e um
tamanho de particula criticos, nos quais a fusdo completa ¢ obtida. O tempo de permanéncia
é determinado, principalmente, pela velocidade do gas, energia e distincia de aspersdo. Os
atributos fisicos da particula, que s@o dados pelo termo a direita da Equagio (8), dependem

do material sob consideragdo.

Para medir a temperatura da particula, T, um modelo foi sugerido por Plunkett
(AWS, 1985), o qual assume que a temperatura superficial da particula com um raio R é
instantaneamente trazido a uma temperatura constante, Ts, enquanto a temperatura interior

¢ elevada por condugic durante o tempo de permanéncia, tal que:

T =1=2R ¥ (¥sin Nar . (aNgPt (9)
Ts 7R N R R

onde;
N=1

T= temperatura da particula

Ts= temperatura constante

R = raio maior da particula (tamanho da particula)
r= raio menor da particula { largura)
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t= tempo de permanéncia da particula

o= difusividade térmica

Arames e varetas para aspersdo variam em tamanho de 0,88 a 6 35 mm de didmetro.
Materiais de aspersio em pé tém uma escala de tamanho de 5 a 45 um para oxidos

refratirios € 45 a 106 um (-140 a 325 mesh) para pés metalicos com faixas de fusdo

menores que 3500 °F (1927 °C).
2.4.3 - FORMACAQO E ESTRUTURA DOS REVESTIMENTOS

A observagio do material de revestimento saindo de uma pistola de aspersdo
térmica revelara uma forma cnica, com o "spray” concentrado na zona central e mais

escasso nas porgdes mais externas. A zona central € comparativamente estreita e o contetdo
de material ¢ altamente concentrado. Isto pode ser observado na FIGURA 7, a qual mostra
a microscopia de uma se¢do transversal de um depodsito em passe unico na sequéncia A-B,

B-C, C-D, onde A esta na periferia do depésito e D no centro.

i
0.09 in g
{(2.3mm}
A B c L ¢ a
! | ; ——4—‘ | A
i T P R4

FIGURA 7 - Secdo transversal tipica de um depdsito por aspersdo térmica, de

passe unico FONTE: AWS (1985)
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As particulas na periferia mais externa (A) do depdsito, s3o largamente espagadas e
tém pobre aderéncia ao substrato. A densidade média do depdsito aspergido ¢ amplamente
dependente das particulas dentro da zona periférica. A FIGURA 8 ilustra,

esquematicamente, a forma real de um "spray".
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FIGURA 8 - Esquema de desenvolvimento de um padrio aspergido.

FONTE: AWS (1985)

Uma zona central circular ou oval, dentro da qual o revestimento mais denso e
espesso € depositado, esta entre C e C. Entre B e C, o fluxo aspergido ¢ brilhante e ocorre a
deposi¢do do revestimento de natureza marginal (ponto B). O revestimento depositado na
zona identificada como AB ¢ extremamente poroso. O revestimento aspergido final contém
uma mistura de material de cada zona, devido ao movimento relativo entre a pistola de
aplicagdo e o substrato, que ocorre durante a aplicagdo do revestimento.

Durante o processo de aspersdo, as particulas sdo superaquecidas e atingem o
substrato com velocidades variaveis. A morfologia porosa geralmente produzida por

aspersdo resulta do rapido achatamento das particulas liquidas superaquecidas atingindo,

individualmente, o substrato com camadas previamente depositadas.
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E importante representar corretamente a taxa de resfriamento em um processo de
aspersdio. Alguns dos fatores que devem ser considerados sdo a variacio de tamanho das
particulas, sua localizagfo dentro da zona aquecida e, no caso de particulas metalicas, a
formagdo de um filme de oxidos. A distincia de trabalho (recuo da pistola em relagdo ao
substrato) determina as caracteristicas de molhamento das particulas. A FIGURA 9a ilustra
particulas cer@micas aspergidas na distAncia correta. As particulas encontram-se
completamente fundidas. As FIGURAS 9b e 9c mostram o resultado da aspersdo com
distdncias de trabalho incorretas, muito proxima e muito longa, respectivamente. Na

FIGURA 9b, a particula nfo fundiu completamente e o nucleo central solido rebateu da

superficie do substrato (vidro), resultando em um vazio.

FIGURA 9a - Particula cerdmica completamente fundida, aplicada com distincia
correta de trabalho (2.000X)  FONTE: AWS (1985)

Uma gota fundida, surgindo na superficie que ela ndo "molhou", primeiramente se
espalhard em uma fina camada e, se a tensdo superficial ndo operar, continuard se

espalhando até que a camada se torne de espessura unimolecular ou até que se solidifique.
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FIGURA 9b - Particula metalica parcialmente fundida, aplicada com
distdncia de trabalho curta (2.000X) FONTE: AWS (1985)

FIGURA 9c - Particula metalica completamente fundida, aplicada com distincia
de trabalho excessiva {2.000X). FONTE: (AWS, 1985)

O espalhamento € maior se a gota chega a alta velocidade, mas apds curto intervalo, a

tensdo superficial normalmente restringe este espalhamento. As extremidades da gota ficam

mais espessas ¢ tendem a quebrar e formar um anel de gotas esféricas pequenas, deixando
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uma gota esférica no centro, menor que a original. Esta a¢iio de refragio causa, ainda,

varios salpicos radiais, como ilustra a FIGURA 10,
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FIGURA 10 - Formas de "mothamento” das particulas (mercurio sobre vidro)

FONTE: AWS (1985)

Nas gotas aspergidas, a solidificagfio pode ocorrer em qualquer instante no ciclo de
eventos. E aparente, portanto, que considerando a formagio de revestimentos aspergidos,
retrac@o de gotas individuais ou agregados de gotas devidos a tensfio superficial devem ser
levados em conta. Filmes de 6xidos presentes nos agregados de gotas ou nas gotas dispersas
também causam alteragdes no efeito de molhamento, pois tendem a interferir com a
distribui¢do da energia superficial. Geralmente, a orientagio dos grdos em depositos
aspergidos € determinada pelo fluxo de calor dentro das particulas individuais. O exame
microestrutural de depdsitos aspergidos espessos revela grdos colunares, orientados
direcionalmente, proximos a interface onde ocorre resfriamento rapido através do substrato.
A orientagio colunar diminui gradualmente com o aumento da espessura do revestimento.
A mudanga da forma colunar para morfologia aleatdria de grio acredita-se ser produzida
pelo efetivo abaixamento da taxa de resfriamento, devido ao calor de fusio estendido, que
da tempo aos grios para mudar de forma.

A superticie do substrato influencia a formagdo de fases metaestaveis na particula
instavel, resultado da répida solidificagdo das particulas fundidas. Isto, de alguma forma,
depende da topografia da superficie do substrato e da influéncia da superficie no

espathamento da particula quando do impacto, ou seja, do molhamento. Microscopia
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eletrdnica de transmissdo tem sido usada para determinar a morfologia de solidificacfo das
particulas quando afetadas pela topografia superficial do substrato. Devido 2 alta energia
cinética das particulas fundidas, ocorrem consideravel fluxo liquido e espalhamento lateral
no impacto da particula. Duas diferentes morfologias de grios foram observadas. A

FIGURA 11 mostra um esquema da morfologia planar de uma particula solidificada.
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FIGURA 11 - Vista de topo de uma particula solidificada com morfologia planar.
FONTE: AWS (1985)

Na regido central do ntcleo, onde a particula entra primeiro em contato com a
superficie, o calor € extraido através do substrato e a interface solido-liquido se move para
fora do substrato. Esta area ¢ geralmente muito densa para ser examinada por microscopia
eletrénica de transmissdo na condi¢do "como aspergido”. Contudo, nas areas periféricas, o
calor ndo € extraido através do substrato mas, ao contrario, retorna através da regifio do
nucleo. Isto € indicado pelos grios radialmente alongados que se propagam do ndcleo para

a margem. Além disso, os grios regulares ¢ virtualmente livres de defeitos sugerem que

essas regides finas nfo estdo em pleno contato com o substrato.
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2.4.4- PROPRIEDADES DOS REVESTIMENTOS

A principal vantagem do processo de aspersdo térmica é a habilidade para acomodar
as propriedades do revestimento & sua aplicagdo. Um material particular pode ser aspergido
para formar um revestimento duro ou macio, poroso ou denso. Esta versatilidade apresenta
dificuldades quando se tenta comparar propriedades reportadas de revestimentos distintos,

Visual - Revestimentos aspergidos apresentam um acabamento opaco grosseiro, em
geral. Em alguns casos, as superficies sio mais rugosas que a superficie original jateada

com areia. Medidas de perfil tomadas nestas superficies variam de 2,5 a mais de 38 jm.

Resisténcia & Tracdio - A resisténcia a tragfio de um deposito por aspersio térmica

consiste da ligagcdo entre o depésito e o substrato (adesdo) e a atragio interparticulas
(coesdo). A adesio do revestimento ao substrato estd relacionada com interacBes
superficiais da particula. Os mecanismos de ligagdo dividem-se em trés categorias:
mecdnica, metalurgico-quimica ou fisica. A adesdo é uma combinacio destes mecanismos.
Uma particula fundida atingindo uma superficie preparada convenientemente ird aplainar e
se conformar & superficie ondulada e se ligarda mecanicamente as asperidades ali presentes.
Quando ocorre difusdo ou ligagdo metalica, incluindo a formagio de compostos
intermetalicos e solugdes solidas, 0 mecanismo de adesdo é metaliirgico-quimico. A adesiio
da particula ao substrato por for¢as de Van der Waals ou ligagtes de valéncia secundéaria é
uma ligagdo fisica. A ligagdo coesiva, que é a ligag@o particula-particula, opera nos mesmos
principios que governam a adesdo da particula ao substrato. Para a ligacio adesiva hé
influéncia de caracteristicas da particula como massa, taxa de témpera e conteudo de calor,
além da influéncia do processo de aspersdo. Para um mesmo material, por exemplo,
depdsitos executados pelo processo por detonagiio apresentam uma maior resisténcia a

tragao que os executados por plasma (WANG, 1993).

Tensdo Residual - Como em outros tipos de depositos, revestimentos por aspersio

térmica contém tensdes residuais resultantes da contragio durante o resfriamento e
solidificagdo. Elas podem causar trincas e "lascamento”. A magnitude das tensdes residuais

depende do coeficiente de expansio térmica do material de revestimento e do substrato e
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das condigdes de operagiio. Tensdes de contragiio devido a variacdes térmicas resultam em
mudangas dimensionais e sio amplamente responsaveis pelas tensdes residuais.

Dureza - Revestimentos aspergidos possuem uma estrutura heterogénea consistindo
de material de revestimento, oxidos e vazios. Como resultado, os valores de macrodureza
sdo menores que os de materiais equivalentes na condi¢do fundida ou forjada.

Compressdo - A resisténcia & compressio de revestimentos aspergidos é maior que
sua resisténcia a tragio, em alguns casos 3 a 4 vezes maior que a resisténeia a tragio
coesiva, Resisténcia 4 compressdo ¢ uma propriedade importante quando consideradas
cargas de rolamento em eixos e flanges. O ambiente operacional, especialmente as
temperaturas, devem sempre ser considerados. Alta temperatura combinada com
carregamento causara fluxo plastico e consequente perda dimensional.

Resisténcia ao desgaste - Revestimentos por aspersdo térmica sdo usados para

aumentar a resisténcia ao desgaste de substratos macios ou gastos. Tipos de desgaste por
deteriora¢io da superficie através do uso incluem: (a) erosdo através do fluxo de gis ou
choque de particula solida, (b) desgaste por agitagdo ou movimento nio intencional, {(c)
desgaste por escorregamento, (d) desgaste por escorregamento e impacto combinados, (e)
cavitagdo e (f) mastigamento (galling). Em geral, os revestimentos por aspersio térmica
apresentam Otimos resultados quanto ao comportamento em desgaste e friccio. Isto é
atribuido 4 taxa de témpera da particula, estrutura resultante, porosidade e, no caso de
revestimentos metalicos, contetdo de dxidos (SU e LIN, 1993)

Fadiga - Revestimentos executados por aspersio térmica nfo devem ser usados sob
carregamento a tragdo ou sob movimentos de flexo-torgio. A estrutura laminar do produto
¢ sensivel a propagagdio de trinca quando exposta a estas condigBes. A preparagdo do
substrato afeta as propriedades de fadiga do revestimento. Jateamento de areia ou

enrugamento intencional de uma superficie retificada abaixara o limite de tolerancia do

aluminio, ferro, niquel, cobalto e ligas de niquel em fadiga em baixo ciclo (LCF) e fadiga

em alto ciclo (HCF). A perda dependera do grau de severidade do enrugamento.
Ductilidade - A ductilidade de revestimentos aspergidos termicamente &

ligeiramente methor que ferro fundido, mas pior que a maioria das estruturas de metais
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fundidos. Isto esta relacionado a ligag8o mecfnica de cada camada aspergida e nio fundida
e a resisténcia coesiva entre as particulas. Uma vez quebrada a ligagio coesiva entre as
particulas, o revestimento se desintegrard e ira falhar. A ductilidade de revestimentos

aspergidos raramente excede 2%.

2.4.5 - TENDENCIAS

Segundo HERMAN (1990), o processo de aspersdo térmica vem ganhando, a cada

ano, novos investimentos industriais e de instituiches de pesquisa, relacionados ao

desenvolvimento de materiais de consumo e equipamentos, 0s quais atendem, cada vez
melhor, as necessidades da engenharia de revestimentos. Largamente aceita na inddstria de
turbinas a gas, a Aspersdo térmica vem ganhando um reconhecimento em outros segmentos
industriais, como na industria automobilistica, eletro-eletronica e petroquimica, entre
outras. SMITH e NOVAK (1991) estimaram o crescimento do mercado para a Aspersio
Térmica de 800 milhdes de dolares em 1990, para além de 2 bilthdes de dolares no ano
2000. PAWLOWSKI (1991} apontou um crescimento anual de 9,5 % em 1993 para o
mercado norte americano no setor de servigos para cerdmicas de alto desempenho,
depositadas por Aspersio Térmica a plasma. Um novo método para fabricacio de
compositos de matriz metalica foi desenvolvido por STEFFENS e KACZMAREK (1991)
utilizando asperso térmica. Compoésitos com volumes de fibra de até 40 % e diferentes
tipos de fibras sdo manufaturados satisfatoriamente por este processo. O uso de
revestimentos cerdmicos sobre componentes de extrusora de tubos plasticos, fabricados em
ago inoxidavel, ¢ ressaltado por KEMPTON (1991) como de grande importincia e
versatilidade na recuperacdo de pecas ou no aumento da vida Util de componentes e

equipamentos. O mesmo autor aponta outros segmentos de importancia crescente para a

aspersdo térmica, no campo de manutengio e recuperaciio dimensional. A mesma visdo ¢
oferecida por THORPE (1992), colocando o processo de aspersio térmica como uma Otima
escolha para uma grande variedade de aplica¢des de manuten¢do e reparos. KVERNES e

LUGSCHEIDER (1992) discutem o uso da aspersio térmica na aplicacio de revestimentos
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contra corrosdio e desgaste em componentes de motores diesel, apresentando as vantagens e
melhorias obtidas. PECOSKIE e PARKER (1993) demonstraram aplicagSes de sistemas de
revestimentos por aspersdo térmica a plasma em valvulas de esferas para servigo pesado, na
indistria de mineragio de ouro e em plantas de remogio de diéxido de carbono na extracio
de petroleo, com Otimo desempenho em ambientes altamente erosivos ou corrosivos.
IRVING (1993) ¢ ROBINS e WIXSON (1993) descrevem as vantagens da aplicacdo de
revestimentos de zinco, por aspersdo térmica, em pontes de concreto e de ago, para a
prote¢éo contra corrosio atmosférica e/ou maritima. O primeiro defende, ainda, o fato de

que, apesar de serem os custos da aplicagfo destes revestimentos, aproximadamente, 1,5

vezes maior que os de sistemas de pintura de alto desempenho, os respectivos custos do
ciclo de vida sdo menos que trés quartos dos custos de sistemas de pintura, justificando seu
uso. SAMPSON (1993) apresenta a aplicagio de materiais, por aspersdio térmica, com
arames fubulares. A vantagem desta forma de aplicagfio ¢ a possibilidade de se formular as
propriedades fisicas e metalirgicas requeridas na composi¢io dos pds dentro do arame.
IRVING, KNIGHT E SMITH (1993) descrevem o uso da Aspersio Térmica Oxi-
Combustivel de Alta Velocidade (HVOF), um dos mais recentes desenvolvimentos nos
processos de Aspersdo Térmica. As principais vantagens apontadas sio a deposicio de
carbonetos com melhor densidade, adesdo e melhores variagdes na composicio de fases,
quando comparadas com outras técnicas. A velocidade das particulas de po varia entre 480
a 1020 m/s. Em suma, como descrevem SMITH e FAST (1994), o crescimento iminente da
industria de aspersdo térmica, nos moldes da indastria de soldagem, ira demandar maior
investimento em treinamento operacional, educagiio e padronizagiio/ certificacdo, a fim de
que os atuais e futuros usuarios possam ter assegurados produtos de alta qualidade e
confiabilidade, largamente aceitos, especialmente quando novos processos, aplicacdes,

automagdo e materiais vio sendo introduzidos. Portanto, como diz HOWES JR (1994), o

numero de aplicagles para a tecnologia de aspersdo térmica, dentro de padroes

devidamente estabelecidos, € limitado, apenas, “pela imaginagio”.
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2.5 -REVESTIMENTOS PARA BARREIRA TERMICA

Uma das grandes aplicagBes de revestimento cerimico por aspersdo térmica a
plasma € a de revestimento para barreira térmica, conhecido como TBC ( Thermal Barrier
Coating). Esses revestimentos sdo aplicados, crescentemente, para protecio de
componentes metalicos que sofrem degradagdo devido a corrosdo, oxidagiio ou carga de
calor excessiva durante servigo em ambientes termicamente drasticos. O conceito de TBC
envolve a colocagdo de uma camada de isolante térmico entre o componente metalico e o

gés quente da fonte de calor, para reduzir a transferéncia desse calor ao componente. Sua

principal aplicaciio € em motores diesel e turbinas a gas, nas industrias automobilistica e
aeronautica, respectivamente.

Um sistema de revestimento para barreira térmica consiste, tipicamente, de uma
camada de ligagdo metalica em contato com o substrato metalico e uma camada externa
cerdmica, aplicada sobre a camada de ligagdo, conforme esquema da FIGURA 12,

conhecido como "Sistema Duplex" (THORPE, 1993).

CAMADA CERAMICA

CAMADA DE LIGACAO METALICA

SUBSTRATO METALICO

FIGURA 12- Esquema da estrutura tipica de um sistema TBC Duplex.

A camada cerdmica ¢, tipicamente, ZrQ» (Zirconia) estabilizada com 6 a 8 % de
Ytria (Y703), em camadas que variam de 0,13 a 0,38 mm. A camada de ligacdo metalica
(bond-coat) €, em geral, uma liga MCrAlY, sendo o metal (M) geralmente Niguel, Cobalto

ou combinago destes. A espessura da camada varia entre 0,10 a 0,16 mm. A fungdo
principal da camada de ligaciio € atenuar os problemas de reagdes interfaciais e estruturais e
outros fatores como corrosdo sob tensdo, envolvidos na juncdo metal-cerimica . O método

de aplicaglo mais utilizado ¢ a aspersdo térmica por plasma, tanto para a camada metalica

quanto para a cerdmica. A capacidade de isolamento dos sistemas de revestimento para



32

barreira térmica ¢ incontestavel. Porém, a durabilidade e as propriedades mecanicas de um
TBC podem variar largamente com diversos fatores, incluindo condigdes de processo,
condigBes de operagiio em servigo e materiais envolvidos. Em geral, a falha em um TBC ¢é
por "lascamento” nas se¢des da camada cermica, separadas da camada de ligacio. O
“lascamento” ocorre devido a formacfo de trincas na camada cerimica e na interface metal-
cerimica, com a camada de ligagdo (defeitos microestruturais ). As trincas devem-se as
tensOes provocadas pela oxidagio da camada de ligagio metalica em altas temperaturas
(devido a permeabilidade da camada cerimica porosa) e as diferengas de expansdo térmica
ciclica (fadiga térmica no aquecimento e resfriamento dos componentes, durante o servigo
), resultantes da diferenca de cerca de 30 % no coeficiente de expansio térmica entre a
ZircOnia parcialmente estabilizada e a camada metalica de ligagio.

Turbinas a gés, na inddstria aeronautica, podem ser mais eficientes pela reducio do
resfriamento ou aumento da temperatura do gis em operagio. Assim, de acordo com
BRINDLEY e MILLER (1989), uma camada de 0,25 mm de espessura de isolagio por TBC
pode reduzir a temperatura de componentes de turbinas em até 170°C. Esta grande redugio
de temperatura pode aumentar as capacidades de trabalhar a mais altas temperaturas dos
componentes, aumentando sua eficiéncia, bem como sua durabilidade. Os revestimentos
para barreira térmica em motores diesel, na indGstria automobilistica, protegem os
substratos metalicos contra oxidagdo e corrosdo a alta temperatura. Reduzem as
temperaturas dos substratos e os efeitos da fadiga térmica e, via radiagdo, ajudam a
converter mais calor em energia Util. Segundo WINKLER e PARKER (1992), estudos
realizados por empresas de consultoria americanas para fabricantes de motores diesel,
constataram que a tecnologia TBC pode ofereceras seguintes vantagens sobre os motores
convencionais:

-Economia de combustivel - 1% maximo.
-Maior vida do motor - 20% méximo.
-Aumento de energia - 10% maximo

-Redugdo de emissdo de gases - 20 a 50%

-Reducio de particulados - 52% maximo
-Economia de 6leo lubrificante - 15% maximo
-Reducio do nivel de ruido - 3 dB maximo

~ Redugdo de temperatura dos componentes - 100°C (180°F)
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- Redugdo dos custos de manutengio - 20% maximo.

WU e co-autores (1989} estudaram os mecanismos de degradagfio a alta temperatura
de um TBC duplex, constituido de uma base Ni-22Cr-10A1-1Y, com 0,15 mm de espessura
¢ uma camada externa de 0,22 mm de ZircOnia parcialmente estabilizada com 8% de Yiria.
O substrato usado foi uma superliga. MAR-M-247. Segundo os autores, as tensdes
provenientes da diferenca de coeficientes de expansiio térmica, entre os materiais
envolvidos, sO resultam em faltha do revestimento quando combinados com oxidagio da
camada de base. KVERNES, LUGSCHEIDER e LINDBLOM (1989), também trabalhando

com revestimentos duplex, ressaltam a importincia da morfologia do pd (tamanho de grio

¢ forma, densidade e fluidez), da tocha de plasma (temperatura, conteudo de calor,
velocidade, movimento relativo e distdncia) e do substrato (temperatura, tensdes residuais)
sobre as propriedades finais, mecinicas, térmicas ou elétricas do revestimento a base de
ZircOnia parcialmente estabilizada, utilizando a aspersdo térmica por plasma. NEUER e co-
autores (1991) salientam a importincia de se considerar, no projeto de revestimentos para
barreira térmica, a influéncia do nivel de porosidade sobre a condutividade térmica do
revestimento. Aumentando o nivel de porosidade, diminui a condutividade térmica. Ainda,
segundo os autores, em altas temperaturas, efeitos de sinteriza¢fio das microtrincas e vazios
entre particulas devem ser considerados, pois aumentam a condutividade térmica.
STEFFENS, BABLAK e BRADL (1991) afirmam o mesmo quanto & instabilidade da
condutividade térmica sob condigdes de trabalho, devido 4 porosidade. Concluem que a
resisténcia ao choque térmico de um TBC ¢ funcgio de tensdes residuais e da resisténcia
adesiva do revestimento. Concluem, ainda, que a graduagdo da porosidade da camada de
ZircOnia parcialmente estabilizada (mais porosa na ligagio com a camada de base e menos
porosa na superficie externa do revestimento), conseguida através da variagio da
velocidade e/ou distincia de aspersdio, contribui bastante para a resisténcia ao choque
térmico.

DORFMAN e co-autores (1991), em uma revisio das aplicagdes de TBC's em

motores diesel, mostra a evolugdo de conceitos e aplicagbes na confeccio dos
revestimentos. A estabilizacio da Zirconia com Magnésia ndo era satisfatéria para evitar
transformagbes de fase durante o ciclo térmico em servigo, resultando em severas

delaminagdes. A estabilizagio com Ytria permitiu melhor isolamento e estabilidade
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mantida por longos periodos de tempo. Os autores apresentam algumas tentativas de
aprimorar o controle de tensdes residuais através da temperatura de aplicaciio e do uso de
revestimentos estruturados com camada de base metalica (Ni-Cr-Al-Y), 2 camadas de
compdsitos (metal-zirconia) e camada superficial cerimica (zirconia). As espessuras totais
destes revestimentos, em fase de pesquisa, chegam até 2,5 mm. TSAI e co-autores (1993)
descrevem parametros operacionais, utilizados para pos-tratamento da camada superficial
cerdmica de um TBC duplex convencional (Ni-Cr-Al-Y1 e ZrO,) com laser de CO,,
melhorando as condiges microestruturais e o desempenho do revestimento, principalmente
quanto & oxidagdo da camada metalica, em virtude da redugio da porosidade do

revestimento cerdmico, devido a fusfio. A microdureza é aumentada de 550 HV para 1550

HV. A camada fundida pelo laser revela somente fase cibica, com estrutura colunar
crescendo perpendicularmente 4 superficie do revestimento, com orientagdo preferencial
[100]. As microtrincas formadas na estrutura colunar acomodam as tensdes residuais
methorando o desempenho do revestimento . DE MASI-MACIN e GUPTA (1994)
descrevem revestimentos graduados para barreira térmica utilizados em selos de ar de
turbinas, composto de uma camada de ligagio metalica, uma camada de compdsito (metal +
Alumina), uma camada graduada de metal para Alumina, outra camada de compoésito
(Alumina + metal), uma segunda camada com mistura cerimica (Alumina + Zircénia), uma
camada de cerdmica (ZircOnia completamente estabilizada), uma terceira camada mista
cerimica (Zircdnia + Alumina) e, finalmente, uma camada ceramica de Zirconia
parcialmente estabilizada. Segundo os autores, este revestimento com estrutura mista pode
reduzir tensGes devidas a diferencas de expansdo térmica entre metais e cerdmicas, e
minimizar o trincamento, melhorando a resisténcia a delaminacio. SCHMITT-THOMAS e
DIETL (1994) estudaram as propriedades de um TBC consistindo de uma camada de
ligacio convencional (Ni-Cr-Al-Y), uma segunda camada de difusfio de Alumina
(espessura de 2 a 5 um) e uma camada externa convencional de Zirconia parcialmente
estabilizada com Ytria, sendo a camada de difusdo aplicada por deposicio fisica de vapor

(PVD). Segundo estes estudos, esta camada de difusdo reduz o ataque de oxidagio e

mefhora a resisténeia adesiva da camada cerdmica. COSACK e co-autores (1994)
conseguiram uma reducio das tensdes residuais na interface entre a camada metalica de

base e a camada cerdmica, através do resfriamento do substrato para uma faixa entre 35°C e
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70°C, durante a aspersdo térmica, num procedimento denominado ATCS (aspersio com
atmosfera e pressio controladas).

OHMORI, ZHOV ¢ INOUE (1994) apresentam resuitados da utilizacio de
tratamento termico de penetragio com Manganés liguido sobre a camada cerimica de
TBC’s (Zirconia e Alumina). Concluem que as propriedades mecanicas dos revestimentos
sdo bastante melhoradas, em comparagio com a situagdo “como aspergido”. No caso da
Zirconia, um revestimento denso foi obtido pela reagio de sinterizagdo entre as particulas
de ZrO, depositadas e o Mn liquido que penetrou nas porosidades do revestimento. TSAI e
TSAL (1995), estudando o uso de pos-tratamento com laser de CO, pulsado sobre

revestimentos cerdmicos de ZrO, - 12wit% Y,0, (Zircnia parcialmente estabilizada com
12% de Ytria), num estudo complementar ao realizado pelos mesmos em 1993, concluiram

que a grande contribuiciio deste processo de pds-tratamento para o aumento de vida de
TBC’s estd na melhoria da acomodagio de tensdes, ocorridas durante o ciclo térmico tipico
de componentes onde se aplica TBC’s, através das trincas segmentadas que sdo produzidas
durante a formacdo de uma microestrutura colunar , sendo estas trincas perpendiculares a

superficie da camada cerdmica.
2.6 - CONCLUSOES

O tema “jungio metal-cerdmica” ¢, inquestionavelmente, de grande interesse para o
progresso da ciéncia e para o desenvolvimento industrial, em diversos e fundamentais
segmentos. Neste contexto, a utilizagio da aspersio térmica para aplicacio de
revestimentos cerdmicos sobre metais se reveste de um significado ainda maior, pois abre
uma vasta gama de possibilidades na aplicacdo de novos materiais e na interagdo de novas
tecnologias. Os revestimentos para barreira térmica so, além de sua importancia intrinseca,
um 6timo campo para o desenvolvimento de pesquisas e estudos que possibilitem melhorias
nas condi¢des de jun¢io, nas caracteristicas operacionais do processo e no entendimento

dos fendmenos envolvidos,

Os dados aqui colocados demonstram, claramente, a incesssante e necessaria busca
de resultados satisfatorios para situacdes distintas, tanto com relagdo aos materiais, como
com relagdo as condig¢Bes operacionais avaliadas. Algumas conclusdes sio bem

estabelecidas e razoavelmente aceitas. OQutras sfo parciais e carecem de validagdo para
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novas condigdes. De qualquer forma, a nivel mundial, a asperso térmica e a tecnologia de
revestimentos cerdmicos avangam para uma situagdo de utilizagdo crescente e cada vez
mais desafiadora, com relagdo aos materiais e tecnologias envolvidas. As pesquisas
acompanham essa evolu¢fo, principalmente nos Estados Unidos da América, Alemanha,
Inglaterra e Jap@o.

A situagdo brasileira nesta area é bem diferente. Esta revisio mostra que poucos
trabalhos de pesquisa sdo ou foram realizados no Brasil, na tltima década. Existem algumas
poucas empresas (uma dezena, talvez) no setor aerondutico, automobilistico ou de
recuperacio de pecas que utilizam a tecnologia de aspersfo térmica aplicada a materiais

cerdmicos. Utilizam, em geral, dados e condi¢Bes fornecidas e ditadas por suas matrizes

multinacionais, sem maiores desenvolvimentos internos. Nio foi encontrado, também,
durante este levantamento, nenhum trabalho especifico sobre revestimentos cerimicos
aplicados sobre metais por aspersfo térmica a plasma.

O sistema de revestimento a ser utilizado neste trabalho, bem como a metodologia
de obtencdo, se revestem de grande importincia pelo fato de possibilitarem a eliminagfio de
uma interface abrupta metal-cermica (tipica dos sistemas duplex tradicionais), criando
diversas interfaces por todas as camadas intermediarias. Isto favorece a acomodagio de
tensdes residuais, principalmente as tensdes devidas a diferencas de expansdo térmica entre
os materiais, contribuindo, portanto, para a obtencdo de um revestimento com menores
quantidades de defeitos e falhas estruturais. No foi constatado, na literatura disponivel,
nenhum trabalho ou desenvolvimento similar. Todos os trabalhos encontrados utilizam,
invariavelmente, uma camada de base metdlica antes da aplicagdo de qualquer camada

ceriamica ou camada mista metal-cerAmica.
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3 - MATERIAIS E METODOS
3.1 - INTRODUCAO

Neste capitulo serfio descritos os materiais, equipamentos, acessorios e
procedimentos utilizados na execugdo dos experimentos, em suas diversas fases. Serdo,
ainda, apresentados os detalhes e dificuldades ocorridas, os ensaios e testes realizados para
controle e avaliacio das caracteristicas e propriedades dos revestimentos efetuados. O
trabalho experimental aqui desenvolvido foi baseado em aplicagdes de revestimento para

barreira térmica, conhecido como TBC. Como explicitado nos objetivos do trabalho, no

Capitulo 1, o sistema proposto para o revestimento elimina a camada de ligaco metilica
convencional sobre o substrato. Em seu lugar, utiliza-se uma camada mista metal-cerimica,

graduando-se a quantidade de pds metalico e cerdmico (em peso), entre o substrato

metalico e a camada final cerimica.

3.2 - MATERIAIS

Levando-se em consideragio o uso bastante frequente desta combinagio,
principalmente na indistria aeronautica, selecionou-se uma superliga como material base e
pos cerdmico e metalico, convencionalmente utilizados nos sistemas TBC “duplex”. A
superliga escolthida foi o Inconel 718, a base de niquel, usada na fabrica¢do de diversos
componentes aeronauticos, cujas caracteristicas e composicdo quimica sdo apresentadas nas
TABELAS 3 ¢ 4, respectivamente. Este material foi cedido por uma empresa siderirgfica

da regifio e os dados apresentados foram fornecidos pelo fabricante, conforme solicitado.

TABELA 3 - Caracteristicas do Inconel 718 recebido.

DUREZA BRINELL 255 (25 HRC) - (Solubilizado)
SOLUBH.IZACAC 1010 °C/1,5H/ AGUA
ENVELHECIMENTO 790 °C/6H/ AR
APOS ENVELHECIMENTO RT LE A RA CHARPY V
(MPA) (MPA) (a-18 °C)
io. TESTE
Temp. ambiente (tragio) 1206 833,35 20,2 % 30 % 64 J
20. TESTE
Temp. ambiente (fragio) 1150 8404 224 % 358 % -




TABELA 4 - Composi¢io Quimica do Inconel 718 recebido
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ELEMENTQO C Si Mn P 5 Co Cr Mo Ni
% PESO 0,038 0,07 0,07 0,009 0,004 0,01 | 17,76 3,05 BASE
ELEMENTO v W Cu Ti Nb Al Fe B Mg
% PESO 0,02 <0,01 <0,01 1,07 5,12 0,57 18,8 § 33 ppm | <5 ppm
ELEMENTO Bi O N Ca Sn Se Ag Zr
% PESO <lppm | 15ppm | 68ppm | 37 ppm £ 50 =10 <5 0,03 -
Ppm ppm | ppm ppm

E importante salientar a grande dificuldade de obtencfio de superligas para uso em

laboratério, visto ser sua fabricagdo dificil e 36 executada sob encomenda, em grandes

lotes. Assim, o material foi fornecido em uma barra de ¢ 94 mm, com 840 mm de

comprimento (49 kg), oriundo de um lote fabricado para terceiros. A FIGURA 13 ¢ uma

micrografia representativa da microestrutura do Inconel 718 fornecido. Podem ser notados

precipitados de carbonetos (MC) nos contornos de griio,

FIGURA 13 - Microestrutura do Inconel 718 - Atague de glyceregia.




39

A superliga Inconel 718 ¢ bastante dificil de usinar, As razdes basicas para essa
dificuldade sio as seguintes (ALAUDDIN et al., 1995):

-Alto trabalho de endurecimento nas taxas de deformacfo por usinagem

-Abrasividade

-Resistente, viscoso e com forte tendéncia a soldar na ferramenta ¢ formar
um “novo” angulo de corte

-Baixas propriedades térmicas, levando a altas temperaturas de corte

~Tendéncia a que a maxima temperatura da face da ferramenta seja bem
proxima a da ponta da ferramenta.

Assim, para a obtengdo dos corpos de prova (CP’s), utilizados como substrato

(material base), foi necesséria a utilizagio de um equipamento de usinagem por eletro-
erosdo a fio. Os servigos foram realizados em uma empresa da regido. Foram conseguidos
discos de ¢ 94 mm, com 3 mm de espessura cada. Cada corte efetuado para obtencdo de um
disco consumiu, em média, 2,8 hs de maquina, ndo inclusas a preparagdo do equipamento e
a ajustagem.

Apés a obtengdo dos discos, estes foram subdivididos em quatro partes iguais, na
circunferéncia, através de corte em cortador de amostras do tipo “cut-off 7, equipado com
discos diamantados de 1 mm de espessura e tendo lubrificagio a base de dgua e detergente.
Os cortes foram realizados com bastante cautela, na faixa de 10 mm/min, evitando-se,
assim, o aquecimento do material, provocando dificuldades no corte e possivel degeneracio
de forma e/ou propriedades. Um esquema da sequéncia de corte para obtencdo dos corpos
de prova ¢ apresentado na FIGURA 14. O intuito destes cortes no “cut-off ~ foi,
basicamente, minimizar a carga de servigo para eletro-erosdo a fio. Estes corpos de prova
foram utilizados nos testes de revestimento para defini¢do das condigdes de aplicacdo, nos
testes de aderéncia com fita adesiva (Tape-Test), nos ensaios de dureza, metalografia e
analises quantitativas e qualitativas,

Além dos discos , foram conseguidos, também, corpos de prova comd 25 mm, com

25 mm de altura. Foi usado para estes cortes um equipamento de eletro-erosio por

penetragio, na mesma empresa. O tempo de corte para estes corpos de prova foi de 1,5 hs,
cada. Estes corpos de prova cilindricos foram utilizados nos testes de adesio e coesdo,
conforme Norma ASTM - C-633-79, e analises correlatas. Um esquema da sequéncia de

obten¢do destes corpos de prova cilindricos é apresentado na FIGURA 15,
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FIGURA 14 - Sequéncia de obtengéo dos corpos de prova planos
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FIGURA 15 - Sequéncia de obteng¢io dos corpos de prova cilindricos.

Os pos utilizados nos revestimentos foram importados, por solicitacio formal, tendo
em vista a nido disponibilidade de pods similares nacionais. O pé metalico, denominado
METCO - 443-NS, é uma liga niquel-cromo, com adigdo de aluminio, que sofre uma
reagdo exotérmica quando € aspergido, assegurando uma ligagio mais consistente que
outros materiais que nio sofrem tal reagdo. Este pd € recomendado para resisténecia a
oxidagdo e corrosdo em altas temperaturas e como base para revestimentos finais

ceramicos. Suas caracteristicas sdo apresentadas na TABELA 5.



41

TABELA 5 - Caracteristicas do p6 METCO 443-NS

COMPOSICAO TIPICA ALUMINIO -6 %
LIGA NIQUEL-CROMO - 94 %
FAIXA DE TAMANHO TIPICO -120'a +325 MESH (-120a + 45 um)
PONTO DE FUSAO (APROX.) 1215 °F ( 660 °C ) - (Constituinte Aluminio)

O pd cerdmico utilizado, denominado METCO - 204-BNS ¢ um p6 esférico de
zircbnia (ZrQ,), estabilizada com 6-8 % de ytria. Durante o processo de manufatura,
zircOnia e ytria reagem para formar uma solugdo solida cerdmica, tendo uma estrutura

cubica e tetragonal, com menores quantidades de fase monoclinica. O componente

estabilizante ytria tende a permanecer mais tempo em solugdo solida a elevadas
temperaturas e ndo migra desta estrutura para formar a destrutiva fase monoclinica. Este po

¢ recomendado, principalmente, para revestimentos com aplicagdes de barreira térmica.

Suas caracteristicas sfio apresentadas na TABELA 6.

TABELA 6 - Caracteristicas do pd cerdmico METCO- 204-BNS

COMPOSICAQ TIPICA OXIDO DE ZIRCONIO (Z10,) - 92 %
OXIDO DE YTRIO (Y,0,) - 8%
FATXA DE TAMANHO TIPICO -200 a +325 MESH ( 75 a +45p0m)
PONTO DE FUSAQO 4500 °F ( 2480 °C)

E importante perceber que os pos foram escolhidos, além de outras caracteristicas ja
salientadas, numa faixa de tamanho de particulas compativel, ou seja, entre -120 e + 45um
para o pd metalico e entre -75 e + 45 um para o pd cerdmico. Esta caracteristica ¢ de
extrema importdncia para a homogeneizagdo da mistura dos pds e, principalmente, na
manutengdo desta mistura quando de sua aplicagdo por aspersdo térmica. As FIGURAS 16a
e 16b ilustram, respectivamente, as caracteristicas de tamanho e forma das particulas dos
pos metalico e ceramico utilizados. Como pode ser observado nas figuras, as quais tém a
mesma ampliagdo (170 X), b4 homogeneidade dimensional entre as particulas individuais
de pos metalico ( fabricado por sinterizagdo) e cerdmico (fabricado por atomizagio), apesar

da diferenga no grau de esfericidade, como discutido por KUBEL JR. (1990).
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FIGURA 16a - P6 metalico METCO- 443-NS

FIGURA 16b - P6 cerimico METCO -204-BNS
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Como ja evidenciado, o sistema aqui proposto para o revestimento ¢ a graduacio
dos pos , metal (M) e cerdmico (C), em peso, nas camadas intermediarias de formagio, sem
a utilizagio da camada de ligacdo metalica convencional sobre o substrato. Um esquema
geral deste sistema ¢ apresentado na FIGURA 17. Assim, entre o substrato metalico e a

camada final cerAmica serdo depositadas uma ou mais camadas mistas metal cerimicas.

CAMADA CERAMICA

CAMADA(S) MISTA(S) METAL-CERAMICA(S) (M+C)

SUBSTRATO METALICO (M)

FIGURA 17 - Sistema de revestimento graduado metal-ceramico.

Para a pesagem dos pos cerimico e metélico foi utilizada uma balanca de precisio.
Os pos foram adicionados, em peso, com variagBes nas propor¢des entre metal e cerimico,
conforme mostrado na TABELA 7, a qual descreve as misturas geradas em funcio do
planejamento experimental, a ser detalhado mais adiante. A mistura foi realizada em uma
embalagem plastica rigida, do tipo retangular, sendo o turbilhonamento manual. Em
seguida, as misturas foram acondicionadas, separadamente, em embalagens plasticas

originais do fabricante dos pos e devidamente identificadas quanto a propor¢io da mistura

em peso.
TABELA 7 - Misturas padrao entre pés metalico e cerdmico utilizados.
DESIGNACACG % PESO METAL % PESO CERAMICA
100 -0 100 0
75-25 75 25
50-50 50 50
7575 25 73
20-80 20 80
10-90 10 90
0-100 0 100
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3.3 - EQUIPAMENTOS E DISPOSITIVOS

Um dos grandes desafios enfrentados na execucio deste trabalho foi a consecucio
do equipamento de aspersdo térmica por plasma. Existem, segundo informacdes dos
representantes de fabricantes, menos de uma duazia destes equipamentos em funcionamento
em empresas ou instituigdes no Brasil. Além do alto custo e dificuldades operacionais
intrinsecas ao equipamento, existem, ainda, dificuldades inerentes a infra-estrutura
necessaria a sua instalagdo e operagio, como disponibilidade de alta poténcia instalada ( o

equipamento consome em torno de 40 Kwh ), necessidade de sistema de refrigeragio a

agua, com alto desempenho, isolamento aclistico ambiental ( nivel de ruido do equipamento
¢ em torno de 150 D.B)), sistema dé exaustdo de pos com cortina d’agua, entre outros.
Além disto, existe ainda o fator “operagéo” do equipamento que, em funcio da influéncia
de um cem numero de variavets, requer alto grau de treinamento e experiéncia acumulada
para que se possa atingir resultados satisfatorios e confidveis, dentro dos objetivos
almejados.

Assim, ap6s diversos contatos e tentativas realizadas em empresas einstituicdes, foi
contatada uma empresa com larga experiéncia no ramo de turbinas e equipamentos
aeronauticos, a qual colocou & disposi¢do seu equipamento, infra-estrutura e pessoal,
permitindo, desta forma, que os trabalhos de revestimento fossem realizados com um alto
grau de eficiéncia e qualidade. O equipamento de aspersdo térmica utilizado para a
deposi¢@o dos pos sobre a superliga foi um equipamento de aspersdo por plasma de arco
ndo transferido, modelo 7MC-1I da METCO, com alimentador de pos METCO-6MP-Dual
e pistola METCO 9MB.

Tendo em vista a necessidade de se evitar varia¢des durante os experimentos,
maximizando seu grau de repetibilidade e, também, em virtude das caracteristicas
geomeétricas dos corpos de prova, foi necessario projetar e construir um dispositivo de
movimentagdo especial. Este dispositivo seria colocado sobre a mesa rotatéria da cabina de
aspersdo original do equipamento, tendo sido projetado com movimento manual no eixo

“Y” e motorizado no eixo “X”, com chave de reversdo de comando manual. Um esquema

do equipamento fabricado é apresentado na FIGURA 18 .
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FIGURA 18 - Dispositivo de movimentagdo X-Y

A temperatura das particulas ao atingir o substrato, bem como a temperatura do
proprio substrato, durante o processo de aspersdo térmica, exercem grande influéncia sobre
a qualidade final do revestimento. Com o intuito de monitorar estas temperaturas, foi
utilizado um equipamento de pirometria Otica e termopares de contato , ambos acoplados a
um sistema de conversdo analogico-digital, instalado em um microcomputador. O
pirdmetro utilizado foi um modelo PIROGRAF IS2-SP da RenéGraf, regulado para a faixa
de temperatura MB-30, entre 1100 e 3000 °C, com indicador digital. A lente utilizada no
pirémetro fot uma lente para distdncia nominal de medigiio de 1.300 mm. As caracteristicas

do pirdbmetro sdo apresentadas na TABELA 8.

TABELA 8 - Caracteristicas do Pirdmetro PIROGRAF [S2-8P

TIPC PIROMETRO OTICO DE RADIACAO INFRAVERMELHO
TENSAO DE ALIMENTACAQ 110 0U 220V CA - 60 Hz
DISPOSITIVO DE VISUALIZACAO VISOR INCORPORADO CLARO, SEM PARALAXE
DETETOR DE INFRAVERMELHO FOTO ELEMENTO DE SILICIO
ABRANGENCIA DE ESPECTRO 0.6.... 11 mm
SINAL DE SAIDA 00U 4 A 20 mA LINEARIZADO
CARGA MAXIMA 300 OHMS
TEMPO DE RESPOSTA MEMORIZACAO I mseg ( TY9)
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Os termopares utilizados foram do Tipo “K”, Chromel-Alumel, com ¢ 0,1 mm. A
escolha deste termopar, com este didmetro, deveu-se, além da sua adequabilidade para
medigao de temperaturas neste tipo de material, a sua menor inércia térmica, ideal para
registrar o aquecimento provocado por particulas micrométricas, como no caso da aspersio
de pos.

O micro computador utilizado para tratamento dos dados de temperatura for um PC-
AT-286-DX. Foi instalado neste micro computador um cartio conversor analogico-digital
STD-AQ5012, com 12 bits de resolugio. Este cartdio era dotado de 16 canais absolutos ou 8
canais diferenciais. O programa que acompanhava o cartdo era o programa AQ-5012 EXE,

versdo 1.00/1.05, fornecido pelo fabricante do cartio conversor. Para aquisi¢do e

processamento ou tratamento de dados (sinais) de temperatura, foi utilizado um programa
denominado SINAL, desenvolvido pelo Departamento de Engenharia MetalGrgica da
Universidade Federal de Minas Gerais. Os parimetros de controle introduzidos no
programa foram os seguintes:
-nimero de canais : 2
-pumero de pontos: 6000
-fator de compressdo: 5000
-atraso: 10
-ganho: 100
Estes pardmetros definem a quantidade de pontos a serem aquisitados e a
amplificacio do sinal elétrico recebido. Além dos equipamentos ja citados, houve a
necessidade de construgio de suportes especiais para a fixa¢do do pirdmetro oOtico e da
pistola de aspersdo, com regulagem de altura, posicionamento dos pés de sustentacio, giro e
nivelamento da base superior. As FIGURAS 19a ¢ 19b apresentam um esquema dos
suportes utilizados para a fixagdo do pirdémetro e da pistola, respectivamente.
Em fungio da reduzida dimensdo do termopar utilizado, com 0,1 mm de didmetro,
qualquer sistema convencional de fixagdo por soldagem foi descartado, pois haveria a

destrui¢do do proprio elemento, por fusdio. Por conseguinte, foi construido um dispositivo

para soldagem por descarga capacitiva, utilizando um banco de capacitores, com

capacidade de ajuste de até 16000 uF e 40 V, conforme esquema da FIGURA 20.
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o Paramontagem dabase.

FIG. 19a- Suporte fixacdo do pirbmetro FIG. 19b- Suporte fixa¢do da pistola

bkl 51 Chave 2 posigdes

52- Chave 6 posigtes

$3 a 57- Chave onfoff 2polos,
2 posighes

R1.100 ), 14 wat

01 Diedo IN4DO1, 240V

Z1 a CB. Capacitor eletrofitico
2200 pF- 40V

C7 e Co-idem 1100 p-
u-..._..f} PE. Posta givel com fusivel
200 mA

110 Yae

c1

TRANSFORMADR

ENTRADA 110 Ve
SAIDA 300 mA 15,20, 25, 30, 3540 Vae

FIGURA 20 - Esquema elétrico do dispositivo de soldagem por descarga capacitiva.,

Como acessorios, foram utilizados durante os experimentos, também, um termo-
higrometro de parede, colocado na cabina de aspersio térmica, para medicio da
temperatura ¢ umidade relativa do ar ambiental, durante o processo de execucio dos

revestimentos. Para a medicdo da espessura das camadas depositadas, utilizou-se um
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micrémetro com retorno automatico, com escala em milésimos de polegadas (mils) e
precisdo de 0,0001”. Para o jateamento abrasivo dos corpos de prova, antes da deposigio
dos pos, foi utilizado um equipamento de jato estacionario, instalado na empresa, adjacente

a cabina de asperséo.

3.4 - PROCEDIMENTOS OPERACIONAIS

3.4.1 - PLANEJAMENTO

Dentro dos objetivos preestabelecidos com a proposta de um novo sistema de

aplicagdio de revestimento cerdmico sobre substrato metdlico e na tentativa de se

correlacionar os resultados, entdo obtidos, com os sistemas “duplex”, tradicionalmente
utilizados na maioria das aplicaces de revestimentos ceramicos, foram definidos os

pardmetros de graduago dos revestimentos, conforme apresentado na TABELA 9.

TABELA 9 - Pardmetros de graduag@o dos revestimentos propostos

VARIAVEL ALTERNATIVAS (NIVELS)
TIPO DE BASE A-100% METALICA | B-50% METALICA | € -25 % METALICA
{la. camada) 50 % CERAMICA 75 % CERAMICA
QUANTIDADE CAMADAS 2 3 4
ESPESSURA TOTAL (um) 300 300 700

A escolha dos niveis levou em consideragdo a pratica usual, ou seja, procurou-se
uma aproximagdo dos valores usuais de quantidades de camadas e espessuras. No caso da
proporgdo de mistura metal-cerimica da primeira camada, ou camada de base, descartou-se
a opgdo da camada 100 % cerimica, a qual, obviamente, fugiria aos objetivos deste trabalho
de estudar a eficiéncia de camadas mistas metal-cerimicas entre o substrato e a camada
cerdmica de isolamento. A escolha das demais opg¢des de camada de base permite
evidenciar a influéncia da propor¢io de cerimica na mistura sobre as caracteristicas do

revestimento, como um todo.
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Foi definido, entdo, um planejamento experimental em fungio das duas fontes de
variabilidade (espessura e quantidade de camadas), com aleatorizacio baseada em um
“quadrado latino” (HOGG e LEDOLTER, 1992).

Com os dados da TABELA 9, montou-se, aleatoriamente, a seguinte matriz para os

tipos de camada de base:

ESPESSURAS (um) / =& 300 500 700
No. DE CAMADAS ¥ E |
5 foeanrararerne B .................... C .....................
...... 3 : B SO SN A
4 ............ C ................... A ......................... < .................... B .....................

onde A, B e C sdo os tipos de camadas de base, ou seja,
A = 100 % metalica
B =50 % metalica e 50 % cerdmica
C =25 % metalica e 75 % ceramica
Com esta distribuigdo, a matriz operacional para a realiza¢do dos revestimentos

passou a ser o seguinte:

ESPESSURA (um) / - | 300 500 700
No. DE CAMADAS % | ' :

2 100-0/150 50-50 / 250 2575 / 350
L 0007150 | 0-100 / 250 0-100 / 350
e VT T D — T TP
3 L 2575/100 10-90 / 150 50-50 / 250
L 0007100 | 0-100 / 200 0-100 / 200

" L 2080/70 | 75-25 /125 2575 /200
O H090/80 L S0S0/125 L 10-907150
0-100/80 . 0200/125 0-100 / 150
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As especificagbes dentro de cada segdo da matriz operacional ficam definidas pelo
tipo de base prevista, espessura e quantidade de camadas, procurando-se, sempre, aumentar
a propor¢do de cerdmica na mistura, até que se alcance a camada final, totalmente cerimica,
Desta forma, cada tipo de revestimento da camada de base (A, B e C) foi testado para as
trés espessuras e para as trés quantidades de camadas. Por exemplo, no quadro central,
definida a base com 25 % de metal ¢ 75 % de ceramica (tipo C), 3 camadas e espessura total
de 500 pm, foram aplicadas camadas na seguinte sequéncia;

-uma camada de base com 25 % de metal e 75 % de cerfimica (25-75), 150 pum de espessura
-segunda camada com 10 % de metal e 90 % de ceramica (10-90), 150 um de espessura

-uma camada final totalmente cerdmica (0-100), com 200 pum de espessura.

O mesmo procedimento vale para as demais opgles do quadro operacional.
Numerando os quadros internos, por opgio, de baixo para cima e da direita para a esquerda,
foi feita uma listagem do procedimento operacional, a qual orientou a execucio dos
revestimentos e a numeragio dos corpos de prova. Esta listagem ¢ apresentada na TABELA
10. Pela listagem observa-se que, por exemplo, o corpo de prova CP1, disco com 3 mm de
espessura, recebeu apenas uma camada de revestimento na proporgio de 50 % de metal e
50 % de cerdmica, com espessura de 200 um. Ja os corpos de prova CP 4 (disco de 3 mm) e
CP 4a, cilindro de ¢ 25 mm, com 25 mm de altura, receberam quatro camadas de
revestimento, sendo:

-1a. camada 50 % metal e 50% cerdmica, com 200 pum. de espessura
-2a. camada 25 % metal e 75 % cerdmica, com 200um. de espessura
-3a. camada 10 % metal e 90 % cerdmica, com 150 um. de espessura

~4a. camada 100 % cerdmica, 150 pum. de espessura, totalizando 700 um de revestimento.

3.4.2 - METODOLOGIA OPERACIONAL

Foram realizados alguns testes preliminares para ajustagem das variaveis de
processo a serem fixadas no experimento, Os fatores bésicos para a escolha das variaveis
foram as indicagBes tabeladas pelo fabricante para a aplicacio dos pds cerdmico e metélico,

individualmente, conforme apresentado no ANEXO 1. Apés os testes preliminares, foram



TABELA 10 - Listagem do procedimento operacional.
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1)

1a.
2a.
3a.
4a,

2)

1a.
2a.
3a.
4a.

3)

la.
2a.

3a.
4a.

4)

1a.
2a.
3a.

3)
la
2a

aplicacfo
aplicagio
aplicagdo
aplicagfio

aplicacio
aplicacio
aplicacio
aplicagdo

aplicacio
aplicagdo
aplicagio
aplicagdo

aplicaciio
aplicagio
aplicagfo

. aplicagiio
. aplicagio

a. aplicagdo

6)

Ia.
2a.
3a.

7)

la.
2a.

8)

la.
2a.

9)

Ia.
2a.

aplicacdo
aplicacio
aplicacio

aplicagfio
aplicagfio

aplicagio
aplicacfio

aplicagio
aplicagio

CP1
50-50

CPs
100-0

CPo
25-75

CP13
100-0

CPie6
25-75

CP19
50-50

CP22
25-75

CP24
50-50

CP26
100-0

v
CP2
50-50
25-75

CP6
100-0
75-25

CP10
25-75
20-80

CP14
100-0
50-50

CP17
25-75
10-90

CP20
50-50
2575

CP23
25-75
0-100

CP25
50-50
(-100

P27
100-0
0-100

v
CP3
50-50
25-75
10-90

A%
CP7
100-0
75-25
50-50

v

CPil
25-75
20-80
10-90

1%
CP1s
100-0
50-50
0-100
A\
CP18
25-75
10-90
0-100
\v/
CP21
50-50
25.75
0-100
O
CP22a
2575

O
(P24a
50-50

CP26a
100-0

v
CP4
50-30
25-75
10-90
0-100
A%
P8
100-0
75-25
50-50
0-100
\%
CP12
25-75
20-80
10-90
0-100
O
{Pi3a
1060-0

CPi6a
25-75

CP19a
50-50

CP23a
25-75
0-100

CP28a
30-50
0-100

CP27a
100-0
0-100

O
CPla
50-50

CP5a
100-0

CP9g
25-15

CPl5a
100-0
50-50
0-100

CP18a
25-75
10-90
0-100

CP21a
50-50
2575
0-100

0
CP4a cspessura
50-50 200 um
25-75 200 um
10-90 150 pm
0-100 150 pm
O
CP8a cspessura
100-0 125 pm
75-25 125 ym
50-50 125 um
0-100 125 um
O
CP12a espessura
25-75 70 pm
20-80 70 pm
10-90 80 um
0-100 80 pm
espessura
250 wm
250 um
200 um
espessura
150 um
150 um
200 pm
espessura
100 um
100 pm
100 1m
espessura
350 um
350 um
espessura
250 um
250 um
espessura
150 1um

150 um
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selecionados os pardmetros de aplicagdo, conforme apresentado na TABELA 11. Estes
par@metros satisfazem, praticamente, as indicagdes de ambas as tabelas dos diferentes pos,

cerimico e metalico, utilizados.

TABELA 11 - Parametros operacionais fixados para o experimento.

PISTOLA DE ASPERSAQ ALIMENTADOR DE PO

-TIPO: 9MB  -BICO:  GH-732 -UNIDADE: IMP

-PORTAPO: #2 ROLDANA: $-20 RPM

-ISOLADOR: TM50 -FLUXO GAS DE ARRASTE: 37

GAS ENERGIA
PRIMARIO -Ar - PRESSAO: 100 psi -AMPERAGEM DO ARCO: 500 AMP
- FLUXO: R0 SVOLTAGEM; 70 Volts BC
SECUNDARIO - H, - PRESSAQ: 50 psi
- FLUXO: 20
ASPERSAO

.DISTANCIA: 80 mm  -TAXA DE DEPOSICAQ: 2.4 ths/h
-EFICIENCIA DO DEPOSITO: 65 %
-VEL. DESLOCAMENTO (dispositivo): 0,10 m/s

O arrapjo fisico do experimento € esquematizado na FIGURA 21. O
posicionamento do pirdmetro, a 45 ° do eixo de aplicagdo dos pos, foi definido apés alguns
ensaios para verificagiio da influéncia da chama plasmica sobre a leitura da temperatura das
particulas atingindo o substrato, ou seja, como definido por SOLTER et al. (1992), sobre a
“transparéncia’ da chama plismica. Estes ensaios serfio descritos no capitulo seguinte, de
resultados.

A fim de facilitar a visualizagdo da situagdo real, é apresentada uma ilustracio
fotografica do equipamento e do arranjo fisico, através das FIGURAS 22 e 23,

respectivamente.



C.P.

Termapar
@ 25mm C.P. plano
l; - Interfaca PC
f AD 266
B0 mun :
! BOG mum
P/ifr&metm Monitar
Pistala
Fixa

FIGURA 21 - Arranjo fisico do experimento (esquematico). Medidas em mm.

FIGURA 22 - Equipamento de Aspersdo Térmica por Plasma. Unidade de
comando/controle {esquerda) e alimentador de pos (direita),
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FIGURA 23 - Arranjo Fisico do Experimento (real).

O pirébmetro PIROGRAF IS2-SP possui ajustagem manual do fator de emissividade
em fungfo das caracteristicas fisicas do objeto cuja temperatura se pretende medir. Foram
realizados alguns testes, com leituras de temperaturas em fornos de tratamento térmico,
para avaliagio da influéncia da regulagem do fator de emissividade sobre as temperaturas
lidas pelo aparelho. Como a faixa espectral ¢ estreita (0,6 a 1,1 mm de abrangéncia) devido
a0 foto elemento utilizado, torna-se possivel alcancar uma baixa dependéncia do fator de
emissividade. Chegou-se 4 conclusfio que um fator entre 0,15 e 0,25 levava a leituras
corretas pelo pirdmetro. Portanto, o pirdmetro foi regulado com um fator de emissividade
0,2, em concordancia com SOLTER et al. ( 1992) que, apoés diversos testes comparativos,
definiu um fator de emissividade de 0,17 para determinagfio de temperaturas em chapas de
ago e aluminio, utilizando pirémetro de radiacio infravermelho.

A aplicagiio dos revestimentos foi realizada como descrito a Seguir, para os nove
grupos de corpos de prova da TABELA 10

1- Inicialmente, realizava-se a limpeza e o desengraxe dos corpos de prova em

olugdo de tricloroetileno, para minimizar a influéncia de sujeira, 6leo ou outros elementos

indesejaveis.
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2- Imediatamente em seguida, era executado o jateamento dos corpos de prova,
utilizando-se como elemento abrasivo o6xido de aluminio triangular, 16x24 da
Carborundum. A pressdo de trabalho no jateamento era de 40 psi. A rugosidade média
conseguida era de 8,2 um (Ra).

3- Apés o jateamento, os corpos de prova eram posicionados no dispositivo de
movimentagdo, na quantidade prevista para o grupo em questio. E importante ressaltar que
eram posicionados dois corpos de prova cilindricos, para cada grupo, sendo um para
receber somente a camada de base e outro para receber o revestimento completo.

4- Sempre na mesma posi¢io do dispositivo, ou seja, no primeiro CP em disco do
lado direito, era soldado o termopar, na face posterior do disco, conforme ilustrado pela

FIGURA 24.

5- A seguir, realizava-se a limpeza, por ar comprimido, de todo o circuito de fluxo
de pds, ou seja, alimentador, mangueiras e pistola. Desta forma, era garantida a nfio
contaminagdo entre os pos e/ou misturas utilizados.

6- Entdo, era colocado no alimentador o p6 ou mistura a ser aplicado na camada, em

quantidade nunca inferior a 300 gramas, quantidade minima para suprir eficientemente o

alimentador.

FIGURA 24 - Termopar soldado no CP em disco.
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7- Na sequéncia, o equipamento de aspersdo era ligado e colocado para operar, 4
regulado, no automatico, com a pistola travada, sem fluxo de po.

8- Somente neste momento, o micro computador era ligado ¢ o programa de
aquisigdo preparado, devido 4 interferéncia da alta frequéncia na igni¢do do plasma, que
travava o programa.

9- Com o programa de aquisigdo ativo, a pistola era destravada e iniciava-se,
simultaneamente, a aspersdo da la. camada e a aquisi¢do dos dados de temperatura, do
pirdmetro e do termopar. A temperatura lida no pirémetro podia ser acompanhada pelo
mostrador digital, colocado proximo ao microcomputador.

10- Concluido o numero de passes previstos para aquela camada (funcio da

espessura da camada), encerrava-se a aquisicio. A pistola era travada e o sistema de
aspersdo desligado.

11- Executava-se, entfo, a medida da espessura da camada, com o uso do
micrometro, em todos os corpos de prova. Caso necessario, fazia-se o complemento da
espessura, antes da retirada dos corpos de prova. Os corpos de prova cilindricos eram, a
cada passe, rotacionados 90 °, para garantia da homogeneidade da espessura do
revestimento, em toda a area de aplicagdo, necessaria aos ensaios de adesdo/coesdo.

12- Alcancada a espessura prevista para a camada, eram retirados, sempre, um
corpo de prova em disco e um cilindrico, garantindo a possibilidade de verificagio e analise
das camadas intermediérias componentes dos revestimentos.

13- Em seguida, o po era retirado do alimentador e o sistema de alimentacio era
limpo com ar comprimido filtrado, eliminando a possibilidade de contaminacio.

14- Limpo o sistema, era colocado no alimentador o p6 ou mistura previsto para a
2.a camada, sendo repetidos, entdo, os itens de 7 a 14 e assim sucessivamente até a
conclusdo do revestimento total, com a retirada do 20. corpo de prova cilindrico e do corpo
de prova em disco, onde estava fixado o termopar.

Convém salientar que ndio houve alteragdo de posicio do dispositivo de

movimentacdo no eixo “Y”, ou seja, os revestimentos foram sempre executados na largura

de abrangéncia do “spray”, em torno de 20 a 25 mm (faixa Gtil do revestimento), garantindo

uma homogenetdade nesta regido, quanto a sobreposicio de passes.
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3.5 - ANALISES, ENSAIOS E MEDIDAS

Concluida a realizagdo dos revestimentos nos corpos de prova, foram iniciados os
ensaios, analises e medidas para avaliagfo das propriedades dos mesmos. As caracteristicas

dos trabathos executados sdo descritas a seguir.

3.5.1 - DUREZA
Inicialmente, foram realizadas medidas de macrodureza em todos os corpos de
prova planos (discos),seguindo a orientacio da American Welding Society (AWS, 1985)

que determina escala Rockwell 15N como a mais apropriada para revestimentos na faixa de

espessuras aqui executada. Os procedimentos do teste seguiram as especificagdes da Norma
ASTM - E18-84 (Rockwell Hardness and Rockwell Superficial Hardness of Metallic
Materials). A conversdo de medidas de macrodureza da escala Rockwell 15N para a escala
Rockwell C, apresentada no capitulo de resultados, foi realizada de acordo com a Norma
ASTM -E-140-84 (Standard Hardness Conversion Tables for Metals).

Foram realizadas, em cada corpo de prova, dez medidas, conforme esquematizado
na FIGURA 25. O valor apresentado nos resultados € o valor da media aritmética das dez

leituras. Foi utilizado para a medi¢io um durdmetro Panambra- Modelo PANTEC- RBS-
M.

LC_

FIGURA 25 - Distribuigdo tipica das medidas de macrodureza Rockwell 15N
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3.5.2 - ENSAIO DE ADESAQO POR TESTE COM FITA

Um dos métodos utilizados para a medida de adesio do revestimento , conforme a
American Welding Society (AWS, 1985) ¢ definida na Norma ASTM - D3359,“Standard
Methods for Measuring Adhesion by Tape Test”, sendo designado para revestimentos na
faixa de adesdo de até¢ 6 MPa. Este método consiste na marcagio de um padrfo com corte
em “X” sobre o revestimento, sobreposto por uma fita adesiva que é, posteriormente,
“arrancada”, com um Unico golpe. Dependendo da area do material de revestimento que é
destacada pela fita a adesfio é avaliada, de forma qualitativa. A avaliacéo ¢ feita de acordo
com a norma, com o use de um estereoscopio com aumento de 10 vezes.

O teste fot aplicado como uma avaliacdo preliminar da condicdo dos revestimentos
obtidos nos experimentos. A fita adesiva utilizada para os testes foi uma fita filamentosa
SCOTH-880 da 3M, com 12 mm de largura e dorso de poliester. A resisténcia a tracdo da
fita era de 66,6 g/mm de largura. A norma exige uma resisténcia minima de 40+ 2.8 g/mm
de largura. Os cortes (método “A” da norma} no revestimento foram realizados com disco
de corte de I mm de largura, em fungdo da dificuldade de“riscar” o revestimento cerimico
com elementos cortantes. Um esquema da forma do corte ¢ apresentado na FIGURA 26.

A FIGURA 27 ilustra, fotograficamente, o corte realizado em um corpo de prova.

CORTES

_ c

FIGURA 26 - Esquema do corte do revestimento para teste de adesdo com fita.
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FIGURA 27 - Tlustragdo do corte no revestimento para ensaio de adesfo com fita.

Estes testes foram realizados em seis corpos de prova, com espessuras e
revestimentos variados. Visto nfo ter havido nenhum destacamento em nenhum dos corpos
de prova, o teste foi considerado inadequado para o tipo de revestimento em questdo.
Aparentemente, o teste se apropria a materiais com menor nivel de aderéncia ou coesdo, do

tipo de tintas, vernizes e plasticos aplicados sobre metais.

3.5.3 - ENSAIO DE ADESAO / COESAO COM ADESIVO EPOXI

Os corpos de prova cilindricos (¢ 25 x 25 mm) foram utilizados nos ensaios de
adesdo/ coesfio do revestimento, de acordo com a norma ANSI- ASTM -C633-79
(Adhesion or Cohesive Strength of Flame-Sprayed Coatings). Este ensaio prevé a jungdo do
corpo de prova com uma contra-parte, de mesmas dimensdes em ago 1020, Para a jungo é

utilizado um adesivo epoxi. Apds a cura do adesivo, 0 conjunto montado é tracionado até
que ocorra a separagdo. Avalia-se, entfio, a adesfio do revestimento e a regifo da fratura.
Para tanto, foi necessario confeccionar um dispositivo de compensagio para 08 ensaios,

conforme definido na norma, o qual ¢é ilustrado pela FIGURA 28.
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VISTA DA
MOHTAGEM

COBERTHRA .|
ASPERGIDA

FIGURA 28 DlSpOSIthO de compensag:ao para tracwnamento no ensaio -ASTM C633
(medidas em mm) FONTE: ANSVASTM-C633-79

Os corpos de prova tiveram que sofrer usinagem para confecgdo de uma rosca

interna, como ilustrado na FIGURA 29, em conformidade com o especificado na norma.

— tam 'hga;tiamsca".;-j-

o 'fﬁeuam Ear perpen—
.;"*_o_iscuia_ras LOma
lifiba: de centry: da
rosce dentto de
: matnieranc;a da:

FIGURA 20 - Desenho para exeougao de rosca interna- Ensaio ASTM-CG633 (medidas nao
especificadas estdio em mm) FONTE: ANSI/ASTM- C633-79
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Vale novamente salientar que a usinagem interna destes corpos de prova em Inconel
718 foi, assim como o proprio corte das pecas, uma tarefa bastante dificil. Esta usinagem
foi executada em uma ferramentaria, fabricante de dispositivos e ferramentas especials para
méquinas-ferramenta, utilizando uma ferramenta especialmente desenvolvida para este fum.

O adesivo utilizado foi um adesivo epoxi Scoth Weld- DP-460 da 3M, de dois
componentes, curado a temperatura ambiente. A resisténcia nominal ao cisalhamento do
adesivo era de 4500 psi ( 31 MPa). Os cilindros de ago 1020 eram posicionados
verticalmente e era aplicado na sua superficie o adesivo, utilizando-se aplicador e bico
misturador especifico. A camada aplicada era de, aproximadamente, 2 mm de espessura.

Em seguida, o corpo de prova era posicionado sobre o cilindro, concentricamente, sendo

mantido assim até a cura parcial (60 min). Com este procedimento, garantia-se uma pressao

na juncio de 0,2 g/mm’ (0,00196 MPa). O excesso lateral de adesivo escorria, por
gravidade, da regido da junta, nio interferindo nos testes. Us ensaios de traglo eram
realizados ap6s 160 hs, garantindo a cura total do adesivo. A FIGURA 30 ilustra a fixac8o
dos corpos de prova no dispositivo de compensagio, durante 0 ensaio.

Os ensaios de tragio foram realizados em um equipamento KRATOS, utilizando
carga nominal de 3000 Kg e taxa de deslocamento de 0,02 mm/s. A FIGURA 31 ilustra o
equipamento utilizado .

Apbs o rompimento , na regido do revestimento/adesivo, os corpos de prova e as
contra-partes de ago eram separados e acondicionados para analise posterior da regido de
fratura. A carga maxima registrada era dividida pela area da sego transversal dos corpos de
prova, para defini¢do da resisténcia adesiva/ coesiva. A analise da regido de fratura era feita

com o uso de um estereoscOpio, com aumento de até 50 vezes.
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FIGURA 31 - Equipamento KRATOS executando ensaio de adesfo - C-633
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3.5.4 - METALOGRAFIA

A retirada das amostras dos corpos de prova para metalografia e para difragio de
raios x foi realizada conforme esquema apresentado na FIGURA 32. O corte foi realizado
em um cortador de amostra tipo “cut-off”, com disco diamantado de I mm de espessura. O
sentido de rotagfio na entrada do disco foi, sempre, contra o revestimento, a fim de evitar o

destacamento ou avaria na camada revestida (BLANN, 1991},

e iAo e e

FIGURA 32 - Esquema de retirada das amostras para analises metalograficas e difraggo.

As amostras posigio 1 e 2 da FIGURA 32, foram, entdo, embutidas em baquelite
(moldagem por compressdo). Foram realizados alguns embutimentos com resina epoxi, a
temperatura ambiente, sem pressdo. Apos comparagdo de eficiéncia e tempo de execugio,
optou-se pelo embutimento em baquelite, com tempo de aquecimento de 6 minutos. Depois
de embutidas, as amostras foram polidas metalograficamente, na seguinte sequéncia
(BLANN, 1991}

-Desbaste planar com disco diamantado de 8”7 x 45um, modelo ultra-preparacédo, durante
2 minutos, lubrificado com agua.

-Desbaste intermediario com disco diamantado 87 x 15 um, modelo ultra-preparagio.
durante 4 minutos, lubrificado com agua.

-Desbaste de acabamento em pano com pasta de diamante de 6 pm, durante 4 minutos.

-Acabamento final em pano com pasta de diamante de ! pim, por 3 minutos.
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Foram realizados alguns ataques com glyceregia nas amostras. Porém, para

utilizagdo nos ensaios preferiu-se utilizar as amostras “como polidas”.
3.5.5 - ANALISES

3.5.5.1 - MICROSCOPIA OTICA

Todas as amostras da posi¢ao 1 (FIGURA 32) dos corpos de prova foram analisadas
em um banco metalografico Carl Zeiss, modelo NEOPHOT-32, tipo invertido, com

capacidade de ampliagio de 10 a 2000 vezes. Foram realizadas medidas das espessuras dos

revestimentos, sendo apontadas cinco medidas para cada amostra. Procurou-se verificar a

microestrutura do revestimento e da interface metal-cerdmica e os defeitos de formagéo.

Foram realizadas imagens fotograficas das amostras e interfaces.
3.5.5.2 - MICROSCOPIA ELETRONICA

Todas as amostras da posi¢io 2 ( secdo transversal, FIGURA 32) e posigiio 4 (vista
de topo, FIG. 32) dos corpos de prova foram analisadas em um microscopio eletronico de
varredura JEOL - JXA -840-A, com sistema de micro-analise por energia dispersiva. Foram
realizadas imagens normais por elétrons secundarios e imagens de raios x, além de anélises
semi-quantitativas. O didmetro médio do feixe incidente foi de 2um. Procurou-se analisar
a morfologia da superficie, a microestrutura e a concentragdo dos elementos, além da
distribuicdo e grau de mistura metal-ceramica depositada. As andlise semi-quantitativas
varreram toda a area de revestimento na sec¢io transversal dos corpos de prova (pos. 2),
num total médio aproximado de 6 mm”. A varredura para as amostras de topo (pos. 4) foi
de 4.8 mm®, total de 10 leituras de 0,8 x 0,6 mm, numa ampliagio de 140 vezes (no

monitor).
3553 - ANALISE DE IMAGEM

Todos os corpos de prova da posigdo 1 (FIG. 32) foram analisados em um

equipamento analisador-quantificador de imagens, composto de um microscopio LEITZ-
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DM RX, visor SONY Triniton, microcomputador Gateway 2000 - P4D-100, utilizando um
“software” MOCHA IMAGE ANALISES para Windows da Jandel Scientific, 1993 O
principal objetivo foi quantificar o grau de mistura metal-cerdmica nas amostras e a
quantidade de defeitos. Todas as amostras foram analisadas como polidas, sem ataque. A

, ‘e - (- 2 L g ..
area total de analise foi, em média de 3 mm”, com uma média de 10 medi¢des para cada

amostra.

3.5.5.4 - DIFRATOMETRIA DE RAIOS X

Todas as amostras da posicdo 3 (FIG. 32) foram analisadas por difracdo de raios x,

com o objetivo de verificar a composicio de fases nos revestimentos. As amostras néo
sofreram qualquer tratamento especial para o ensaio. Foram realizados, também, ensaios de

difragio com amostras originais dos pds metalico e cerdmico utilizados, para auxilio nas

analises posteriores. Os ensaios ocorreram com as seguintes caracteristicas:

-Tensdo e corrente no feixe: 30 KV e 15 mA
-Velocidade de varredura: 26/min e 6/cm
-Comprimento de onda: Mo Ko

~Varredura - 26 [10 a 90°]

-Contagem maxima: 5 Kcps

A 4rea total analisada, para cada corpo de prova, foi de 440 mm” (4rea total da

posi¢do 3 na FIGURA 32).
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4 - RESULTADOQOS OBTIDOS

4.1 - INTRODUCAO

Neste capitulo serdo apresentados os resultados obtidos nos diversos testes, ensaios
e medidas realizados, em conformidade com a metodologia descrita no capitulo anterior. A
apresentacdo estd na mesma ordem de explanagdo dos diversos ensaios no capitulo

precedente.

4.2 - DUREZA DOS REVESTIMENTOS

Nas TABELAS 12, 13 e 14, abaixo, so apresentados os resultados dos valores
medidos de dureza superficial, categorizados pelo tipo de base utilizada. As tabelas
mostram, adicionalmente, os valores das espessuras e nimero de camadas nominais de cada

corpo de prova, com o intuito de auxiliar nas anlises posteriores.

TABELA 12 -- Resultados de Dureza Superficial - Base 25-75

No. CORPO DE PROVA| ESPESSURA (pum) No. CAMADAS DUREZA (HRC)
CP 09 70 1 19,0
CP 10 140 2 243
CP 1l 220 3 222
CP 12 300 3 15,7
CP 16 150 i 8.5
CP 17 300 2 384
CP 18 500 3 31,7
CP 22 330 ] 36.2
CP 23 700 2 313
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TABELA 13 - Resultados de Dureza Superficial - Base 50-50

No. CORPO DE PROVA|  ESPESSURA (pm) No. CAMADAS DUREZA (ARC)
CP 01 200 1 326
CP 02 400 ) 27,5
CP 03 550 3 39.4
CP o4 700 ) 271
CP 19 100 i 15,5
CP 30 200 2 8.4
CP 21 300 3 317
CP 24 250 1 3.6
CP 25 500 7] 30,3

TABELA 14 - Resultados de Dureza Superficial - Base 100-0

No. CORPODEPROVA] ESPESSURA (um) No. CAMADAS DUREZA (HRO)
CP 05 123 1 227
CF 06 750 2 741
CP 07 373 3 137
CP 08 500 i 357
CP 13 750 1 205
CP 14 500 2 37.8
CP 15 700 3 356
CP 26 150 1 31.0
CP 27 300 2 292

As FIGURAS 33, 34 e 35, a seguir, mostram graficamente os dados das TABELAS
12, 13 e 14, respectivamente, relacionando os valores de dureza com as espessuras dos

revestimentos.

40 .
35 4
30 4

25 4

DUREZA (HRC)
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fw=]
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70 140 150 220 300 300 350 500 700
ESPESSURA (um}

FIGURA 33 - Dureza em fungdo da espessura - Base 25-75
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FIGURA 34 - Dureza em fun¢io da espessura - Base 50-50
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FIGURA 35 - Dureza em funcfo da espessura - Base 100-0

Os graficos das FIGURAS 36, 37 e 38, a seguir, relacionam os valores de dureza

com as quantidades de camadas dos revestimentos, separadas por tipos de base.

DUREZA (HRC)

10 &

1 1 1 2 2 2 3 3 4
QUANTIDADE DE CAMADAS

FIGURA 36 - Dureza em funcio do nimero de camadas-Base 25-75
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FIGURA 37 -Dureza em funcéo do nimero de camadas - Base 50-50

15 1

DUREZA (HRC)
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FIGURA 38 - Dureza em fungdo do ntmero de camadas - Base 100-0
4.3 - ADESAC DOS REVESTIMENTOS

Os resultados do ensaio de adesdo sdo apresentados nas TABELAS 15, 16 e 17, para

cada tipo de base, separadamente. Como nas tabelas anteriores, os valores da espessura

nominal e numero de camadas sdo adicionados para facilitar analiges posteriores.
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TABELA 15 -- Resultados de Adesiao CP’s cilindricos - Bage 25-75

No. CORPO DE | ESPESSURA (pm) | No. CAMADAS | ADESAG (MPa)
PROVA
CP 09 70 1 19,5
CP 12 300 4 14,0
CP 16 150 1 31,3
CP 18 500 3 16,8
CP 22 350 T 12,7
CP 23 700 2 11,7

TABELA 16 - Resultados de Adesdo CP’s cilindricos - Base 50-50

No. CORPO DE | ESPESSURA (um) | No. CAMADAS | ADESAG (MPa)
PROVA
CP 01 200 0 20.89
CP 04 700 4 8.82
CP 19 100 i 12,5
CP 21 300 3 13,5
CP 24 750 I 7.9
CP 25 500 p) 19.4

TABELA 17 - Resultados de Adesio CP’s cilindricos - Base 100-0

No. CORPODE | ESPESSURA (um) | No. CAMADAS | ADESAQ (MPa)
PROVA
CP 05 125 I 33,8
CP 08 500 4 16,6
CP 13 250 1 18,2
CP 15 700 3 30,43
CP26 150 I 38,7
CP 27 300 2 36,11




As FIGURAS 39, 40 e 41 mostram, graficamente, os resultados de adesdo em

fun¢do da espessura para cada grupo de CP’s, por tipo de base.
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FIGURA 39 - Adesdo em funcfio da espessura - Base 25-75
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FIGURA 41 - Adesdo em fungio da espessura - Base 100-0



72

As FIGURAS 42, 43 e 44 correlacionam, para cada tipo de base, os resultados de

adesfio em funcdo do nimero de camadas dos revestimentos.

ADESAD (MPa)

1 1 1 2 3 4
QUANTIDADE DE CAMADAS

FIGURA 42 - Adesdo em funcio da quantidade de camadas - Base 25-75
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FIGURA 43 - Adesdo em funcdio da quantidade de camadas - Base 50-50
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FIGURA 44 - Adesdo em funcdo da quantidade de camadas - Base 100-0
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Os resultados das analises realizadas sobre as superficies de fratura dos CP’s
cilindricos, rompidos no ensaio de ades@o, sio apresentados nas Tabelas 18, 19 e 20, por
tipo de base. A informagio contida nas tabelas ¢ a localizagdo da fratura no revestimento,
sendo apontado, apenas, a regifio percentualmente mais afetada e este valor percentual, o
qual foi obtido por medicdo direta sobre a superficie fraturada. Os valores de adesfo,

quantidade de camadas e espessuras nominais sdo adicionados as tabelas para possibilitar

analises posteriores.

TABELA 18 - Analise local de fratura / valor de adesdo - Base 25-75

No. CP | ESP.(3um) | No. CAM., | ADESAO (MPa) ANALISE LOCAL FRATURA

CP 09 70 1 19,5 INTERFACE SUBSTRATO-BASE - 80 %

CP 12 300 4 14,0 INTERFACE SUBSTRATO -BASE - 50 %

CP 16 150 1 313 INTERFACE SUBSTRATO-BASE - 60 %

CP 18 500 3 16,8 INTERFACE la.-2a. CAMADA - 50 %

Cp22 350 1 12,7 CAMADA BASE - 70 %

CP23 700 2 11,7 INT.SUBSTR.-BASE -40 % / CAMADA BASE 40%
TABELA 19 - Analise local de fratura / valor de adesdo - Base 50-50

No. CP | ESP.(.an) | No, CAM. | ADESAO (MPa) ANALISE LOCAL FRATURA

CP 01 200 1 20,89 INTERFACE SUBSTRATO-BASE - 90 %

CP 04 700 4 882 INTERFACE SUBSTRATO -BASE - 60 %

CP 19 100 13 12,5 INTERFACE SUBSTRATO-BASE - 80 %

CP21 300 3 13,5 INTERFACE 2a.-3a. CAMADA - 50 %

CP 24 2350 i 17,9 INTERFACE SUBSTRATO-BASE - 70 %

CP 25 300 2 19.4 INTERFACE SUBSTRATO-BASE - 70 %
TABELA 20 - Analise local de fratura / valor de adesio - Base 100-0

No. CP | ESP{um) | No.CAM. | ADESAQ (MPa) ANALISE LOCAL FRATURA

CP O3 125 1 338 INTERFACE SUBSTRATC-BASE - 70 %%

CP 08 500 4 16.6 INTERFACE 2a.-3a. CAMADA - 50 %

Cp 13 250 l 18,2 ADESIVO EPOXI

CP 15 T00 3 30,43 INTERFACE la.-2a. CAMADA - 80 %

CP 26 150 I 387 INTERFACE SUBSTRATO-BASE - 60 %

CP 27 300 2 36.11 INTERFACE SUBSTRATO-BASE -60 %
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As Figuras 45, 46 e 47 ilustram, fotograficamente, as superficies de fratura dos CP’s
testados, para cada tipo de base, de acordo com as TABELAS 18, 19 e 20,

respectivamente. As fotografias estdo em escala original, 1:1.

CP-12-A CP 22-A

CP 16-A CP 18-A | CP 23-A

FIGURA 45 - Superficies de fratura - EnsaioASTM- C-633 - Base 25-75
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CP 1-A CP 4-A

CP 19-A CP 21-A CP 25-A

FIGURA 46 - Superficies de fratura - Ensaio ASTM- C-633 - Base 50-50
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CP 5-A CP 8-A CP 26-A

CP 13-A CP 15-A CP 27-A

FIGURA 47 - Superficies de fratura - Ensaio ASTM- C-633 - Base 100-0
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4.4 - MICROSCOPIA OTICA

A TABELA 21 apresenta os valores das medidas de espessura dos corpos de prova.

TABELA 21 - Medidas de espessura dos corpos de prova planos

No.CP | ESP. (um) | ESP. NOMINAL| VAR, | No. CP | ESP. (um) | ESP.NOMINALTVAR
MEDIDA (um) % MEDIDA (um) %
CP 01 168 200 - 16.0 CP 15 760 T 8.5
CP 02 420 400 3.0 CP 16 150 150 ]
CP 03 620 550 12.7 Ccr 17 330 300 10.0
CP {4 810 700 157 CP 18 570 500 14.0
CP 05 150 125 200 | CP1Y 120 100 200
CP 06 310 250 24.0 CP 20 240 200 20.0
CP 07 408 375 38 CcPr21 310 300 3.3
CP 08 580 500 16.0 CP22 376 350 57
CPOY 80 70 14.2 CP 23 830 700 185
CP 10 170 140 314 | cPa4 280 330 2.0
CP 11 770 330 327 | CP23 510 500 7.0
CP 12 345 300 15.0 CP 26 190 150 26.6
CP 13 320 250 28.0 CP27 340 300 13.3
CP 14 640 500 280 - - - -

A TABELA 21 inclui, ainda, os valores nominais de espessuras definidos para cada
corpo de prova, bem como as variagdes percentuais dos valores medidos em relagio aos
valores nominais.

As FIGURAS 48, 49 e 50 trazem ilustragBes fotograficas de segdes transversais dos
corpos de prova CP 11, CP 04 e CP 08. Estes corpos de prova sio representativos de
revestimentos com bases 25-75, 50-50 e 100-0, respectivamente. De maneira geral, as

regides mais claras representam as regides metélicas, sendo visualizado na parte inferior o

metal do substrato.
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FIGURA 48 - Segéo transversal do CP 11, com 3 camadas (base 25-75), mostrando desde o

metal do substrato (parte inferior) até a Gltima camada com composi¢do nominal 10-90,

FIGURA 49 - Secdo trangversal do CP 04, com 4 camadas (base 50-50), mostrando desde o

metal do substrato (parte inferior) até a camada externa totalmente cerimica



74

o

\
& >’-

e
N
gg? %\fm

FIGURA 50 - Segfio transversal do CP 08, com 4 camadas (base 100-0), mostrando desde o
metal do substrato, na parte inferior, até a Gltima camada totalmente cerdmica.

A FIGURA 51 mostra a inferface entre a primeira e a segunda camada (Base 100-0 /

camada 75-25) do CP 08. As regiBes mais claras sdo as regifes metalicas.

FIGURA 51- Segdo transversal CP 08 - Interface camada de base 100-0 com camada 75-25
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A FIGURA 52 mostra a interface entre a camada de base e o substrato do CP 04. As

regiGes mais claras sfo as regides metalicas.

FIGURA 52 - Seg@o transversal do CP 04 - Interface substrato / camada de base 50-50.
4.5 - MICROSCOPIA ELETRONICA

A TABELA 22 traz os resultados do grau de mistura metal-ceramica depositada, de
acordo com as analises realizadas por energia dispersiva, nas se¢des transversais dos corpos
de prova. Como ja verificado em outras tabelas, sfo adicionados as espessuras nominais e
as quantidades de camadas dos corpos de prova na tabela, para auxiliar analises posteriores.
Os corpos de prova estdo agrupados na tabela por tipo de base. A TABELA 23 traz os
resultados das mesmas analises realizadas nas amostras de “topo”dos corpos de prova. O

procedimento para constru¢do da tabela é o mesmo da anterior. Nas duas tabelas sfo

apontadas as variagOes percentuais em relacio aos valores nominais previstos.



81

TABELA 22 - Anéalise do grau de mistura metal / ceramica - Se¢do Transversal

No. CP | ESPESSURA No. DE. COMPOSICAQ COMPOSICAO (%) VARIACAO
{um} CAMA- PREVISTA (%) ENERGIA DISPERSIVA (%)
DAS (Metal-Cerimica) (Metal-Ceriimica)
BASE 25-75
CP 0% T0 i 25 - 75 449 - 951 20,1
cr iz 300 4 13,5 - 86,5 9.2 - 91,8 473
CP 16 150 1 25 - 75 152 ~ 84,8 9.8
CP 18 500 3 10,5 - 89,5 23- 977 8.2
Cp22 350 1 25 - 75 323~ 677 7.3
CP 23 700 2 12,5 - 8715 16,8 - 83,2 473
BASE 50-50
CP 01 200 1 50 - 50 56,8 - 43,2 .8
CP 04 700 4 235 - 76,5 36,3 -~ 637 12,8
CP 19 100 1 30 - 30 457 - 54.8 iR
CP21 300 3 25 - 15 334 - 66,6 8.4
CP24 250 1 50 - 50 179 - 821 32.1
CP25 500 2 25 . 75 23,9 - 76,1 1,1
BASE 1000
CP 05 125 1 100 - O 100 - O 0
CP 08 500 4 56,2 - 43,8 349 - 651 21,3
CP13 250 1 100 - 0 100 - 0 0
CP 15 700 3 535 - 46.5 40.1 - 59,9 134
CP 26 150 1 100 - 0 00 -0 0
Cp 27 300 2 50 - 50 349 - 65,1 15.1
TABELA 23 - Analise do grau de mistura metal / ceramica - Topo
No. CP | ESPESSURA | No. DE COMPOSICAO COMPOSICAO (%) VARIACAQ
(pm) CAMA PREVISTA (%) ENERGIA DISPERSIVA (%)
DAS (Metal-Ceramica) (Metal-CerAmica)
BASE 25-75
CpP 09 70 1 25 -75 12.9-87.1 12.1
CP 10 140 2 20 - 80 36,7 - 63,3 16,7
CP11 220 3 10-90 0,2-998 9.8
cr17 300 2 10 -90 2-98 8
CP22 350 1 25-73 12,5 -87.5 12,5
CP 23 TOO0 2 0~ 1060 48-952 4.8
BASE 50-50
CP19 100 1 30 - 50 35.3 - 74,7 24,7
CP 20 200 2 25-775 226774 9.6
CP 21 300 3 0 - 100 6.9 -93.1 6.9
BASE 1000
CP 065 125 1 106 -0 166 -0 0
CP 06 250 2 75-25 78,3-21,7 33
CPO7 375 3 50 - 50 74.1-254 24,6
CP 08 500 4 0~ 100 (- 100 0
CP 13 250 i 100 -0 100 -0 0
CP 27 300 2 0-100 0.6-994 0.6
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As FIGURAS 53, 54 e 55 s#o representativas das imagens normais das secdes
transversais, realizadas por eletrons secundéarios e imagens de raios x dos elementos e
Niquel e Zirconio, para os corpos de prova com bases 50-50, 25-75 e 100-0,

respectivamente.

(b)

FIGURA 53 - Sego transversal (lado esquerdo) e imagens de raios x (lado direito) de Ni
(a) e Zr (b) - CP com base 50-50
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FIGURA 54 - Secho transversal (a) e imagens de raios x de Ni (b) e Zr (¢) - CP com

base 25-75
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FIGURA 55 - Secdo transversal (a) e imagens de raios x de Ni (b) e Zr (c¢) - CP com
base 100-0
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As FIGURAS 56 a 59 mostram imagens normais por eletrons secundarios
realizadas nas amostras de topo dos corpos de prova. A FIGURA 56 é representativa dos
corpos de prova com base 25-75, mostrando os CP’s 16 (a), 17 (b) e 18 (c), que equivalem
ao grupo 5 da TABELA 10 (Listagem do procedimento operacional). Apesar da dificil
visualizagdo com a ampliagdo apresentada, o aumento da quantidade de cerAmica diminui a

incidéncia de areas completamente fundidas (espalhadas), O CP 16 tem 75 % de cerdmica e

0 CP 18 tem 100 % de cerdmica.

(a)

b - . m
v 4270 1086m WD33

FIGURA 56 - Vista de topo de corpos de prova com base 25-75 - (a) CP 16, (b) CP 17
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cont. FIGURA 56 - Vista de topo de corpos de prova com base 25-75 - (¢) CP 18

A FIGURA 57 mostra os CP’s 1, 2, 3 e 4, representativos dos corpos de prova com
base 50-50, que equivalem ao grupo 1 da TABELA 10. A observaciio anterior também
pode ser feita, neste caso. O CP 1 tem 50 % de cerfimica, o CP 2 tem 75 %, o CP 3 tem 90

Y% eo CP4é 100 % cerdmico,

(a) (b)
FIGURA. 57 -Vista de topo de corpos de prova com base 50-50 - (a) CP 1, (b) CP 2
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cont. FIGURA 57 ~Vista de topo de corpos de prova com base 50-50 - (¢) CP 3, (d) CP 4

As FIGURAS 58 e 59 sfo representativas dos corpos de prova com base 100-0.
Nestas figuras sio mostrados, respectivamente, os CP’s 5, 6 e 7, 8 que equivalem ao grupo
2 da TABELA 10. Neste caso, a quantidade de areas fundidas aumenta do CP 5 (FIG. 58 a,
100 % metalico) para o CP 6 (FIG. 56 b, com 75 % de metal) e até o CP 7 (FIG. 59 a, com
50 % de metal), em fungdo, provavelmente, da refusio do metal depositado, a cada passe.
No CP 8 (FIG. 59 b, 100 % cerdmico), volta a ocorrer a redugio de areas fundidas, como

nos casos anteriores.
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FIGURA 59 - Vista de topo dos corpos de prova com base 100-0 - CP 7 (a) e CP 8 (b)
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A TABELA 24 mostra o resultado da quantificagdo do grau de mistura metal-

cerimica nas amostras dos revestimentos, realizadas com a utilizagio do software

“MOCHA”. Sio adicionados os valores de espessura e quantidade de camadas dos corpos

de prova, assim como a composi¢do prevista da mistura, para facilidade de analise

posterior. Como nas demais tabelas, os corpos de prova estfio agrupados por tipo de base.

"

TABELA 24 - Analise do grau de mistura metal-cerdmica com software Mocha

No. CP | ESPES. | No. DE. COMPOSICAD COMPOSICAO ANALISE | VARIACAO
{pm) CAMA- PREVISTA (%) (Metal- DE IMAGEM (%) (%o)
DAS Cerdmica) (Metal-Cerdmica)
BASE 25-73
CP 09 T 1] 25 - 73 12 - 88 13
CP12 300 4 13,5 - 86,5 158 - 84,2 23
CP 16 150 i 25 - 75 16,9 -~ 83,1 3,1
CP 18 500 3 10,5 - 89,5 291 - 709 18,6
Cp22 350 | 25 - 75 16,3 - 837 8.7
CP 23 T00 2 12,5 - 87,3 16,8 - 832 4,3
BASE 50-50
CP 01 200 1 50 - 50 18,1 - 81,9 319
CP 04 T00 4 23,5 - 76,5 17,7 - 823 5.8
CP19 100 | 50 - 30 29,2 - 70.8 20,8
Ccr2l 300 3 25 -~ 75 198 - 802 3,2
CP24 250 1 50 - 30 56,5 - 43,5 6,5
CP2s 500 2 25 - 75 524 - 4756 274
BASE 100-0
CP 05 125 1 1060 - 0 100 - 0 0
CP 08 500 4 56,2 ~ 43.8 333 - 467 2.9
CP 13 250 i 1006 - 0 100 - 0 0
CP 15 700 3 53,5 - 46,3 72,77 - 273 19.2
CP 26 150 I 100 - 0 100 - 0 0
CP 27 3400 2 50 - 30 473 - 527 2.7

4.7 - DIFRATOMETRIA DE RAIOS X

A composigdo de fases dos revestimentos nos diversos corpos de prova foi analisada

por difracdo de raios X e os resultados sdo apresentados na TABELA 25. Sio relacionados

os elementos/ fases componentes em ordem de maior intensidade de pico, diminuindo a

intensidade no sentido esquerda - direita. S8o adicionadas as espessuras e quantidades de

camadas de cada corpo de prova, como também o resultado das analises dos pos originais,
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para auxilio nas anélises subsequentes. Os corpos de prova estdo agrupados por grau de

mistura metal-cerimica nominal. Os difratogramas originais das bases de cada grupo da

TAB. 10 estdo apresentados no ANEXQO 2.

TABELA 25 - Distribuigio elementos/fases componentes na analise por difragiio de raios x

No. CP (ESP). No.CAM. ELEMENTOS/FASES COMPONENTES (= menor intensidade =)
pm
PO METALICO Cr Ni Al
PO CERAMICO Zr0, (T | Zr0(MY | Y40,

MISTURA 100-0

CPO5 125 1 Cr Ni

CP 13 250 1 Cr Ni

CP26 | 150 l Cr Ni
MISTURA 75-25

CP 06 250 2 I Cr I Ni [ Zr0, (T ] 210, () l ZrO(M) l AINi
MISTURA 50-50

CP 01 200 1 Zr0, (M) Cr Ni Zr, (Cy | Zros(M) | AING Y05

CP Q7 375 3 Cr Zr0, (T) Ni 20, (O] Zr0, (Y] AING Y,0,4

CP 14 300 2 Cr Zr0, (T) Ni 210, (O] ZrO(M) | AING NiCrO,

CP 19 100 1 Zr0, (T Cr NiCrO, AlNi

CP 24 250 1 Zr0, (T) Cr 210, (O) Ni AINI
MISTURA 25473

CPO2 400 2 ZrQ, (Ty | Zv0, (C) Cr Ni Z1Q(M)

CP 09 70 1 ZrO, (Ty1 ALNi Cr Zr)

CP 16 150 1 ZrG, (T) Ni ALCr | ZrOQ, (O) Cr Zr0,(M)

CP 20 200 2 Zry O(H) | 2r0, (TY ) ALCr | ZrO, (Cy | NiCrO, | ZrO.(M)

CpP 22 350 I Cr Zx0, (TY | ZrOu(M) 1 210, (O) Ni AlLCr
MISTURA 20-80

CP 10 150 2 ] ZrQ), (T) ] AlNi l Z1r(0,(M) I 210, (O l
MISTURA 10-90

CPO3 | 530 3 710, ()] AINI | Zr0. (O]  Cr | ZrOo(M)

CP11 220 3 Zr, (M Zr0, (M) | ALCr AlNi

CP 17 150 2 ZrO, (T Zr0, (O) | Zr0(M) | AlNG Cr ALCr
MISTURA 0-100

CP 04 700 4 Z10, (T) | ZrO; (C) | ZrO.(M)

CP 08 300 4 Z10, (T | Zr0, (C) | ZrOa(M)

CP iz 300 4 Zr0, (T | ZrO, (O) | ZrOL(M)

CP 15 700 3 Zr0, (T} | ZrQ, (C) | ZrO.(M)

CP 18 500 3 Zr0, (TY | Zr0, (C) | ZrO,(M)

CP 21 300 3 Z10, (T} | Z10, (CY

CP 23 700 2 Zr0, (Ty | Zr0, (O

CP2s 500 2 Zr0, (T | Zr0, ()

Cp 27 300 2 20, (T} Zr0, (O | Z1O0L(MY | Y0, Zr0
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4.8 - MEDIDAS DE TEMPERATURA

A TABELA 26 mostra os valores médios de temperatura aquisitados com o
pirdmetro otico e com termopares, durante a execugdo dos revestimentos dos corpos de
prova. As FIGURAS 60 a 63 ilustram, graficamente, os dados da TABELA 26, para cada
grupo de corpos de prova, por tipo de base. Como pode ser notado, nfio constam todos os
corpos de prova na TABELA 26. O motivo € que alguns dados foram perdidos, durante a
aquisicio, em virtude da interferéncia da alta frequéncia do equipamento de plasma, que

travou o programa de aquisicdo por diversas vezes.

TABELA 26 - Valores de temperatura aquisitados durante a execucio dos revestimentos

PIROMETRO (°C) TERMOPAR (°C)
NUMERO | MEDIA DESVIO MEDIA MEDIA DESVIO MEDIA
cp PADRAQ EFETIVA PADRAO EFETIVA
BASE 25-75
CP 09 1479.2 128 4 1484 8 140.9 50.3 1456
CP 10 14115 147.9 1419.3 156.6 444 162.8
CP11 1392.0 162.9 1401.5 1232 41.7 130.0
CP 12 1274.4 115.2 1279.5 124.9 408 131.4
CP 22 13777 1122 1382.2 161.3 44.3 167.2
CP 23 1347.9 190.7 13613 989 343 104.6
BASE 50-50
CP 19 1213.4 255.5 12400 1587 514 1668
CP 20 1205.2 1418 1213.5 162.3 383 166.8
CP 21 11573 135.9 11653 156.9 40.7 162.1
CP 24 975.1 104.4 980.6 148.8 39.9 154.1
CP 25 1186.3 166.8 1198.2 1257 65.8 141.9
BASE 100-0
CP 13 1423.7 173.6 14343 70.4 16.1 841
CP 14 14773 2006.3 1501.1 113.3 393 127.9
CP 15 1434.4 2548 1456.8 194.6 553 202.2
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FIGURA 60 - Temperaturas médias na execugdo dos revestimentos do grupo 3
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FIGURA 61 - Temperaturas médias na execugio dos revestimentos do grupo 7
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5- DISCUSSAQO DOS RESULTADOS

Este capitulo tem a finalidade de apresentar discussdes sobre os resultados dos
ensalos, testes e analises descritas no capitulo anterior, de forma a elucidar davidas ou
propor explicagdes para os valores e dados obtidos. A metodologia de analise sera baseada
no cruzamento ou comparacio dos dados obtidos para as diferentes bases (camadas de
ligagdo), com suas caracteristicas especificas e, sempre que possivel ou pertinente, sera feita

uma comparagio com os dados das literaturas disponiveis.

5.1 - DUREZA E ADESAO

Adesdo e dureza sdo propriedades muito importantes de revestimentos, em geral.
Adesdo € a mais desejavel propriedade de um revestimento por aspersdo térmica. Portanto,
através destas propriedades, procura-se avaliar a qualidade dos revestimentos obtidos nos
experimentos.

Os valores encontrados de dureza superficial apresentados nas FIGURAS 33, 34 ¢
35, para as bases 25-75, 50-50 e 100-0, respectivamente, sfo comparados por justaposicdo no
grafico da FIGURA 64, a qual mostra os valores de dureza em funcdo da espessura nominal

dos revestimentos.
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FIGURA 64 - Grafico comparativo da dureza em fungio da espessura nominal
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Pela analise do grafico acima, pode-se perceber que 0s maiores valores de dureza
superficial foram registrados para os revestimentos com base metal-cerdmica, ou seja, 39
HRC para a base 50-50 com espessura 550 um e 38,4 HRC para a base 25-75 com 300um
de espessura nominal. Porém, a mesma base 25-75, na mesma espessura, apresentou o
segundo menor valor de dureza, 15,7 HRC. A diferenca entre os corpos de prova de mesma
espessura, que apresentaram estes valores controversos, estava, apenas, no namero de
camadas. O maior valor (38,4) corresponde a um revestimento com 2 camadas e 0 menor
valor (15,7) a um revestimento com 4 camadas. A influéncia da variagio no nGmero de
camadas serd analisada mais adiante. O menor valor de dureza é 15,5 HRC, referente a um

revestimento com base 50-50, de 100 um de espessura e, apenas, | camada. E importante

salientar, como referéncia ou a titulo de comparagiio, que a dureza do substrato foi medida e
foi obtido um valor de 25 HRC, valor médio de 30 leituras. Na faixa de espessura até 150
um, a dureza € mator para os revestimentos com base 100-0, 25-75 e, finalmente 50-50,
nesta ordem. Na faixa de 350 a 400 wm, a dureza € maior para os revestimentos com base
25-75, 50-50 ¢ 100-0, nesta ordem. Acima de 500um de espessura, a dureza é maior para os
revestimentos com base 100-0, 25-75 e depois 50-50, na ordem apresentada. Destas analises,
parece que, em geral, o aumento do percentual de cerdmica no revestimento leva a um
aumento da dureza superficial, salvo onde possam intervir os fatores de qualidade do
revestimento, ou seja, defeitos devidos & distdncias incorretas (no caso das pequenas
espessuras) ou maior resfriamento entre as camadas (no caso das espessuras acima de 500
um}), onde ha um maior nimero de camadas.

A FIGURA 65 apresenta a mesma analise, alterando-se os valores das espessuras
nominais pelos valores das espessuras reais, conforme TABELA 21, agrupando-se os valores
mais proximos, para facilidade de analise. Pela FIGURA 65, pode ser notado que as
observagdes feitas quanto aos valores de dureza em faixas distintas de espessura continuam
validos, exceto a faixa de 150 pm, onde a maior dureza passou a ser do revestimento com
base 50-50, ao invés da base 100-0, que foi a de menor dureza nesta faixa de espessura. Por
esta figura pode-se notar que, para os revestimentos com base 25-75, o maior valor de dureza
ocorreu na espessura de 320 pm. A partir desta faixa, o valor tende a cair com o aumento da
espessura, atingindo patamares similares aos obtidos na faixa de 150 wm, provavelmente

pelos problemas jacitados de qualidade do revestimento.
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FIGURA 65 -Grafico comparativo da dureza em fungdo da espessura real

Para os revestimentos com base 50-50 esta reduglio ocorre acima de 270 um. Ja para os
revestimentos de base 100-0, nota-se um valor de dureza praticamente constante até 400um
de espessura e um aumento a partir desta faixa, talvez, pela refusfio do revestimento
superficial.

Partindo das FIGURAS 36, 37 e 38, pode-se montar um grafico comparativo da
influéncia do numero de camadas nos valores de dureza registrados para cada revestimento.
Hste grafico é apresentado na FIGURA 66. Os valores colocados no grafico para um mesmo

numero de camadas estfo em ordem crescente de espessuras.
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FIGURA 66 - Grafico comparativo da dureza em fungdo da quantidade de camadas
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Pela analise da FIGURA 66 nota-se que os maiores valores de dureza para os corpos
de prova com base 25-75 e 100-0 ocorreram nos revestimentos com 2 camadas, enquanto
que para os corpos de prova com base 50-50 o maior valor de dureza ocorreu no corpo de
prova com revestimento em 3 camadas. Apesar desta avaliago, parece que a quantidade de
camadas ndo tem influéncia significativa sdbre o valor da dureza superficial, sendo
preponderante, para igual quantidade de camadas, a influéncia da espessura. Pela figura
pode-se perceber um aumento do valor de dureza conforme aumenta a espessura do
revestimento, para 0 mesmo nimero de camadas. Conforme discutido por JARAMANI ¢ co-
autores (1992), em um trabalho com revestimentos metal-cerdimicos composicionalmente

graduados, aplicados por deposigdo fisica de vapor, a tendéncia de aumento da dureza

esperada para revestimentos com maior porcentagem de ZrQ, ndo ocorre com tal evidéncia
em seus resultados. Neste trabalho, esta tendéncia foi verificada nas faixas de espessuras
intermediarias, variando, porém nas menores e maiores espessuras. Provavelmente, a
influéncia da morfologia e a densificagdo superficial, que variam durante a formagdo do
revestimento (e ,portanto, tem relagio com a espessura) sejam mais significativas para os
valores apontados no ensaio de dureza superficial. Deve ser ressaltado que os valores de
macrodureza esperados pelo fabricante dos pds, para aplicagBes convencionais sobre
substrato de ago sio de 9 HRC para o revestimento metalico e de 40-45 HRC para o
revestimento cerdmico, valores bastante distintos dos obtidos nos experimentos.

O teste de dureza superficial Rockwell é o teste de macrodureza normalizado
geralmente utilizado em revestimentos aspergidos, sendo que a carga de teste € variavel em
funciio da espessura do revestimento (AWS, 1985). Quando o revestimento nio soffe
acabamento superficial por usinagem ou esmerilhamento, o indentador utilizado no teste
pode se posicionar em crateras ou picos inerentes ao perfil de rugosidade do revestimento.
Por conseguinte, os valores medidos podem ter certa variagdo. Porém, na média, os valores
medidos sdo validos, principalmente para analises comparativas entre revestimentos com o
mesmo nivel de rugosidade.

O ensaio de adeso da norma ASTM-C633-79 € um dos ensaios indicados e dos mais
utilizados para testar a ades3o de revestimentos sobre substratos metalicos. O modo de
fratura do revestimento no teste pode ser adesivo {(quando ocorre na interface do

revestimento com ¢ substrato) ou coesivo (quando ocorre dentro do revestimento). Se a
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fratura ocorrer no interior do adesivo utilizado no teste, o referido teste ¢ considerado sem
validade objetiva. Assim, pode-se avaliar, pelos resultados obtidos nos testes, qual o tipo de
base mista metal-cerdmica oferece melhor adesdo, em relagfio 4 base convencional metalica,
nas mesmas condi¢des de aplicacio. Deve-se ressaltar, entretanto, que o valor medido de
adesdo € obtido pela carga de ruptura no ensaio dividida pela area da se¢fo transversal
testada e, portanto, o que se mede ¢ a adesfio pratica e ndo a adesdo basica, conforme
MITTAL (1978). A adesfio basica, conforme defendido por STEFFENS, WIELAGE e
DROZAK, (1991), deve ser avaliada considerando-se o grau de cobertura de particulas apds
o ensaio de adesao (o que ficou no substrato).

Os valores registrados nos testes de adesdio, conforme apresentado no capitulo

anterior através das FIGURAS 39, 40 e 41, sio comparados no grafico da FIGURA 67, em

relacdo aos valores das espessuras medidas.
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FIGURA 67 - Grafico comparativo da adesfio em funcdo da espessura real

Pela analise da FIGURA 67 verifica-se que, independente da espessura, os
revestimentos com base 100-0 apresentam os maiores valores de adesdo. A (nica excessdo
ocorreu para a espessura na faixa de 550 um. A explicagfo para esta excessio encontra-se na
TABELA 20 (Analise do local de fratura), onde se observa que o corpo de prova nesta faixa

de espessura rompeu na interface entre a 2a. e 3a. camadas, ou seja, a base ndo foi o fator

limitante da ades@o. O mesmo ocorre para o valor de adesdo do revestimento com base 100-
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0, na faixa de espessura de 300 um, observado na mesma figura, o qual corresponde, na
TABELA 20, a um corpo de prova cujo local de fratura do revestimento foi o adesivo epoxi
utilizado no teste.

No intuito de auxiliar a analise dos valores de adesdo, a FIGURA 68 apresenta, de
forma grafica, uma comparagdo entre os valores de adesio em funciio do nlimero de
camadas. Os dados desta figura foram obtidos das FIGURAS 42, 43 e 44. Por facilidade de
construgdo, assim como para eliminar dados nfo conclusivos, os valores referentes a
revestimentos com | camada foram tomados na espessura de valor intermediario, em cada

tabela.
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FIGURA. 68 - Grafico comparativo da ades@io em funcio da quantidade de camadas

A figura acima mostra uma clara tendéncia de diminui¢io da adeso quando do
aumento da quantidade de camadas. Esta tendéncia nfio aparece t8o claramente em funcio da
espessura (FIG. 67), apesar de haver um certo consenso neste sentido, como apresentado por
GREVING, SHADLEY e RYBICKI (1994), numa aplicagdo de revestimento metalico por
aspersdo termica de arame, com espessuras variando de 254 a [524pum. O ponto no grafico
da FIGURA 68 referente a base 25-75 com 2 camadas, o qual se encontra em desacordo com
a tendéncia presumida, foi o revestimento de maior espessura (830 um, real), o que pode
explicar o baixo valor da adesdio. Na forma em que fol montado o experimento, deve-se ter
em mente que o aumento do numero de camadas significa que houve um maior tempo de

interrupgdo entre os passes executados com proporc¢des de mistura de pds distintas. Isto se
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deve a necessidade de parada do equipamento para troca dos pos a serem aplicados e
limpeza, com jato de ar comprimido, de todo o sistema de alimentagdo dos pds, levando-se
em conta que, na montagem dos experimentos, so foi utilizado um alimentador de pés. A
restricdo na quantidade de alimentadores distintos visou melhor sistematizacio e
acompanhamento durante os procedimentos experimentais. Na pratica, este tempo entre
passes pode ser bastante agilizado pelo uso de alimentadores duplos e sistemas similares. E
importante salientar, ainda, que o aumento da quantidade de camadas no grafico apresentado
ndo corresponde, necessariamente, a um aumento na espessura.

A FIGURA 69 mostra, de forma grafica, a relagdo entre os valores de adesdo e
dureza, para os diversos tipos de bases. Pode-se notar pela figura que, para os revestimentos
com base 100-0, a ades@o aumenta com o aumento da dureza, pelo menos até a faixa de 31
HRC. O mesmo pode ser concluido para os revestimentos com base 50-50 na faixa de 28 a
35 HRC. Os revestimentos com base 25-75 tém o mesmo comportamento na faixa de dureza
de 15 a 28 HRC, diminuindo acima deste valor. Apesar destas avaliages, ndo é possivel se
estabelecer uma relagiio efetiva entre a dureza e a adesfio pela analise dos dados agui obtidos,

em funcdo da dispersio de tendéncias.
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FIGURA 69 - Grafico comparativo da adesdo em fungio da dureza

Um estudo executado por SHAW e GERMAN (1994), utilizando aspersdo

simultinea de pos metalico e cermico ( Ni e Al,O; ), constataram que particulas dos pos na
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faixa de 0 a 50 um tendem a ser classificadas durante a aspersfio, ficando as particulas
ceramicas concentradas no centro do jato de plasma e as metalicas radialmente mais
afastadas. Isto ¢ devido, segundo os autores, a inércia radial da particula, a qual ¢
proporcional a seu tamanho, densidade e velocidade de proje¢io.

Em outro estudo, SEXSMITH e TROCZYNSKI (1994), baseados numa analise
similar durante a aspersdo de pos cerdmicos, confrontada com simulacdo de dados, verificam
que ocorre uma adesdo mais baixa na periferia do padrio aspergido ( em forma de
panqueca), ou seja, adesfio maior no centro e menor nas bordas do padrfo individual. A
comparagio destes trabalhos com os resultados aqui apresentados leva a algumas
avaliagOes:

- Para os revestimentos com base 25-75, o menor valor de adesao (11,7 MPa) refere-
se a0 revestimenio com 2 camadas e 830 um de espessura real. Neste caso, o efeito de
classificagdo das particulas, aliado & menor adesfio na periferia do deposito cerimico,
provavelmente, influenciou o valor de adesdo meédia final, visto terem sido aplicados varios
passes e ter havido um tempo de paralizagio entre as aplicagdes de fa. e 2a. camadas, o que
permitiu o resfriamento completo do substrato com a la. camada aplicada (com grande
espessura), antes do inicio da aplicagdo da 2a. camada. Isto, certamente , agravou os efeitos
citados pela geragdo de tensGes residuais térmicas e, por conseguinte, a somatdria dos
diversos padrdes individuals aspergidos gerou um revestimento de menor adesdo. Note-se,
ainda, que a fratura deste corpo de prova ocorreu em 40 % no interior da camada de base, ou
seja, quase metade da fratura ocorreu de forma coesiva e ndo adesiva.

-Ainda nos revestimentos com base 25-75, o maior valor de adesio (31,3 MPa)
refere-se ao revestimento com apenas 1 camada e 150 pm espessura real. Percebe-se,
claramente, que a influéncia dos fatores de classificagdo e distribui¢io radial das medidas de
adesdo sdo, aqui, menos problematicas, pois ndo ha tantas superposi¢des de padrdes
individuais, o que leva a uma média de adesdo malor.

-Nos revestimentos com base 50-50, o menor valor de adesdo (8 82 MPa) refere-se

ao revestimento com 4 camadas e 810 um de espessura real. O maior valor de adesdo (20,89
MPa) refere-se ao revestimento com 1 camada e 168 um de espessura real. Portanto, as

mesmas consideracoes dos revestimentos com base 25-75 podem ser realizadas.
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-Quanto aos revestimentos com base 100-0, o menor valor de adesiio (16,6 MPa)
refere-se ao revestimento com 4 camadas e 580 pm de espessura real. O maior valor (38,7
MPa) refere-se ao revestimento com 1 camada e 190 pm de espessura real. Pode-se,
portanto, depreender as mesmas consideragdes anteriores, onde o aumento da espessura e,
concomitantemente, o aumento do mimero de camadas sfo prejudiciais a adesfio. Conforme
o trabalho realizado por GREVING, SHADLEY e RYBICKI (1994), utilizando aspersio
térmica de metal por arame, a tensdo residual média ¢ quase independente da espessura do
revestimento. Existe, porém, continuam os autores, uma zona de tensbes residuais
compressivas no substrato, proximo & interface, as quals aliviam as tensGes residuais trativas

(oriundas da formago do revestimento), que favorecem a decoesdo do proprio revestimento.
Os autores afirmam que esta ocorréneia € verificada em filmes finos, sendo que a resisténcia

adesiva diminu com o aumento da espessura do revestimento, pois estes revestimentos mais
espessos geram matores tensdes residuais de tragdo (nfio compensadas pelas tensGes de
compressdo), aumentando a tendéncia a decoesdo (efeito de margem).

Para que se possa ter melhor avaliagio quanto aos valores de adesfio obtidos neste
trabalho, é importante frisar que o fabricante dos pés define, em seus boleting técnicos, os
valores de adesdo da seguinte forma (Anexo 1):

-P6 metalico 443-NS - Adesdo = 27,6 MPa em substrato de aco inoxidavel série 300, com
distincia de aspersdo entre 127 ¢ 152 mm

-Pé cerdmico 204-BNS - Adesdo = 21 Mpa, com camada de base convencional (NiCrAl),
sobre aco baixo carbono, com distdncia de 64 mm..

Ainda, METERNS-LECOMTE, MUCK e GARCIA ({1994), caracterizando diversos
tipos de pos de Zirconia estabilizada com Ytria, de fabricantes diferentes, aplicados sobre
liga Hastelloy X, utilizando camada de ligacio convencional NiCrAlY, chegaram a valores
de adesdo vartando de 12 a 31 Mpa. O teste utilizado para avaliacdo da adesio fol o mesmo
aqui adotado, ou seja, referente a norma ASTM -C633-79. Portanto, os valores de adesdo
verificados para os revestimentos com base metal-ceramica, propostos neste trabalho, sdo
bastante animadores em relacdo a sua eficiéncia em diversas aplicagdes, pois estdo em niveis
similares aos valores obtidos na pratica, onde existe otimizagio dos parAmetros de aplicagéo,

0 que , nestes experimentos, ndo ocorreu. As condigdes foram pre-estabelecidas e mantidas

constantes.
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MUSIL e FIALA (1992) estudaram a deposi¢io de pos metal-cerdmicos, utilizando
Zirconia estabilizada com MgO e Ni-Cr, alimentados por sistemas individuais. O substrato
era um aco com 13 % de Cr. A partir de uma base 100% metalica, o revestimento evoluia
continuamente na mistura dos pos até atingir uma camada externa 100% cerdmica. Os
autores definem um coeficiente de homogeneidade da regido mista metal-cerdmica, baseado
na geometria e arranjo da inje¢do dos pos, individualmente. Pelas imagens de raios-x
apresentadas no trabalho citado, mostrando a graduaco dos poés, os resultados apresentados
neste trabalho (com pds pré-misturados), baseados nas imagens de raios x e analises semi-
quantitativas, apresentam muito boa concordéncia com o trabalho dos autores citados. Uma
conclusdo importante no trabalho citado € que a graduagdo de pos reduz, significativamente,
a incidéncia de defeitos (poros, trincas e outros) dentro do revestimento, melhorando a
resisténcia coesiva e adesiva do mesmo. Uma das justificativas apresentadas pelos autores
para esta melhora ¢ baseada na coeréncia das relagOes topotaticas entre as fases individuais
que formam a estrutura do revestimento (espagamentos interplanares proximos ou iguais das
varias familias de redes cristalograficas). Para estabelecer quantitativamente a relagio entre
as resisténcias adesivas de diferentes componentes, deve-se considerar o nimero de todas as
familias de redes combinadas, levando em conta o fator de multiplicidade p (CULLITY,
1978), que da o nimero de familias de redes cristalograficamente equivalentes de um dado
tipo.

Aplicando a mesma metodologia apresentada no trabalho de MUSIL e FIALA (1992)
a este trabalho, pode-se proceder como segue: a TABELA 27 apresenta as relagOes
topotaticas no sistema utilizado. Esta tabela utiliza as combinagdes estruturais entre os
cristais de Ni (substrato) e NiCr / ZrO, dos revestimentos, a partir dos parametros obtidos
pela difragio de raios x. Os indices h, k e | sio os Indices de Miller e d é o espagamento
interplanar em Angstrons. A partir da mesma, monta-se a TABELA 28, que mostra a
resisténcia adesiva entre os componentes individuais da juncdo, expressa em termos do fator

de multiplicidade p.
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TABELA 27 - RelagGes topotiticas no sistema de revestimento Ni-NiCr-ZrO, (Y,0,)

Ni substrato NiCr Zr(Q, (Y,05)
a=3,5239 A\ a=355A a=502A
hkl a0 | b a0 hkl )
111 2,92
200 2,53
111 2,034 111 2,05
200 1,762 200 1,80 220 1,80
311 1,53
222 1,46
220 1,246 220 1,26 400 1,267
331 1,164
420 1,133
311 1,0624] 311 1.07
222 1,0172] 222 1,035 422 1,035

TABELA 28 - Resisténcia adesiva entre os componentes individuais do sistema Ni-NiCr-

Zr0, (Y,0;), expresso em termos dos fatores de multiplicidade (2. p)

LIGACAO FAMILIA DE REDE P - FATOR DE S p
CRISTALOGRAFICA | MULTIPLICIDADE
Zr0, (Y,05) — NiCr (220) 12
(400) 6 42
(422) 24
Z10, (Y;0,) —» Ni (220) 12
(400 6 42
(422) 24
Ni — NiCr (111 g
(200) 3
(220 p) 58
G11) 24
(222)
Ni — Z10, (Y,05) (200)
(2209 12 26
(222) 8
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Pela analise da TABELA 28, a ligac@o entre Ni e NiCr € a mais forte, com?, p = 58,
como era de se esperar para elementos derivados. As ligagdes de ZrO, (Y,03) com NiCr e
210, (Y,05) com Ni apresentam }p = 42, o que significa uma ligacdo com 72 % do valor da
ligagiio entre materiais metalicos Ni e NiCr. Assim, de forma geral e de acordo com as
conclustes de MUSIL e FIALA, a coesiio total de um revestimento graduado metal-
ceramico € mais alta do que a coesfio de um revestimento cerBmico com uma camada de
ligagdo metdlica, pois a probabilidade de ocorréncia das interagfes mencionadas em toda a
espessura do revestimento graduado € maior que probabilidade desta ocorréncia numa

estreita interface do revestimento cerdmico com o metal da camada de ligaciio. Esta andlise,

aplicada ao presente trabalho, pode explicar os melhores resultados de adesdio do
revestimento com base 100-0 em relagdo aos revestimentos com bases 25-75 e 50-50, nas
mesmas faixas de espessura, devido & maior ocorréncia de interagdes fortes entre Ni e NiCr
(Zp = 58), isto é, na ligagfo entre particulas individuais de Ni (do substrato) e NiCr (dos
pOs), ha maior coeréncia entre as familias de redes , que sfo cristalograficamente
equivalentes. Esta ocorréncia, durante a formagdo do revestimento, esta vinculada a uma

menor energia interfacial e, portanto, maior resisténcia coesiva.
5.2 - MICROESTRUTURA E MORFOIL.OGIA

Uma das preocupagdes quando das andlises executadas por microscopia Otica e
eletrénica foi verificar a eficacia da propor¢do metal cerdmica prevista, quando da pré-
mistura, com a proporgdo efetiva no depdsito efetuado. Pelas verificagdes executadas por
energia dispersiva de raios x, conforme mostrado nas TABELAS 22 e 23 referentes,
respectivamente, as amostras de seg@o transversal e de topo, existe uma boa concordincia
entre a propor¢do prevista e a realizada. A estatistica dos dados das tabelas apresenta um
média de variacio de 9,43 % para as amostras da secdo transversal, com um desvio padrio

de 8,58, Para as amostras de topo, a média € de 8,90 %, com um desvio padrio de 8,19
Quanto as verificacBes executadas por analise de imagens (amostras de secdes transversais),

conforme apresentado na TABELA 24, verifica-se, também, uma boa concordancia entre as

proporgdes previstas e realizadas. A estatistica dos dados da tabela apresenta uma média de
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variago de 10,9 %, com um desvio padrio de 9,85. A analise dos dados individuais de
variagfo nas TABELAS 22, 23 e 24 nfo permite avaliar nenhuma tendéncia ou similaridade
entre os diferentes grupos de amostras, ndo sendo possivel, portanto, sugerir alteragdes na
forma de mistura ou nos pardmetros de processo para eliminar esta variabilidade constatada.
As imagens de raios x apresentadas, representativamente, pelas FIGURAS 53, 54 ¢
55 mostram uma distribui¢@o bastante homogénea da mistura metal-cerimica dentro de cada
camada, bem como das camadas superpostas. O mesmo pode ser observado, por imagens
normais, nas se¢Ges transversais mostradas pelas FIG. 48, 49 e 50, no capitulo anterior.
Quanto a morfologia, os resultados apresentados podem ser discutidos através da
analise das FIGURAS 70 a 74. A FIGURA 70 mostra a segiio transversal do CP 27,
constituido de uma camada convencional de base metélica ¢ uma camada externa cerimica.
Este corpo de prova fol atacado quimicamente para mostrar, com maior clareza, a estrutura
de formag@o obtida nos revestimentos, em geral. Nota-se a estrutura lamelar de formagio da
camada metalica e a formagio da camada cerimica lamelar, porém segmentada e mais
porosa, como previsto para os diferentes materiais. Esta interface entre as duas camadas é

mostrada, em maior ampliagdo na FIGURA 71. Existe, pela observagio da FIGURA 71,

FIGURA 70 - Segfio transversal do CP-27, com base metalica e camada externa cerimica -

ataque de glyceregia
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uma certa quantidade de defeitos como porosidades na regifio da interface entre as camadas
metalica e cerdmica. Isto € previsto, segundo MUSIL e FIALA (1992) em funcdo,
principalmente, da diferenca de expansdo térmica entre os materiais. Este corpo de prova
teve parte da fratura no ensaio de adesdo ocorrendo nesta interface.

A FIGURA 72 mostra a interface entre a camada de base metilica e a camada

subsequente metal-cerimica (75-25), referente ao CP 08. As regies mais claras sdo as

i

FIGURA 72 - Interface metal / metal-cerdmica - CP—OS
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regides metalicas. Pode ser observada bem pouca porosidade e a auséncia de trincas. O
rompimento deste corpo de prova no teste de adeséo se deu, basicamente, na ligagdo entre a
2a. e a 3a. camada (camada 75-25 com camada 50-50) Neste caso existe, provavelmente,
melhor acomodagio das tensbes devidas a diferenca de expansdo térmica entre os materiais
na formacdo do revestimento, tendo a fratura ocorrido na interface onde outros fatores, como
resfriamento entre as camadas e classificagio dos pds, tm maior influéncia.

A FIGURA 73 mostra uma vista de topo da camada de base do CP 08 (CP 05),
completamente metalica (100-0). Ela é uma ampliagdo da FIGURA 58, ilustrativa.dos CP’s

com base 100-0, apresentada no capitulo anterior. A parte (b) da FIG. 73 é ampliagdo da

(b)

FIGURA 73 - Vista de topo do CP-05, com revestimento metélico -(a) 1000X, (b) 2000X
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regido fundida , mostrada na FIG.73 (a). Como pode ser observado, existem regies
completamente fundidas durante a formagio da “panqueca” e regiSes onde as particulas
aspergidas solidificaram antes do completo molhamento da superficie do substrato. A
solidificagfio da regido espalhada (FIG. 73 b) ¢ perfeita, sem defeitos de contragio, ou seja,
isenta de trincas.

A tltima camada aplicada nos corpos de prova do grupo 1, ou seja, o CP 08, tem sua

vista de topo mostrada na FIGURA. 74. Esta é uma camada completamente cerimica

(a)

i

FIGURA 74 - Vista de topo do CP-08, com revestimento cerdmico. (a) 1000X, (b) 2000X




110

(0-100). Como pode ser observado, em contraposi¢do ao CP-05 (FIG. 73), nas regides onde
o molhamento das particulas ceramicas foi maior, durante a so]idiﬁ¢a@ﬁo, micro-trineas
foram geradas. Estas micro-trincas podem aliviar as tensbes térmicas na formagdo do
revestimento.

Segundo LEE e co-autores (1992), defeitos -microestruturais como poros e
microtrincas tem uma grande influéncia na transformagiio da estrutura cristalina da Zirconia
de tetragonal para monoclinica, Para os autores, a transformago ocorre,
predominantemente, nos defeitos interparticulas e intercolunas perpéndicuiares a tensdo
radial ou nos defeitos interlamelas, perpendiculares a tensio axial, tensdes estas provocadas

pelos defeitos ou de origem térmica. J4 para BRINDLEY e MILLER (1989), as microtrincas
formadas em um revestimento cerdmico aspergido aumentam a complascéncia do material,

permitindo a deformagiio do mesmo sob tensdes térmicas, aumentando a tolerincia de
deformagdo e a resisténcia a fadiga do revestimento. HARRIS (1991) credita as microtrincas
e a um certo nivel de porosidade a inibigdo do crescimento de trincas maiores através do
revestimento, TSAI e TSAT (1995) também apresentam um trabalho com pos-tratamento a
laser sobre revestimentos para barreira térmica, produzindo microtrincas segmentadas que
aumentam a vida dos revestimentos pela methor acomodagdo das deformacdes originadas
durante o uso. No presente estudo, os resultados obtidos por difragdo de raios x, apresentados
anteriormente na TABELA 25, mostraram que a Zirconia com estrutura tetragonal foi
predominante em todos os revestimentos, particularmente no CP-08, sendo que, em alguns
corpos de prova, a estrutura monoclinica sequer ocorreu. Portanto, pode-se avaliar que as
microtrincas formadas acomodaram deformagBes mais do que provocaram a indesejada
transformacdo da Zirconia, da fase tetragonal para a fase monoclinica.

A FIGURA 75 mostra a secio transversal do CP-04, na interface substrato/la.
camada (50-50). Pode \'ser observadas trincas que se propagaram na regifio de fases
intermetalicas precipitadas de aluminio, com ampliagdes de 430X (a) e¢ 800X (b). O
aluminio existente po pd metalico tem a fungfio de oferecer resisténcia a oxidagdo acima de

1000 °C, podendo, porém, formar fases frageis, dependendo da concentragdo, conforme

KVERNES, LUGSCHEIDER e LINDBLOM (1989). O CP-04 foi 0 que apresentou menor

valor de adesio nos referidos testes (8,82 MPa), fraturando 60 % na interface substrato / 1a.

camada. O CP-01, que ¢ a amostra representativa da la. camada do CP-04, bem como o
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proprio CP-04, sdo mostrados em vista de topo na FIGURA 76. Podem ser observadas as
microtrincas de acomodagdo e as trincas estruturais geradas pelas tensdes devidas,
provavelmente, ao gradiente térmico durante a formacglio do revestimento e que se
propagaram por poros e por regiGes de precipitados frageis de Al (conf. FIG. 75) e, talvez,

por fases de zircOnia monoclinica, também observadas tanto no CP-01, como no CP-04.

(2)

» X388 16vm WD36

FIGURA 75 -Trincas na interface entre substrato/1a.camada do CP-04 (base 50-50)

propagadas em fases precipitadas de Al
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A FIGURA 77 ilustra, também, a ocorréncia de precipitados frageis de .aluminio no
corpo de prova CP-07, que representa a 3a. camada aplicada no grupo do CP-08 (grupo 2).
Pode ser observado um grande precipitado de aluminio (cerca de 90 um de comprimento)
existente na camada mista 50-50. O mesmo precipitado aparece na figura em maior

ampliagdo.

trinca
estrutural

(a)

trinca
estrutura)

(b) 0K R1,200 ng345

FIGURA 76-Vista de topo de trincas estruturais e micro-trincas de acomodago de tenstes
nas camadas de base, CP-01 (a) e cerdmica, CP-04 (b)
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@)

(b)

FIGURA 77 - Fase precipitada de aluminio na camada intermediaria 50-50 do CP-07 (a),

com maior ampliagio (b)

Considerando-se que o CP-08 , com espessura real de 580 um, foi o que apresentou
menor valor de adesfo (16,6 MPa) entre os revestimentos com base metalica 100-0 e que a

fratura no teste de adesdo ocorreu de forma coesiva ( entre a 2a. e 3a. camada), pode-se
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avaliar que a presenca destas fases de aluminio precipitadas foram extremamente
prejudiciais as propriedades mecdnicas do revestimento. Os resultados de difragio de raios x,
para o CP-07, apresentaram fases AINi, o que vem reforgar a hipdtese anterior.

Segundo LEE e SISSON (1994), estes precipitados ricos em Al ocorrem nos
revestimentos para barreira térmica, geralmente, em conjunto com 6xidos do tipo NiCr,O, ,
Cr,05 ou NiO. A formagfio destes oxidos é afetada pela concentragio de Al na camada de
base. Estes Oxidos, assim como os precipitados, sdo locais preferenciais de fratura na
interface do revestimento duplex estudado pelos autores. A FIGURA 78 mostra uma fase
formada na interface da camada de base (100-0) com a camada subsequente (50-50) do CP-
14, rica em cromo, conforme analise por energia dispersiva. As analises por difrag¢io de raios
x (TABELA 25) mostraram a presenca de AINi e NiCrO; neste corpo de prova, o qual,
apesar de apresentar um valor de adesdo relativamente alto (30,43 MPa do CP-15), rompeu

80 % na interface entre a la. e 2a. camada (100-0 com 50-50), que € exatamente a camada do

CP-14, confirmando a teoria de LEE e SISSON.

FIGURA 78 - Fase rica em cromo (cinza mais escuro), na interface entre la. e 2a. camada do
CP-14, com base metalica 100-0
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SIITONEM, KONOS e KETTUNEM (1994) discutem a oxidagio de particulas
metélicas durante o vdo, dentro do jato de plasma, durante a aspersdo. Segundo os autores, o
jato de plasma com gases argdnio e hidrogénio, normalmente usados em aspersdo térmica, é
bastante turbulento e ar é rapidamente misturado no centro do jato. Sé a trajetéria de uma
particula completamente liquida for através da regifio com alta quantidade de oxigénio no
jato de plasma, esta particula ird oxidar completamente, levando a formag&o de uma lamela
de 6xido no revestimento. Ainda, segundo os autores, quando uma particula parcial ou
completamente fundida ¢ resolidificada durante o vdo, em virtude do resfriamento
provocado pelo contato com o ar frio, uma particula esférica com a superficie oxidada ¢
formada no revestimento. A FIGURA 79 ilustra este tipo de ocorréncia no corpo de prova

- CP-13, que ¢ uma camada metalica 100-0. Os pequenos circulos brancos sio particulas de

FIGURA 79 - Particulas de niquel, oxidadas durante o v8o, numa fase rica em aluminic no
CP-13 (Base 100-0)

niquel com alguma oxidag8o. A regidio escura € rica em aluminio. O CP-13 também rompeu
com valor comparativamente baixo de adesfo para o grupo de revestimentos com base 100
% metalica (18,2 Mpa), o que estd dentro da hipdtese de SIITONEM e colaboradores.
Apesar de nflo se poder, aqui, tirar conclusdes objetivas, visto que o rdmpimento do CP-13
se deu totalmente na regifio do adesivo epoxi, certamente estas particulas oxidadas serdo
prejudiciais aos revestimentos, em conformidade com SIITTONEM e colaboradores.
PFENDER (1994), estudando o comportamento do jato de plasma na aspersdo

térmica, mostra que o aprisionamento do ar externo dentro do jato ¢ prejudicial ao
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aquecimento da particula e também a sua aceleragio, o que, aplicado ao presente trabalho,
leva ao aumento da quantidade de particulas semi-fundidas na superficie do revestimento em
formagio. SOBOLEV e GUILEMANY (1994) analisaram a formagio de porosidade durante
a aspersdo térmica, devida & presenga de gases (gas porosity). Para superficies rugosas, a
captura do gas ocorre devido as concavidades superficiais que s@o cobertas pela gota
fundida, no momento do impacto. No caso da superficie do substrato ser mais lisa, no
impacto da gota fundida sobre o substrato, pode haver o aprisionamento de bolhas de gas

capturadas durante o vdo. Estas situacdes sdo ilustradas abaixo pela FIGURA 80 , (a) e (b),

respectivamente.
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FIGURA 80 - Seciio transversal do substrato ap6s o impacto de uma particula fundida:
a) em superficie rugosa; (b) em superficie lisa, com captura de gas no voo.

FONTE: SOBOLEV e GUILEMANY (1994)

Segundo os autores, os poros grandes sdo devidos a porosidade de gas e os pequenos
sio devidos & contraciio dos materiais. A porosidade devida a gases é minima no centro do
padriio aspergido (gota esparramada) e maxima na periferia do mesmo.

Nos experimentos aqui realizados, ¢ possivel constatar que ocorre formagdo de
porosidade pelo mecanismo definido para superficies rugosas, ou seja, quando as particulas
aspergidas, no estado fundido ou semi-fundido, atingem o substrato rugoso ou a camada
precedente, também rugosa, esparramam-se ou ndo (em fungdo do seu estado fisico, fundido
ou semi-fundido), deixando alguns intersticios entre os passes individuais aplicados. Isto
ocotre, principalmente, no caso dos revestimentos cerdmicos, devido ao seu maior ponto de
fusdo. Estas consideracdes podem ser entendidas pela analise da FIGURA 81, a qual mostra

as superficies dos corpos de prova do grupo 1 do procedimento operacional. O CP-01 (a)
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representa uma camada de revestimento (la. camada) com a mistura metal-cerimica 50-50.
O CP-02 (b) mostra a superficie da camada aplicada sobre a anterior (2a. camada), com
mistura 25-75. O CP-03 (c) mostra a superficie da 3a. camada, aplicada sobre a anterior, com
mistura 10-90. O CP-04 (d) mostra a superficie da camada final (4a. camada), aplicada sobre
a anterior, com mistura 0-100, ou seja, completamente cerdmica. Assim, a somatoria das
porosidades, devidas as concavidades existentes em cada camada, pode levar & diminuigio
da adesfio, como pode ser depreendido do fato de que o CP-01 (1 camada) teve uma adesdo

de 20,89 MPa e o CP-04 (4 camadas) uma adesio de 8,82 MPa.

41,508 18vn | 41,500

@ | )

X1,508 18vn

FIGURA 81 - Vista de topo das superficies irregulares dos corpos de prova do grupo 1 - (a)
CP-01, (b) CP-02, (c) CP-03 e (d) CP-04.
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Como postulado por PFENDER (1994), a interagfio de gases dentro do jato de plasma
pode justificar a alternincia de particulas fundidas e semi-fundidas alcangando a superficie
do substrato, como mostrado na FIGURA 81, além da influéncia da variagio da quantidade
de calor e da taxa de resfriamento, inerentes ao tamanho das particulas ou grupos de
particulas individuais. Quanto & captura de gases durante o vdo, é importante observar que as
proprias particulas de pos contém um certo nivel de porosidade interna, proprio do processo
de fabricagfio, que, cerfamente, serd incorporada ao produto aspergido. Esta porosidade pode

ser observada pela FIGURA 82, que mostra particulas individuais de

(®)

FIGURA 82 - Porosidade dos pbs metalico (a) e cerBmico (b) utilizados nos revestimentos
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pos metélico e cerdmico. Note-se o maior nivel de porosidade nas particulas cerimicas, o
que agrava a situagdo ja comentada na formagdo do revestimento cerdmico.

A FIGURA 83 ilustra a maior incidéncia de porosidade na regidio do revestimento
cerdmico. A interface apresentada ¢ referente ao CP-27, que tem uma camada cerfimica
aplicada sobre uma camada metalica convencional (note-se as marcas do polimento na
regifio metalica, que nfio aparecem na regifio cerimica, em funcio das durezas caracteristicas
dos materiais). Esta maior porosidade no revestimento cerimico talvez ajude a explicar o
rompimento dos corpos de prova com base 50-50 e 25-75 na camada de base, com um valor
de adesdio menor que os revestimentos metalicos. Adicionalmente, as camadas de base sdo as
que estdo a uma maior distdncia de aspersdo, dificultando a densificacio do revestimento.

Possivelmente, a adequagiio ou otimizagio da distincia de aspersdo para as camadas mistas

metal-cerdmicas possa melhorar estes resultados.

FIGURA 83 - Interface metal-cerdmica, mostrando porosidade intra e inter camadas

A analise da formagio das camadas individuais dos revestimentos traz algumas
observagdes importantes. Como apresentado anteriormente nas FIGURAS 60 a 63, as
temperaturas médias medidas na superficie do substrato (ou na camada anteriormente
depositada) decrescem conforme aumenta a quantidade de cerimica no depdsito. A
temperatura do substrato, lida pelo termopar, também diminui com a evolugio da quantidade

de cerimica. Isto € esperado para o substrato pois, com o aumento da quantidade de ceramica
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depositada forma-se um depésito mais isolante, termicamente. A excessdo ocorreu nos
revestimentos do grupo 4, onde a temperatura meédia do substrato ( FIG. 63) aumentou com
o aumento da quantidade de cerAmica. Isto pode ser explicado pelo fato de ser este grupo o
de maior espessura, sofrendo um maior aquecimento em cada passe, 0 que aumentou a
temperatura média. Como citado anteriormente, conforme SHAW e GERMAN (1994), a
cerdmica se concentra no centro do jato durante a aspersdo, enquanto o metal fica na
periferia. Para BIANCHI e co-autores (1994), que estudaram a formagao de revestimentos
cerdmicos de zirconia e alumina, a cerimica que se encontra na regido central do jato de
plasma alcanga maior velocidade e tem maior temperatura de contato com o substrato,
apresentando um melhor estado fundido do que a cerdmica que fica na periferia do jato

(selecdo ocorrida em fungdo de tamanho das particulas, principalmente). Pelos resultados

aqui obtidos,com aspersdo mista metal-cerdmica, pode-se concluir que, na interagao destes
fendbmenos com as diversas particulas, ha uma coexisténcia de metal e cerdmico por toda a
superficie do revestimento, como pode ser visto na FIGURA 84. Pode-se observar na FIG.84
o revestimento parcialmente cerdmico, com microtrincas e parcialmente metalico, liso (a).
As fotos na FIG. 84 (b) e (c) sio ampliagdes destas regides ceramica e metalica,
respectivamente. O corpo de prova apresentado € o CP-07, com mistura 50-50 e espessura de
375 pm. Este corpo de prova (anterior ao CP-08, no grupo) rompeu exatamente nesta
interface, com um valor de adesio de 16,6 MPa.

Ja a FIGURA 85 ilustra outra camada formada por mistura metal-cerdmica 50-50,
com uma espessura de 500 um. A regido completamente fundida ¢ metalica e o restante é
cermica. Pode-se perceber que nesta amostra a cerdmica néo esta completamente fundida,
ou seja, a temperatura de contato ndo foi tdo alta quanto no caso anterior. Esta figura mostra
o CP-14, cuja camada mista 50-50 foi aplicada sobre uma camada de base 100-0
(completamente metalica), o que facilitou a adesdo do metal. No caso do CP-07, a camada
mista 50-50 foi aplicada sobre uma camada anterior (2a. camada) de mistura 75-25 (25%
cerimica). A composigio das fases foi confirmada nas analises por energia dispersiva de
raios x. Este corpo de prova (anterior ao CP-15, no grupo) rompeu extamente nesta interface,
com uma adesdio de 30,43 MPa. Assim, € possivel supor que a co-formagdio de regides
metalicas e cerimicas adjacentes, completamente fundidas, € pior para a adesdio que no caso

de regides mistas, fundidas e semi-fundidas.
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FIGURA 84 - Morfologia de camada metal-cerdmica - 50-50 sobre camada 75-25 (a),
mostrando ampliago regido cerdmica (b) e regido metlica (c).
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FIGURA 85 - Morfologia de camada metal-cerimica 50-50 sobre camada 100-0
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53 - INFLUENCIA DA TEMPERATURA

A analise da TABELA 26, apresentada no capitulo anterior, permite perceber que, em
termos dos valores médios medidos, a temperatura na face onde se forma o revestimento
(medida pelo pirdbmetro) tende a diminuir conforme cresce a quantidade de cermica,
proporcionalmente, no revestimento, para o caso dos revestimentos com base mista metal-
cerimica 25-75. Isto ocorreu nos revestimentos do grupo 3 (CP’s 09, 10, 11 e 12), cuja
temperatura média na face do revestimento caiu de 1484,8°C na primeira camada (CP-09),
para 1279,5 °C na Gltima camada (CP-12). O mesmo ocorreu na temperatura obtida com o

termopar, a qual caiu de 149,6°C para 131,4 °C nos mesmos corpos de prova. Neste grupo
com base 25-75, foi registrado um valor de temperatura do substrato (lida pelo termopar),

para a la. camada (CP-09) menor que no grupo de base 50-50. O valor da ades@io fo1 maior
que os do grupo de base 50-50. Com os corpos de prova do grupo 7, também com base 25-
75, foi verificado o mesmo comportamento, em temperaturas similares. Esta correlagdo de
maior temperatura lida pelo pirdmetro e menor temperatura lida pelo termopar parece
significar que menor dissipagio de calor da interface para o substrato e, portanto, maior
temperatura interfacial, favorecendo a adesdo.

No caso dos corpos de prova com base mista 50-50, ocorreu diminuigdo de
temperatura média no grupo 6 , caindo, na leitura do pirdmetro, de 1240°C no CP-19, para
1165,3 °C no CP-21 e, na leitura do termopar, de 166,8°C para 162,1 °C nos mesmos CP’s.
Porém, houve aumento da temperatura média nos corpos de prova do grupo 8, passando de
980,6 °C no CP-24 (leitura do pirdmetro), para 1198,2°C no CP-25. A temperatura media
registrada pelo termopar, porém, diminuiu de 154,1°C para 141,9 °C, nos mesmos CP’s.
Neste grupo de base 50-50 foi onde se registrou a maior temperatura média do substrato
(lida pelo termopar) na la. camada e, também, o menor valor de adesdo para a mesma
camada, o que tem consonincia com a hipdtese apresentada no caso anterior..

Para os corpos de provacom base metalica 100-0 (grupo 4), a temperatura registrada

pelo pirmetro teve uma variagdo enire as camadas, aumentando, de forma geral. A

temperatura média no CP-13 foi de 14343 °C, subindo para 1501,1°C no CP-14 e caindo
para 1456,8 °C no CP-15. Quanto a temperatura registrada pelo termopar, houve, também,

um aumento da temperatura média, passando de 84,1°C para 127,9 °C e dai para 202,2°C,
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respectivamente nos CP’s 13, 14 e 15. A temperatura do substrato,lida pelo termopar, neste
grupo, foi a menor de todas na la. camada e foi onde se registrou o maior valor de adesio
entre as trés bases, também de acordo com a hipdtese anteriormente apresentada.

Vale ressaltar que , quanto ds temperaturas obtidas na face do corpo de prova onde
ocorre a formagdo do revestimento, registrada pelo pirdmetro otico, os valores estdo abaixo
dos obtidos por SOLTER e co-autores (1992) e acima dos valores obtidos por BERGMANN
(1993). SOLTER registrou, utilizando pirometria Otica de alta velocidade, valores na faixa
de 2600 a 3000 °C. BERGMANN registrou, utilizando um sistema com trés termopares
aflorando a superficie do substrato, valores na faixa de 800 a 1200 °C. Considerando-se as

dificuldades de obtengdo destes valores de temperatura pela dindmica de formacio do

revestimento, que altera o registro do termopar a cada mstante (pela subsequente formagio
de novas camadas) e também o registro do pirdmetro (pela modificaciio constante da
emissividade), os valores de temperatura obtidos neste trabalho, com a pirometria tica, séo
bastante coerentes, As temperaturas médias lidas pelo termopar s@o consequéncia,
principalmente, da condugio de calor através do substrato, ou seja, estio relacionadas as
temperaturas na interface de formagio do revestimento € ao tempo de permanéncia nestas
temperaturas. Portanto, a melhor referéncia para analise €, neste caso, a temperatura
interfacial (temperatura de contato) lida pelo pirémetro.

Com o intuito de obter um melhor entendimento da influéncia da temperatura na
formagéo dos revestimentos, principalmente quanto a cada base individual, foram levantadas
as curvas de temperaturas lidas pelo pirdmetro e pelo termopar, em corpos de prova
representativos das trés condigdes de base definidas, 25-75, 50-50 e 100-0. Foi selecionado o
momento de execucdo do passe inicial sobre o corpo de prova que recebeu o termopar, ou
seja, as temperaturas foram plotadas entre 1200 e 2200 ms (valores normalizados para os trés
revestimentos). Os referidos graficos sdo apresentados nas FIGURAS 86 a 91, sendo que
para cada situagdo € apresentado um novo grafico com a regido situada entre 1200 e 1300 ms

expandida, para avaliacao do perfil térmico na construgio dos revestimentos.
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FIGURA 86 - Temperaturas registradas no passe inicial do CP-13 - Base 100-0
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FIGURA 87 - Ampliagdo do perfil térmico registrado para o CP-13 - Base 100-0
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FIGURA 88 - Temperaturas registradas no passe inicial do CP-24 - Base 50-50
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FIGURA 89 - Ampliacéo do perfil térmico registrado para o CP-24 - Base 50-50
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FIGURA 91 - Ampliagéo do perfil térmico registrado para o CP-16 - Base 25-75
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Baseado nos dados estatisticos referentes as FIGURAS 86 a 91, pode-se montar a

TABELA 29, abaixo, que apresenta um resumo dos graficos das temperaturas.

TABELA 29 - Comparacdo dos valores de temperatura registrados nos passes iniciais dos

revestimentos para as diversas bases metal-ceramicas

Tempo — 1200 a 2200 ms 1200 a 1300 ms
Sistema de aquisi¢do — | pirdmetro °C | termopar °C | pirémetro °C | termopar °C

minimo 683,1 33,9 9453 38,3

CP-13 média 1481,7 104.9 14866 91,9
base 100-0 maximo 20554 265,3 1973,0 1695
dsevio padrio 2659 47.6 252.8 33,9

minimo 6274 33,9 7411 48,6

CP-24 média 1136,4 167,5 11151 1689
base 50-50 maximo 1886,0 368,5 1640,1 294 8
desvio padrio 2405 67,5 2118 58,3

minimo 656,0 353 784 0 353
CP-16 média 1578,4 133,6 1573,2 1359
base 25-75 maximo 2178.4 311,0 2025,2 303,6
desvio padrio 278,0 68,7 286,1 65,9

Pela observagdo das FIGURAS 86 a 91, ¢ possivel perceber que hi maior
estabilidade térmica nos revestimentos de base completamente metalica (CP-13), onde a
variabilidade da temperatura registrada pelo pirometro durante a formacio do revestimento €
menor. Como a leitura € realizada sobre as particulas ao atingir o substrato, era esperado este
comportamento pela homogeneidade das particulas metalicas. No caso das particulas metal-
cerdmicas atingindo o substrato, com temperaturas individuais bastante distintas, a
variabilidade da temperatura é esperada ser maior. Na média, isto ocorreu, principalmente
com os revestimentos de base 25-75 (CP-16), onde ha maior heterogeneidade entre as
particulas ao atingir o substrato.

Segundo estudos realizados por STEFFENS e co-autores (1991), aumentando a

temperatura de contato entre as particulas e o substrato, ha um aumento do numerc de zonas
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de contato e consequente aumento da adesdo do revestimento, tanto para metais, quanto para
ceramicas. (maior percentual de adesio, em area, das lamelas formadas). Correlacionando os
estudos de STEFFENS com os resultados aqui obtidos, pode-se concluir que as maiores
temperaturas lidas pelo pirdmetro na interface de formagfio do revestimento correspondem
os maiores valores de ades@o dos respectivos corpos de prova, em concordincia com o
postulado pelo autor. Ou seja, os revestimentos com base 50-50, que apresentam os menores
valores de adesfio, sdo os que apresentam, também, menor temperatura na interface. Para os
corpos de prova apresentados nos graficos das FIGURAS 86 a 91, os valores de adesio
foram, respectivamente, 31,3, 18,2 e 17,9 MPa para os CP’s 16, 13 e 24, confirmando a

hipétese apresentada..

5.4 - ANALISE ESTATISTICA DOS DADOS

A fim de obter maiores subsidios quanto as tendéncias observadas e discutidas nos
itens anteriores, bem como no intuito de obter uma relacio para o comportamento da adeséo
e dureza sob influéncia dos fatores varidveis, € realizada uma avaliacdo estatistica dos dados

obtidos nos experimentos.
5.4.1 - ANALISE DA VARIANCIA

Os resultados obtidos nos experimentos podem ser separados em grupos distintos,
para efeito de analise da varidncia e estudo estatistico da influéncia das variaveis nos
procedimentos (HOGG e LEDOLTER, 1992 ; BOX, HUNTER e HUNTER,1978) . Assim,
serdo feitas analises para o agrupamento de:

a~ adesdio do revestimento total (CP’s 4, 8, 12, 15, 18, 21, 23, 25, 27)
b- dureza do revestimento total (mesmos CP’s de a )

¢- adesdo das camadas de base (CP’s 1, 5, 9, 13, 16, 19, 22, 24, 26)

d- dureza das camadas de base (mesmos CP’s de ¢ )
E importante lembrar da forma de distribuicio escolhida para os experimentos,

quanto ao tipo de base, espessuras e quantidade de camadas, distribuidas no quadrado latino
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(axb,a=3eb =3) abaixo, onde as linhas referem-se as quantidades de camadas e as

colunas referem-se as espessuras;

300 500 700

2 A B C
3 B C A
4 C A B

a- Adesdo do revestimento total - Os valores obtidos para cada situacio do

quadrado latino acima, sdo apresentados no quadro abaixo:

Totais
36,11 19,4 11,7 67,21 A 83,14
13,5 16,8 30,43 60,73 2B 41,72
14,0 16,6 g 82 39,42 ¥C 425
Totais 63,61 52,8 50,95 167,36 Total 167,36

A variagdo total (v) e as variacSes para linhas (vl), colunas (vc) e tratamentos (vt) sdo

entdo calculadas:

v=1(36,11) + (19,4)° + (11,7)* + (13,5)" + (16,8)" + (30,43)" +(14,0)* +(16,6)* +(8,82)*-

(167.36)" = 3757,0 - 3112,15 = 644,85
9

vl = (67.21) +H60.73) +(39.42)" - (167.36)° = 3253,08 - 3112,15 = 140,93
3 3 3 9

ve = (63.61)° +(52.8)7 +(50.95) - (167.36)" = 3143,32 - 3112,15 = 31,17
3 3 3 9

vt=(83,14)° +(41.72)" +(42.5) - (167,36)" = 3486 35 - 3112,15 = 374.2
3 3 3 9

A partir destes dados, monta-se a tabua de anélise abaixo:
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Variagio v Graus de liberdade g |  Quadrado médio F (ditribuigiio F)
vig

Linhas - a-1=2 70,465 * 70,465 /R =
vl= 140,93 1,43
colunas - b-1=2 15,585 15585 /R =
ve=31,17 0,31

tratamentos - t-1=2 187,1 187,1/R =
vt = 374,2 3,79
Residuos - 98,55 2 49275 (R)
r=v - {vl+vc+vt)
Total - {axb)-1=8

v = 644,85

O objetivo, agora ¢ o de se determinar se ha diferenca significativa entre os trés tipos
de base {diferenca entre tratamentos), pela medida da adeséo do revestimento. A variacio

entre linhas, significa variacio em fun¢fio da quantidade de camadas e a variagio entre
colunas significa variagdo em fungio da espessura. Utilizando uma tabela de percentis para

a distribuicio F, tem-se:

Foos:22= 190, Fpo9,22=990; Fog5,52=30

Portanto, como apenas F para os tratamentos (3,79) é maior que F 445 . 25= 3,0,
significa que deve-se aceitar a hipotese de que ha diferenca entre os tipos de bases, ao nivel
de significincia de 0,25, para a medi¢io da adesfo. Nfo ha diferencas, nos trés niveis de
significdncia, quanto a quantidade de camadas e espessuras (F menor que os valores

referidos para os niveis avaliados).

b-Dureza do revestimento total- Utilizando o mesmo procedimento anterior, tem-se:

Totais
29,2 303 31,3 90,8 A 100,0
31,7 3.7 35,6 99.0 2B 89,1
157 35,2 271 78,0 =C 78,7
Totais 76,6 972 94,0 2678 Total 2678




131

A variagio total (v) e as variagdes para linhas (vl), colunas (vc) e tratamentos (vt)
sdo:
v =1(29,2)" + (30,3 + 31,3)° + (31,7) + BL7) + (35,63)* +(15,7)" +

(35,2)" +(27,1)* - (267.80)* = 278,96
9

vl = (90.8)* +(99,0)° +(78.0)* - (267.80)" = 74,67
3 3 3 9

ve = (76.6)° +(97.2)* +(94.0) - (267.80)" = 81,92
3 3 3 9

vt = (100,0)" +(89.1)* +(78.7)" - (267.80)" = 75,62
3 3 3 9

A partir destes dados, monta-se a tabua de analise abaixo:

Variagdo v Graus de liberdade g |  Quadrado médio F
vig
vi= 174,67 2 37.335 1,59
ve = 81,92 2 40,96 1,75
vt = 75,62 2 37.81 161
r=46,75 2 23,375
Total - v= 278,96 8

Determina se, entdo, se ha diferenga significativa entre os trés tipos de base, pela
medida do valor de dureza obtido para cada tipo de base (diferenca entre tratamentos). A
variacio entre linhas, significa variagio em fun¢do da quantidade de camadas e a variagdo

entre colunas significa variagdo em fungio da espessura. Como:

Foos.220 19,05 Fyo9.227990, Fggs,25=3.0

significa que deve-se rejeitar a hipotese de que ha diferenga entre os tipos de bases, ao nivel

de significincia de 0,01 , 0,05 e 0,25, para a medigdo da dureza. Também ndo ha diferengas,
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nos trés nivets de significincia, quanto a quantidade de camadas e espessuras (F menor que

os valores referidos para os niveis avaliados).

¢~ Adesdo das camadas de base-

Totais
387 17,9 12.7 69,3 SA 90,7
12,5 31,3 18,2 62,0 2B 51,29
19,5 33,8 20,89 74,19 2C 63,5
Totais 70,7 83,0 51,79 205,49 Total 205,49

A variagdo total (v) e as variagdes (vl), (vc) e (vt) séo:

v=(38,7) + (17,9 + (12,7 + (12,5)" + (31,3)" + (18,2)* + (19,5)" + (33,8)" +(20,89)* -

(205.49)° = 5405,65 - 4691,79 = 713,86
9

vl = (69.3)° +(62.0)° +(74.19) - (205,49)* = 4716,88 - 4691,79 = 25,09
3 3 3 9

ve = (70,7)° +(83.0) +(51,79)" - (205.49)" = 4856,56 - 4691,79 = 164,77
3 3 3 9

vt =(90.7)" +(51.29Y" +(63.5)" - (205.49)" = 4963,13 - 4691,79 = 271,34
3 3 3 9

A partir destes dados, monta-se a tdbua de analise abaixo:

Variaglo v Graus de liberdade g Quadrado médio F
vig
vl =25,09 2 12,545 (3,099
ve = 104,77 2 82,385 0,65
vt=271,34 2 135,67 £,07
r=252.06 2 126,33
Total - v="713.86 8
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Deve ser, entdo, determinado se ha diferenca significativa entre os trés tipos de base

{diferenca entre tratamentos), pela medida da adesio do revestimento, Como:

F 095,22 19,0 ; F0,99;2,2: 99,0, FU,75;2,2: 3,0

significa que deve-se rejeitar a hipotese de que ha diferenca entre os tipos de bases, ao nivel
de significdncia de 0,01, 0,05 e 0,25, pois todos os valores de F sfio menores que os de

referéneia.

d- Dureza das camadas de base -

Totais
31,0 33,6 36,2 100,8 A 74,2
15,5 28,5 20,5 64,5 2B 81,7
19,0 22,7 32,6 743 $C 83,7
Totais 65,5 84,8 89,3 239,6 Total 2396

A varia¢fo total (v) e as variagdes (vl), (vc) e (vt) sdo:

v =(31,0)* +(33,6) + (36,2)" + (15,5)° +(28,5) + (20,5)" + (19,0 + (22,7)" +(32,6)* -

(239.6Y = 6812,2 - 6378,68 = 433,52
9

vl=(100.8)* +(64.5)" +(74.3)" - (239.6)" = 6613,79 - 6378,68 = 235,11
3 3 3 9

ve = (65.5)° +(84.8)* +H(89.3) - (239.6)° = 6485,25 - 6378,68 = 106,57
3 3 3 9

vt = (74.2)" +(81.7)* +(83.7)" - (239.6)" = 63954 - 6378,68 = 16,72 |
3 3 3 9

A partir destes dados, monta-se a tabua de analise abaixo:
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Variagio v Graus de liberdade g Quadrado médio F
v/g
vi=235,11 2 117.55 3.12
ve = 106,57 2 53,28 : 1,41
V= 16,72 p 8,36 | 0,22
r=75,12 2 37,56
Total - v = 433,52 8

Deve ser, entfo, determinado se ha diferenca significativa entre os trés tipos de base

(diferenga entre tratamentos), pela medida da dureza do revestimento. Como:

Foo5.220= 19,0 Fyg9.22799,0; Fygs.2,=3.0

significa que deve-se rejeitar a hipotese de que ha diferenca entre os tipos de bases, ao nivel
de significincia de 0,01, 0,05, pois todos os valores de F sdo menores que os de referéncia.
Porém, ao nivel de significincia de 0,25, dever-se-ia aceitar a hipotese de que ha diferenca
entre as linhas, que significa diferenca em relagdo a quantidade de -camadas. Como nesta
distribuigio de amostras todas sdo formadas, apenas, pela camada de base, deve-se associar

este resultado 4 variagdo das espessuras entre as bases, em cada linha.

542 - ATUSTAMENTO DE CURVAS DE INFLUENCIA DAS VARIAVEIS SOBRE
A ADESAO E DUREZA DOS REVESTIMENTOS.

A analise de varidncia anteriormente realizada aponta, de forma relativa, a influéncia
dos tratamentos e/ou dos fatores varidveis, ou seja, do tipo de base, espessura e quantidade

de camadas sobre os resultados obtidos de dureza e adesdo do revestimento. Porém, em
funcio do experimento planejado, tem-se um numero de graus de liberdade bastante
pequeno, tanto nos tratamentos quanto nos residuos (erro), o que requer, segundo BOX,
HUNTER e HUNTER (1978), replicar o quadrado latino mais vezes. Assim, sem a réplica

dos experimentos, foram utilizados todos os resultados obtidos para os diversos tipos de
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base, com as espessuras reais medidas, a fim de montar uma base de dados que possibilitasse
0 ajustamento e regressdo para as curvas de comportamento representativas da influéncia da
espessura sobre a dureza e sobre a adesdo do revestimento. Estes dados estdo separados em
seis grupos distintos:
A-Influéneia da espessura na dureza para os revestimentos com base 25-75 ( CP’s 9, 10,
11,12, 16, 17, 18, 22 e 23).
B- Influéncia da espessura na dureza para os revestimentos com base 50-50 (CP’s 1, 2, 3,
4,19, 20, 21, 24 e 25).
C- Influéncia da espessura na dureza para os revestimentos com base 100-0 (CP’s 3, 6, 7,
8,13, 14, 15,26 e 27).
D- Influéncia da espessura na ades#o para os revestimentos com base 25-75 (CP’s 9, 12,
16, 1822 € 23)
E- Iﬁﬂuéﬁcia da espessura na adesfio para os revestimentos com base 50-50 (CP’s 1, 4,
19, 21, 24 € 25)
F- Influéncia da espessura na adesio para os revestimentos com base 100-0 ( CP’s 5, 8,

13, 15, 26 € 27).

Como todas as analises anteriores, inclusive estatisticas, levam a conclusio de que a
quantidade de camadas, individualmente, ndo tem influéncia sobre os resultados de adesfio
ou dureza, salvo quando aliada a espessura ou ao resfriamento do substrato durante as

paradas entre passes, so se tratara, aqui, da influéncia da espessura sobre os resultados.

A- Influéncia da espessura na dureza para os revestimentos com base 25-75

Os dados para este grupo sdo os resumidos no quadro abaixo, incluindo todos os
pardmetros necessarios para os calculos de ajustamento e regressio (HOGG e LEDOLTER,

1992), sendo “x” a espessura em pm e “y” a dureza ou adesfio em cada caso.
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No. ordem | Espessura (um) -x [ Dureza medida (HRC)-y XY x*

1 80 19 1.520 6.400
p) 150 28.5 1375 27.500
3 170 245 4. 165 28.900
4 370 222 5.994 72.900
5 330 38,4 12.6.72 108.900
6 345 15,7 5.4106,5 119.025
7 370 36,2 '13.3:94 136.900
8 570 3,7 18.069 324.900
9 830 31,3 25.979 688.900
5 3.115 2475 914845 1.509.325

Serdo efetuados ajustamentos para reta e parabola de minimos quadrados. Para o

ajustamento dareta y=a+ bx tem-se:
2y=an+b¥x e nymaZerbez

Resolvendo o sistema, vem:
2475=9a+3115b e 91484,5=3115a+ 1509325b
b=0,0135 e a=22_827

Assim, a equagio representativa sera: y=22,827 + 0,0135 x (D)

Obtida esta equagfio para a reta, pode-se obter, analogamente, uma equagdo para a
parabola de minimos quadrados. Depois disto, passa-se a avaliar a validade do ajustamento,
ou aderéncia, utilizando-se os valores de érro ou desvio (d). A curva que apresenta menor

PN 2 . .
somatona dos valores de d” é a melhor curva ajustadora.

. 2
No caso da parabola y=a+ bx+ ¢x” tem-se:

Ty=na+tbIx+cix onde: ¥x'=913.116.625
Sxy=a¥x+bIx +c¢Ix ¥x* = 631.607.820.625
Sxly =a Xt + b Ix +cXx’ X'y =45.957.412,5

Resolvendo o sistema acima tem-se;
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a=2391 b=0,0179 e c=-0,0000015.

Assim: a equagdo da parbola é:  y=23,91 + 0,0179 x - 0,0000015 x>  (II)

Pode-se, entdo, montar um quadro para verificacio da aderéncia das curvas dadas
pelas equagoes (I) e (I). No referido quadro, abaixo, os valores de desvio“d” sio definidos
pela diferenca entre os valores medidos da dureza e os valores calculados com a utilizagdo da

equacdo da curva.

No. Valor | Valor calculado | Erro (d) | d° | Valor calculado | Erro d*
medido (reta) (parabola) (d)
I 19 239 -49 | 24,01 25,33 -6,3 39,7
2 28,5 24,85 3.65 | 13,32 26.56 1,9 | 3.76
3 245 25,12 -0,62 0,38 26,9 -2,4 5,76
4 22,2 26,47 -4,27 18,23 28.6 -6,4 40,96
5 38,4 27,28 1112 123,65 29,65 8,75 76,56
6 15,7 27,48 -11,78 | 138,76 29,9 -14,2 | 201,64
7 36,2 27,82 8,38 70,22 30,32 1 5,88 34,57
8 31,7 30,52 1,18 1,39 33,02 -1,92 3,68
9 31,3 34,03 ~2,73 7,45 37,73 -6,43 | 41,34
> d° 139741 Sd° | 447,97

Portanto, pela analise acima, a equagdo I, da reta , tem melhor ajustamento para o

modélo em questdo. A visualizagdo do ajustamento pode ser feita pela representacio abaixo:
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B- Influéncia da espessura na dureza dos revestimentos com base 50-50
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No. ordem | Espessura (um) -x | Dureza medida (HRC)-y X.y X
1 120 15,5 1.860 14.400
2 168 32,6 5.476,8 28.224
3 240 18,4 4,416 57.600
4 280 33,6 9.408 78.400
5 310 31,7 9.827 96.100
6 420 27,5 11.550 176.400
7 510 30,3 15.453 260.100
8 620 394 24,428 384.400
9 810 27,1 21.951 656.100
2 3.478 256,1 104.369.8 1.751.724

Para o ajustamento dareta y=a+bx tem-se:

y=an+bXx

Resolvendo o sistema, vem:

256,1

=03 +3478b e

e nyﬁa&ﬁ“bzxz

1043698 =3478 a+ 1751724 b
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b=0,0133 e a=237315

Assim, a equacio representativa seré: y = 23,315+ 60,0133 x (111)

No caso da pardbola y=a+bx+cx’ tem-se:

Sy = na+b¥x+cix’ onde: Tx* =1.048.544.632
Sxy=a¥Yx+bIx +cIx Tx* = 696.703.024.176
>x'y =aTx + b Ik +cEx Sx*y = 53.541.452,4

Resolvendo o sistema acima tem-se:

a=11,66 b=008066 e c=-0,0000739.

Assim: a equagdio da parabola é:  y = 11,66 + 0,08066 x - 0,0000739 x> (IV)

Monta-se, entfo, um quadro para verificagio da aderéncia das curvas (IIT) e (IV).

No. Valor | Valor calculado | Erro (d)| d° | Valor calculado | Erro d*
medido (reta) (parabola) (d)

1 15,5 249 -9.,45 89,3 20,2 -4.7 22,0
2 32,6 25,5 7,1 50,41 231 9,5 90,2
3 18,4 26,5 =81 65,61 26,7 -8,3 68,9
4 33,6 27,04 6,56 43,03 2845 51 20,5
5 31,7 27,43 4,27 18,23 29,5 2,2 4.8
G 27.5 289 14 | 1.96 325 50 | 25.0
7 30,3 30,1 0,2 0,04 33,5 . -3.2 10,2
& 394 31,6 7.8 60,84 33,26 6,1 376
9 271 34,09 -6,99 | 48,86 28,5 -1.4 1,9
>d° [378,28 > d° | 2871

Portanto, pela analise acima, a equagio (IV), da parabola, tem melhor ajustamento
para o modélo em questdo. A visualiza¢ao do ajustamento pode ser feita pela representagio

abaixo;
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Curvas lll e IV
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C- Influéneia da espessura na dureza dos revestimentos com base 100-0

No. ordem | Espessura (um) -x | Dureza medida (HRC)-v Xy x”
T 150 227 3405 373500
2 190 31,0 57890 36.100
3 310 241 7471 96.100
4 320 20.5 6.560 102.400
3 340 29.2 9,928 115.600
6 408 23.7 9.660.0 166.464
7 580 352 20416 336.400
8 640 378 24.192 409.600
9 760 35.6 27.056 577 600
s 3.698 259.8 [14.587.6 1.862.764

Para o ajustamento dareta y=a+ bx tem-se:
Sy=an+b¥x e Txy=a¥x+bIx
Resolvendo o sistema, vem:

259.8=9a+3698b e 114587,6=3698 a+ 1862764 b
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b=10,0228 e a= 19,50

Assim, a equaglo representativa sera: vy = 19,50 + 0,0228 x (V)

No caso da pardbola y=a+ bx + ex’ tem-se:

Sy=na+bIx+cIx’ onde: ¥x’ = 1.076.246.312
Txy=aYx+b I+ Ix Yx*' = 677.162.933.296
Yy =a¥x’+ bIx +cIx' >x'y =61.252.496

Resolvendo o sistema acima tem-se;

a=1321 b=0,0596 e c¢=-0,0000406.

Assim: a equagio da parabola é :  y = 13,21 + 0,0596 x - 0,0000406 x* (V]

Monta-se, entdo, um quadro para verificagdo da aderéncia das curvas (V) e (VI).

No. | Valor | Valor calculado | Erro (d) | d° ] Valor calculado | Erro d*
medido (reta) (pardbola) (d)
i 227 22,92 -0,22 0,048 21,2 1,5 2,25
2 31,0 23,8 7.2 51,84 230 3.0 64.0
3 241 26,57 -2,47 6.1 27.8 3,7 13,7
4 205 76.8 63 13969 281 76 | 577
3 202 2725 105 | 3.80 88 | 04 | 016
6 | 237 73.8 51 ] 2600 30,7 7.0 | 49.0
7 35,2 32,72 2,48 6,15 34.1 1.1 1.2
g 37.8 34,00 371 ] 13.76 34.7 31 96
9 35.6 36.83 123 | 151 35.0 06 | 036
Sd° ] 1489 >d° | 197,97

Portanto, pela analise acima, a equagio V, da reta, tem melhor ajustamento para o

modélo em questdo. A visualizagio do ajustamento pode ser feita pela representagdo abaixo:
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Curvas Ve VI
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D- Influéncia da espessura na adesio dos revestimentos com base 25-75

No. ordem | Espessura (um}) -x | Adesfio medida (MPa)-y Xy X
1 80 19,5 1.560 6.400
2 150 31,3 4.695 22.500
3 345 14,0 4.830 119.025
4 370 12,7 4,699 136.900
5 570 16,8 9.576 324.900
6 830 11,7 9711 688.900
p 2.345 106 35.071 1.298.625

Para o ajustamento dareta y=a+ bx tem-se;

Ly=antb¥x e

Resolvendo o sistema, vem:

Txy=ayx +b Ix’

106 =6a+2345b ¢
b=-0,0166 e

35071 = 2345 a+ 1298625 b
a=2415
Assim, a equagdo representativa sera:

y=24,15-0,0166x  (VII)
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No caso da parabola y=a+bx+cx* tem-se:

zy=na+b2x-+c sz onde: Ix° = 852.583.625
Yxy=aYx+bIx'+e¥x Tx* = 613.598.990.625
X'y =a¥x’ 4 bIx +cyx Sxty = 17.752.480

Resolvendo o sistema acima tem-se:

a=279 b=-0,04139 e ¢=0,0000274.

Assim: a equagdo da pardbolaé:  y=27,9 - 0,04139x + 0,0000274 x>  (VIII)

Monta-se, entdo, um quadro para verificacio da aderéncia das curvas (VII) e (VIII).

No. Valor | Valor calculado | Erro (d) | d° | Valor calculado | Erro d*
medido (reta) (parabola) (d)
1 19.5 22,8 -3,3 10,89 24,7 -5,2 27,0
2 31,3 21,66 9,64 92,92 22.3 9,0 81,0
3 14.0 18,42 442 | 19,53 16,9 29 8.4
4 12.7 18,0 53 | 281 16.3 36 | 129
g 16.8 147 21 441 13.2 356 12.9
6 11,7 10,37 1,33 1,77 12,4 -0.7 0,49
> dt |157.62 S d° | 142,69

Portanto, pela analise acima, a equagdo VIII da parabola, tem melhor ajustamento

para o modélo em questdo. A visualizagdo do ajustamento pode ser feita pela representaciio

abaixo:
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E-~ Influéncia da espessura na adesfio dos revestimentos com base 50-50
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No. ordem | Espessura (um) -x | Adesio medida (MPa)-y Xy X
1 120 12,5 1.500 14.400
2 168 20,89 3.509,52 28.224
3 280 17,9 5.012 78.400
4 310 13,5 4,185 96.100
5 510 19,4 9.894 260.100
6 810 8.82 7.144,2 656.100
p2 2.198 93,01 31.244,72 1.133.324
Para o ajustamento dareta y=a+ bx tem-se:
Yy=ant+bIx e Txy=aYx+bIx
Resolvendo o sistema, vem:
93,01 =06a+2198b e 3124472=2198a-+1133324b
b=-0,0086 e a=18,65
Assim, a equagdo representativa sera. y = 18,65 - 0,0086 x {IX)

. 2
No caso da pardbola y=a+bx+e¢x” tem-se:
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Sy=na+b¥x+cIx onde; 3x°=722.304.632
Yxy=a¥x+b¥x +cIx Yx* = 514.504.944.176
Exzy =a¥x*+ bIx +c¥x’ Tx* y = 14.303.051,36

Resolvendo o sistema acima tem-se;

a= 11,64 b =0,03388 e ¢=-~0,0000454

Assim: a equagdo da pardbola é :  y = 11,64 + 0,03388 x - 0,0000454 x° (X)

Monta-se, entdo, um quadro para verificacio da aderéncia das curvas (IX) e (X).

No. Valor Valor calculado | Erro (d) d* Valor calculado | Erro d*
medido (reta) (parabola) (d)

1 12.5 17,6 -5,1 26,01 15,0 -2.5 6,2
2 20,89 17,2 3,69 13,61 16,0 4.9 23,9
3 17.9 16,2 1.7 2.89 17.5 0.4 0.16
4 13,5 15,98 -2,48 6,15 17.8 -4.3 18,5

5 194 14,26 514 | 26.42 17,1 2.3 53
6 8,82 11,68 2,86 | 8,18 93 0,48 | 0.23
>d° ] 83,26 >d° | 54,29

Portanto, pela analise acima, a equagdo X da parabola, tem melhor ajustamento para

o modélo em questio. A visualizaciio do ajustamento pode ser feita pela representaciio

abaixo:
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F- Influéncia da espessura na adesfo dos revestimentos com base 100-0

No. ordem | Espessura (um) -x | Adesdo medida (MPa)-y Xy x”
I 150 338 5.070 22.500
2 190 387 7.353 36.100
3 320 18.2 5.824 102.400
4 340 36.11 12.277.4 115.600
5 580 16.6 9.628 336.400
6 760 30.43 23.126.8 577.600
z 2.340 173,84 63.279.2 1.190.600
Para 0 ajustamento dareta v =a+ bx tem-se:
Sy=an+b¥x e Ixy=alx+bIx
Resolvendo o sistema, vem:
173,84 =0a+2340b e 63279,2=23402a+ 1190600
b=-00163 e a=3533
Assim, a equagdo representativa seré: y=3533-0,0163x  (XI)

; 2
No caso da paradbola y~=a+bx+cex” tem-se:
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Ty=na+bIx+cix’ onde: ¥x* =716.394.000
Yxy=a¥lx+bIx +cIx Tx* = 472.445.300.000
Y5y =ax + b Ik e ¥x Yy =31.356.174

Resolvendo o sistema acima tem-se:
a=53,92 b=-0,1253 e c=00001205

Assim: a equagdo da pardbolaé :  y=53,92 - 0,1253 x + 0,0001205 x*  (XII)

Monta-se, entdio, um quadro para verificagdo da aderéncia das curvas (XI) e (X1I).

No. Valor Valor calculado | Erro (d)| d* Valor calculado | Erro d
medido (reta) (parabola) (d)

1 33.8 32.88 0,92 0,85 37,8 4.0 16,0
2 387 32.23 6,47 | 41,86 34,5 42 17,6
3 182 30.11 -11,91 | 141,84 26,1 -7.9 62,4
4 36.11 29.78 6,33 40,0 25,2 10,9 | 1188
5 16.6 2587 -9.27 | 85,93 217 -5,1 26,0

6 30.43 22.94 7,49 56,1 28,2 2,23 4,9
¥ d° §366,58 > d 2457

Portanto, pela analise acima, a equagdo XII da pardbola, tem melhor ajustamento
para 0 modélo em questdo. A visualizagdo do ajustamento pode ser feita pela representacio

abaixo:
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As representacOes graficas, a seguir, mostram as curvas de melhor ajustamento para

as diversas bases, em relacdo 4 adesfo e a dureza, comparativamente.

Comparativo curvas de dureza
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Comparativo curvas de adeséo
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Pela analise comparativa entre as curvas individuais de adesdio e de dureza,
conjuntamente com os resultados da analise de varidncia executada, pode-se deduzir,
realmente, que existe diferenga entre os tipos de base em relagio a adesdo. Os revestimentos
com base completamente metalica sdo, em geral, superiores quanto ao valor de adesdo, em
todas as faixas de espessura. Os revestimentos com base mista metal-cerimica mostram
methores resultados de adeséo, nas faixas de espessura de até 300 um, para a mistura 25%
metal, 75 % cerdmica {25-75). Acima desta faixa de espessura, existe uma alternincia com a
mistura 50 % metal, 50 % ceramica (50-50). Com relag¢fio & dureza, hd uma tendéncia clara
de crescimento com o aumento da espessura, para todos os tipos de base, como apontado na
analise de variincia. As faixas de valores sdo bastante proximas, dentro das condicdes e

materiais aqui utilizados.
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CONCLUSOES

Os resultados obtidos no presente estudo, apresentados de maneira comparativa,

respaldados pelas analises e discussOes realizadas, permitem as seguintes conclusoes:

[

O método proposto de aplicagdo de revestimentos metal-ceramicos ¢ bastante promissor,
tendo apresentado valores de adeso e dureza relevantes, principalmente considerando-se

que ndo houve otimizagdo dos pardmetros do processo, os quais foram mantidos

constantes durante 0s experimentos.

0 aumento da espessura tende a diminuir a ades@o dos revestimentos, independente do

tipo de base, de forma exponencial. Este comportamento ¢ mais acentuado para os

revestimentos com base 25 % metal e 75 % cerimica.

O aumento do nimero de camadas tende a diminuir a adesfio dos revestimentos, mesmo

quando ndo implica no aumento da espessura, devido ao resfriamento do substrato entre

os passes de cada camada.

Os revestimentos com base 100% metalica apresentam maiores valores de adesdo em
relacio aos revestimentos com base metal-ceramicas, principalmente em fungfo da
estabilidade térmica e afinidade cristalografica com o substratc metalico, durante a

formacao do revestimento.

Os valores de dureza obtidos sfio, praticamente, independentes do tipo de base, variando

em funcio da espessura.

O aumento da espessura dos revestimentos implica no aumento da dureza, independente
do tipo de base. A melhor representagio para este comportamento ¢ definida por uma

relagdo linear,

A quantidade de camadas nao influencia diretamente os valores de dureza, A influéncia

aparente é creditada ao aumento da espessura.
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8- A graduagdo de pos com mistura 25 % metal e 75 % ceramica apresenta melhor
estabilidade de fases, morfologia e microestrura do que a mistura 50-50, a qual tende a

apresentar precipitados frageis de aluminio.

9- A utilizagiio da pirometria Otica de radiagio se mostrou bem adequada para o
acompanhamento e registro das temperaturas de formacio do revestimento durante a

aspersdo térmica, devendo ser realizados, previamente, testes para fixagdo do fator de

emissividade.

10- A aspersdo conjunta de pds metalico e cermico, com pré-mistura mecénica dos pos,

permite obter-se depositos de composigdo metal-cerdmica similar 4 mistura, com

variacdes da ordem de 10 a 15 %, homogeneamente distribuida.

11- O ajustamento das curvas representativas da influéncia da espessura e tipo de base sobre

as propriedades de ades@io e dureza dos revestimentos tem uma boa coeréncia com o0s

resultados obtidos.
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7- COMENTARIOS E SUGESTOES PARA FUTUROS TRABALHOS

Todas as dificuldades e caréncias observadas no desenvolvimento deste trabalho,
como em qualquer outro,, acabam por indicar os caminhos a serem perseguidos para que se
avance na busca de solucdes e explicacdes de fendmenos e comportamentos. Dentro desta
perspectiva, seria importante a continuidade do trabalho aqui realizado, principalmente

dentro dos seguintes objetivos:

- Otimizagdo dos pardmetros e procedimento para aplicagdo de misturas metal-cerimicas.

Com este estudo seria possivel se alcangar o melhor desempenho para a aplicagio mista

metal-ceramica na camada de base,

- Obtidos os melhores parametros, realizar experimentos com maior replicagio, objetivando
definir, de maneira mais precisa, o comportamento dos valores de resposta, sob influéncia

das variaveis consideradas.

- Utilizag8io de diferentes p6s para a mistura metal-cerdmica, principalmente testando pos
metalicos sem ou com menores percentuais de aluminio na sua composicdo, tentando

minimizar a ocorréncia de fase frageis.

- Realizar testes e ensaios de longo termo, como ensaio de corrosfo, ensaio de fadiga
térmica, entre outros, visando avaliar o desempenho dos revestimentos metal-cerimicos em

condigdes de servico.,
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ANEXO 1|
HETCO 443 AND METGCO 443NS5 NICKEL CHROMIUM/ALUMINUM COMPOSITE POWDERS Page 7
SYSTEM PARAMETERS
‘Plasma Spray
SET #3 SET #4
Ny /i Ar/i, -
- SPRAY GUN
Type: ' 3UB/ 7B 3MB/ 7MB
Rozzle: G GH .
Powder Port: $#2 . #2
- Uni=Jeb Ring: (Note 1) H/A M 275
Insulator: {(Note 2) M 5% M 80
GAS
Pressure - Primaty, psi: 50 _ 100
: . bar: 3.45 6.8¢9
Secondary, pei: ) .50 50
e bar: 3.45 3.45
_Flow = Primary: 150 80
‘ Secondary: (Note 3) 15 20
POWER ‘
~Unit: : : Note 4 Note 4
“Arc Ampst ‘ 500 500
~Arc Volts: 74~86 70-80
"POWDER FEED
‘Unit: (Note 7) 3MP/4MP (Note 8) IMP/AMP (Note B)
‘Meter Wheel: S S/- 8/ -
RPM; (Note 5) 20/~ 20/~
Feed Rate lIndicateor Setting: ~f 48 -/65
‘Vibrater Air Pressure, psi: 15/5 . 15/%
AR PR bar: 1.0/.3 1.0/.3
‘Carrier Gas Flow: 37. 37
SERAYING
Spray Distance, inches: : i 56 5~6
i mm ’ 127~-152 127~-152
Spray Rate, 1b/hr: 8 8
i ‘ kg/hr: 3.6 3.6
Coverage, frZ/hr/.001"; 154 133
Yoo mthe/0.1 mme 3.6 3.1
Powder Required, 1b/ft2/,001': 352 .060
R © o kg/w?/0.1 mm: _ .99 1.15
:Deposit Efficiency,'X: (Note &) 75 65
Deposition Rate, 1b/hr: 6.0 5.2,
S kg/he: ' 2.72 2.36
NOTES: ~
be  With

_the Type 3MB Gun, use Cat. No. 3M 275 Uni-Jet Ring with the Cat. No. 3 276 Electrode Hut.

. . Install ring with the 45° internal recess facing the nut and with the jet hole toward the Lop of
“-l'gun,'approxim@tely 180° frowm the gas inlet.

 Qith7theLType 74B Gun,.ﬁse Cat. No. 7M 50 with argonm and Gat. No. 7M 55 with nitrogen.

y be adjusted as much as #5 pointas, if mnecessary, to
EXCEPT THAT the secondary gas flow may not be reduced to
and hydrogea flow may Dot exceed 25. 1If the required voltage is not obtained with this prelimin:
-gas flow adjustment, check the equipment for a worn nozzle, a worn electrode, or a gas leak betwe
_the flowmeter and the gun. 1f there is no gas leak, and the nozzle and electrode ace not badly s
" further adjustment of the secondary gas flow!

; up to an additional +} points, is permissible, 17 !
second adjustment does not result in & flow of zero or a hydrogen flow exceeding 25. If the rem
- voltage is not then obtained, replace the worn parts.

;3,; The secondary gas flow shown in the chart ma
: obtain voltage within the range shown;

S QR
: The METCO Types 2MR, 4MR, 6MR, or 7MR Power Supply Units can be used. CAUTION: When using the T,
" 6MR and 7MR Units with a 3MB Gun, do not cxceed 40 kW operation.

[N

Sn
Lo

6. -Rounded off for easy calculation.

B R R L

Use as a starting point. Adjust .sas necessary to obtain spray rate shown.

Parameter settings are also used for the Type 3MP-Dunl and the Type 4MP-Dual.

8. ‘Une powder port shaft "A" and black 9-ft. powder feed hose with Type 4MP.



ANEXO 1
METCO 443 AND METCO 443NS HICKEL CHROMIUM/ALUMINUM COMPOSITE POWDE
SYSTEM PARAMETERS L
iPlasma Spray
;! . . ", i
s : , ‘ SET #5 i
A o No/Ho i
SPRAY GUN - ot
Type: h IMB/1OMB 9MB/10MB
Powder Port: : o #2 ST
Insulater: ™~~~ - -~ Note 1 Naote 1
GAS : ‘ s
Pressure - Primary, psi: _ 50 100 5
el T bar: 3.45 6.89
‘-Becondary, psi; _ o 30 ¥30
CUMEE L papr ' 345 3445
Flow - Primary: . o 150 '80 "
" Secondary: (Note 2) : 15 20
POVER . -
Unit: oo Note 3 : Hote 3
-Arc, Amps ¢ N 500 5007
Are‘Volts:: ‘ 74-80 70-80
POWDER FRED .. T
"Unit: (Note: 6) ' IMP/LMP (Note 7). 3MP/AMPI (Note 7)
L Meter Wheel: . 5 _ 8
URPMi“{Note 4) S _ = 20 ) 20
. Feed :Rate Indicator Setting: . -/ 48 -/ 65
: i ' 15/5 1573
, SIS bar: = 1.0/.3 1.0/.3
“"Carrier Cas Flow: 37 37
* SPRAYING ‘ BN
- Spray Distance, inches: . . 5-6 S
phmpE mm L 127=152 far-152 7
' 8pray:Rate, lb/hr: , ‘ ' 8 FBET
2 ARt kg/hr: ‘ 3.6 3.6
~Coverage, ft2/he/.001": = . . 154 133
Sl mzlhrlo,i mms - ‘ 3.6
Powder/ Required, 1b/ft?/,001": 052
B kg/wml/0.1 mm: ' .99
“Deposit ' Efficiency, X: (Note 5) 75
“Deposition Rate, 1b/br: ' ' ' 6.0
RN kp/he: 2.72

With the Type 9MB Gun use C%gzggé. 4B 55 with nitrogen, and Cag.
:Type 10MB Gun use Cat., No. H0MBES5Y

with argon. With ¢t}
fwith nitrogen, and Cat. No. 1oM FEON .

n.'.,i

uThewaecondary gas flow shown in the chart ma

¥ be sdjusted as much as *3 points, if necesmary, to
.obtain voltage within the range showa;

EXCEPT THAT the secondary gas flow may not be reduced to
and hydrogen flow may not exceed 25. If the required voltage is not cbtained with this preliming
»gas flow adjustment, check the equipment for a worn nozzle, n worn electrode, or a gas leak botwe
‘the flowmeter and the gun. If there is no gas leak, and the nozzle and electrode are not badly .
“furcher adjustment of the secondary gas flow, up to an sdditional +5 points, is permiseible, If ¢
socond adjustment does not result fu a flow of zero or & hydrogen flow exceeding 25. 1If the veq:
voltage is not then obtained, replace the worn parts.

[

1?héih£t00 Types 6MR, 7MR, or BMR Power Supply Units can be used.

‘Use as a starting point. Adjust as mecessary to obtain spray rate shown. Rounded off for easy
- calculation,

" Sprav rates and deposit efficiencies shown wer

e cbtained by skilled operators with all equipment
first-class condition. :

-Parameter settings are ﬁlso used for Type 3MP-Dual and Type LMP-Dual.

LUsé.ycwder_pprt“shaﬁt YAM and black 9-ft. powder feed hose with Type 4Mp.
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" METCO 443 AND METQO 443NS NICKEL CHROMIUM/ALUMINUM COMPOSITE POWDERS

Page 9

SYSTEM PARAMETERS
Plasma Spray

SET #7
Ar/liy
SPRAY GUN : '
Type: 1148
Nozzle: 1IMB 112
Air Cooled Cover, Yes (Note 5)
psi: - 30
bar: 2.1
€S
Pressure - Primary, psi: 65
' bar: ' 4.5
Secondary, psi: 65
bar: 4.5
Flow - Primary: 45
Secondary: 10 n
POWER
Unit: ‘ 7MR or 8MR
Arc Amps: 560
Arc Volts: 45-50
POWDER FEED
Unit: IMP/4MP (Note 1)
Meter Wheel: P/~
RPM: (Note 2) 20/~
Feed Rate Indicator Setting: (Note 2) -/40
Vibrator Air Pressure, psi: 15/5
bar: 1.0/.3
Carrvier Gas Flow: 37
SPRAYING (Note 3)
Spray Distance, inches: 3-2
wmm: 13-50
Spray Rate, lb/hr: 4
kg/hr: 1.8
Coverage, ft2/hr/.001": 70
w2/hr/0.1 mm: 1.7
Powder Required, 1b/ftZ/.001": 056

kg/w?/0.1 mm: ' ' 11
Deposit Efficiency, Z: (Note 4) ' 70

NOTES:

1. Use powder port shaft "A'" and black 9-ft. powder feed hose with the Type /

Powder Feed Unit. Use 5 pei (.3 bar) vibrator air pressure.

Use as a starting point. . Adjust as necessary to cbtain spray rate shown.
Spray rates and deposit efficiencies shown were obtained by skilled
operators with all equipment in first-class condition.

4. Deposit efficiencies for %-2" (13-50 mm) spray distance range taken at 2V

(50 mm), As $.D. decreases, deposit efficiencies increase approximately :
for every 3" (13 mm).

5. Used when spraying I.D.'s 6" (152 mm) or less.

Set gun cooling air at
50 psi (3.4 bar).

6. Set gun cooling air at 20 psi (1.4 bar).
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ANEXO 1
Page 10 HETCO 443 AND METCD 443RS NICKEL CHROMIUM/ALUMINUM COMPOSITE MOWDLE
SYSTEM PARAMETERS
Plasmn Spray
SET 48 SET #9 SET 10
Ny Ar /iy Na /iy
SPRAY GUN
Type: MBN MBN MDHN
Nozzle: MBN 430 MBN 432 MON 430
Powder Port: #6 #2 #2
Gas Distribution Ring MBN 325 MBN 65 MBN 325
GAS
Pressure -~ Primary, psi: 50 100 50
bar: 3.4 6.9 3.4
Secondary, psi: - 50 50
bar: - .4 o34
Flow - Primary: 100 80 150
Secondary: {Note 1) - 20 15
POWER ] ‘
Unitb: HRN MRH MRN
Arc Amps; 200 500 500
Are Volts: 5565 T5-80 7580
POWDER FEED
Unit: (Note 3)° LMp 4up HMp
Feed Rate Indicator Setting: {(Note 4) 63 34 48
Vibratee Air Pressure, pai: 5 5 5
' bar: .3 .3 .3
Carrier Gas Flow: 37 kY 37
SPRAY ING '
Spray Distance, inches: 4 56 56
mm} 100 125-150 125~-150
Spray Rate, 1b/hr: 20 8 a8
‘ kg/hr: 9.1 3.6 3.6
Coverage, ftZ/hr/.001": , 455 133 133
: wlftx /0.1 mm: 10.7 3.1 301
Powder Required, Lb/Et2/.001": 044 L0860 .52
kg/m2/0.1 mm: .85 1.15 10
Deposit Efficjency, %: (Note 5) 90 65 75
Deposition Rate, 1b/hr: 18 5.2 6
kg/hr: 8,2 2.3 2.7
NOTES:
‘1.

The secondary gas flow shown in the chart may be adjusted as much
obtain voltage within the range shown; except hydrogen flow way net exceed 25. If the reguired
voltage is not obtained with this preliminary gas flow adjustment, check the equipment for a wor:
nozzle, a worn electrode, or a gas leak between the flowmeter and the gua. If there ig no gas le
and the nozzle and electrode are not badly worn, further adjustment of the secondary gas {low, uj
an additional 45 points, is permissible, if this second adjustment doesr not reault in a8 [low of

ot a hydrogen flow exceeding 25. If the required voltage ins not then obtained, replace the worn
parts,

as +3 points, if necessary, to

When zero secondary flow is specified, s minimum of 50 psi (3.4 bar) of pressure is required to
activate the secondary gas pressure switch. The same gas, as used for the primary, wmay be used .
this purpose. Make sure to keep the secondary flowmeter closed.

Use powder port shafe "A" and 9-ft. black powder feed hose.

With the Type 4MP Powder Feed Unit,

fecd rates dre piven as starting points. Adjust to cbrain =
shown,

Deposit efficiencies are approximate and have been rounded off for casy calculation.
depogit efficiencies sh

condition.

Spray rato
own were obtained by skilled operators with all equipment in first-clase
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ANEXO 1
L ‘f MLTCO 204B-NS YTTRIA STABILIZED ZIRCONIA POWDLR
) SYSTEM PARAMETLDRS &
) ’ Plasma Spray f
SET #1 SET #2 ' . . SET #3
SPRAY GUN
Type: . FMB/OHA/10MB ¥R /9MB/10MB CTHB/SMB/IOME
JHozzle: ... .. . R . G/730/820 . GH/T730/820 G/7T3az/030
Powder Port: #2 #2 fiz
Insulator: T8 55/9¥B 55/ ' TH 55/8KB 5%/ TH 50/9KB &0/
10MB 55 10KB 55 . 10MB 50
GAS , -
Pressure - Primary, psi: 50 50 0o -
bar: 3.4 3.4 ) 6.8
Secondary, psi: 50 50 o 50
bar: 3.4 3.4 3.0
Flow -~ Primary: _ 75 75 ' 80
Secondary: (Note 1) i5 15 15
POWER _ ‘
Unit: THR/BMR THMR/BMR ~ THR/BMR
Arc Amps: 506 500 ‘ ©500
Arc Volts: 74-80 T4-00 £0-~-70
POWDER TELD . ‘ - | )
Unit: IMP/utP (Hote 2) IMP/UKP {Note 2) F AMP/HMP (Note
Neter Wheel: : 8/ S/~ . . 8/-
RPH: (Note 3) 25/- , 35/ {25/~
Feed Rate. Indicator Setting: -/50 =790 - /50
Carrier Gas Flow: a7 a7 a7
SPRAYING
Spray ‘Distance, inches: 2.5 2.5 .5
’ . . W 64 6y 5 4
Spray Rate, lb/hr: 6 . 12
. kg/hre: 2.7 5.4
Coverage, £t2/hr/.001": 145 g 275
- n?/hr/0. 1mm: 3.3 ‘ 6.4
Powder Required, 1b/ft2/.001": L0400 S Lou3
‘ kg/m2/0 :lmm: 77 .83
Deposit Efficiency, %: {Note u) 70 o o &5
beposition Rate, 1b/hr: C 4,2 : L 7.8
kg /b 1.9 T 3.5
NOTL:: .

1. The secondary gas flow shown in the chart moy be adjustec zs much as 45 points,: if becessary, i
obtain voltage within the range shown; LXNCLPT THAT the secondary pas flow may;not be reduced to
and hydrogen Flow may not exceed 25. If the required voltage is not obtained With the rraellmin
gas flow adjustimeni, check the equipment for a worn nogzle, & worn electrode, or & gas leak hots
the flowmeter and the pun. If there is no gas leak, and the nozzle and electrode ave not badly
further adjustment does not result in & flew of zero or a hydrogen Flow exceeding 5.

b

2. Use Powder Port Shaft "A". Use black 9 ft. powder feed hose. Use 25 psi (1.7 bar) vibrator ai
prgssure. i : '

3. Use a starting point. Adjust as necessary to obtain spray rate shown.

4. DPeposit efficiencies are approximate and have been rounded off for easy calgulation. Spray rat
deposit efficicncies shown were obtained by skilled operators with all.equipment in First-class
condition. . .. : '
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HETCO 204B~NS YTTRIA STABILIZED ZIKRCONIA POWDLR Page

—r—am

l ' - SYSTEM PARAMETERS
' Plasma Spray

!
SET #4 SET #5 SET #Q
N/H,, H/H, Av/i,
. MBN MBN MBH
b o MBN 430 | MBN 430 MBN u32
Fowded Port: # o2 # o2 #o2
Gas Distribution Ring: ~ MBN 55 MEN 55 MBM 65
Gas - f T T e
Pressjwe - Primary, psi: 50 T80 100
1 : bar: 3.4 3.4 6.9
! Secondary, psi: 50 50 50
| , bar: 3.u 3.4 3.4
Flow - Primary: 80 75 BO
. _Secondary: (Note 1) 15 15 15
"POWER! .
"Unit: R MRN MRN | OMRY
Arc Amps: 500 500 - 500
‘Are Volts: . T4-80 T80 6O-70
.POWDER FELED - o
Unit: (Note 2) : 4Mp 4 MP LMP
Feed %ate Indicator Setting: (Note 3) 50 90 50
Vibrator Air Pressure, psi: 25 25 25
. .; bar: 1.7 1.7 1.7
Carrier Gas Flow: 37 37 .37 3
ISPRAYING - : )
| Spray: Distance, inches: 2.5 2.5 2.5
mm: B4 B4 . ey
SpraJ Rate, 1lb/hr: . 6 12 G
i J kg /he: 2.7 : 5.4 2.7
‘Coverage, £t2/hr/,001": 145 275 85
] m2/hr/0 ., Lum: - 3.4 . 6. : 2.0
Pawdir Required, lb/ftQ/.OOl":l 040 CL0u3 . 070
’ kg/m2/0 . 1mm: .77 .83 1.35
Depodit Efficiency, %: (Note b)) 70 65 g0
Depofiition Rate, lb/hn: .2 7.8 2.4
X kg /hr: 1.9 ' 3.5 1.1
' NOTE:: - '

1. The secondary gas flow shown in the chart may be adjusted as much as =6 DOinLs
if necessary, to obtain voltage within the range shown: except hydrogen Ffiowv o
fiot exceed 25, If the required voltage is not obtained with thig preliminapy
flow adjustment, check the equipment for a vorn nozzle, a worn electrode, or o
fas leak between the flow meter and the gun. If there is no gas leak, znd the
nezzle and electrode are not badly worn, further adjustment of the secondary g

low, up to an additional #5 points, is permissible, if this second adiustmant
1ot result in a flow of zero or a hydrogen flow exceeding 25. If the requires
oltage is not then obtained, replace the worn parts.

2. Use black 9 foot powder feed hose unless otherwise noted. Use powder port she

3. VWith the Type UMP powder feed unit, feed rates are given as starting points.
© obtain rate shown. Carrier flow should not be changed,

V7 deposit efficiencies are approximate and have been rounded off for gasy <calaoul
Spray rates and deposit efficiencies shown were obtained by skilled operatsra -
all equipment in first class condition. °
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ANEXO 1
ﬁagc & E MOTCO 204B-NS YTTRIA STABILIZED ZIRCONIA POWDER
! % E SYSTEM PARAMETERS
b | Plasma Spray
‘ i SET #7
SPRAY GON . A/l
Type: (7ote 1) L1MB
ozzle 11MB 112
hir Coojed Cover, Yes
psi: 20
. bar: 1.4
Pressurd -~ Primary, psi: B5
) ' bar: 4.5
Secondary, psi: 65
: - bar: 4.5
%1ow - Hrimary: u5
Vo Secondary: 10% (Note 2)
POWER |
%n%t i 7MR/BMR
r¢ Amps 550
ré Volts 45-50

Arc 5t
POYDER FPEED
%n|t: :

b

3MP/uMP (Note 3)

eter Wheel: 5/~
M: (Note 4) 20/~
Fkgd RatF Indicator Setting: - /50
V;brgtor, psi: 15/25
bar: 1.0/1.7 o
PRAYING}(Notc 5) .
SPray Distance, Inch: 0.5-2.0
i TV 13-50
pray Rate, 1b/hr: y .
J t kg/hr: 1.8
epos;i Cfficiency %: (Note 6) 40
Nﬁwns.
q. “Use 20 psi (L.4 bar) gun cooling air. '
2. | Use Low Capacity Hydrogen TI'lowmeter Tube and Float Assembly, Cat. Ho. 7HC :
%. Use Powder Port Shaft ¥B" and black 9 ft. powder feed hose.
%. | Use as a starting point. Adjust as necessary to obtain spray rate shown.
5.
|

o

PROPUC?ING RECOMMENDED COATIHGS

Lol

Coat ing N O}

!
Shvface Praparation:
i
§_rL ing

SR
Finishing:

KAP:¢}

P20uB-NS-10

Apply Coating
Py43~-10 as
Bond Coat

Use Parameter

Set #1,#2,1u4

" or #5

' Grind

P20uUB~NS-11

Apply Coating
Pul3d-10 as
Bond Coat'

Use Parametcr
Set #7

. Grind

P204B-NS-12

Apply Coating
©PY43-10 as

Bond Coat

Use Parameter
Set #3, or #6

Griind

Depo;ltlon rates per pass are very critical, especially at spray dlaldh((“ Leos
1" (25 mm), and should not exceed .00L" (.03mm) per pass.
Spras rates and deposit efficiencies shown were obtained by skilled cperatevs
all uquxpment in fl?ﬁtmcldws condition.

3
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ABSTRACT

In this work, a new method of graded plasma-sprayed metal-ceramic coating is
proposed, using the deposition of pre-mixed metal and ceramic powders onto metallic
substrates, without the conventional metallic bond coat, based on thermal barrier
coatings technology. The influences of thickness variations, number and composition
of the coating layers on the coatings hardness and adhesive strength are investigated.
The characteristics of the metal-ceramic interfaces and the coating structure and
morphology are also studied. The coatings are prepared by atmosphere plasma
spraying on superalloy substrates. Nickel-chromium and zirconia powders are used for
spraying. According to the obtained results, it was found that increase of coating
thickness leads to a decrease of adhesion, regardless the bond coat applied. The

experimental results suggest that the proposed method holds considerable promise and

will can be improved by process parameters optimization.





