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Efeitos da deposigcao de titanio via plasma magnetron
sputtering em aco de alta resisténcia e baixa liga

Effects of titanium deposition via plasma magnetron
sputtering on high strength low alloy steel

RESUMO

Neste trabalho utilizou-se técnicas a plasma para aplicagdo de revestimento de titanio em
aco DOMEX 700, que é um aco do tipo alta resisténcia baixa liga. Os revestimentos foram
oxidados em forno tubular a 400°C durante 30 minutos. Foram relizadas andlises de
corrosdo em NaCl 3,5% e caracterizagbes metalografica das amostras. Verifou-se que a
presenca de um revestimento de doxido de titanio reduziu a taxa de corrosdo do aco para
0,011 contra 0,018 mm por ano medidas para o material base. O aspecto geral da
corrosdo para o metal base sugere sua ocorréncia em locais especificos e com elevada
profundidade, do tipo pite. O ago com revestimento, apresenta mais pontos de corrosao,
entretanto com menor area, além de apresentar regiées sem corrosdao proximas aos pites
formados, indicando que a severidade da corrosdo foi reduzida.

PALAVRAS-CHAVE: Aco-corrosdo. Revestimentos. Diéxido de titanio.

ABSTRACT

Plasma techniques were used in this work to apply titanium coating on DOMEX 700 steel,
which is a high strength low alloy steel. The coatings were oxidized in a tubular oven at
400 ° C for 30 minutes. Corrosion analysis of 3,5% NaCl and metallographic
characterization of the samples were performed. The presence of a titanium oxide coating
was found to reduce the steel corrosion rate to 0.011 versus 0.018 mm per year measured
for the base material. The general appearance of corrosion to the base metal suggests its
occurrence in specific, high-depth pite-type locations. The coated steel presents more
corrosion points, however with smaller area, besides having regions without corrosion
near the formed pits, indicating that the corrosion severity was reduced.

KEYWORDS: Corrosion-steel. Coatings. Titanium dioxide.
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INTRODUCAO

Este estudo foi realizado em DOMEX, aco de alta resisténcia e baixa liga
(ARBL) com resisténcia a tracdo de até 1300 MPa [1]. Metal que tem sido
implementado em diferentes setores, principalmente o automotivo e de
maquinarios agricolas. O principal motivo da utilizacdo dos acos ARBL é que,
devido as suas caracteristicas e propriedades, permitem reduzir o peso dos
equipamentos, aumentando assim a eficiéncia e produtividade, sem perder a
confiabilidade estrutural. Este estudo se iniciou a partir da andlise que cerca de
20% da producao de ferro é perdida, por processos corrosivos.

Este trabalho teve como objetivo o desenvolvimento e aplicagdo de
revestimentos protetivos com uso de processos de deposicdo fisica, via plasma,
afim de avaliar a eficacia da aplicacdo de revestimentos de dxido de titanio para
desacelerar processos corrosivos no material DOMEX. Opta-se pelo titdnio por ter
propriedades interessantes de resisténcia e camada passiva de éxido.

MATERIAIS E METODOS

As amostras de DOMEX 700 MC utilizadas neste trabalho possuem
composicdo quimica e propriedades mecanicas conforme detalhadas na Tabela 1.

Tabela 1 — Composi¢do quimica e propriedades mecanicas do agco DOMEX 700 MC.
C[%] Si[%] Mn[%] P[%] S[%] AlI[%] Nb[%] VI[%] Ti[%]
0,12 0,21 2,0 0,020 0,010 0,015 0,09 0,20 0,15

Propriedades mecanicas

Mddulo de Young [MPa] Resisténcia a tragcdo [MPa] Alongamento [%]
700 750 - 950 12

Fonte:[1].

Para preparagdo de amostras foram utilizados os recursos como: cortadora
metalografica, retificadora, embutidora e politriz, preparando as superficies para
demais procedimentos. Para a preparacdo metalografica as amostras foram
embutidas, com uso de embutidora Teclago, lixadas, polidas e atacadas
quimicamente com Nital 3% durante 10 segundos.

Para realizar a deposicdo do revestimento de titanio e tratamento térmico,
as amostras foram encaminhadas ao Laboratério de Plasma da Universidade
Estadual de Ponta Grossa (UEPG). O procedimento de deposicdo utilizou-se
método de deposicdo por plasma magnetron sputtering (PMS), com alvo de
titanio de pureza 99,999%. Os parametros de deposi¢do e tratamento térmico
foram levantados em trabalhos anteriores de [2].

A caracterizagdo eletroquimica foi realizada no laboratério de quimica da
Universidade Estadual do Centro-Oeste. Os ensaios foram realizados com uso de
solucdo de NaCl 3,5%, em temperatura ambiente (25 * 2 °C), utilizando eletrodo
de referéncia de KCl, com capilar de Luggin e contra eletrodo de platina.

Os ensaios para avaliagdo da taxa de corrosdo foram realizados conforme a
Norma ASTM G59-97 [3], em duplicata, onde se calculou a média dos valores dos
ensaios do material base e ao material revestido. Foram analisados o potencial
de corrosdo (E..), a micropolarizacdo e macropolarizacdo. Para realizar a
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medicdo do E,, apds colocada a solugdo na célula a amostra ficou em contato
com a mesma durante 55 minutos. Apds, foram realizados os ensaios de
micropolarizagdo e macropolarizagdo, sendo variada a tensdo entre 10 mV em
torno do potencial obtido (E.,), para o ensaio de micropolarizacdo e +100 mV
para a macropolarizagao.

Foi realizada a analise dos resultados, sendo necessario obter a resisténcia
de polarizagdo (R,) do material utilizando a equagdo (1), sendo esta a fungdo
inversa do coeficiente angular obtido no grafico de micropolarizacdo, dado pela
diferenca de potencial versus variacao de corrente [3].

AE

Rp = (1)

Também foram obtidas as inclina¢des de Tafel catddica (f.) e anddica (B,)
com base nos graficos da macropolarizacdao. A partir da extrapola¢do dos valores
é possivel calcular a corrente de corrosao (i.o), dada pela equagdo (2) [3].

B _ |Bcl - Ba
feorr = 5303 Ry-(1Bel + Ba) ’

Utilizando a da equacdo (3), obteve-se a taxa de corrosdo do material
(taxaCOTT) [3]'

_ PA vigorr it
taxacorr = —n DS F

(3)

Sendo PA o peso atdmico (g/mol), t é o tempo de um ano, equivalente a
31536000 segundos, n é o numero de elétrons envolvidos na reacdo, S a drea do
eletrodo (cm?) e F é a constante de Faraday (96487 Coulomb) (ASTM G59-97,
2014). Para os célculos considerou-se os dados do ferro, onde PA=56 g/mol, n=2,
$=0,785 cm®.

RESULTADOS E DISCUSSOES

Pode-se observar na Figura 1 micrografias do aco DOMEX 700 em diferentes
ampliacGes. A Figura 1.a apresenta uma ampliacdo menor e nesta micrografia
percebe-se que os grdaos do material estdio homogeneamente distribuidos e
possuem tamanho reduzido, ndo sendo possivel sua medicdo nesta ampliagdo.
N3o sdo observados defeitos como porosidades ou precipitados.

Figura 1 — Micrografias do ago Domex 700 MB: (a) menor magnificacdo e (b) maior

3 _\.\ 13
o T L < -
100 pm | 4
.
) e

Fonte: Autoria propria (2019).

Ja a Figura 1b mostra uma micrografia com ampliacdo maior, possibilitando
verificar a microestrutura do aco. Os graos apresentam aspecto homogéneo,
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possuem tamanho varidvel, ndo sendo maiores do que 10 um. O tamanho de
grao reduzido contribui para melhorar as propriedades de dureza e resisténcia
mecanica da liga. Ndo sdo observados defeitos e ndo se verifica a presenca de
precipitados.

As regiGes claras (ferrita) aparecem na maior parte, enquanto as regides
escuras sdo os contornos dos graos de ferrita. Esse resultado é semelhante ao
descrito na literatura [4].

Apds os ensaios de corrosdo as amostras foram novamente observadas com
0 microscopio éptico (MO) e uma série de micrografias com ampliacdo gradual
sdo mostradas na Figura 2. Ao comparar-se as micrografias do material base
(MB), Figura 2.a com o aco revestido na Figura 2.b, observa-se que o aspecto
geral do MB apresenta corrosdao em locais mais especificos, a drea de corrosao é
ampla e a falta de foco do MO indica que a corrosao foi profunda.

O aco com revestimento, apresenta mais pontos de corrosdo, entretanto
com darea menor do que o MB. O aco com revestimento apresenta regiGes sem
corrosdo proéximas aos pites formados, como destacado pelo circulo na
micrografia. Os pites do MB apresentam formato irregular e maior produto de
corrosdo com aspecto de cragueamento em sua borda.

Figura 2 — Micrografias apds corrosdo do material (a) sem revestimento e (b) com
revestimento de titanio

Fonte: Autoria propria (2019).

Os resultados obtidos nos ensaios de corrosdo s3ao apresentados abaixo,
sendo comparados os resultados para o metal base (MB) e para o material
revestido. A partir da Figura 3, é possivel observar que o potencial inicial das
amostras é muito préximo, com E,,, em -0,52V.

Ao longo do ensaio ndo ha estabilizacdo e o potencial tende a continuar
decaindo, tanto para o MB como para o revestido. Entretanto, o metal revestido
apresenta, ao final os 55 minutos de imersdo, um potencial mais positivo em 35
mV em relacdo ao MB. Este pode ser considerado um resultado promissor, uma
vez que quanto mais positivo, menos susceptivel a corrosdo serd o material.
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Figura 3 - Potencial de corrosao (E..) medido em solucdo de NaCl 3,5%.
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Fonte: Autoria propria (2019).

Com base nos resultados do potencial de corrosdo, foi realizado o ensaio de
micropolarizagdo. Obteve-se que a R, do material com revestimento foi de 1,68
kQ enquanto que o MB apresentou R, de 1,07 kQ. Indicando que o revestimento
apresenta caracteristicas mais nobres em relagdo ao MB.

Através dos resultados obtidos na macropolarizacdo, conforme Figura 4, foi
possivel tracar as retas de Tafel e obter os valores de . e B, , calculando-se
entdo a taxa de corrosdo, conforme equacao (3). Observa-se que o formato das
curvas é similar, o que indica que ndo houve uma mudanca significativa na
natureza das reacdes, isso demonstra que o ferro é o material que esta sendo
deteriorado em ambos os casos.

Figura 4 — Macropolarizagdo de 100 mV em torno do potencial obtido (E.,), em solugdo
de NaCl 3,5%.

-0,504 ——MB
—— Revestimento

0,551

-0,65 4

Potencial, E [V]

0,70

0,751

T T
1E-6 1E-5 1E-4 1E-3
Corrente, I [A]

Fonte: Autoria propria (2019).

A Tabela 2 apresenta todos os valores médios obtidos nas analises graficas e
calculos das equacgGes (1), (2) e (3). Nota-se que a taxa de corrosdo para as
amostras com revestimento foi duas vezes maior que a do MB, demonstrando
que o tratamento foi efetivo embora ndo muito eficiente.

Tabela 2 — Resultados obtidos nos ensaios de caracteriza¢do eletroquimica.
Parametros E .. R, B¢ Ba Icorr taxa o

(\)] (k@) (V/dec) (V/dec) (A/ecm?)  (mm/ano)
Média MB  -0,6335 1,07 0,1148 0,0434 1,27 -10° 0,018
Média Rev  -0,5985 1,68 0,084 0,0466 7,74 -10°® 0,011

Fonte: Autoria propria (2019).
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CONCLUSOES

O processo de corrosado é reduzido quando se aplica revestimento de titanio.
Entretanto, o tratamento térmico aplicado possivelmente causou contracdes no
revestimento de dxido de titanio, expondo o substrato e formando uma célula
galvanica de tamanho reduzido, pois os pites formados pela corrosdao por NaCl
sdo de tamanho menor que aqueles observados no MB.

Levantou-se a hipdtese de que o tratamento térmico do titanio tenha
causado contragao do revestimento, expondo regides do MB. Fator que pode ter
contribuido para a mudanca pouco significativa em relacdo a resisténcia a
corrosao da liga com o revestimento. Para trabalhos futuros, pretende-se estudar
maneiras alternativas de promover a oxidacdao do revestimento de titanio para
verificar sua efetividade na protecdo contra corrosao.
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