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Resumen

Se evalu6 la morfologia y el comportamiento electroquimico del revestimiento de niobio obtenido
por el proceso de aspersion térmica a plasma en substrato de acero API 5L X65. El revestimiento
con niobio se realizé con una corriente eléctrica de 500 A, flujo de polvo metélico de niobio de 15
g/min y gas de argéon de 2.0 L/min. La preparacién superficial del substrato se realiza con pre-
calentamiento y limpieza a presién con abrasivo de alimina. La morfologia del revestimiento fue
analizada por microscopia electrénica de barrido (MEB), la rugosidad de la superficie se evalué
por perfilometria, la dureza por micro-dureza Vickers y la adherencia por ensayado de doblado a
180°. La resistencia a la corrosion del revestimiento se determind mediante el ensayo de
polarizacién en una solucion de NaCl 3,5%. A partir de los resultados obtenidos fue posible
verificar que el revestimiento presento fisuras y poros entre las placas rociadas ademéas de una
dureza elevada en relacion al substrato y adherencia no adecuada. Aun asi los valores de
densidad de corriente desarrollados por el sistema en comparacion al acero revestido se
redujeron.
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Characterization of Niobium Coatings obtained by
Plasma Spray Thermal Substrate on Steel API 5] X651

Abstract

The morphology and electrochemical behavior of niobium coating obtained by thermal plasma
spray process on a substrate of steel APl 5L X65 was evaluated. The coating was obtained, using
electrical current of 500 A, 15 g/min of powder and 2.0 L/min of argon gas. The preparation of the
substrate surface was performed with preheating and abrasive blasting with alumina. After thermal
spraying, the morphology of the coating was analyzed by scanning electron microscopy (SEM),
while the surface roughness was evaluated by profilometry, hardness by Vickers microhardness
test and adhesion by bending at 180 °. The corrosion resistance of the coating was evaluated from
the polarization test in 3.5% NaCl solution. The results show that the coating presented cracking
and lack of padding between the plates sprayed, relative high hardness and deficient adhesion to
the substrate. However, the values of current density carried by the system compared to uncoated
steel were reduced.
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INTRODUCCION

La seleccién de revestimientos para aplicacion en condiciones cominmente presentes en la
industria petroquimica, requiere una rigurosa especificacion de requisitos a ser atendidos. La
presencia de temperaturas y presiones elevadas ademas de fluidos altamente corrosivos exigen
revestimientos con desempefios adecuados para que resistan en estos medios (Fenker, 2011).

La aplicacién de revestimientos por aspersion térmica de niobio sobre substrato de acero al
carbono viene surgiendo como una alternativa a los procesos de obtencién de revestimientos por
soldadura, soldadura en frio o en el estado solido. (Majumdar, 2006; Zhang, 2008) Pocas
investigaciones especificas en esta area fueron desarrolladas, demandando un mayor
conocimiento sobre el tipo de proceso de aspersion térmica a plasma de arco no transferido y su
relacion con las propiedades de estos revestimientos.

El interés por la aplicacién de niobio se debe a la posibilidad de obtener una pelicula adherente y
principalmente resistente a la corrosion, cuando se obtiene por de aspersion térmica El niobio
forma una capa pasiva estable y espontanea Nb,Os al aire, siendo resistente en un amplio rango
de variacién de pH y potenciales. Ademas de eso presenta una buena resistencia en medios
oxidantes y reductores (Ardelean, 2008; Quelhas, 2007).

Estudios realizados mostraron que el revestimiento de niobio no sufre corrosion por picadura en
medio aireado en solucién de NaCl 3,5%, ese comportamiento es superior al acero 316L bajo las
mismas condiciones de ensayo (Hsieh, 1991).

En investigaciones realizadas fue analizado el comportamiento del niobio frente a la corrosién
naftenica, utilizando ensayos en autoclaves para verificar la resistencia del niobio metélico en
petréleo con IAT (indice de acidez total) igual a 1,33 mg KOH/g. Las tasas de corrosion
encontradas fueron muy inferiores a aquellas encontradas en los aceros inoxidables que
generalmente en operaciones que involucran petréleo (Carvalho, 2004). Una restriccién para la
aplicacion de revestimientos de niobio puro es la temperatura de operacién que debe limitarse a
300°C, debido a que el niobio se deteriora con el oxigeno, hidrogeno y nitrégeno (Chaves, 2008).
El niobio por ser un metal mas noble que el substrato de acero requiere un control mas riguroso
en los procesos de aspersion térmica, en lo referente a la formacion de defectos como la
porosidad, por la formacién de pilas galvanicas desfavorables entres estos metales. (Gentil, 1996;
Carvalho 1998)

En relacion a la calidad de los revestimientos que se obtienen por aspersion térmica, las
tensiones residuales ejercen una influencia importante sobre el desempefio de estos
revestimientos. Se puede destacar dos fuentes que influyen fuertemente sobre esas tensiones. La
primera esta relacionada con el enfriamiento brusco que sufren las particulas depositadas, desde
la temperatura maxima hasta la temperatura que tiene, cuando choca contra el substrato. La
segunda esté relacionada con la diferencia del coeficiente de expansion térmica entre el material
de recubrimiento y el material del substrato (Thorpe, 1993).

La corriente que se utiliza en el proceso influye en el calentamiento de las particulas de polvo y en
la fusién de las mismas durante el recorrido desde la boquilla hasta el substrato (Paredes, 2004).
La tasa de flujo del gas (argén e hidrogeno) influye sobre la proporcién del polvo que se deposita y
afecta la composicion y calidad del revestimiento (Godoy, 2007). En este contexto, el objetivo del
presente trabajo fue obtener revestimientos de niobio por el proceso de aspersion térmica a
plasma y caracterizar esos revestimientos respecto a su comportamiento electroquimico.

MATERIALES Y METODOS
Los revestimientos fueron obtenidos a partir del polvo de niobio con granulometria media de 23

um. Las particulas fueron previamente secadas en una estufa a una temperatura aproximada de
80 °C.
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La limpieza superficial del substrato se realiz6 con acetona, luego, un granallado con abrasivo de
alimina hasta obtener un acero aspero (superficie rugosa) y pre-calentado con un soplete hasta
una temperatura de 120°C (monitoreado por un pirémetro).

La aspersion térmica se realiz6 en un equipo de plasma spray Sulzer Metco (TriplexPro™-200)
(figura 1). Los pardmetros de proceso fueron corriente eléctrica 500 A, distancia entre el substrato
y el soplete fue 10 cm, flujo de polvo de niobio 15 g/min y flujo de gas argén de 2,0 L/min. Se
utilizé una pequefa cantidad de hidrégeno en el gas de ionizacion para complementar la energia
de ionizacion del sistema. Las dimensiones del substrato fueron 120x20x11,5 mm, mecanizadas
en el sentido longitudinal de un tubo sin costura (acero APl 5L X65).

La morfologia de la superficie y la seccion transversal, del revestimiento con niobio y del acero
aspero fue evaluada por microscopia electrénica de barrido (JEOL-JSM 5800 Scanning
Microscope) con tension de aceleracion de 20keV. También se evalud la rugosidad de las
muestras por perfilometria, en un perfildmetro (CETR PRO500 3D. Profilometer) y la micro-dureza
Vickers del revestimiento en la seccion transversal con un tiempo de 15 Sy 200 g de carga.

La resistencia a la corrosion de los revestimientos se determiné a partir de curvas de polarizacion
potenciodinamicas en solucion de NaCl 3,5% empleandose para esto un potenciostato (PAR
273A) y una celda de tres electrodos (electrodo de referencia, calomelano y contra-electrodo de
platino). La adherencia del sistema substrato—revestimiento fue evaluada por ensayo de doblado
en un equipo MTS Servohydraulic de 100KN y el resultado se compar6 con la norma
PETROBRAS N-2568.

Fig. 1: Proceso de aspersion térmica a plasma a) Pistola de aspersion térmica a plasma, b)
Equipo de control de parametros operacionales del proceso

RESULTADOS Y DISCUSIONES

Una de las caracteristicas mas importantes de los revestimientos por aspersion térmica es la
adhesion y cohesién de las particulas, siendo ella influenciada por diversos parametros tales como
la preparacion superficial del substrato y la aspersion térmica.

La formacién y composicién de los revestimientos por aspersion térmica (figura 2), dependen
principalmente de la temperatura del proceso, de la velocidad de salida y de los tipos de gases
empleados en el transporte de las particulas atomizadas (Lima, 2001)

Es posible observar (figura 3) a partir de la imagen obtenida del corte transversal, que el
revestimiento presenta vacios y falta de llenado entre las capas esparcidas con niobio la presencia
de esos vacios puede estar relacionada (en parte) a la baja corriente eléctrica empleada en el
proceso. Eso puede haber contribuido a que las particulas no lleguen a la temperatura adecuada y
tengan una buena dispersién uniforme sobre el substrato.
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Fig. 2: Micrografias obtenidas por MEB del Fig. 3: Micrografia transversal del revestimiento
revestimiento de niobio por MEB

La rugosidad de la superficie del acero aspero influye en la adhesion del revestimiento al
substrato, conforme la norma de la Petrobras N-2568 (Petrobras, 2004) que recomienda que la
rugosidad superficial pulida debe de estar entre 75y 120 um.

A partir del andlisis por perfilometria (figura 4) fue posible determinar el valor de Ry proximo a 60

pm para el acero aspero. El aspecto de la superficie de este acero puede ser observado en una
imagen transversal (figura 5).
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Fig. 4: Perfil de rugosidad superficial del acero Fig. 5: Micrografia transversal de la superficie
pulido y revestido con niobio pulida obtenida por MEB

El valor de Ry inferior del que prevé la norma N-2568, puede haber influenciado negativamente
para un buen anclaje del revestimiento. El ensayo de doblado a 180°C se realiz6 en un equipo
MTS Servohydraulic (figura 6) identificandose primeramente el surgimiento de fisuras al inicio de
la deformacion plastica del revestimiento y un desplazamiento posterior de partes enteras del
mismo (figura 7), por lo que este revestimiento no satisface los requisitos de adherencia.
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Fig. 6: Equipo de doblado MTS Servohydraulic Fig. 7: Cuerpo de prueba reprobado luego
del ensayo

A partir de las curvas de polarizacion obtenidas (figura 8) es posible observar el comportamiento
electroquimico del substrato revestido con niobio comparativamente al mismo revestimiento. Se
puede observar que la presencia del revestimiento disminuye las densidades de corriente
desarrolladas por el sistema, comparativamente al acero revestido. Ese resultado muestra que
aun presentando fallas el proceso actué protegiendo al acero contra la corrosion.

Es posible observar a partir de las imagenes obtenidas por MEB (figura 3) que las fallas
observadas (porosidades), no son pasantes es decir la presencia de los defectos observados no
comprometié aparentemente la barrera establecida por el revestimiento entre el metal y el medio.
También es preciso considerar que la falta de adherencia y la elevada rugosidad del revestimiento
no contribuyen para un buen desempefio de ese revestimiento. De esa forma esos aspectos
deben ser considerados en trabajos futuros buscando la optimizacion de las propiedades de
revestimientos de niobio obtenidos por aspersion térmica.
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Fig. 8: Curva de polarizacion de los elementos estudiados, solucion de NaCl 3,5%
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CONCLUSIONES

Los revestimientos obtenidos en el presente trabajo, presentan discontinuidades, como vacios,
fisuras y porosidades. Esto puede ser debido a los pardmetros establecidos de la corriente
eléctrica, granulometria del polvo de niobio y el flujo de gas de proteccién

La rugosidad superficial del acero pulido con alimina quedo fuera del rango establecido por la
norma, Petrobras N-2568, lo que contribuyd posiblemente a la falta de adherencia verificada en el
ensayo de doblado.

Aungue el revestimiento presenta vacios y falta de llenado entre las placas esparcidas, fue posible
observar que el revestimiento disminuy6 los valores de la densidad de corriente desarrollados por
el sistema comparativamente al acero no revestido, lo que le otorga mayor proteccién contra la
corrosion.
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