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Resumo. Mitigar a formagdo de depdsitos de incrustacdo em componentes utilizados no transporte de fluidos
representam um desafio para a industria de 6leo e gas. A engenharia de superficies tem atuado no desenvolvimento de
revestimentos anti-incrustantes para aplicages em ambientes severos, dentre os quais destacam-se os DLC (diamond-
like carbon)de comportamento superhidrofébico. Este estudo avalia a resisténciaao desgaste erosivo tanto do substrato
quanto dos revestimentos DLC, pormeio de ensaios de erosdo a jato de lama. As amostras, constituid as de aco inoxidavel
superduplex UNS S32705, foram revestidas com DLC pelo processo de deposicéo fisica a vapor (PVD), incorporando
uma camada intermediaria de silicio e espessuratotalaproximada de 1,2 um (0,2 pm de Si + 1,0 um de DLC). Os ensaios
foram realizados utilizando particulas de areia suspensas emagua, com velocidade do jato de 9 nVs, angulo de impacto
de 15°, vazdo massica de erodente de 270 g/min e massas de erodente variando entre 135g e 1620 g. Ndo foi observada
perda de massa significativa ap0s 0s ensaios; entretanto, analises de topografia superficial 3D revelaram deformagéo
pléstica e delaminagdo parcial do filme, indicando alta resisténcia ao desgaste erosivo e reforcando o potencial de
aplicagédo dos revestimentos DLC em ambientes severos.

Palawras-chawe: DLC. Revestimento. Superduplex. Eroséo a jato de lama. Desgaste erosivo.
1. INTRODUCAO

Valvulas e tubos para conducdo de fluidos podem estar sujeitos a condi¢8es operacionais com potencial formagéo de
incrustacdes, o que resulta em perda de eficiéncia ou falha do processo devido arestricdo do escoamento de fluidos ou do
acionamento das valvulas (LISKIEWICZ; AL-BORNO, 2014). Mitigar a formacdo de depdsitos de incrustacdo em
componentes utilizados no transporte de fluidos representaum desafio para a indistria de 6leo e gas. As solugdes atuais
envolvem limpeza mecénica e o uso de inibidores quimicos, no entanto, estudos recentes investigam o emprego de
técnicas da Engenharia de Superficies, sejapor meio de tratamentos superficiais ou pela deposicdo de revestimentos anti-
incrustantes. Nesse sentido, o desenvolvimento de revestimentos do tipo DLC (diamond-like carbon) surgem como
alternativa promissora, especialmente quando apresentam comportamento superhidrofébico (KLEINEN et al., 2007).

Por outro lado, o escoamento de fluidos contendo contaminantes solidos, como a areia, contribuem de forma
significativa para o desgaste erosivo, podendo resultar na reducéo de espessura ou no destacamento de revestimentos,
comprometendo sua funcéo protetora (LISKIEWICZ; AL-BORNO, 2014). O emprego eficaz de revestimentos DLC anti-
incrustantes naindustriade éleo e gas esta condicionado, portanto, aresisténcia ao desgaste erosivo, de forma que mitigue
a formagdo de incrustagdes ao longo da vida Gtil do sistema.

Estudos anteriores demonstraram que os revestimentos de DLC podem falhar por diferentes mecanismos, dependendo
da severidade e da natureza do desgaste erosivo. Para energias de impacto mais baixas, predominam mecanismos ducteis
de desgaste, como 0 microssulcamento e o microcorte. Em condigcdes mais agressivas, impactos repetidos podeminduzir
danos porfadiga, favorecendo a iniciacdo de trincas e a delaminacéo interfacial (SPARKS; HUTCHINGS, 1991). A forca
de adesdo entre o filme de DLC e o substrato, frequentemente avaliada por ensaio de riscamento, é um fator-chave que
influencia a durabilidade do revestimento em ambientes erosivos (BULL, 1991).

Apesardo uso difundido de revestimentos DLC em aplicacgdes tribolégicas, hd dados limitados sobre seu dese mpenho
em condicfes que simulam erosdo a jato de lama em baixo angulo, como as tipicamente encontradas em linhas de
escoamento submarinas. A interagdo entre a adesdo ao substrato, a arquitetura do revestimento e os danos induzidos por
particulas sob impactos repetidos permanece uma questdo em aberto, exigindo uma abordagem combinada de
caracterizacdo de superficie e analise dos micromecanismos de desgaste.
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Este estudo tem como objetivo investigar o comportamento tribolégico e os mecanismos de desgaste erosivo do
revestimento de carbono amorfo (a-C) DLC depositado sobre o aco inoxidavel superduplex 2507 UNS S32750, a partir
de ensaios de eroséo a jato de lama.

2. METODOLOGIA
2.1. MATERIAL DO SUBSTRATO

O revestimento DLC foi depositado sobre o substrato de aco inoxidavel superduplex UNS S32750 (2507), submetidas
a tratamento térmico de solubilizagdo posterior a laminacdo a quente, garantindo uma dureza de aproximadamente 2,5
GPa. A composicao quimica do material é apresentadana Tabela 1. Amostras do ago 2507 foram recebidas com geometria
retangular (50 mm x 25 mm x 4 mm) e acabamento superficial lixado. Com objetivo de uniformizar a superficie das
amostras e garantir uma deposicao eficiente do revestimento DLC, foi realizada preparacdo metalografica até alcancar
um alto grau de polimento das superficies a partir da obtencdo de valores de rugosidade média (Ra) inferiores a 0,01 pum
(com cut-off de 0,08 mm). Inicialmente, realizou-se a etapa de lixamento com lixas abrasivas de granulometria #80 e
#320, seguida por etapas sucessivas de polimento com suspens@es de diamante de 6 um e 3 um, respectivamente. A
anélise da topografia superficial das amostras foi feita utilizando um perfildometro 3D Sensofar, modelo S-neox, com a
técnica de microscopia 6ptica confocal.

Tabela 1 — Composicdo quimica do substrato de ago inoxidavel superduplex UNS S32750 (2507)

Fe C Cr Cu Mn Mo N Ni P S Si
Balance 0,01 24,94 0,17 0,78 3,79 0,29 6,87 0,02 <0,005 0,29
Fonte: Producdo do prdprio autor.

2.2. DEPOSICAO DO REVESTIMENTO DLC

O processo de deposigdo foi realizado utilizando um sistema hibrido de Deposicdo Fisica de Vapor (PVD) operando
com a técnica de pulverizagdo catddicapor magnetron sputtering com corrente continuapulsada (pDCMS). A sequéncia
de deposigdo foi conduzida em duas etapas distintas, empregando alvos separados de silicio e carbono. Inicialmente, o
substrato foi posicionado para a deposicdo da camada intermediaria de silicio, seguida pela aplicacdo do revestimento de
carbono amorfo (a-C) DLC. Cada etapafoi ativada de forma independente, conforme esquema apresentado na Figura 1,
evitando a codeposigédo e garantindo maior controle sobre a arquitetura multicamada (FUKUMASU etal., 2018; SANTOS
etal., 2022).

Figura 1 — Esquema do reator a plasma: (a) regido interna de deposicéo e (b) suporte do substrato em movimento
rotativo em relagdo aos alvos de silicio e carbono
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Fonte: Producéo do préprio autor.

O uso deuma camada intermediaria de silicio tem como objetivo melhorar a adesao de revestimentos a base de carbono
em substratos metalicos, promovendo uma interface estaveldevido a alta energia de ligagdo entre os atomos de silicio e
carbono. Neuville e Matthews (2007) destacam que, essa compatibilidade quimica minimiza as descontinuidades
interfaciais e contribui para uma maior resisténcia ao destacamento do filme sob condicGes de desgaste.

2.3. ENSAIOS DE EROSAO A JATO DE LAMA

Os ensaios de erosdo a jato de lama foram realizados utilizando o erosimetro da Ducom Instruments, modelo SJET
2.0. A Figura 2 apresentauma representacdo esquematica do ensaio, indicando o angulo de impacto do jato na amostra.
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Nos ensaios, utilizou-se lama erodente composta por dgua e particulas de areia normal brasileira IPT N100 (conforme
norma ABNT NBR 7215), com tamanho médio de 150 pm. Os demais parametros de ensaio estdo listados na Tabela 2.

Tabela 2 — Parametros dos ensaios de erosdo a jato de lama

Parémetros Valores
Angulo de impacto (°) 15
Velocidade do jato (m/s) 9
Vazdo massica de erodente (g/min) 270
Concentracdo de erodente (%) 4,2
Diametro do bocal (mm) 4
Massaacumulada de erodente (g) — revestimento DLC 135, 405, 810 e 1620
Massaacumulada de erodente (g) — substrato de ago 2507 135, 315 e 450

Fonte: Producdo do prdprio autor.

Figura 2 — Representacdo esquematica do ensaio de erosdo a jato de lama
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Fonte: Producédo do prdprio autor.

Andlise gravimétrica foi empregada naavaliacdo daremocdo de material em decorréncia do desgaste erosivo ocorrido
durante os ensaios de erosdo a jato de lama. Antes e apds cada ensaio, as amostras revestidas foram limpas com élcool
etilico seguido de jato de ar quente para secagem, a fim de preservar a integridade do revestimento. As amostras do
substrato de a¢o 2507, porsuavez, foram limpas com banho ultrassdnico emacetonapor 10 minutos e posterior secagem
com jato de ar quente. Na sequéncia,ambas as amostras foram desmagnetizadas e, entdo, submetidas a pesagem. A perda
de massa foi determinada a partir da média aritmética de cinco medicdes realizadas antes e depois de cada ensaio,
utilizando uma balanca analitica com resolugdo de 0,01 mg. Foram utilizadas uma amostra revestida com DLC e uma
amostra de aco 2507 semrevestimento. A Figura 3 apresenta um desenho esquematico das amostras utilizadas nos ensaios
de erosdo a jato de lama.

Figura 3 — Representacdo esquematica das amostras: (a) ago 2507 e (b) revestimento DLC-PVD
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Fonte: Produzido pelo proprio autor.
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Os ensaios foram realizados de maneira interrompida, variando-se a massa de erodente, conforme apresentado na
Tabela 2. A cada interrupg¢do, foram realizadas analises de perda de massa e também de perfilometria 3D para avaliar a
evolucdo do dano na superficie desgastada.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A deposicdo do revestimento DLC sobre o substrato de ago inoxidavel superduplex UNS S32750 (2507) via técnica
pDCMS resultou em uma camada de espessura 1,2 um, incluindo a intercamada de silicio de 0,2 um. Ensaios de
nanodureza instrumentada indicaram uma dureza de 17 GPa para revestimento DLC, cerca de 7 vezes superior a do
substrato.

A Figura 4 apresenta os resultados obtidos paraambas as condigdes analisadas, revestidacom DLC e substrato de ago
2507 sem revestimento. O volume perdido de material ao longo dos ensaios foi determinado a partir dos dados obtidos
para perda de massa e com base na densidade do substrato de ago 2507 (p = 7,8 g/cn?’). Aremogdo de material mensurada
considerou apenas adensidade do substrato, tendo emvista que a massa do filme DLC representaapenas 0,009% de toda
amostra e foi considerada desprezivel.

Figura 4 — Volume perdido em funcéo da massa acumulada de erodente
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Fonte: Produzido pelo préprio autor.

O comportamento apresentado pelo substrato de ago 2507 indica um periodo inicial de remocdo de material seguido
porum pequeno aumento de volume, e posterior perda de massa novamente. Embora as variagcdes observadas sejammuito
préximas a ordem de grandeza daincerteza de medicdo dabalanga, o aparente ganho de massa pode estarassociado aum
periodo de incubacdo descrito por Hutchings e Shipway (2017). Para alguns materiais dicteis, as particulas de erodente
podem ficar engastadas nasuperficie, resultando em um ganho de massa. No entanto, apds esse periodo de incubacéo, o
desgaste erosivo tende aaumentar linearmente com o aumento da massa de erodente (HUTCHINGS; SHIPWAY, 2017).
Na Figura 5 sdo apresentadas imagens da superficie desgastada da amostra de ago 2507 sem revestimento, indicando
mecanismos ducteis de remocdo de material.
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Figura 5 — Anélise de perfilometria 3D da superficie desgastada do substrato de ago 2507 apds os ensaios de erosdo

a jato de lama com (a) 135g, (b) 315g e (c) 450g de massa acumulada de erodente. Nota: Setas pretas indicam a diregdo
e o sentido do jato de lama

315g

Fonte: Produzido pelo proprio autor.

Apbs o ensaio com 1359 de erodente, observou-se a presencga de deformagdo pléastica causada pelo impacto de
particulas que resultaram no deslocamento localizado de material, conforme Figura 5(a). O aumento damassa de erodente
resultou em maior intensidade dos mecanismos plasticos de remocdo de material, caracteristicos do desgaste erosivoem
materiais dudcteis. Na Figura 5(b), observa-se uma protuberancia superficial, provavelmente resultante de uma particula
de erodente embutida na superficie, o que é consistente com o ganho de massa observado na Figura 4. Com uma massa
acumulada de erodente de 450 g (Figura 5(c)), atopografia superficial permanece semelhante, com o desgaste ocorrendo
predominantemente por sulcamento, formacdo de proa e microcorte raso, nos quais a deformacéo plastica localizada nas
regides de impacto promove o destacamento de material porruptura plastica, resultando em pe quena remogéo de material.

O revestimento DLC apresentou resultados consistentes coma literatura, na qual Hutchings e Shipway (2017) afirmam
que materiais frageis tendem a exibir boa resisténcia ao desgaste erosivo sob baixos angulos de impacto. Na Figura 4,
observa-se que o volume de material removido para amostra revestida apresentou pequena variagdo em torno de zero,
com valores dentro da incerteza de medi¢do da balanca, indicando pouca ou nenhuma remogdo de material. No entanto,
ainda que ndo houvesse perdade massa mensuravel, analises de perfilometria 3D indicaram danos superficies oriundos
do processo erosivo.

Na Figura 6 é apresentada atopografia superficial do revestimento DLC apds o ensaio com 135g de erodente, na qual
observa-se deformacdo plastica localizada, caracterizada por pequenos deslocamentos de material ou por pontos de
microcorte e pequenos sulcos superficiais. A profundidade desses sulcos foi inferior a 0,5 pm, nédo havendo, portanto,
destacamento do filme DLC. De acordo com Hutchings e Shipway (2017), materiais considerados frageis podem
apresentar comportamento ddctil, no qual a remocdo de material pode ocorrer apenas por deformacdo plastica. A fratura
ocorrera apenas quando o tamanho da indentagdo gerada por cada particula de erodente exceder um certo limite, o qual é
determinado pelo tamanho da particula e pelas condi¢cfes de impacto. Ao reduzir o tamanho ou a velocidade de impacto
das particulas de erodente, os mecanismos de desgaste erosivo continuamno regime plastico e o material é desgastadode
maneira ductil (FINNIE, 1995).

Figura 6 — Analise de perfilometria 3D da superficie desgastadado revestimento DLC apds ensaio de erosao a jato

de lama com 135g deerodente. Nota: Seta cinza indica a direcéo e o sentido do jato de lama
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Fonte: Produzido pelo préprio autor.
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A sequéncia de ensaios de erosdo permitiu monitorar a evolucdo dos danos superficiais com o aumento da massa
acumulada de erodente. Apés o ensaio com 405 g de erodente (Figura 7a), foram observados mecanismos de desgaste
frageis, caracterizados pelo destacamento do revestimento de DLC e pela exposi¢do do substrato. Esse comportamento é
semelhante ao descrito por Bull (1991), em que o acimulo de tensdes interfaciais supera a resisténcia adesiva do
revestimento, favorecendo o destacamento do filme a partir da propagacéo de trincas. Tal falha é comumente associada
as tensdes residuais geradas durante o processo de deposicdo, bem como a diferenca entre os modulos de elasticidade do
revestimento e do substrato. A medida que mais particulas de erodente impactam a superficie, ocorre um acimulo de
deformacdo plastica no material que resulta na nucleacdo e propagacao de trincas e, eventualmente, no destacamento do
revestimento (HUTCHINGS; SHIPWAY, 2017).

Figura 7 — Imagens de perfilometria 3D da progressdo do danoem uma regido de destacamento do filme DLC como
aumento da massa acumulada de erodente ao longo dos ensaios: () 405g, (b) 810g e (c) 1620g

(b)

Fonte: Produzido pelo prdprio autor.

E importante destacar que, em aplicagdes triboldgicas, a adesdo na interface revestimento-substrato eficaz é um
requisito fundamental, uma vez que revestimentos de DLC com baixa adesdo sdo suscetiveis a fratura e delaminacdo
prematuras sob carregamentos mecanicos (ERDEMIR; DONNET, 2006). Nesse contexto, a presencade silicio promove
a formacdo de ligacbes quimicas entre o filme e o substrato, resultando em uma interface altamente adesiva
(LISKIEWICZ; AL-BORNO, 2014). Nas Figuras 7h-c, correspondentes as massas acumuladas de 810g e 1620g de
erodente, respectivamente, a area de destacamento permanece quase constante. No entanto, ocorre um aumento
significativo na severidade do desgaste a medida que o substrato é exposto, indicando a progressdao do dando tanto em
profundidade como intensidade.

4. CONCLUSOES

O revestimento DLC foi depositado sobre o substrato de ago inoxidavel superduplex UNS S32750 (2507) com uma
intercamada de silicio, resultandoem um filme com 1,2 um de espessura.

N4ao houve perda de massa significativa na amostra revestida com DLC apés os ensaios de eroséo a jato de lama.

Andlise de perfilometria 3D das superficies desgastadas indicaram deformacgdo plastica associadaa um efeito de
tamanho, consistente comum comportamento ductil sob impacto de particulas finas.

A falha do revestimento por destacamento foi identificada ap6s uma massa acumulada de erodente de 405 g. Embora
a area danificada do revestimento ndo tenhase expandido com o aumento da massa de erodente, observou -se umaumento
progressivo na severidade do desgaste naregido do substrato exposto.
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