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Resumo

O mercado atual apresenta diversas solu¢ées quando se pretende selecionar o material com
melhor enquadramento de especificacdes para uma aplicacdo concreta e o conhecimento das
vantagens e das desvantagens de cada opc¢do é um fator diferenciador fundamental. Esse
conhecimento permite uma escolha mais informada e estratégica, impactando diretamente na
eficiéncia, sustentabilidade e custo-beneficio em diferentes projetos. Sendo assim, uma analise
minuciosa das propriedades dos materiais, como resisténcia a corrosdao, durabilidade,
resisténcia mecanica, impacto ambiental e facilidade de manutencdo, é essencial para
assegurar que a selecdo atenda ndo apenas as necessidades imediatas, mas, também, as

exigéncias a longo prazo.

Esta investigacdo é direcionada ao estudo e andlise do comportamento dos agos inoxidaveis
austeniticos, em especifico o AlISI 304 e o AISI 316, em ambiente salino, sendo este fator critico
para aplicacdes em zonas maritimas ou costeiras.

As condicGes de resisténcia em condi¢Ges em que a temperatura é superior a temperatura
ambiente, os mecanismos de corrosdo verificados e a sua intensidade foram correlacionados
com o teor de salinidade e foi discutida a influéncia da composicdo quimica como um dos
fatores diferenciadores entre estes dois tipos de agos inoxidaveis.

O software Image J foi utilizado como recurso para a analise quantitativa de corrosao superficial
a partir dos registos fotograficos realizados durante todo o programa experimental. Recorrendo
a esse software, zonas de corrosdo foram identificadas e demarcadas. Adicionalmente, embora
ainda numa fase exploratéria, a ferramenta foi utilizada para realizar estimativas de
profundidade de corrosdao, método que uma vez validado, podera ser de bastante utilidade na
avaliagcdo da severidade do processo de corrosdo. Além disso, o tratamento das imagens
permitiu validar a presenga de corrosdao apds a pesagem das amostras, uma vez que foram
observadas zonas de corrosdo na superficie das amostras.

Finalizados os ensaios, pode-se reconhecer que a presenca de Mo contido no AlSI 316 é capaz
de melhorar a resisténcia a corrosdao em ambientes salinos, quando comparado com o AlSI 304.

Palavras-chave: Aco Inoxidavel Austenitico; Ensaio salino; Corrosao; Analise quantitativa.
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Abstract

The current market offers various solutions when it comes to selecting the material with the
best specification fit for a concrete application, and understanding the advantages and
disadvantages of each option is a fundamental differentiating factor. This knowledge enables a
more informed and strategic choice, directly impacting the efficiency, sustainability, and cost-
benefit of different projects. Thus, a thorough analysis of material properties, such as corrosion
resistance, durability, mechanical strength, environmental impact, and ease of maintenance, is
essential to ensure that the selection meets not only immediate needs but also long-term
requirements.

This investigation is focused on the study and analysis of the behavior of austenitic stainless
steels, specifically AISI 304 and AISI 316, in a saline environment, which is a critical factor for
applications in maritime or coastal areas.

The resistance conditions at temperatures above room temperature, the corrosion mechanisms
observed, and their intensity were correlated with the salinity content, and the influence of
chemical composition was discussed as one of the differentiating factors between these two
types of stainless steel.

The software Image J was used as a resource for the quantitative analysis of surface corrosion
from photographic records made throughout the entire experimental program. Using this
software, corrosion zones were identified and demarcated. Additionally, although still in an
exploratory phase, the tool was used to estimate corrosion depth, a method that, once
validated, could be very useful in assessing the severity of the corrosion process. Furthermore,
image processing allowed for the validation of corrosion presence after sample weighing, as
corrosion zones were observed on the sample surfaces.

Upon completion of the tests, it can be recognized that the presence of Mo contained in AlSI
316 can improve corrosion resistance in saline environments compared to AlISI 304

KEYWORDS: Stainless Steel; Saline Test; Corrosion; Quantitative Analysis
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1. Introducao

A corrosdo é um fendmeno que diretamente impacta a durabilidade e a performance dos
materiais metdlicos, principalmente quando inserido em ambientes com variacdes significativas
de salinidade. No contexto dos acos inoxidaveis austeniticos AISI 304 e AlSI 316, largamente
aplicados em solugGes industriais e maritimas, é essencial compreender o seu comportamento
diante de diferentes condicbes de salinidade para garantir a integridade estrutural e
funcionalidade dos equipamentos.

O aco inoxidavel 304, reconhecido pela sua resisténcia a corrosdo em ambientes comuns, pode
enfrentar desafios em locais com elevada salinidade, como ambientes maritimos. A presenca
de cloretos, pode desencadear processos corrosivos, como a corrosdo por picadas,
comprometendo gradualmente a superficie do material e sua resisténcia ao longo do tempo.

Em contrapartida, o aco inoxiddvel 316, enriquecido com molibdénio na sua composicao, expde
uma notavel resisténcia em ambientes altamente salinos. Com esta adicdo, obtém-se a
melhoria da resisténcia a corrosdo por picadas, oferecendo maior protecdo contra os efeitos
adversos, que tornam este aco uma escolha preferencial para aplicagbes em condi¢bes
extremas de salinidade.

O objetivo desta dissertacdo é investigar e analisar o comportamento dos agos inoxidaveis
austeniticos AlSI 304 e AISI 316 em diferentes niveis de salinidade recorrendo a ensaios de
imersdao com temperatura controlada, com a utilizagdo dos recursos disponibilizados pelo
Laboratério de Engenharia Mecanica do ISEP, e com a aplicacdo de técnicas para tratamento de
imagem para acompanhamento do fenédmeno de corrosdo. A estrutura do texto estd dividida
em cinco capitulos, incluindo este primeiro capitulo onde se faz a contextualizagao do tema e
se indica a estrutura seguida.

No capitulo dois é descrita a revisdo bibliografica realizada, indicando as caracteristicas de cada
um dos acos inoxidaveis estudados no programa experimental, bem como os principais
mecanismos de corrosao a que potencialmente possam estar sujeitos.

No terceiro capitulo sdo apresentadas e discutidas algumas normas internacionais em vigor
para realizar o ensaio de salinidade nos materiais, desde a preparacgao e limpeza, passando pela
metodologia de ensaio, até a recolha e andlise de toda a informacdo. A finalizar este capitulo é
apresentado o planeamento dos trabalhos experimentais, desde a referenciagdo das amostras,
preparacdo dos banhos salinos e é descrita sumariamente a técnica de tratamento de imagem
baseada no software Image J.



Introducao

No quarto capitulo sdo apresentados e discutidos os resultados alcancados ao longo das
semanas em que as amostras permaneceram imersas.

No quinto capitulo sdo elencadas as principais conclusdes retiradas e sdo indicadas propostas
de trabalhos futuros no sentido de estabelecer um conhecimento mais abrangente do tema,
considerando, nomeadamente, o efeito da variacdo de temperatura e o efeito de outros meios
igualmente agressivos que as aplica¢des industriais podem propiciar.
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Os acos inoxidaveis distinguem-se pela sua capacidade em resistir a condicdes ambientais
adversas devido a presenca de um filme protetor de oxido de crémio que se forma
espontaneamente a superficie das pecas. A estabilidade deste filme é um fator determinante
para assegurar a prote¢do contra a corrosdo em diferentes contextos, nomeadamente em
contacto com meios de elevada salinidade.

Entre as diferentes composicées estruturais que os acos inoxidaveis podem apresentar
salientam-se os que tém uma estrutura austenitica. Tomando como referéncia dois dos
principais tipos de inoxidaveis austeniticos, o AISI 304 e o AlSI 316, ao longo deste segundo
capitulo sdo discutidos os diferentes fendmenos de corrosdo, metodologias de ensaio e
respetiva normalizacdo com vista a contextualizar o comportamento que as duas composicoes
referidas podem apresentar em condi¢cdes ambientais extremas.

2.1. Aco Inoxidavel

No inicio do século XX, existia grande frustracdo, por parte dos metalurgistas, causado pela
baixa resisténcia a corrosdo dos objetos em ferro e ago. Porém, em 1912 o inglés Harry Brearley
descreveu em dois trabalhos, ndo publicados, algumas andlises experimentais com ligas
resistentes a corrosdo, as quais continham crémio e carbono [1]. Com este passo, estavam a ser
descobertos os primeiros agos inoxidaveis martensiticos.

Com o intuito de estabelecer uma ordenacdo racional e comercialmente percetivel, como
mencionado por J. Smith, os agos podem ser classificados em 5 grupos [2]:

o Carbono simples;

o Agos de baixa liga;

o Agos inoxidaveis;

o Acgos para ferramentas;
o Acos especiais.

Os acos inoxidaveis possuem, em média, 10,5% de cromio [3, 4] e, um maximo, de 1,2% de
carbono. As suas composi¢des quimicas sdo projetadas para garantir alta resisténcia a corrosao
e ductilidade. Entretanto, a presenca de carbono colabora para o aumento da resisténcia
mecanica e da dureza, mas, quando em abundancia, o teor de carbono reduz a protecdo. Este
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facto deve-se a formacdo de carbonetos e a consequente reducdo da quantidade de crémio
livre para intervir na formacao do filme passivo de 6xido de crémio [5].

De acordo com a estrutura cristalina, a temperatura ambiente [6], e em consonancia com o
referido pela Norma EN 10088-1 [7], podem ser divididos em diferentes grupos: austenitico,
ferritico, martensitico, de endurecimento por precipitacdio (PH) e austenitico-ferriticos
(também designados por duplex) [2, 6].

Adicionalmente, a norma EN-1-4:2006 + A1:2005, cita que os agos inoxiddveis austeniticos,
duplex e ferriticos, sdo recomendados para aplicagdes no ambito da engenharia estrutural.

Os acos inoxidaveis possuem grande notoriedade comercial devido a combinacao de resisténcia
mecanica e ductilidade, sendo desejaveis em grande parte das aplicacées, mas também os
torna mais dificeis de serem trabalhados durante os diferentes processos de fabricagdo [2, 8].

2.1.1. Agos Inoxidaveis Austeniticos

Segundo Colombier e Hochmann [8], foi registado no ano de 1914, em Berlim, sob autoria de
Strauss e Maurer, a patente DRP 304159 para os acos inoxiddveis austeniticos, com 0,25% de
carbono e 7% de niquel [1]. Todavia, somente foram publicados os documentos detalhados em
1920, periodo posterior a primeira guerra mundial [8].

Responsaveis pela maior parte da producdo mundial de agos inoxiddveis, os austeniticos
assentam a sua popularidade na alta resisténcia a corrosdo [9], resultante da formacdo de um
filme passivo de éxido de cromio e, também, pela alta presenca de niquel que os mantém
austeniticos [3, 10]. Esta caracteristica que os torna diferentes das outras tipologias de agos
inoxidaveis, assenta numa composi¢ao quimica com cerca de 8 a 30% de niquel, que os torna
ndo magnéticos [6] de estrutura cubica de faces centradas (CFC) e ndo suscetiveis de receber
tratamento de témpera cldssica para endurecimento. Este tipo de liga metdlica também é
reconhecido pelas vantagens que possui na resisténcia mecanica, excelente soldabilidade e boa
performance sob altas temperaturas [3].

A composicdo base dos agos inoxiddveis austeniticos assenta nos elementos Fe-Cr-Ni, mas
existem muitas outras situagGes mais complexas, as quais a presenca de outros elementos de
liga podem revelar-se cruciais para a melhoria de propriedades. Para isto, tem-se como exemplo
a adicdo de Mo, Mn, C, N, entre outros [10]. Na Figura 1 ilustra-se esquematicamente a
obtencdo de diferentes composicdes a partir da composicdo base de um aco inoxidavel AlSI
304.
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Figura 1 - Composi¢coes modificadas a partir do ago inoxidavel austenitico 304, com intuito de obter
propriedades especiais [1].

2.1.2. Acos AlSI 304

O ago inoxidavel austenitico AISI 304 recebe esta denominagdo na norma ASTM, mas também
pode ser identificado como 1.4301 pela norma EN10088:1. Este aco é reconhecido por possuir
uma ampla area de aplicagdo, sendo utilizado em utensilios domésticos e em diferentes setores
industriais, como naval, quimica, farmacéutica, téxtil, de papel e celulose. Um exemplo extremo
de uma aplicagdo estrutural é a sua utilizagdo para a clpula da estrutura de acomodac¢do de um
reator nuclear [6, 11].

Se diminuido o teor de carbono da composicdo quimica base do AlSI 304, é possivel obter a
versdo AlSI 304L (o sufixo — L indica Low Carbon) [12]. Esta redugdo, juntamente com a adi¢do
de azoto, permite a melhoria de algumas propriedades mecanicas [13] e, fundamentalmente,
da resisténcia a corrosdo intergranular [14] ou sensitizacdo, como sera referido adiante. Estes
tipos de agos austeniticos com um teor de carbono reduzido também sdo conhecidos como
acos de versdo ELC (Extra Low Carbon).

2.1.3. Acos AlSI 316

Um outro tipo de aco inoxidavel austenitico é o AISI 316, segundo a norma ASTM, mas também
pode ser conhecido como 1.4401 pela norma EN10088:1 [6, 11]. Habitualmente pode ser
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encontrado em industrias semelhantes ao AISI 304. No entanto, devido a presenca de
molibdénio na sua composicdo, que melhora as suas propriedades de resisténcia a corrosao
[11], permite a aplicacdo desta liga metdlica em ambientes sob constantes ataques quimicos,
como 4cido sulfurico, banhos clorados, solucdes alcalinas e salinas [12].

De modo semelhante ao inoxiddvel AISI 304, o AISI 316 também possui uma versdo com baixo
teor de carbono, denominada como AlSI 316L [12, 15].

2.2. Influéncia dos principais elementos de liga

Como referido anteriormente, existem algumas diferencas de composi¢do quimica entre o AlSI
304 e 316, principalmente a presenca de molibdénio neste ultimo. No entanto, existem outras
pequenas diferencas na composicdo quimica que sao de suma importancia quando comparadas
as duas ligas metalicas.

Na Tabela 1, podem ser observadas as percentagens dos principais elementos de liga presentes
na composi¢ao, quer para o ac¢o AlSI 304, quer para o AISI 316.

Tabela 1 — Composicdo quimica tipica para os agos inoxiddveis austeniticos 304 e 316 [11].

Composi¢cdao Quimica, %

Tipologia ) .
Fe Cr Ni Mo Mn Si N P C S
304 balancear 18-20 8,0-10,5 - 2,00 0,75 0,10 0,045 max.0,08 0,03
316 balancear 16-18 12 2,5 2,00 0,75 0,10 0,045 max.0,08 0,03

2.2.1. Crémio (Cr)

Um dos mais importantes elementos de liga que compGem os agos inoxidaveis austeniticos,
pois a elevada presenca torna-se crucial para a formacdo de uma pelicula fina e impermeavel
de 6xido numa atmosfera oxidante, que desempenhard a fungdo de proteger a superficie [2]. A
medida que se eleva o teor de crdmio, a resisténcia a varias formas de corrosdo na superficie
aumenta consequentemente [10], além de se dissolver em solugdo sélida [12].

2.2.2. Niquel (Ni)

A presenca de niquel também aumenta a protegdo contra a corrosdao [2], por promover o
balanco dos elementos para desenvolver a microestrutura desejada. Além disso, também causa
o retardamento da criagdo de compostos intermetalicos, os quais ndo sdo desejados em acgos
inoxidaveis austeniticos [12].

2.2.3. Molibdénio (Mo)

Este elemento, quando dissolvido em solucdo sdlida na liga metdlica, permite o aumento da
resisténcia a corrosdo localizada. Com isto, ocorre a estabilidade do filme passivo e quando os
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teores excedem 4%, pode haver a formacdo de compostos intermetalicos em agos inoxidaveis
[12].

A adicdo de molibdénio tem o papel de reduzir a suscetibilidade a corrosdo por picadas [10],
uma vez que torna o filme passivo mais estavel. Esta estabilizagao resulta do estabelecimento
de ligagGes quimicas do filme passivo, através da formacdo de molibdatos, diminuicao do
numero de locais ativos onde sdao formados os pontos de corrosdo (picadas) e aumento da
espessura do filme passivo [16].

2.2.4. Azoto (N)

Assim como o molibdénio, o azoto colabora para o aumento da resisténcia a corrosdo por
picadas, bem como é crucial para atuar contra a formacao de fases intermetalicas como as fases
sigma e chi. No entanto, este tipo de elemento é inserido em quantidades maiores em ligas de
baixo carbono, para suprir a perda de resisténcia mecanica [12].

2.2.5. Manganés (Mn)

Combinado com o azoto, este elemento promove uma boa resisténcia a abrasdo e ao desgaste
e, também, melhora a prevencao da corrosao por picadas. No entanto, quando hd manganés
presente em elevados teores, pode decrescer a resisténcia a corrosao, devido a formacgdo de
inclusdes [12].

2.3. Precipitacao em fases intermetalicas

A existéncia de precipitacdo nas fases austeniticas estd normalmente associada ao
empobrecimento da matriz em relagdo aos elementos de liga, como nidbio, molibdénio, crémio
e, também, a perda de propriedades mecanicas (ductilidade) e resisténcia a corrosdo [10]. Sdo
trés as principais fases intermetalicas que podem ser observadas em agos inoxidaveis
austeniticos: fase sigma (o), fase chi (x), fase laves (n). Adicionalmente pode ocorrer o
surgimento de carbonetos [12].

Na Tabela 2 apresenta-se um resumo das principais fases intermetalicas formadas em acos
inoxidaveis austeniticos que serdo objeto de estudo: AISI 304 e AISI 316.

Tabela 2 - Fases intermetalicas, tipos de acos em que se precipitam e respetivos parametros
cristalograficos (Adaptado [12]).

Célula p , Parametro de rede e Ocorréncia
Fase il Atomos/célula Composi¢ao
unitaria (nm) (AISI)
Sigma a=0,87-0,92
TCC 30 Fe, N1)x(Cr, M 304, 316
(o) ¢=0,4554-0,48 (Fe, Nu)(Cr, Mo}y
Chi
) CccC 58 a=0,881-0,895 (Fe, N1)3sCri2Mo10 316
Laves HEX 12 a=0,473-0,483 FeaMo; F'esz; FeTa; 316
(n) ¢=0,772-0,786 FeoTi; FesW
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2.3.1. Fase sigma (o)

Sendo uma das fases mais preocupantes e estudada nos agos austeniticos, a fase sigma (o)
representa um problema para aplicacdo em altas temperaturas, pela abundante presenca de
elementos como crémio e molibdénio e, também, por ser muito lenta a sua precipitacao,
podendo demorar semanas. Pode ser classificada como um composto intermetdlico, possui
célula unitaria tetragonal (TCC), ndo magnética, dura e com precipitacdo a ocorrer entre as
temperaturas de 550 a 990°C [10].

A presenca de certos elementos de liga facilitam a precipitacao, tal como: crémio, manganés,
molibdénio, tantalo, tungsténio, vanadio, silicio, titdnio e niébio. Porém, ha elementos que
podem dificultar a precipitacdo, como é o caso do niquel, cobalto, aluminio, carbono e azoto
[10].

Existem pelo menos trés motivos para que ocorra esta fase:

o carbono e azoto sdo insollveis na fase sigma, permitindo que esta fase sé decorra
depois da precipitacdo de carbonetos e nitretos, a deixar a matriz empobrecida nestes
elementos (C e N);

o anucleacdo é uma tarefa dificil em virtude da complexidade da estrutura cristalina, que
difere consideravelmente da austenita original;

o abundante presenca de elementos de liga com tempos de difusdo prolongados.

2.3.2. Fase chi(y)

Esta fase surge nos agos austeniticos, ferriticos e duplex. Apresenta uma estrutura cristalina
CCC e ocorre apenas quando ha presenca de molibdénio e titdnio na liga metalica. A sua
presenca estd associada a efeitos negativos na resisténcia a corrosdo e nas propriedades
mecanicas [12].

Semelhante a fase sigma, a fase chi também tem precipitacdo entre os 550 a 990°C, mas tendo
em conta que depende da quantidade de molibdénio presente. Daqui se conclui que é uma fase
tipicamente presente no aco AlSI 316 [10].

2.3.3. Fase laves (n)

A fase laves (n) é encontrada no ago AlSI 316, tendo em conta os teores de molibdénio entre 2
e 3%, a manter a estabilidade abaixo de 815°C. Adicionalmente, esta fase possui uma estrutura
cristalina do tipo hexagonal (HEX) [10].

2.3.4. Carbonetos

Este tipo de precipitagdo, denominada de Carbonetos, possui formula quimica MyC,, sendo o M
o elemento presente na precipitacdo. A célula unitdria pode ter diferentes configuragdes, mas
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para os acos austeniticos a estudar, apenas é exposta sob a forma CFC [12], como pode ser
observado na Tabela 3.

Tabela 3 - Parametros cristalograficos dos principais carbonetos para as ligas metalicas a
estudar [12].

élul p Para Ocorréncia
Carboneto Ce. u ? Atomos/célula arametro de rede Composi¢ao
unitaria (nm) (AISI)
M23Ce CFC 116 a=1,057-1,068 Cr, Fe, Mo, Ni AISI: 304, 316
MeC CFC 112 a=1,085-1,128 Fe, Mo, Cr AISI 316

2.4. Tipos de Corrosao

A corrosdo é um processo de degradacdo, afetado pelo meio envolvente, normalmente com
condicBes ambientais instaveis, que evoluem para estados de menor energia. Este processo
corrosivo estd relacionado com a heterogeneidade da composicao dos materiais [17].

Também pode ser caracterizada como um processo destrutivo em resultado de diferentes
fendmenos que resultam na deterioracdo dos materiais, sendo por consequéncia o resultado
de reagdes, quimicas ou eletroquimicas, entre o material e o meio em exposicao, normalmente
aquoso. Por ser um processo espontaneo, o seu efeito pode influenciar na durabilidade e no
desempenho dos materiais [18].

Os diferentes tipos podem ser classificados em dois grupos, tendo em consideracdo a a¢do do
meio sobre o material. Assim temos:

o Corrosdo Eletroguimica: mais frequente na natureza, devido a possibilidade de ser
executada na presenca de agua liquida, a formar assim pilhas ou células de corrosdo
[19] e temperatura abaixo do ponto de orvalho [12].

o Corrosdo Quimica: realizada na auséncia de agua, havendo interagdao direta entre o
meio corrosivo e o metal [19] e sob temperatura acima do ponto de orvalho [12].

No seguimento ao referido anteriormente, as pilhas de corrosdo eletroquimica dependem de
alguns fatores, tais como:

o Area Catédica: drea da superficie onde acontecem as reacdes de reducdo, também
conhecida como interface. Quando ha transferéncia de eletrdes, essa regido é onde os
contaminantes presentes no meio corrosivo recebem eletrdes do material corroido;

o Area Anddica: drea onde ocorre o desgaste do material por consequéncia das reacdes
de oxidacdo, o qual é o local onde ocorre a prépria corrosao;

o Ligacdo elétrica entre as areas anddicas e catddicas;

o Eletrdlito: solu¢do condutora que envolve ambas as areas, catédicas e anddicas [19].



Revisdo Bibliografica

2.4.1. Corrosao uniforme

Segundo a norma de termologias para corrosdo, ASTM G15 [20], este tipo de corrosdo afeta
toda a extensdo da superficie metdlica, ocorrendo com velocidades de deterioragdo
semelhantes. Esta, apenas tende a diminuir quando uma camada protetora é formada, sendo
capaz de condicionar os danos causados [18, 19].

Quando os produtos gerados sdo mais sollUveis, o metal sofre um processo de deterioracdo
continua a uma velocidade rapida e constante, possibilitando a previsdo da durabilidade de uma
peca metdlica.

Esse tipo de corrosdo ocorre principalmente em metais mais reativos, como os acos ao carbono,
ou em ambientes altamente corrosivos, onde hd uma dissolucdo significativa ou uma
passivacao fraca causada pelos produtos resultantes da corrosao.

Como pode ser observado Figura 2, essas areas corroidas podem ser cobertas por elevacbes
dos produtos da corrosdo, formando pequenas protuberancias. No caso de metais ferrosos,
essas corrosoes localizadas podem atingir dimensdes suficientemente grandes para causar
perdas significativas de eficiéncia e até mesmo obstruir tubagens [21].

Figura 2 - Imagem de um tubo de material ferroso com protuberancias de corrosdo no seu interior [21].

2.4.2. Corrosdao localizada

Pode ocorrer com rapidez em areas especificas bem definidas da superficie metalica. O
processo é favorecido em certas regides que apresentam condi¢Ges de solugao mais estagnada,
tornando dificil a sua renovacdo. Nessas dreas, a concentracdo de sais e gases dissolvidos
diferem, o que resulta na formagao de células de concentracdo localizadas [21].

A corrosdo localizada é prejudicial para um material, pois pode ser o marco inicial para a
formacdo de fissuras, provenientes do fendmeno de corrosdo e numa area mais solicitada
mecanicamente. Com isso, a integridade do material ou estrutura é comprometida, podendo
causar um acidente [22].

10
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2.4.3. Corrosao por picadas

A origem do termo “picadas” advém do inglés “pit” que significa cavidade, por ser uma forma
de corrosdo que ocorre pontualmente na superficie, mas que se desenvolve em profundidade.
Este tipo de corrosdo ocorre em materiais metalicos passivaveis [13, 21], ou seja, que formam
uma pelicula de protec¢do. Na Figura 3 é ilustrada uma superficie onde esta a ocorrer corrosao
por picadas.

Figura 3 - Tubo de ago inoxidavel AISI 304 com corrosao por picadas [16].
Por ser um processo de natureza eletroquimica, o filme passivo formado pelo crémio [22, 23],

atua como um catodo e, ao ser rompido, expde uma pequena area superficial, que funciona
como anodo, dando origem a um par galvanico.

A interrup¢do da camada protetora ocorre devido a influéncia dos halogenetos. Com isto, a
dissolucdo localizada do filme passivo cria uma regido ativa que, em contraste com o restante
gue permanece protegido, desencadeia a corrosdo por picadas. Alguns dos principais fatores
para causar este tipo de corrosao sdo o teor de carbonetos, pH e temperatura [16].

Filme Passivo Filme Passivo

Corrosao por
picadas

Figura 4 - llustracdo esquematica da corrosao por picadas [9].
Outros fatores que podem reduzir a resisténcia a corrosdo por picadas é a precipitacdo de fases
indesejaveis (Sigma, Chi, ...). No entanto, como dito anteriormente, a presenca de molibdénio
melhora a resisténcia a este tipo de corrosao.

O Pitting Resistance Equivalent Number (PREN) expde a capacidade da liga em resistir a
corrosao por picadas, através da quantidade de elementos de liga como o créomio, niquel e
molibdénio [9, 16, 24]. O seu valor pode ser obtido recorrendo a expressao:

PREN = %Cr + 3,3 (%Mo + 0,5 %W) + 16 %N Equagdo 1

Ao examinar cuidadosamente a Equacdo 1 [27] pode ser identificado que o coeficiente 3,3 de
molibdénio indica que este elemento de liga garante 3,3 vezes mais resisténcia a corrosdo por
picadas quando comparado com o cromio [16]. O azoto em particular, como solu¢do sdlida

11
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intersticial, possui efeito benéfico, mesmo sob uma quantidade substancialmente alta, cerca de
16 vezes em relagdo ao crémio [27].

A caracterizagdo de uma superficie que sofreu corrosado por picadas faz-se através do numero
de picadas por unidade de drea, os quais podem ser obtidos por observacao em microscépio e
profundidade. Esta, deve ser medida diretamente, através de um corte transversal da amostra
ou através da diferenca de niveis de focagem de um microscépio [13, 26] , como pode ser
observado na Figura 5.

@

Figura 5 - Morfologias de corrosdo, em tanques produzidos com AlSI 304, apds operagdo por dois anos:
(a) corrosdo na parte superior do tanque, (b) corrosdo na lateral do tanque [13].

A norma de referéncia ASTM G46-21 [28] exemplifica algumas das formas, Figura 6, que a
corrosdo por picadas pode apresentar nas superficies.

c 0

(f)

Figura 6 - Exemplos das formas de corrosao por picadas, segundo a norma G46-21 ASTM: (a) profundo e
estreito; (b) eliptico; (c) raso e largo; (d) subsuperficie; (e) subcorte; (f) horizontal e vertical [28].

A metodologia para abordar a densidade do nimero de picadas por area pode ser facilmente
calculada através do uso de uma grade de plastico, com quadrados de 3 x 6 mm, na superficie.
A posteriori, é contado e registados o nimero de picadas em cada quadrado até completar toda
a superficie, de forma a ser estimado o valor médio de picadas naquela superficie.

Este processo de definicdo do nimero de picadas também pode ser definido através de
avaliacdo metalografica, inspecdo ndo-destrutiva, radiografia, eletromagnetismo, métodos
ultrassonicos, liquidos penetrantes e outros.

12



Revisdo Bibliografica

De seguida, a extensdo das picadas pode ser obtida por dois métodos: perda de massa e medida
da profundidade da picada.

Apds recolha destas informacgdes, sdo categorizadas as picadas em 5 grupos, como explicitado
na Figura 7. Nesta, a classificacdo segue dados recolhidos como densidade, dimensdo e
profundidade. Segundo a norma ASTM G46-21, a classificacdo tipica é A-3, B-2, C-3,
representando uma densidade 5 x 10* picadas/m?, uma média de picadas com dimens3o de 2,0
mm? e uma média de profundidade de 1,6 mm por picada.

£l Gas - 21

A B C
DENSITY SIZE DEPTH
1 —
2.5 x 10%m? 0.5 mm? 0.4 mm
2 . —_
1 % 10%m? 2.0 mm? 0.8 mm
3 ! L ] —
8.0 mm? 1.6 mm
4 - @ [2u e
1 % 10%m? 12.5 mm? 3.2 mm
B
e
5 R ° Erm
S
5 x 10°/m? 24,5 mm?2 6.4 mm

Figura 7 - Classificagdo das picadas em 5 grupos, segundo a norma ASTM G46-21 [28].

Por fim, a norma sugere que seja calculado o “Pitting Factor”, ver a Equacgdo 2, para metais que
sejam inseridos frequentemente em ambientes com liquidos e gases, onde um furo pode
resultar na perda de caudal. Além disso, também é sugerido o cdlculo estatistico para a
suscetibilidade de picadas, conforme a Equacdo 3 [28].

Pitting Fact Picada mais profunda Couacio 2
itting Factor = uagdo
4 Profudidade média das picadas auas

Np .
P=— x100 Equagdo 3
N
Onde:
P = Probabilidade;
Np = Numero de amostras com picadas;

13
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N = Numero total de amostras.

7

Quer no aco AISI 304, como no aco AISI 316, é expectavel que ocorra uma morfologia
caracteristica denominada de “lacy pit cover” [27, 28]. Neste fendmeno sdo formadas picadas
de maiores dimensdes ao centro, e pequenas ao redor, as quais sdo resultantes de repetidas
dissolucGes e repassivagdes ativas nas proximidades da parte central das picadas [22].

2.4.4. Corrosao intergranular

Os acos inoxidaveis sdo propensos a apresentarem sensitizacao, quando sujeitos a elevadas
temperaturas [29, 30]. Isto ocorre porque, quando hd precipitacdo de carbonetos de crémio
nos limites de grao, por serem locais mais reativos que a matriz metdlica, existe um
empobrecimento da protecdo nas regides envolventes. Com isso, as regides vizinhas tornam-se
pobres de crémio e ficam mais suscetiveis ao fendmeno de corrosao, como pode ser visto na
Figura 8.

Figura 8 - Fissuras a indicar a presenca de ataque intergranular em ago inoxidavel [5].

Alguns dos fatores para a ocorréncia de corrosdo intergranular, sdo:

o Enriquecimento ou empobrecimento de um ou mais elementos de liga na fronteira do
grao;

o Impurezas nos limites do grao [21].

Segundo a norma ASTM A262-85 [33], para detetar a suscetibilidade de ataque intergranular
nos acos inoxidaveis austeniticos, pode-se realizar 5 testes praticos:

o Pratica A: teste de corrosdo com acido oxalico de estruturas de corrosao;

o Prética B: teste de sulfato férrico-acido sulfurico para detetar suscetibilidade ao ataque
intergranular;

o Prética C: teste de acido nitrico para detetar suscetibilidade ao ataque intergranular;

o Prética D: teste de acido nitrico-hidrofluoridrico para detetar suscetibilidade ao ataque
intergranular em portadores de molibdénio;

o Prética E: teste sulfato de cobre -acido sulfurico para detetar suscetibilidade ao ataque
intergranular.

14
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2.4.5. Corrosao por esfoliacao

A corrosdo por esfoliacdo é uma forma de corrosdao que ocorre em superficies metalicas que
foram sujeitas a deformacdo de que resultou um consequente alongamento dos graos.
Manifesta-se em planos paralelos a essa direcdao de deformacao. Entre esses planos, folhas finas
sdo separadas umas das outras, por resultado da corrosao, tal como demonstrado na Figura 9
[34].

Figura 9 - Corrosdo por esfoliagdo numa escada metalica [21].

2.5. Investigacao da efetividade anticorrosiva

A avaliacdo da protecdo anticorrosiva possui grande importancia para se definir o tempo de
vida util dos novos componentes e materiais, tendo em conta sempre o ambiente de exposicdo
a que estara sujeito. Com avariacao do nivel de salinidade para diferentes localidades, o mesmo
material pode possuir uma durabilidade distinta, como demonstra a Figura 10. Por isso, torna-
se complexo a selecdo do material ideal, uma vez que, para além de conhecer a aplica¢do a ser
feita, deve-se também conhecer a localizagao global, salientando que as areas costeiras sdo as
de maior exposic¢do salina.

[PSU]
38

37

36

35
34
33
32

31

z e —
45°E 90°E

135°E 180°W 135°W 90°W 45°W 0°

Figura 10 - Salinidade da agua do mar em cada area do mundo [9].

Para isso, sdo necessdrias abordagens das metodologias para ensaio, como ensaio de
envelhecimento natural e artificial, ensaios eletroquimicos e comportamento anticorrosivo.

A dgua do mar possui diversos elementos na sua composicdo, sendo os principais o oxigénio e
o hidrogénio. Porém, ha alguns elementos fundamentais, como cloro e sédio, que juntos podem
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formar o cloreto de sddio (NaCl). A salinidade média da dgua do mar, como exemplo na costa
portuguesa, possui um valor médio de 96,5% de agua e 3,5% de sais, resultando em torno de
35 g de sais dissolvidos para cada litro de dgua. No entanto, a quantidade de sais pode aumentar
com a profundidade, além que fatores como maré, caudal fluvial, trocas de calor, evaporacao e
taxa de precipitacdo poderem interferir na concentragao salina [35], [36].

2.5.1. Métodos ndo eletroquimicos

Estes ensaios permitem o estudo da caracterizacao fisico-quimica dos materiais em condicdes
reais. Sendo assim permite obter resultados mais fidveis quando envolvidos com o
comportamento anticorrosivo dos materiais.

Porém, para que esses ensaios sejam fidveis, é estritamente necessario um longo periodo de
exposicao dos materiais, além de ser muito sensivel as alteracGes climaticas, havendo
dificuldades na comparagdo entre ensaios. Por isso, para muitas empresas, torna-se
incompativel a realizacdo deste tipo de ensaio quando é pretendida a rapida inser¢cdo de novos
produtos no mercado.

Tendo em vista este problema, foram desenvolvidos novos ensaios em laboratério para simular
0s ambientes corrosivos a que os materiais sdo sujeitos quando expostos a condi¢des
atmosféricas, para acelerar o envelhecimento destes. Nestes ensaios, a reducao do tempo para
comecar a observar-se o fenémeno de corrosdo, deve-se a uma insercdo cuidadosa, para que
seja evitada a fraca correlacdo entre estes ensaios e o ambiente real, de concentra¢des em
escala muito maior se comparadas com a exposi¢ao natural.

O planeamento mostra-se crucial para a boa execucdo deste tipo de ensaio, uma vez que muitos
fatores podem influenciar na reprodutibilidade como, por exemplo, a preparagdo das amostras,
humidade relativa do ar, a temperatura ambiente, tempo de exposicao e os agentes corrosivos
aos quais os materiais estardo sujeitos durante a exposicao [37].

As instrugdes recolhidas neste processo de revisao bibliografica seguem, sempre que possivel,
as metodologias normativas internacionais em vigor.

2.5.2. Métodos eletroquimicos

Os métodos eletroquimicos permitem o estudo dos processos com a transferéncia de eletrdes,
gerando assim uma reag¢do quimica capaz de produzir corrente elétrica. Dessa forma, estas
reagOes podem ser caracterizadas como moléculas, &tomos ou iGes [38].

Sao amplamente utilizados para avaliar a protecdo contra a corrosdao de materiais, permitindo
a anadlise dos processos de corrosdo e suas velocidades. Dentro desse contexto, algumas das
técnicas eletroquimicas mais comuns incluem a utilizagdo de polarizacdo linear, curvas
potencio-dindmicas de polarizagdo, medi¢cdo do potencial em circuito aberto e a aplicagdo da
espetroscopia de impedancia eletroquimica [33, 34].

Para analise, existem muitos métodos para detetar compostos, a maior parte é baseado em
métodos como Espectrofotometria e Cromatografia. Entretanto, esta ultima é uma técnica que
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depende de um investimento elevado, por possuir um equipamento de elevado custo para
aquisicdo, além do fato de necessitar o uso de reagentes de alta pureza, resultando em uma
dificil manutencdo e utilizacdo. Em comparacdo com os métodos convencionais, os métodos
eletroquimicos possuem diversas vantagens em parte devido a sensibilidade, rapidez nas
analises, baixo custo e facil operacdo [40].
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3. Métodos e Aplicacao

Neste capitulo serdo apresentadas as metodologias para ensaios de corrosdo a que 0s acos
inoxidaveis selecionados, nomeadamente AlSI 304 e AlSI 316, estardo mais facilmente sujeitos.

Inicialmente, sera exposto como devem ser recolhidos e preparados os provetes para ensaio.
Posteriormente serdo apresentadas as metodologias para ensaios de envelhecimento
acelerado, conforme referenciado nas normas existentes.

De seguida, sera apresentado como foi feito o planeamento de execucdo do ensaio de
salinidade contido nesta investigacdo. Por ultimo, serd exposto e discutido o tratamento de
imagem necessario para andlise quantitativa da corrosao nas amostras imersas.

3.1. Metodologia para preparagao, limpeza e recolha de dados

Para obter resultados fidedignos nos ensaios pretendidos para a andlise da corrosdo, é
estritamente necessario a preparagdo dos provetes, tanto antes como depois. Logo, algumas
normas de ensaio citam procedimentos de preparagdo prdprios, enquanto outras normas
permitem que seja o responsavel pelo ensaio a definir.

Quando ndo existe indica¢des de preparagdo, serd tomada como referéncia a norma ASTM G1
[41], que possui instrucGes para preparacdo, limpeza e recolha de resultados dos ensaios.

3.1.1. Preparac¢ao das amostras para ensaio

Segundo a norma ASTM G1, inicialmente os provetes a serem utilizados devem ser marcados
para posterior identificacdo. Por isso, a seguir, estdo alguns meios referenciados na norma [41]:

o Carimbo: impressdo de um cddigo de designagdo na superficie do metal com carimbos
de esténcil de aco endurecido com um martelo; este método pode introduzir regides
localizadas de tensdo e facilitar a contaminacdo superficial na drea marcada;

o Gravacdo elétrica: gravacdo através de uma ferramenta de marcagao vibratdria; esta

abordagem é mais suscetivel a desaparecer em decorréncia dos danos por corrosdo
ocasionados no ensaio;

o Entalhe nos bordos: aplicavel quando é previsto ocorrer corrosdo e acumulagdo de

produtos de corrosdo, além de ser recomendado para testes atmosféricos a longo
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prazo. No entanto, deve ser criado um sistema de cddigo ao utilizar entalhes nos
bordos;

o Furos perfurados: utilizados para identificar amostra com extensa perda de metal e

acumulacao de produtos de corrosao. Para além de reduzir as tensdes residuais; esta
abordagem é mais simples e menos dispendiosa, se comparada com o entalhe nos
bordos, no entanto, novamente sera preciso criar um sistema de cddigos;

o Etiquetas de identificacdo da amostra: se for indesejavel a deformacao da superficie

das amostras, permite-se o uso de um fio metdlico ou plastico para fixar a etiqueta para
identificacdo; é preciso garantir que, tanto a etiqueta, como o fio metdlico, ndo sofram
corrosdo ou degradem no ambiente de teste, para evitar fendmenos como corrosao
galvanica.

No trabalho experimental desenvolvido, a marcacdo dos provetes foi realizada através de
gravacao elétrica.

Embora essa situacdo nao tivesse sido contemplada no programa experimental seguido, é de
referir que, se fosse necessdrio durante a preparacdo dos provetes alterar a condicdo
metallrgica, deveriam ser escolhidos métodos para correcdo. Como exemplo, ao cortar uma
amostra para determinado tamanho, sendo necessario trabalho a frio, certamente poderiam
ocorrer fraturas de bordos, pelo que, neste caso deveriam ser maquinados.

Apds obtencdo de amostras, sucede-se a sua limpeza. A norma ASTM G1 [41] recomenda os
procedimentos de limpeza, ordenados sequencialmente:

(1) Higienizagdo dos provetes com solvente organico ou limpeza com produto alcalino
quente, para desengordurar; este Ultimo pode causar um ataque quimico a alguns
metais;

(2) Limpeza ultrassonica, tanto nos procedimento pré-teste como no pds-teste, por ser
benéfica;

(3) Conservacdo dos provetes em solugdo apropriada, caso existam 6xidos ou manchas; ter
em atencgao que a decapagem pode causar corrosado localizada;

(4) Lixamento dos bordos e faces para remover rebarbas;
(5) Enxaguamento abundante, secagem com ar quente e armazenamento em exsicador.

Finalizados os procedimentos acima descritos, os provetes devem ser limpos e secos para serem
medidos e pesados. A norma orienta que estas dimensdes sejam determinadas com o terceiro
algarismo significativo e a massa determinada até o quinto algarismo significativo.

3.1.2. Limpeza das amostras apds o ensaio

A norma ASTM G1 é divida em trés procedimentos para remoc¢do dos produtos corrosivos
contidos nas amostras: mecanica, quimica e eletrolitica (esta ultima recomendada para
amostras de ferro fundido).
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A selecdo do procedimento ideal deve ser cuidadosa, a serem removidos somente os produtos
de corrosdo e ndo remover qualquer metal base, pois podera afetar posteriormente no cdlculo
da perda de massa dos provetes.

Como ha a possibilidade de ocorrer variacao na pesagem, a norma ASTM G1 [41] infere que as
amostras sejam pesadas antes e depois do procedimento de limpeza, a qual deve ser feita com
solucBes preparadas com agua ou produtos quimicos puros, de grau reagente.

Este procedimento deve ser repetido algumas vezes, ou seja, para cada limpeza, deve haver
uma nova pesagem para determinar a perda de massa. Com o auxilio de um microscépio de
baixa poténcia, a remoc¢ao dos produtos corrosivos pode ser confirmada, além de permitir
identificar a formacao de picadas na superficie das amostras [5]. Apds o tratamento final, as
amostras devem ser cuidadosamente enxaguadas e secas imediatamente.

No final, a perda de massa deve ser representada graficamente, em funcdo do nimero de ciclos
de limpeza, conforme a Figura 11. Nesta, devem existir duas linhas AB e BC, onde a primeira é
resultante da perda de massa causada pelo ensaio corrosivo e a segunda resultado das limpezas
para remocao dos produtos de corrosao.

Metal

Peso apés remogdo de )
removido

produtos corrosivos

No 4

AN

Remogéo de produtos
de corrosdo

Perdade massa

Nuimero de ciclos de limpeza

Figura 11 - Perda de massa de amostras corroidas, resultado de repetitivos ciclos de limpeza [41].

3.1.2.1. Limpeza Quimica

Os procedimentos quimicos envolvem a imersdo das amostras numa solugao, projetada para
remover os produtos de corrosdao com dissolugdo minima de qualquer metal basico [41].

Porém, este método pode ser inoportuno, uma vez que a selegao do procedimento quimico a
ser aplicado é descrito, pela norma ASTM G1 [41], por tentativa e erro, por outras palavras, é
incerta, ja que nao estd claro um método eficaz para um metal especifico e tipo de escala de
producdo de corrosdo. Além disso, este método exige uma escovagem leve ou limpeza
ultrassénica da amostra, para remover produtos de corrosdo soltos e volumosos.
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3.1.2.2. Limpeza Mecanica

Os procedimentos mecanicos incluem raspagem, esfregacao, escovagem, limpeza ultrassonica,
choque mecanico e impacto por jateamento, os quais sdo largamente utilizados para remocao
de produtos de corrosao incrustados.

No entanto, a limpeza mecanica vigorosa pode derivar na remocao de algum metal comum que,
consequentemente, afetard o calculo da perda de massa. Logo, é estritamente necessario a
correcdo da perda de metal.

3.1.3. Avaliagao dos danos por corrosao

Para iniciar a avaliacdo dos danos causados pela corrosdao na superficie da amostra, a norma
ASTM G1 [5], [41] cita que deve ser calculada a taxa de corrosdo [15], que pode possuir
diferentes unidades, uma vez que depende de qual constante para K seja selecionado, através
da seguinte Equacao 4:

c on Rat KxW £ 504
orrosion rate = —————— quagao
AXTXD
Onde:
K = Taxa de corrosdo desejada; constante, ver Tabela 4;
T = Tempos de exposicdo [h];
A = Area da superficie exposta [cm?];
w = Perda de massa [g];
D = Massa volumica [g/cm3].
Tabela 4 - Unidade para taxa de corrosdo desejada [41].
Unidades De Taxa De Corrosao . Constante (K) na Equacdo da
. Unidades ~
Desejadas Taxa de Corrosao
mils por ano mpy 3,45 x 108
polegadas por ano ipy 3,45 x 103
polegadas por meses ipm 2,87 x 10°
milimetros por ano mm/ano 8,76 x 10*
micrometros por ano um/ano 8,76 x 10’
picdmetros por segundo pm/segundos 2,78 x 10°
gramas por metro quadrado por hora g/m? X h 1,00 X 10* X D
milimetros por decimetro quadrado mdd 2,40 x 10° X D

por dia

As taxas de corrosdo calculadas podem induzir em erro, caso a deterioragao seja localizada,
como é o caso de picada ou fenda. Por isso, se a corrosdo for em forma de picadas, deve ser
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feita a medi¢do da profundidade com um medidor ou com calibradores micrométricos,
conforme a norma ASTM G46 [28].

Os métodos microscépicos permitem definir a profundidade da picada de cima para baixo ou
examinar uma seccdo polida metalograficamente [5]. O fator de corrosdo é a razao entre a
penetracdao de metal mais profunda até a penetragdo de metal média, medido pela perda de
massa. A seguir, indicam-se mais alguns métodos para andlise dos danos por corrosao,
conforme cita a norma ASTM G1 [41]:

o Aparéncia: degradacdo da aparéncia, por ferrugem, manchas ou oxidagao;

BN

o Propriedades Mecanicas: a corrosdo causa a perda de resisténcia a tracdo, ataque
localizado como fendilhacdo e corrosao;

o Propriedades Elétricas: perda da capacidade de condutibilidade, resultado de corrosao

uniforme;

o Avaliacdo microscépica: é possivel verificar a existéncia de descamacdo, esfoliacao,
fendilhacdo ou ataque intergranular.

Ao final, a norma ASTM G1 [41] solicita informacgées de resultados. Sao eles:
o Composicdo e tamanho das amostras;
o CondigcGes metallrgicas;
o Preparacdo das superficies;
o Metodologia de limpeza aplicada;
o Medidas dos danos causados pela corrosao;
o Taxa de corrosdo, calculado a partir da perda de massa;
o Profundidade maxima das picadas;

o Perda de propriedades mecanicas.

3.2. Ensaios de corrosao acelerado

Neste topico pretende-se fazer um levantamento das diferentes metodologias de ensaio para
avaliagdo da sensibilidade a corrosdo com enfoque em métodos ndo eletroquimicos, que sao,
basicamente, ensaios de envelhecimento acelerado.

Durante o desenvolvimento dos ensaios, sera preciso considerar fatores dominantes para as
causas de corrosao nos materiais a serem ensaiados e, de seguida, serem ordenados por
importancia para garantir uma maior aceitagao do ensaio de corrosdao em laboratdrio.

Esta ordenacdo de fatores podera ser definida através das normas em vigor, as quais
normalmente tém como relevancia fatores como temperatura, pressdo e concentragdo; ou
podem ser atribuidos arbitrariamente [39]. Na Tabela 5, estdo listados alguns fatores:
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Tabela 5 - Fatores largamente utilizados para avaliacdo da suscetibilidade de corrosdo em agos

inoxidaveis em sistemas com cloretos [39].

Fatores

Temperatura critica — picadas, formagdo de multiplas fendas (MCA)
Potencial critico de picadas
Potencial critico de protecgdo
Profundidade de penetragdo
Tempo para inicializagdo de fendas por corrosdo

A seguir, a importancia e analise de alguns dos fatores citados anteriormente:

O

Corrosion Damage (Danos por corrosdo): este fator inclui itens como taxa de corrosao,
profundidade das picadas e percentagem da area atacada. Habitualmente, ndo é um

fator relevante para a ordenacdo, se apresentar valores muito baixos. Por isso, este
fator é da maior importancia durante a avaliacdo de materiais que necessitem prever a
vida Util para uma aplicagdo especifica;

Time to Failure (Tempo para falha): amplamente utilizado para ensaio de corrosao sob
tensdo, mas carece de importancia na engenharia se os testes tiverem uma duracao
muito curta, por exemplo 30 dias;

Critical Temperature (Temperatura Critica): a determinacdo do nivel do dano de
corrosdo por conta da temperatura tem-se tornado uma avaliagdo comum, uma vez
que estd associado a perda de massa em testes de materiais que contenham ferro e
niquel;

Critical Potencial (Potencial Critico): a definicdo para a criticidade da formagdo de
picadas é questionavel devido a problemas de reprodutividade.

A falta de corre¢do entre os ensaios de laboratério com spray salino com a exposi¢cdo externa
foi conhecida durante anos, e tornou-se ainda mais aparente quando asas de avides da Marinha
norte-americana sofreram corrosdo por esfoliacdo enquanto estavam estacionados em porta-

avides ou proximo as areas costeiras. Logo, estava claro que era necessario desenvolver um

novo teste de laboratério para simular condi¢es de servigo e assim foram desenvolvidos novos

métodos que inserem didxido de enxofre [39].

Das diversas metodologias existentes, pode-se verificar, em seguida, a listagem de algumas,

conforme as normas em vigor. Destas, foram selecionadas as mais relevantes para a analise
pretendida [5], [37], [42], [43]:
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o Norma ASTM G48.

o Exposicdo ciclica ao nevoeiro salino neutro, molhagem e secagem e gases poluentes
(dioxido de enxofre e didxido de azoto);

o Exposicdo ciclica a radiacdo UV/condensacdo, nevoeiro salino neutro e congelamento;

o Exposicdo continua a diéxido de enxofre em atmosfera humida.

3.3. Exposicao continua salino neutro

3.3.1. Norma ISO 9227 (NSS)

Neste ensaio estd prevista a avaliacdo da velocidade de corrosdo por exposi¢cdo a uma solucao
atomizada de cloreto de sédio, como indicado na norma I1SO 9227 [44]. Segundo esta, a
concentracdo da solucdo salina deverd ser de 5% de cloreto de sddio, sob um ambiente
controlado, para os periodos de exposicdo recomendados de 2 h, 6 h, 24 h, 48 h, 96 h, 168 h,
240 h, 480 h, 720 h, 1008 h, sendo que a abertura didria do equipamento, para inspecao visual,
ndo seja superiora 1 h.

A realizacdo do ensaio deve decorrer a uma temperatura de 35°C + 2°C, mas antes dever-se-3a
preparar a solucdo de cloreto de sédio dissolvido em dgua destilada, com uma condutividade
ndo maior que 20 uS/cm a uma temperatura de 25°C, de forma a produzir uma concentragdo
de 50 g/l + 5 g/l. Para este ensaio em particular, a norma cita que a concentrac¢do do pH é
pretendida entre 6,5 e 7,2 a uma temperatura de 25°C * 2°C, sendo que, se necessario uma
corregao, pode-se adicionar: solugao de acido cloridrico, hidréxido de sédio ou bicarbonato de
sddio de grau analitico. No entanto, as alteracées no pH podem resultar na perda de diéxido de
carbono quando a solucdo for pulverizada. Para evitar esta situacdo, deve-se reduzir a presenca
de diéxido de carbono aumentando a temperatura, mantendo-a abaixo de 35°C antes de inserir
a solucdo no aparelho de ensaio.

Para além das amostras de AlSI 304 e AlSI 316 para ensaio, existe a recomendacado da adicdo de
8 amostras de referéncias:

o 4 amostras de liga metdlica CR4, isto é, chapas de aco laminadas a frio, com dimensdes
de 1,0 £ 0,2 mm de espessura e 150 mm x 70 mm, de acordo com a norma I1SO 3574,
para verificagdo e controlo do aparelho de ensaio;

o 4 amostras de referéncia de zinco com nivel de impureza inferior a 0,1%, na fracdo
massica, como método complementar para medir a corrosividade.

Por ndo terem sido encontradas recomendagbes para quantidade e dimensdes dos provetes
dos acos AlSI 304 e AISI 316, a norma ISO 9227 permite que sejam admitidas dimensdes. Neste
caso, tera como base as dimensdes do material disponibilizado para ensaio, sendo alterada a
espessura.

Ainda conforme a norma ISO 9227, os provetes precisam ser cuidadosamente limpos antes de
serem ensaiados sob duas formas distintas, uma escova suave com a adicdo de solvente
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organico ou com um dispositivo de limpeza ultrassénico. Apds a limpeza, os provetes devem
ser secos e ter uma das faces protegidas por uma cobertura removivel, como, por exemplo,
uma fita adesiva.

Estando os provetes prontos, devem ser inseridos no equipamento de ensaio, no minimo 4
provetes, com posicdes diferentes, respeitando uma variagao angular de 20° + 5° a partir da
vertical, e sempre com as faces desprotegidas para cima.

Ao fim das primeiras 48 h, devem ser removidos os provetes do equipamento para que seja
calculada a perda de massa. No entanto, devem ser removidos os produtos de corrosdo através
de processos de limpeza quimica ou mecanica, conforme indicado na norma ISO 8407 [45]. Esta
especifica a margem de tolerdncia, para perda de massa, em 50 + 25 g/m?, tendo como
referéncia os provetes de amostra de zinco.

Na Equacdo 5 é exposto o método de calculo para a perda de massa, segundo a norma ISO
9227:

Perda de Massa calculada [kg]

- — — Equagdo 5
Area superficial de exposigio [m?]

Finalizado o ensaio, a norma ISO 9227 cita que devem ser preenchidos alguns critérios para os
resultados, sdo eles [44]:

o Aparéncia apds o ensaio;

o Aparéncia apds remover os produtos de corrosdo superficial;

o Numero e distribuicdo dos defeitos da corrosdo, conforme algumas normas de
referéncia;

o Tempo decorrido desde os primeiros sinais de corrosao;
o Alteragdes na massa;

o Alteragbes nas propriedades mecanicas, ndo citando nenhum ensaio em especifico.

3.3.2. Norma ASTM B117

A norma ASTM B117-11 [46], considerada uma das mais antigas e largamente utilizada como
ensaios padronizados em laboratdrio [5], [42], estabelece que um ambiente controlado de
corrosdo seja formado, de forma a permitir obter informacgdes suficientes para comparar e
analisar a resisténcia a corrosdo de metais e revestimentos expostos numa camara de teste
especifica.

No entanto, é salientado que a previsdo do desempenho em ambientes naturais raramente se
correlaciona diretamente com os resultados obtidos em testes de nevoeiro salino. Além disso,
é apontado que a correlagdo e extrapolacdo do desempenho anticorrosivo, com base na
exposicdo ao ambiente controlado por esta pratica, nem sempre é previsivel. Logo, estas devem
ser aplicadas apenas quando apropriadas, respaldadas por exposi¢cdes correspondentes
realizadas [39].
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A reprodutibilidade dos resultados, na exposicao ao nevoeiro salino, é altamente influenciada
pelo tipo de amostras testadas, critérios de avaliacdo selecionados e pelo controlo de varidveis
operacionais. Pode ser observada variabilidade quando amostras semelhantes sdo testadas em
diferentes camaras de nevoeiro salino, mesmo que as condi¢des de teste sejam nominalmente
similares e estejam dentro dos intervalos especificados nesta prética [46].

Para realizagdo do ensaio, a norma cita que a tipologia, periodo de exposicdo e quantidade de
provetes de ensaio devem seguir as especificacbes do material ou ser definidas pelo
responsavel pelo ensaio. Posteriormente, estes provetes devem ser preparados, isto é,
cuidadosamente limpos para que ndo sejam contaminados.

O ensaio com base na norma ASTM B117 [46], possui muitas semelhang¢as com o apresentado
pela norma ISO 9227 (NSS) [44], por compartilhar alguns pardametros, como:

o concentragdo da solucdo salina ser de 5% de cloreto de sédio (NaCl) [42], [47];
o o ensaio dever decorrer a uma temperatura de 35°C + 2°C [43];

o aconcentragdo do pH pretendida ser semelhante, entre 6,5 e 7,2, quando atomizado a
35°C. Porém, a temperatura de medida do pH deve ser feita entre 23° + 5° em
intervalos de tempo ndo superiores a 96 horas. Se necessdrios ajustes, somente se
permite usar acido cloridrico (HCI) de grau reagente diluido ou reagente e hidréxido de
sodio (NaOH).

No entanto, é especificado que os provetes de ensaio devem ser inseridos sob uma variacao
angular entre 15° e 30°, a partir da vertical, estando, preferencialmente, em paralelo com a
direcdo principal dos gases. Também é citado que os provetes ndo devem possuir contacto
entre eles, para além de ndo poder ter contacto com qualquer outro tipo de material metalico.

No final do ensaio, apds serem removidos cuidadosamente da camara de ensaio, 0os provetes
devem ser cuidadosamente lavados e mergulhados em agua corrente, com uma temperatura
nao superior a 38°C, para que seja removido o sal da sua superficie. Posteriormente, os provetes
devem ser imediatamente secos.

No final do ensaio, a norma ASTM B117 [46], cita que devem ser reportadas as seguintes
informacdGes do resultado:

o Tipologia do sal e dgua utilizados na preparagao da solugao salina;
o Todas as leituras de temperatura dentro da zona de exposi¢do da camara;

o Dados recolhidos pelos dispositivos do volume da solugdo salina, em milimetros por
hora por 80 cm?;

o Concentracdao da solugcdo recolhida para medicdo, conforme o ANEXO E, para
determinar se a amostra estd dentro da especificacdo;

o Dados recolhidos da analise do pH, durante o ensaio;
o Tipologia e dimensdes dos provetes;

o Meétodo de limpeza dos provetes, antes e depois do ensaio;
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o Periodo de exposicdo;

(0]

InterrupgOes na exposicao e tempo de duragdo;

o Resultados de todas as inspecdes.

3.3.3. Norma ASTM G48

A norma ASTM G48 [48] apresenta metodologias de ensaios de corrosdao, com o objetivo de
avaliar a resisténcia de acos inoxidaveis a picadas e fendas, através de solu¢des com cloreto
férrico (FeCls). Além disso, a norma permite a escolha de 5 metodologias, onde cada uma possui
objetivos individuais, como:

o Método A: teste de corrosao por picadas em solugdo de cloreto férrico;
o Método B: teste de corrosdo por fendas em solucao de cloreto férrico;

o Método C: teste de temperatura critica para corrosao por picadas, em ligas a base de
niquel, contendo crémio;

o Método D: teste de temperatura critica para corrosao por fendas, em ligas a base de
niquel, contendo crémio;

o Método E: teste de temperatura critica para corrosdo por picadas, em agos inoxidaveis;
o Método F: teste de temperatura critica para corrosao por fendas, em acos inoxidaveis.

Das opgGes disponiveis, a op¢do para o trabalho experimental pode ser o “Método A” uma vez
que, durante o ensaio, as amostras permanecem imersas em solugdo, sobre uma temperatura
constante, sendo recomendada entre os 22 + 2°C e 50 £ 2°C. Inclusive, dentro do equipamento
de ensaio, os recipientes de vidro, que contém os provetes de ensaio, devem estar cobertos.

Para realizacdo do ensaio, recomenda-se usar 600 ml de solucdo de cloreto férrico num
recipiente de teste de 1000 ml e, se forem utilizadas amostras maiores que o padrdo, deve ser
fornecido um volume de solucdo de pelo menos 5 ml/cm? a partir da drea de cada provete. O
periodo de teste recomendo é de 72 h, embora se permita varia¢des a escolha do investigador
e do material a ser avaliado. Ao final do ensaio, a metodologia de limpeza recomendada é
explicita pela norma ASTM G1 [41] e realizar a pesagem de cada provete de ensaio uma escala
0.001 g, no minimo.

A norma ASTM G48 [48] refere que a avalia¢do visual e reproducdo fotografica das superficies
dos provetes, juntamente com o calculo da perda de massa, seja suficiente para caracterizar a
existéncia de corrosdo por picadas e por fenda nos materiais em estudo. Porém, cita também a
norma ASTM G46 [28], ja descrita anteriormente em 2.4.3, para uma andlise mais detalhada,
como a medicdo da profundidade mdaxima da picada, profundidade média das picadas,
densidade das picadas e profundidades das fendas.
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3.4. Exposicao ciclica ao nevoeiro salino neutro, molhagem e
secagem e gases poluentes (dioxido de enxofre e dioxido
de azoto)

Este ensaio é realizado conforme as indicagbes da norma ISO 21207 [49], concebida para

simular a influéncia de dois tipos de ambientes: moderadamente agressivo (Método A) e
industrial de agressividade severa (Método B).

A norma recomenda a adicdo de quatro provetes de cobre metalico para serem utilizados como
referéncia no ensaio, nomeadamente o Cu-DHP descrito na ISO 1337. Adicionalmente, estes
provetes de ensaio devem possuir dimensdes 50 mm x 50 mm x 1 mm.

Novamente, ndo foram encontradas recomendacdes para quantidade e dimensdes dos
provetes dos AlISI 304 e AISI 316, e a semelhanca da norma ISO 9227, a norma ISO 21207
permite que sejam admitidas dimensdes, as quais neste caso manter-se-do nas especificacdes
do ensaio anterior.

Antes de iniciar os ciclos de ensaios, os provetes devem ser preparados conforme a sequéncia
a seguir:

(1) Lixagem e polimento das superficies, incluidas bordas;

(2) Superficie frontal do provete deve ser lixada com grao 220, com lubrificante a base de
agua até ficar liso;

(3) Superficies frontais devem ser polidas por 5 minutos, com tecido e suspensdo de
diamante de 15 um com lubrificante de etanol;

(4) Devera ser estampado um numero de identificagdo nos provetes;
(5) Polimento manual com suspensdo de diamante e lengo de papel;
(6) Os provetes devem ser limpos com etanol e limpos manualmente com lengo de papel;

(7) Os provetes devem ser limpos em banho ultrassénico com etanol e posteriormente
secos com secador;

(8) Os provetes deverdo ser armazenados em exsicador por 30 minutos;
(9) Os provetes devem ser pesados com uma tolerdncia de aproximagdo de 0,1 mg.

Ambos os métodos possuem os ciclos de ensaio projetados para a duracdo de uma semana de
exposicdo, porém devem voltar a ser repetidos algumas vezes, como cita a norma ISO 21207.

Ao final do ensaio, deve ser determinada a perda de massa dos provetes através da norma ISO
8407 [45], recorrendo a Equacdo 5, sendo que antes, como ja referido na seccdo 3.3, devem ser
removidos os produtos de corrosdo, com processos de limpeza mecdnica ou quimica, e
respeitadas as mesmas tolerancias [49].

O Tabela 6 contém informacgdes sobre a duragdo de ensaio e a respetiva tolerancia para perda
de massa [49].
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Tabela 6 - Painel de tolerancia referéncia para perda de massa em ambos os métodos de
ensaio.

Tolerancia de referéncia para a perda de
massa

[g/m?]

7,5%0,6
14,5+ 1,5
20,0 +4,0
10,0+ 1,0
25,0+2,5
40,0 £ 4,0
70,0 £7,0

Método Duragao do ensaio
de ensaio (semanas)

U W N EFRP RN

A norma ISO 21207 requere que alguns critérios de resultados sejam recolhidos e apresentados,
sdo eles:

o Aparéncia apds o ensaio;

o Numero e distribuicdo dos defeitos da corrosdo, conforme algumas normas de
referéncia;

o Tempo decorrido desde os primeiros sinais de corrosao;

o Alteragbes nas propriedades mecanicas, ndo sendo citado nenhum ensaio em
especifico.

Além disso, a norma indica o expectdvel para perda de massa noutros tipos de material, como
pode ser visto na

Tabela 7, a seguir:

Tabela 7 - Perda de massa esperada para Cu, Zn e C.

Perda de massa
Perda de massa  Perda de massa

Método de Duragdo do ensaio . pelo aco
. pelo cobre pelo zinco
ensaio (semanas) lg/m?] [&/m?] carbono
[g/m?]
A 4 14,5 40 -
B 3 40 90 580

Por fim, também é recomendado pela mesma norma, periodos para realizagdo dos ensaios,
uma vez que permitem simular o nimero de anos de exposi¢ao, quando em servigo, como pode
ser visto na Tabela 8. Todavia, deve-se ter em conta que, os valores estimados para a perda de
massa, sao para os provetes de referéncia em cobre [49].
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Tabela 8 - Periodos recomendados para duragao dos ensaios.

Perda de massa estimada
Anos no

Método . . . para o cobre num Duragao
. Tipo de ambiente ambiente . ope
de ensaio ier ambiente especificado (semanas)
especificado 2
[g/m?]
moderada.mente 5 14,5 4
A agressivo
. 8 20 6
(sal contaminado)
3 10 1
B Industrial 8 25 2
(sal contaminado) 14 40 3
27 70 5

3.4.1. 1SO 21207 — Método A

Este método, segundo a norma 1S021207, possui um ciclo de ensaio divido em 2 etapas:

(1) Exposicdo dos provetes por 2 horas a um spray salino neutro, numa solugdo com cloreto
de sodio;

(2) Exposicdo por 120 horas para um ensaio com uma atmosfera que contém uma mistura
de gases corrosivos, contendo NO; e SO, [49].

3.4.1.1. Método A - Etapa 1 — Exposicao dos provetes por
2 horas a um spray salino neutro

Os provetes de ensaio devem ser inseridos na camara de nevoeiro salino, como referenciado
na norma ISO 9227 [44], para serem expostos a uma solugdo de cloreto de sédio a 5% e a uma
temperatura de 35°C.

Finalizada a primeira hora de ensaio, a orientagdo dos provetes de ensaio deve ser alterada, de
forma que a face antes superior passe a ser a inferior, permitindo assim a exposi¢cdo de ambos
os lados a solugao.

Posteriormente, depois de duas horas de ensaio, os provetes devem ser removidos da camara,
ndo devem ser enxaguados e armazenados em laboratério, com temperatura constante de 23°C
e 50% de humidade relativa, para realizar um periodo de secagem por 22 h [49].

3.4.1.2. Método A — Etapa 2 — Exposi¢cao por 120 horas
para um ensaio com uma atmosfera que contém uma
mistura de gases corrosivos

Antes de iniciar o ensaio, a cdAmara necessita de ser preparada, regulando a temperatura para
25°C, humidade relativa do ar para 95% e definir o caudal do ar para um valor entre 0,5 mm/s
e 5 mm/s. De seguida, devem ser regulados os caudais para entrada das concentracdes de gases
didéxido de azoto (NO,) e diéxido de enxofre (SO,) em 1,5 x 10° e 0,5 x 10°® (fracdo volumétrica),
respetivamente.
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Com todos os parametros definidos e tendo sido criada a atmosfera pretendida, os provetes
precisam ser inseridos rapidamente dentro da cdmara de ensaio, devendo a concentragdo de
exposicao ser verificada regularmente e, se necessario, realizar ajustes para atingir os niveis
pretendidos. Decorridas 6 horas desde o inicio do ensaio, a concentracdao de NO; e SO, deve ser
inferior a 80% da concentracdo do fluxo do ar de entrada.

Apds 120 h de ensaio, os provetes de ensaio devem ser removidos da cdmara, sem realizar
nenhum procedimento de limpeza, e levados para um laboratdrio com atmosfera controlada
para serem pesados. Esta, tendo sido finalizada, os provetes devem estar armazenados a uma
temperatura de 23°C, com humidade relativa de 50%, antes de realizarem todo o procedimento
descrito na sec¢do anterior (3.4.1.1) [49].

3.4.2. 1SO 21207 — Método B

Segundo a norma 1S021207, este método possui um ciclo de ensaio dividido em 4 etapas:

(1) Exposicdo dos provetes por 2 h a um spray salino neutro, numa solug¢do com cloreto de
sodio (semelhante ao procedimento descrito na sec¢do 3.4.1.1);

(2) Exposicdo por 48 h para um ensaio com uma atmosfera que contém uma mistura de
gases corrosivos, contendo NO; e SO3;

(3) Exposicdo dos provetes por 2 h a um spray salino neutro, numa solu¢do com cloreto de
sddio (semelhante ao procedimento descrito na sec¢do 3.4.1.1);

(4) Exposicdo por 72 h para um ensaio com uma atmosfera que contém uma mistura de
gases corrosivos, contendo NO; e SO..

3.4.2.1. Método B — Etapa 2 e 4 — Exposicdo por 48 e 72
horas para um ensaio com uma atmosfera que contém
uma mistura de gases corrosivos, contendo NO; e SO,

A camara climatica deve ser preparada para o ensaio, iniciando os preparativos ajustando a
temperatura em 25°C, com uma humidade relativa do ar de 95%, e um caudal de ar entre 0,5
mm/s e 5 mm/s. Atingidas estas condic¢des, o fluxo de entrada dos gases corrosivos devem ser
ajustados para a fragdo volumétricade 5x 10® e 10 x 10°® para o diéxido de azoto (NO,) e didxido
de enxofre (SO,), respetivamente.

Com estas novas condi¢des atmosféricas alcangadas, deve-se inserir rapidamente os provetes
de ensaio dentro da camara climatica. Num periodo ndo superior a 6 h, a concentra¢do de NO;
e SO, deve possuir o caudal de saida inferior a 80% da concentragdo de ar de entrada. Como
dito anteriormente, as condi¢cbes de exposicdo devem ser verificadas regularmente e, se
necessario, deve-se realizar ajustes para atingir os niveis pretendidos.

Estando a ser realizada a etapa 2, do ciclo de ensaio, ao fim de 48 h de teste, os provetes de
ensaio devem ser removidos da camara climatica, sem realizar qualquer procedimento de
limpeza. Finalizada esta etapa, os provetes devem seguir para a etapa 3 do ciclo de ensaio.
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Por ultimo, estando a realizar a etapa 4, do ciclo de ensaio, ao final desta etapa, deve-se voltar

a realizar a primeira etapa do ciclo de ensaio e reiniciar todo o ciclo de ensaio.

3.5. Planeamento dos trabalhos experimentais

Nos subcapitulos anteriores foram expostos diferentes metodologias de ensaios previstos pelas

principais normas de referéncia. Entre as diversas opg¢des disponiveis, a selecionada foi o ensaio

previsto pela norma ASTM G48, embora tenham sido realizadas algumas altera¢des nos

procedimentos, tais como:

o otipode solugdo foi alterada de cloreto férrico para solugdo de cloreto de sédio (NaCl),

permitindo maior repetibilidade, reprodutibilidade e simulacdo da dgua do mar;

o foram definidos 4 grupos de concentragdes (10 g/l, 20 g/l, 30 g/l e 40 g/l), onde cada
um contém 3 amostras de cada material, totalizando assim 24 amostras imersas (12

amostras para cada material);

O 0s provetes permaneceram imersos por um periodo seguido de 7 dias e foram cobertos

através de uma manta plastica transparente;

o foi estabelecido uma temperatura constante de 40°C para todas as concentracodes.

Relativamente a identificacdo de cada amostra antes, durante e apds o ensaio, observou-se a

necessidade da criacdo de um sistema de cddigos para as amostras. Sendo assim, a

nomenclatura de identificacdo estabelecida para os provetes segue a seguinte regra:

Material

- Sequencial

AlSI 304
AlSI 316 !

Através da Tabela 9, podemos observar a divisdo de grupos de cada material, por concentracido

e amostras inseridas nestas.

Tabela 9 - Grupos de concentragdes e respetivas amostras inseridas.

Concentragdo 10 g/l 20 g/l 30¢g/l 40 g/l
AISI1304-01 AISI1304-04 AISI1304-07 AISI304-10
AISI 304 AISI304-02 AISI1304-05 AISI1304-08 AISI304-11
AlISI304-03 AISI304-06 AISI304-09 AISI304-12
AISI316-01 AISI316-04 AISI316-07 AISI316-10
AISI 316 AISI316-02 AIsI316-05 AISI316-08 AIsI316-11
AISI316-03 AISI316-06 AISI316-09 AlSI316-12

As amostras de ac¢o inoxidavel AlISI 304 e AlSI 316 disponibilizadas para esta investigacao foram

retiradas de vardo com 19 mm de didametro e com 280 e 135 mm, respetivamente. Para se

conseguir melhor aproveitamento de material e evitar desperdicios, foi decidido utilizar nos
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ensaios 12 amostras (de um total de 13 amostras cortadas) com as dimensdes de corte @ 19 x
10 mm.

Na Figura 12 estdo contidas as amostras cortadas, separadas por material e identificadas:

Figura 12 — Agrupamento das doze amostras de cada material (a esquerda) e vista em detalhe dos
provetes de AlSI 316 identificados (a direita).

Durante os preparativos todas as amostras passaram por um processo de higienizagdo. Este
processo passou por limpeza por ultrassons durante 15 minutos. Nesta etapa, as amostras
estavam imersas em solvente organico, precisamente alcool etilico 96% V/V. O processo de
limpeza ultrassénica foi referenciado e descrito em 3.1.1.

Na elaboragdo do composto salino das solugdes, fez-se uso de sal marinho purificado,
popularmente denominado como “sal grosso”. Na sua composi¢cdo quimica estdo contidos: 5,6
mg/| de cloreto (ClI) como anido, 8,3 mg/I de sédio (Na*) como catido e 20,2 mg/I de silica (SiO,),
qgue juntamente com outros minerais criam um pH de 6,5 para este composto.

Tendo em vista obter uma preparacao cuidadosa das solucdes de NaCl, tornou-se necessdrio a
utilizacdo de uma balanga analitica, da marca Denver Instrument modelo APX-200. Esta possui
uma medi¢ao com precisdao em 0.0001 g, podendo ser observado na Figura 13.

Figura 13 - Medicdo com precisdo para a concentragdo salina de 20 g/I.

Antes de inserir os provetes nos recipientes com solugao de NaCl, todas as amostras foram
pesadas. Todo o processo foi documentado com um registo fotografico de todos os provetes
na fase inicial do estudo, através de uma lupa ZEISS com ampliacdo de 5 vezes. Este
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procedimento foi repetido durante o tempo de imersdo em periodos de 1 semana, com exce¢do
da primeira observacdo que decorreu apenas ao fim de 2 semanas.

Por ultimo, todas as amostras foram imersas nas devidas solucdes e posteriormente inseridas
dentro de estufa programada para manter uma temperatura constante de 40°C. No interior da
estufa, a regra de colocagao seguida foi:

o a prateleira superior continha apenas solugdes com amostras imersas de AlSI 304;
o a prateleira inferior continha apenas solugées com amostras imersas de AlSI 316.

Estas duas uUltimas etapas para inicio do ensaio podem ser observadas na Figura 14, a seguir:

Figura 14 - SolucgGes de NaCl preparadas para receber as amostras de AlISI 304 e AISI 316 (a esquerda) e
material de ensaio inserido dentro da estufa (a direita).

O inicio do ensaio ocorreu no dia 17/04/2024 as 15 horas e 30 minutos, precisamente numa
quarta-feira. Por isso, durante 8 semanas, as amostras eram removidas para registo fotografico
e acompanhamento do estado de corrosao.

3.6. Tratamento das imagens

A andlise de imagens pode ser realizada por diversos softwares, embora grande parte disponivel
no mercado necessita de grande investimento financeiro e, também, sdo de utilizagdo
complexa, sendo preciso as vezes formagdo especializada. Porém, existem softwares
disponiveis gratuitamente, atendendo as necessidades e expectativas.

Tendo em vista o desenvolvimento pratico desta investiga¢cdo, o tratamento e analise de
imagens sera de grande apoio para identificagdo de zonas superficiais com corrosao e célculo
da respetiva percentagem na area de observacdo. Por isso, a utilizagdo de um software com a
capacidade de auxiliar a investigacao deve ser cuidadosa.

O software Image J foi desenvolvido por Wayne Rasband do Research Services Branch, National
Institute of Mental Health, Bethesda, Maryland. Esse software, possui muitos recursos na
versdo padrao e muitas extensdes passiveis de serem instalados como plug-ins, facilitando a
adaptabilidade ao utilizador. O software é de licenga gratuita, o que estimula a diversos grupos
de investigacdo e pesquisa a utilizarem, auxiliando assim no seu aprimoramento [50].
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Durante a sua utilizacdo, deve-se ter em atencdo a calibracdo, sendo esta a mais precisa
possivel, evitando assim a propagacdo de erros e falhas. Deste modo, todas as imagens
passaram por uma etapa de pré-processamento de modo a obter as particularidades
pretendidas, neste caso identificar zonas de corrosao.

O processo de tratamento de imagem através do Image J decorreu através das seguintes
etapas:

(1) Todas as imagens foram abertas no Image J e recortadas em forma quadrangular;

(2) Aplicacdo da correta escala da imagem, dimensionando o didmetro dos provetes para
@19 mm como padrio;

(3) Aplicar naimagem o filtro Sharpen, de forma a aumentar o contraste e realcar detalhes
na imagem.

(4) Converter todas as imagens para a tipologia 8-bit, passando apenas a tons de preto,
cinzento e branco;

(5) Depois, com as imagens convertidas para 8-bit, deveriam ser duplicadas em mais duas
(a original deveria ser conservada);

= Aimagem original em 8-bit servira para criar o histograma com todos os tons
de preto e cinzento na imagem convertida.

(6) Nas imagens duplicadas, uma delas serviria para aplicar o filtro “BRGBMYW”, o qual
permite identificar facilmente zonas com corrosdao; no outro duplicado a imagem
deveria sofrer um ajuste do Threshold, que converte a imagem para apenas preto e
branco, conforme configurado;

(7) De seguida, devem ser aplicados Scale Bar para todas as imagens;

(8) Ao final, em cada uma das imagens configuradas na etapa anterior, deveriam ser
analisadas e gerar um Surface Plot.

O software Image J ndo permite voltar atrds mais que uma vez apds serem aplicados
tratamentos de imagem ou qualquer outro tipo de processo de andlise, por isso o processo de
tratamento deve ser feito cuidadosamente. Porém, é possivel criar Macros para automatizar
processos repetitivos, garantindo assim um padrdo de tratamento de imagens, agilizando-o.

A Figura 15 ilustra todas as etapas referenciadas acima, onde:
o Imagem A: corresponde a imagem em estado bruto, sem qualquer tipo de tratamento;

o Imagem B: gerada a partir da imagem A, mas com tratamento de escala (aplicado o
didmetro @19 mm do provete), aplicado o filtro Sharpen e feito o corte quadrangular
da imagem;

o Imagem C: gerada a partir da imagem B e corresponde a imagem com conversao em 8-
bit;

o Imagem D: gerada a partir da imagem C, com a aplicacdo do filtro “BRGBMYW” e
inserido a Scale Bar de 3 mm;
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o Imagem E: gerada a partir da imagem C, com ajuste do Threshold e inserido a Scale Bar
de 3 mm;

o Imagem F: gerada a partir da imagem E, com a inversdo do LUT;
o Imagem G: gerada a partir da imagem D e corresponde ao Surface Plot;
o Imagem H: gerada a partir da imagem E e corresponde ao Surface Plot;

o Imagem |: gerado a partir da imagem C e corresponde ao histograma com a contagem
dos diferentes tons de preto, cinzento e branco, a partir da imagem em 8-bit.

U]

[
0 2565
N: 5405184 Min: O

Mean: 75.339 Max: 255

StdDev: 36.386 Mode: 95 (93157)

Value: 158 Count: 1668

Figura 15 - llustra¢do da sequéncia de tratamento de imagem pelo Image J, descrito anteriormente.

As imagens geradas com o Surface Plot, imagem G e H, podem servir de apoio para identificar
zonas corroidas, assim como entender a possivel profundidade de picadas. No entanto esta
anadlise superficial deve ser cuidadosa, uma vez que as amostras possuem superficies com
rugosidade, resultado do processo de limpeza mecanica por granalhagem. Além disso, existe a
possibilidade do software Image J ser sensivel a variagdes de altura causadas pela rugosidade e
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refletir isso na analise do Surface Plot. Logo, para validacao desta andlise seria necessdrio haver
uma amostra referencial de cada material ensaiado, ambas com a superficie retificada para
garantir que a altura esteja linear e servir como corpo de prova.

A imagem G, da Figura 15, permite-nos interpretar melhor a imagem D, onde as zonas de
coloracdo azul sdo zonas sem corrosdo, as zonas verdes pode-se entender que estd a decorrer
algum tipo de corrosdo efetivamente e a as zonas vermelhas sdo apenas sombras da imagem
original. Enquanto a Imagem H, gerada a partir da imagem E é apenas uma andlise sintética da
distribuicdo de tons pretos e brancos, apenas, na imagem, auxiliando também na compreensao
da profundidade de corrosao.

Adicionalmente, os pontos de brilho mais claro que podem ser observados na imagem C,
também estdo relacionados diretamente com a rugosidade da superficie, a qual ndo é
totalmente regular. Durante o processo de registo fotografico, o reflexo da luz de iluminacao
da lupa de aumento pode causar estes pontos brilhantes ao longo da superficie. Assim, na
anadlise de imagem podem surgir falsos positivos, isto é, pontos que apenas sdo reflexo da luz,
mas por conta da diferenca de coloracdo serd tratado de forma diferente pelo software, que
Ihe atribuira outra cor diferente do resto da superficie.

Como dito anteriormente, a imagem | é gerada a partir da imagem C, convertida em 8-bit, e
auxilia no processo de aplicar o ajuste Threshold. Dessa forma, permite que seja selecionado o
ponto ideal para identificacdo de possiveis corrosdes, através dos diferentes niveis de coloracao
em preto e branco.

O software Image J, apesar de possuir construg¢ao simples e menus pouco intuitivos, mostra ser
atil para o tratamento de imagem quantitativa, por permitir aplicar diversas metodologias
necessarias para analise. Antes de se utilizar, é recomendado realizar um periodo de formacao,
para conhecer melhor as suas funcionalidades e tomar decisdes de tratamento de imagem mais
assertivas. No entanto, deve-se ressaltar que ndo é garantido obter resultados
verdadeiramente corretos, sendo assim necessario recorrer a outras metodologias de anadlise
para validagdo dos dados, como por exemplo analise por microscopia.

Sabendo que as superficies das amostras concentrava a maior parte da corrosdo, através do
software Image J, foi necessario estimar a area corroida superficialmente. No entanto, por
limitacdo do préprio software, a metodologia de calculo ndo pode ser automatizada com a
criagdo de uma macro, sendo necessario ser realizada manualmente e ser mais fiavel.

A partir da imagem em 8 bit, Imagem C, o procedimento para estimar a drea corroida calcula
inicialmente a quantidade de pixels presente em toda superficie da amostra, sem distingdo de
zonas corroidas ou ndo, através do ajuste por Threshold, sendo necessario utilizar o fundo das
amostras na cor preta e os pixels correspondentes a amostra na cor branca. De seguida, a partir
novamente da imagem C, ajustar o Threshold, mas realizando a distingdo das zonas com
corrosdao. Com estas duas imagens geradas, basta realizar o procedimento de Measure do
software Image J, que calcula a quantidade de pixels brancos em cada uma das imagens. A
Figura 16 ilustra este processo.
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Figura 16 - llustracdo da sequéncia do procedimento para estimar a area de corrosao da superficie das

amostras; (A) Imagem em 8-bit, (B) Imagem dos pixels da area superficial total, (C) Imagem dos pixels

da drea corroida e (D) utilizado o Measure que indica a quantidade de pixels na coluna “Area”.

Conhecidos os valores dos pixels, para a drea total e drea corroida, foram inseridos numa tabela

em Excel para calcular a percentagem de drea corroida correspondente. Dessa forma, como

todos os provetes possuiam o mesmo diametro, 19 mm, sabe-se que a drea original da

superficie corresponde a 283,52 mm?2. Deste valor, deveria subtrair-se a percentagem de area

corroida, obtendo-se assim o valor da drea corroida em mm? (ver Tabela 10).

Tabela 10 - Exemplo do célculo da area corroida.

Area Area
Contagem Contagem Percentagem .. .
Amostra i . - , Original Corroida
Pixels Total Pixels Corrosao Corroida 2 2
[mm?] [mm?]
teste 3494544 1174698 34% 283,53 95,30
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4. Resultados e Discussao

Neste capitulo serdo apresentados os resultados obtidos, depois de decorridas 8 semanas de
ensaios de imersdo, para os agos AlSI 304 e AlSI 316, ambos expostos a mesma temperatura.

Em um primeiro momento, os resultados serdo discutidos genericamente, demonstrando os
fatos observados, como decorreu a analise das amostras. De seguida, os resultados serdo
abordados em subcapitulos, para cada um dos materiais, onde estdo contidas informagdes
sensiveis. Por Ultimo, todas as informagdes recolhidas serdo mencionadas e comparadas, para
melhor percec¢do das diferencas entre ambos os materiais ensaiados.

4.1. Apresentacao de resultados

Na primeira semana de ensaio, ndo foi feito registo fotografico dos provetes, por se acreditar
ser pouco tempo para que ocorresse corrosdo efetivamente percetivel visualmente. No
entanto, apds as primeiras duas semanas de imersao, os provetes do AlSI 304 ja apresentavam
sinais de corrosdo. Em alguns provetes, era aparente que a corrosao se desenvolvia
concentrada numa drea, caracterizando assim um fendmeno de possivel corrosdo por picadas
ou fendas. Em outros, a corrosao ocorria numa area dispersa, demonstrando haver corrosdo
superficial ou localizada.

A partir de trés semanas de imersdo, os sinais de corrosdo dentro das solu¢des estavam cada
vez mais aparentes para o AlSI 304. Além disso, podia-se verificar a propagacao de vestigios de
corrosdo no fundo dos recipientes, como ilustrado na Figura 17.

Figura 17 - Evidéncia de corrosdo com 2 semanas de ensaio (a esquerda), com 3 semanas (ao meio) e

com 6 semanas (a direita), todos para a concentracdo de 30 g/I do AlSI 304.
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Deve-se ressaltar que a corrosao era evidente apenas para o AlSI 304 nas diferentes solugdes,
enquanto o AlSI 316 apresentava boa resisténcia quimica a solugdo salina e nenhuma evidéncia
de corrosao visualmente, ambos expostos a mesma temperatura na estufa.

A presenca de molibdénio (Mo) na composicdo quimica do AISI 316 é uma das explicacGes mais
plausiveis, em conformidade com muitas pesquisas da comunidade cientifica. A formacgdo do
filme passivo é espontanea, possui uma espessura entre 1 e 10 nm [51], [52], contendo
principalmente Cr,0s;, nos acos inoxidaveis austeniticos, quando expostos numa solucdao
aquosa. A resisténcia a corrosao do filme passivo pode variar, por depender da composi¢do da
liga metalica e das condi¢cdes do ambiente em exposicao [53].

Segundo a pesquisa de Sugimoto e Sawada [54], a adicdo de Mo nos acos inoxidaveis
austeniticos permite a formacdo de um filme passivo que possui solugdo sélida de Mo6+ na
presenca do hidréxido de crémio, garantindo assim a reducdo da densidade de corrosdo sob
uma superficie. No entanto, a presenca de manganés (Mn) no AlSI 316 é conhecida pelo seu
efeito prejudicial na resisténcia a corrosao por picadas, normalmente associada a formacdo de
inclusdes ndo metalicas do tipo MnS. Porém, ha poucas informacdes e investigacbes disponiveis
sobre o impacto do Mn na resisténcia global a corrosdao em ambiente acido [53].

4.1.1. Resultados obtidos com o AlSI 304

Decorridas 8 semanas previstas como durag¢do para o ensaio de imersdo salina e como ja dito
anteriormente, as amostras do AlISI 304 foram as que apresentaram maior degradagao. Em
algumas das amostras observou-se um ataque um pouco mais extenso, podendo caracterizar
uma corrosdo localizada e uniforme, enquanto noutras pode-se observar uma corrosdo mais
pontual, mais identificdvel como uma corrosao por picadas.

Na Tabela 11 estdo contidas informagdes sobre as pesagens realizadas nos provetes, antes e
depois do ensaio a oito semanas e a comparagdo entre elas. Durante o ensaio, ndo foram
realizadas pesagens, uma vez que ndo se pretendia realizar a limpeza e remog¢do do material
corrosivo das amostras, garantindo assim que os resultados ndo fossem afetados.

Tabela 11 - Resultado da pesagem das amostras de AlSI 304, antes e apds o ensaio de imersao

salina.
Amostra Solugao Peso inicial Peso final A Peso Perda de
[g/1] [g] [g] gl massa (%)
AISI304-01 22,540 22,540 - -
AISI304-02 10 22,279 22,279 - -
AISI304-03 22,484 22,483 0,001 0,004
AISI304-04 22,423 22,423 - -
AISI304-05 20 22,385 22,385 - -
AISI304-06 22,460 22,460 - -
AISI304-07 22,430 22,427 0,003 0,013
AISI304-08 30 22,572 22,569 0,003 0,013
AISI304-09 22,510 22,509 0,001 0,004
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Amostra Solugdo Peso inicial Peso final A Peso Perda de
[g/1] [g] [g] [g] massa (%)
AlSI304-10 22,322 22,322 - -
AlSI304-11 40 22,604 22,604 - -
AlSI304-12 22,673 22,673 - -

Na analise dos resultados das pesagens das amostras de AlSI 304, estava evidente que as oito
semanas previstas para o ensaio foram pouco tempo para que se pudesse desenvolver corrosao
de forma mais agressiva. Visualmente, muitas amostras apresentavam indicios de inicio de
corrosao, algumas de forma localizada e outras de forma mais dispersa pela superficie. Porém,
ainda ndo foi suficiente para alterar de forma significativa a massa das amostras.

A Tabela 12, ilustra a comparacdo do estado visual da superficie das amostras imersas em
solugdo 30 g/l e 40 g/l. O APENDICE A contém a tabela completa, para todas as amostras de AlS|
304.

Tabela 12 - Comparacdo das amostras de AISI 304 imersas em 30 g/l e 40 g/I.

AISI304-07

30g/L | AIsI304-08

AISI304-09

AISI304-10

40g/L | AISI304-11

AISI304-12

Com os registos fotograficos recolhidos de cada provete, semana apds semana, juntamente
com a analise visual dos provetes, foi possivel gerar uma tabela “Mapa de intensidade” da
corrosao pelo software Microsoft Excel (Tabela 13). A classificagdo era visual e subjetiva, sendo
aplicados valores entre 0 e 10 para cada provete, conforme o seguinte critério:

o Classificacdo _com um valor igual 0 (mais baixo): nenhuma corrosdo observada
visualmente na superficie dos provetes imersos; configurado na cor verde;

o Classificacdo com um valor igual 10 (mais alto): muita corrosdo observada visualmente
na superficie dos provetes imersos; configurado na cor vermelha.
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Tabela 13 - Mapa de intensidade do AlSI 304 para a classificacdo obtida apds andlise visual dos
provetes de ensaio .

Semana

Provete 0
AlISI304-01 0 0 1 1,25 1,25 15 1,75 2
10g/L | AISI304-02 0 0 0,25 0,5 0,75 0,75 0,75 0,75
AISI304-03 0 0,75 1 1 1 1,25 2 2
AISI304-04 0 0,5 0,75 0,75 0,75 2 25 2,75
20g/L | AISI304-05 0 0,25 1 1,5 15 2 25 3
AISI304-06 0 1 1,5 1,5 2 2,25 3,25 35
AISI304-07 0 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5
30g/L | AIsI304-08 0 2,25 2,25 25 2,5 3 3,25 35
AISI1304-09 0 3 3 3 3 35 4 45
AlSI304-10 0 15 1,5 2 2 2,25 25 35
40g/L | AISI304-11 0 0 0,25 0,25 0,25 0,5 0,5 0,5
AISI304-12 0 0 0 0,25 0,25 0,5 0,5 0,5

Esta tabela “Mapa de intensidade” foi de suma importancia para identificar os provetes com
maior nivel de corrosdo visualmente. No lado direito da tabela, a coluna “Média” calcula a
média de corrosdo para cada provete e apresenta em formato de barra, sob cor vermelha, o
valor calculado quando comparado com as outras médias, facilitando assim a identificacdo do
provete com maior quantidade de corrosdo. Vale ressaltar que esta analise é subjetiva e serve
apenas para direcionar a investigacdo para os provetes mais degradados.

Da tabela anterior é possivel verificar que os provetes com maior quantidade de corrosdo
superficial foram os AISI 304 inseridos na solugdo de NaCl com 30 g/I. Este facto é no minimo
curioso, pois 30 g/l ndo era a solugdo com maior concentracdo salina. Porém, os provetes
imersos sob esta concentragdo apresentavam mais corrosdo se comparados com a solugdo de
NaCl de 40 g/I.

Coincidentemente no cdlculo da perda de massa, as amostras de AISI 304 imersas na solugdo
de 30 g/l apresentavam fortes sinais visuais de que de fato estava a decorrer corrosdo, dado
gue a solugdo possuia vestigios de corrosdo no fundo, para além da superficie das amostras
indicarem manchas corrosivas. Em adi¢do, a pesagem das amostras validou a existéncia de
corrosdao, mesmo que minima, numericamente em torno de 0,0013%.

Apesar da solucdo de 40 g/l ser a que possuia maior concentragdo salina, este fato pouco
importa quando analisados os dados das pesagens, visto que as amostras imersas nestas
concentracdes ndo sofreram qualquer variacdo na sua massa. Este fendmeno revelou-se
surpreendente, uma vez que era expectavel que as amostras imersas em 40 g/l fossem as que
apresentassem maior taxa de corrosdo, se comparadas com as amostras imersas em
concentracdo de 30 g/l, ambos expostos a uma temperatura constante de 40°C durante o
periodo de ensaio.

Na analise dos resultados obtidos pelo cdlculo da area corroida, pode-se observar que os
valores obtidos para as amostras, destoam totalmente dos obtidos pela pesagem. Isto porque,
as amostras de concentracdes mais baixas, como 10 g/l e 20 g/| apresentam valores muito
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elevados de éarea corroida. Enquanto isso, as concentracdes de maior perda de massa, 30 g/l e
40 g/l possuem uma area de corrosdo calculada muito menor.

Para apreciacdao das percentagens de adrea corroida e a quantificacdo da area corroida de cada
amostra, a Tabela 14 expde os valores obtidos através da quantificacao de pixels, pelo software
Image J, como explicado no subcapitulo 3.6.

Tabela 14 - Clculo para estimativa da area superficial corroida nas amostras de AlSI 304.

Solugao Contagem Con.tagem Percentagem A'r?a Are?
e/l Amostra Pixels Total Plxels: Corroida Original Corroida

Corrosao [mm2] [mm2]

AlSI304-01 3617787 1096098 30% 85,90

10 AlSI304-02 3506462 703474 20% 56,88
AlSI304-03 3525813 966757 27% 77,74
AlSI304-04 7077888 702127 10% 28,12

20 AISI304-05 3494544 1174698 34% 95,30
AlSI304-06 3474702 749674 22% 61,17
AlSI304-07 3476813 749557 22% 283,53 61,12

30 AISI304-08 3459649 1061615 31% 87,00
AlSI304-09 3523837 629151 18% 50,62
AlSI304-10 3501313 379892 11% 30,76

40 AlSI304-11 3569186 723248 20% 57,45
AlSI304-12 3488678 233966 7% 19,014

Para facilitar a percecdo da diferenca entre as areas originais das amostras e as areas corroidas,
bem como a percentagem de varia¢ao, o grafico contido na Figura 19 fornece uma comparagao
visual clara e detalhada dessas variagoes.

AISI 304 - Area superficial original vs Area corroida estimada

300 40%
35%
30%

250

200

Area [mm2]

% \ 25%
150 N 4 20%
100 \ \ \ 15%

10%
i 1 11 i IL-
0 . = 0%

Percentagem de area corroida

& & < > o © A % ® o N o
& e & & & & el & & & & &
& ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ ¢
A ¥ ¥ A ¥ ¥ A ¥ ¥ A ¥ ¥ Amostras
= Area Original m Area Corroida —4&— Percentagem Corroida

Figura 19 - Grafico com a comparacdo entre a area superficial original e a area corroida estimada, tal
como a percentagem de area corroida para cada amostra do AlSI 304, através do software Image J.

A partir destes dados, percebe-se que nas concentracdes mais baixas, 10 g/l e 20 g/l,
possivelmente decorre corrosdo uniforme, explicando assim a grande area superficial corroida.
No entanto, as concentra¢des de 30 g/l e 40 g/l possuem uma area de corrosdo menor, mas
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mais concentrada. Para validacao desta ideia, seria necessdario recorrer a outros métodos de
analise como: Microscépia otica ou eletrénica de varrimento (MEV), Difracdo de raios X (XRD),
entre outros.

A norma ASTM G1 [41] exige que seja determinada a taxa de corrosdo para avaliar os danos
provocados pela corrosdo na superficie da amostra. E importante destacar que as taxas de
corrosao calculadas podem ser enganosas caso a deterioracdo seja localizada, como em casos
de picadas ou fendas.

Muitas das amostras de AISI 304 ndo apresentaram significativa perda de massa, por isso
apenas foi calculada a taxa de corrosao para as amostras com maior quantidade de corrosao,
AlSI304-07, AISI304-08 e AISI304-09, podendo ser observado na Tabela 15.

Tabela 15 - Célculo da Taxa de Corrosdo para o AlSI 304, conforme a norma ASTM G1 [41].

" Area da Tempode Perdade M'ass.a Taxa d~e Taxa de
Solugdo superficie . volimica  corrosio ~
Amostra exposi¢do massa . Corrosio
g/l exposta [h] 2] [g/cm3] desejada [mm/ano]
[em2] & [mm/ano]
AISI304-07 0,003 0,009
AISI304-08 30 2,8353 1344 0,003 7,85 87600 0,009
AISI304-09 0,001 0,003

4.1.1.1. Analise quantitativa do AISI 304 com Image J

O software Image J foi utilizado para tratamento das imagens das principais amostras corroidas
superficialmente, que foram AISI304-08, AlSI304-09 e AlSI304-10, com o objetivo de conhecer
mais sobre as consequéncias da corrosao.

Figura 18- llustracdo das TOP 3 amostras mais corroidas, AlSI304-08, AlSI304-09 e AISI304-10, a
esquerda, ao centro e a direita, respetivamente, com o filtro “BRGBMYW”.

Na Figura 18, o filtro “BRGBMYW” auxilia a identificar possiveis zonas de corrosdo em cada uma
das amostras e, como referenciado em 3.6, pode a cor verde destacar zonas corroidas, a cor
azul sdo zonas da superficie que ndo sofreram ataque e a cor vermelha é apenas a sombra
causada pela luz no registo fotografico. Na amostra AlISI304-08, a corrosado esta distribuida pela
superficie, mas concentrada nas bordas e em trés zonas centrais, como indicado pelas setas.
Enquanto na amostra AISI304-09 apresenta zonas de corrosdo concentradas, sendo
possivelmente um indicio de que se estd a desenvolver um fendmeno de corrosdo mais
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profundo. Por ultimo, a amostra AISI304-10 apresenta um misto de corrosao concentrada na
regido central e, também, alguns pontos concentrados na borda da amostra.

As imagens geradas por Surface Plot a estas imagens com filtro “BRGBMYW”, permitem
conhecer numa perspetiva de 3D as zonas afetadas. Porém, como ja referido anteriormente, é
preciso cuidado com este tipo de analise por diferenciacdo de cores, uma vez que pode estar a
ser considerado pelo software pontos com diferentes alturas, isto é, uma possivel sensibilidade
a leitura da rugosidade da superficie (ver Figura 19).
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Figura 19 - TOP 3 Amostras mais corroidas, pela analise pelo software Image J, com filtro “BRGBMYW” e
gerado Surface Plot; (1) Amostra AlSI 304-08, (2) Amostra AlSI 304-09 e (3) Amostra AISI 304-10.

Também é possivel realizar um ajuste no Threshold, pelo Image J, gerando assim imagens
contrastantes em preto e branco. Com isso, enfatizando-se possiveis zonas corroidas e zonas
nao corroidas. No entanto, as informacdes obtidas por estas imagens ndo sdo conclusivas, uma
vez que apenas pode-se ver areas com concentracao de corrosdo, estando em falta as areas
com corrosdo mais dispersa (ver Figura 20).

Figura 20 - llustragdo das TOP 3 amostras mais corroidas, AlSI304-08, AISI304-09 e AlSI304-10, a
esquerda, ao centro e a direita, respetivamente, com ajuste de Threshold.
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A partir destas imagens podem ser geradas as versdes com Surface Plot, novamente. Porém,
por serem imagens que contém apenas tons de preto, branco e cinzento, o modelo em 3D
apresenta variagcOes acentuadas na altura da superficie (ver Figura 21 ).
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Figura 21 - TOP 3 Amostras mais corroidas, pela analise do software Image J, com ajuste do Threshold e
gerado Surface Plot; (1) Amostra AISI 304-08, (2) Amostra AlSI 304-09 e (3) Amostra AISI 304-10.

Todas as imagens tratadas e obtidas durante a analise quantitativa com o Image J, podem ser
observadas no APENDICE C.

A norma ASTM G46 [28] sugere que seja calculado o “Pitting Factor” e a probabilidade de
amostras com picadas, em vias de conhecer a suscetibilidade da propagacdo das picadas.
Porém, ndo foi possivel estimar estes valores, uma vez que ndo se teve acesso a equipamento
microscopico para recolha e andlise destes dados.

4.1.2. Resultados obtidos com o AlSI 316

As amostras de AlSI 316, diferente das amostras de AISI 304, apresentaram pouca corrosao
visivel na superficie das amostras, como pode ser apreciado no APENDICE B, que demonstra o
estado visual de cada amostra deste material.

Também foram realizados procedimentos de pesagem e foi observado que algumas amostras
apresentaram uma variagao muito pequena de massa, em torno de 0,001 g. Esta variagao por
ser tdo pequena, permite entender que amostras que ndo foram totalmente secas antes da
pesagem inicial, podendo ainda conter resto de solu¢do de NaCl ou alcool etilico no seu interior.
A Tabela 16 exibe os valores obtidos apds a pesagem das amostras.
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Tabela 16 - Resultado da pesagem das amostras de AlSI 316, antes e apds o ensaio de imersdo

salina.
Amostra Solugdo Peso inicial Peso final A Peso Perda de
[g/1] [g] [g] [g] massa [%]
AISI316-01 22,851 22,851 - -
AISI316-02 10 22,849 22,848 0,001 0,004
AISI316-03 22,853 22,852 0,001 0,004
AlISI316-04 22,778 22,777 0,001 0,004
AISI316-05 20 22,637 22,637 - -
AISI316-06 22,706 22,706 - -
AlSI316-07 22,619 22,618 0,001 0,004
AISI316-08 30 22,522 22,522 - -
AlSI316-09 22,497 22,496 0,001 0,004
AlSI316-10 22,693 22,693 - -
AISI316-11 40 22,664 22,664 - -
AlISI316-12 22,714 22,713 0,001 0,004

Pode-se observar que houve destaque para as solu¢des de 10 g/l e 30 g/l no que toca a perda
de massa, sendo que nestas solugdes 2 das 3 amostras inseridas apresentaram corrosao. No
entanto, todas as outras amostras apresentaram pelo menos uma amostra em que foi
identificado a perda de massa.

A semelhanga do mapa de intensidade elaborado para os AlSI 304, também foi desenvolvido
um mapa para o AlSI 316. Notavelmente que as amostras apresentaram um nivel de corrosao
muito baixo apds as oito semanas, porém através do registo fotografico foi observado, sob olhar
atento e critico, que algumas destas amostras apresentavam manchas levemente mais
escurecidas que a superficie normal. A Tabela 17 demostra os resultados obtidos:

Tabela 17 - Mapa de intensidade do AISI 316 para a classificacdo obtida apds analise visual dos
provetes de ensaio.

Semana
Semana/
AISI316-01 ]
AlSI316-02 ]

AISI316-03
AISI316-04
AISI316-05
AIS1316-06
AISI316-07
AISI316-08
AlS1316-09
AlSI316-10
AISI316-11
AISI316-12
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De seguida, tendo sido observado que algumas destas amostras apresentavam manchas na sua
superficie, novamente o software Image J voltou a ser utilizado, para estimar uma possivel area
corroida. A Tabela 18 possui os resultados estimados da area corroida:

Tabela 18 - Calculo para estimativa da drea superficial corroida nas amostras de AISI 316.

~ Contagem Area Area
Solugdo Contagem R Percentagem .. )
ig/1] Amostra Pixels Total Pixels Corroida Original Corroida
& Corrosao [mm2] [mma2]
AlSI316-01 3546765 704808 20% 56,34
10 AlSI316-02 3524165 667564 19% 53,71
AlSI316-03 3421088 737767 22% 61,14
AlSI316-04 3514434 583694 17% 47,09
20 AlSI316-05 3533347 508369 14% 40,79
AlSI316-06 3453586 378394 11% 31,07
283,53 —m—
AISI316-07 3441177 700448 20% 57,71
30 AlSI316-08 3533128 316053 9% 25,36
AlSI316-09 3515491 470144 13% 37,92
AlSI316-10 3518487 500079 14% 40,30
40 AlSI316-11 3537158 491657 14% 39,41
AlSI316-12 3537632 403484 11% 32,34

Na Tabela 18 pode ser visto que as amostras inseridas na concentragdo de 10 g/l foram as que
apresentaram maior area corroida, onde todos os valores percentuais estdo acima de 19% e a
drea corroida acima de 53,71 mm?2. Logo em seguida, um valor de corrosdo relevante é
apresentado por apenas uma amostra da solugdo de 30 g/l, com uma percentagem de 20% e
uma area corroida de 57,71 mm?, porém as outra amostras inseridas nesta solucdo destoam
totalmente, devido a pouca corrosao identificada.

AISI 316 - Area superficial original vs Area corroida estimada
300 25%
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Figura 22 - Grafico com a comparagdo entre a area superficial original e a area corroida estimada e a
percentagem de area corroida para cada amostra do AlSI 316, através do software Image J.
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A semelhanca do realizado para o AlSI 304, também foi elaborado um grafico para comparar as
areas originais das amostras e as areas corroidas, assim como a percentagem de variagao, ver
Figura 22 . E, ao analisar o grafico, observa-se que nas concentra¢des mais baixas, 10 g/l e 20
g/l, possuem uma area de corrosdo maior nas amostras, assim como identificado no AISI 304.
Assim sendo, também existe a possibilidade de formacdo de corrosdo uniforme nestas
amostras. Em contrapartida, as concentragdes de 30 g/l e 40 g/l apresentam a tendéncia de
uma area de corrosdao menor, a semelhanca das amostras do AlSI 304.

Por ultimo, como indicado na norma ASTM G1 [41] foi calculada a Taxa de Corrosao, podendo
ser apreciado na Tabela 19. E, como ja dito anteriormente, todas as solu¢des apresentaram
sinais de corrosdo, porém deve-se destacar para a solucdo de 10 g/l, com o maior nimero de
amostras.

Tabela 19 - Calculo da Taxa de Corrosao para o AlISI 316, conforme a norma ASTM G1 [35].

~ Area da Tempode Perdade Massa Taxa d,,e Taxa de
Solugdo  superficie . L corrosao ~
Amostra exposi¢do massa volumica . Corrosdo
[g/1] exposta [h] el [g/cm3] desejada [mm/ano]
[em2] & g/cm [mm/ano] mm/ano
AlSI316-01 - -
AlSI316-02 10 0,001 0,003
AlSI316-03 0,001 0,003
AlSI316-04 0,001 0,003
AlSI316-05 20 - -
AlSI316-06 - -
2,8353 1344 - 7,85 87600 ——m—m—
AISI316-07 0,001 0,003
AlSI316-08 30 - -
AlSI316-09 0,001 0,003
AISI316-10 - -
AlSI316-11 40 - -
AlSI316-12 0,001 0,003

4.1.2.1. Analise quantitativa do AISI 316 com Image J

O software Image J foi novamente empregue para o processamento das imagens das amostras
corroidas, com o intuito de obter mais informagdes sobre os efeitos da corrosao. Nesta andlise,
foram selecionadas as amostras com maior percentagem de corrosdo: AlSI316-01, AlSI316-03
e AISI316-07 (ver Figura 23).

As amostras AISI316-01 e AISI316-03 estiveram imersas na solucdo de 10 g/l, a qual mereceu
maior destaque e atencdo para este material, por apresentarem uma taxa de corrosao
relevante e elevados valores estimados para a area corroida. Enquanto isso, a terceira amostra
esteve imersa na solugdo de 30 g/l, que neste material ndo possuiu nenhum destaque ou
impacto relevante, porém esta amostra apresentou a segunda maior area corroida.
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Figura 23 - llustragdo das trés amostras mais corroidas do AlSI 316: AlSI316-01, AISI316-03 e AISI316-
07, a esquerda, ao centro e a direita, respetivamente, com o filtro “BRGBMYW”.

Pelas imagens, pode-se verificar que a corrosdo existente no AISI 316 decorre de forma
uniforme, isto é, ao longo de toda superficie. Porém, existe a concentracdo de corrosao nas
bordas das amostras e nenhum pico de concentragao de corrosdo pela regido central.

Para conhecer as regiGes da corrosdo nas amostras de AlISI 316, foram também desenvolvidas
imagens em Surface Plot, podendo ser visto na Figura 24. Novamente, a diferenca entre alturas,
por causa da rugosidade na superficie, pode impactar nos resultados desta andlise.

2550~
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Figura 24 - Amostras mais corroidas do AlSI 316, pela andlise do software Image J, com filtro
“BRGBMYW” e gerado Surface Plot; (1) Amostra AISI 316-01, (2) Amostra AlSI 316-03 e (3) Amostra AlSI
316-07.

Com o ajuste no Threshold, pelo Image J, novas imagens foram geradas, com o contraste em
preto e branco. Porém, o AISI 316 apresenta uma corrosdo muito dispersa pela superficie das
amostras, tornando dificil a identificagdo de corrosdo, exceto pelas bordas de algumas das
amostras que possuem uma concentragdao maior de corrosdo, tal como AISI 316-01 e AlSI 316-
07. De seguida, foi gerado as respetivas versGes em Surface Plot destas amostras (ver a Figura
25 e Figura 26).
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Figura 25 - llustracdo das trés amostras mais corroidas do AlSI 316, AISI316-01, AISI316-03 e AlSI316-07,
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a esquerda, ao centro e a direita, respetivamente, com ajuste de Threshold.
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Figura 26 - Amostras mais corroidas do AlSI 316, pela analise do software Image J, com ajuste do
Threshold e gerado Surface Plot; (1) Amostra AlSI 316-01, (2) Amostra AlSI 316-03 e (3) Amostra AlSI

316-07.

Todas as imagens tratadas e obtidas durante a analise quantitativa com o Image J, podem ser
observadas no APENDICE D.

Assim como decorreu no AlSI 304, ndo foi possivel calcular o Pitting Factor e a probabilidade de
amostras com picadas, como sugere a norma ASTM G46 [28].

4.2. Discussao de resultados

No inicio desta investiga¢do foi demostrado e explicado as diferencas na composi¢do quimica
entre os AISI 304 e AISI 316. De seguida, no subcapitulo anterior, 4.1.1, ficou claro que a

presenca de Mo na composicao do AlSI 316 é relevante para a sua proteg¢do contra a corrosao.

A duracdo de oito semanas de imersdo para estes materiais mostrou-se um periodo temporal
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muito curto, pelo menos para o AISI 316 que ndo sofreu qualquer ataque corrosivo visivel,
enquanto o AISI 304 ja apresentava sinais de corrosao uniforme e, possivelmente, por picadas
logo na segunda semana de imersao.

O AISI 304 contém evidéncias de corrosdo em todas as amostras, como ilustrado no “mapa de
intensidade” da Tabela 13, porém as solu¢des precisam ser discutidas devido aos resultados
obtidos. Isto porque, as solugbes de 10 g/l e 20 g/l apresentaram amostras bem corroidas
superficialmente, fato confirmado pelo célculo de area corroida na Tabela 14, no entanto nado
obtiveram qualquer variagdo em sua massa, pelo menos nao na escala de 0,0001 g, além de
exemplificar e demonstrar o fendmeno de corrosido uniforme.

Ja as amostras imersas em 30 g/l e 40 g/l apresentam também bons indicios de corrosdo
uniforme, tal como o cdlculo de area corroida possui valores elevados, sendo confirmado a
posteriori pela perda de massa existente, embora em valores baixos. De ressaltar que estas
duas concentragdes sdo valores contidos entre a concentracdo salina da dgua do mar de 35 g/I,
como dito anteriormente. Por isso, devido a presenca de zonas de corrosao dispersas e outras
concentradas, é expectdvel a existéncia de corrosdao uniforme e em profundidade,
respetivamente, nestas solugdes. De ressaltar que nao foi a concentragdao com maior teor salino
a detentora do titulo de mais corrosiva, nomeadamente a solucdo de 40 g/l, fato intrigante,
visto que apenas umas de suas amostras possuia evidéncia expressiva de corrosao.

A Tabela 20, contém as TOP 3 amostras com mais corrosao visual na superficie, conforme a
classificacdo obtida no “mapa de intensidade”. Deve-se frisar que duas amostras (AISI304-08 e
AISI304-09) pertencem a solugdo de concentragdo igual a 30 g/l e a terceira amostra (AlSI304-
10) pertence a solugdo de concentracdo igual a 40 g/I.

Tabela 20 - TOP 3 amostras do AlSI 304 que sofreram mais corrosao.
Semana

A Figura 27 demostra as trés amostras com a maior perda de massa, sendo que todas estiveram

AISI304-08

AISI304-09

AISI304-10

imersas na solucdo de concentracdo igual a 30 g/I. Sendo assim, revela que esta concentraggo,
sobre a uma temperatura constante de 40°C, possa ser préxima a de um ponto critico para o
desenvolvimento de corrosao, localizada e em profundidade, no AlSI 304.

Numa analise global, as amostras AlISI304-07, AlSI304-08 e AlSI304-09 foram identificadas com
0s maiores indicios de corrosdo apds analise e validagdo discutidos anteriormente, como o
calculo da perda de massa e calculo da area corroida. Entretanto, na avaliagdo do “Mapa de
intensidade” de corrosdo, através da Tabela 13, visualmente a amostra AISI 304-07 aparenta
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ter pouca ou nenhuma corrosao na sua superficie, apenas sob um olhar mais atento permite-
se observar uma coloracdo ligeiramente mais escura, causando assim uma média muito baixa
no “Mapa de intensidade” (0,44 valores) se comparado ao AISI304-09 (3 valores). Em
contrapartida, a Tabela 11 expde que foi detetada perda de massa, por consequéncia sinaliza a
presenga de corrosdo. Dessa forma, permite-se entender que a corrosdo esteja a decorrer ao
longo da sua superficie.

AISI 304 - TOP 3 Amostras de maior perda de massa
AISI304-09 I 0,004%
AISI304-08 I  0,013%

AMOSTRAS

AISI304-07 I  0,013%

g ° ) ° ) ° ) ° ) o ) ° ) o A o A o
0,000% 0,002% 0,004% 0,006% 0,008% 0,010% 0,012% 0,014% 0,016%
PERCENTAGEM (%)

Figura 27 - Grafico das TOP 3 amostras mais corroidas, neste caso ambas pertencentes a solu¢do de
NaCl com concentragdo de 30 g/I.

Nas amostras de AlSI 316 pode-se conhecer que as concentracdes definidas para este ensaio
causaram o desenvolvimento de corrosdo uniforme, estando distribuida pela superficie, sendo
gue em algumas amostras existiam pequenas concentracbes nas bordas das amostras.
Diferente do fenédmeno observado nas amostras de AlSI 304.

Nos AISI 316 os sinais de corrosdo ndo estiverem fortemente presentes nas solucées de 30 g/I
e 40 g/|, como no AlSI 304. Nesse, a solu¢do com maior destaque para corrosdo foi a solugdo de
10 g/l, como mencionado anteriormente, apds analise cuidadosa pela tabela de perda de
massa, Tabela 16, pela estimativa de area corroida através do Image J, Tabela 18, e, também,
pelo célculo da taxa de corrosdo, Tabela 19.

O AISI 316 apresentou mais amostras com perda de massa quando comparado ao AlSI 304,
sendo 6 amostras e 4 amostras, respetivamente. Porém, todas as amostras possuem o mesmo
valor para perda de massa (0,004%), resultando assim numa taxa de corrosao semelhante entre
elas (0,003 mm/ano).

Segundo o estudo desenvolvido por Livia Mello et al [55], em complemento a pesquisa cientifica
de Mesquita et al [56], ambos identificaram que o Mo contido no AISI 316 aumenta a resisténcia
a corrosdo por picadas quando imerso em meios alcalinos, através do filme passivo. Em
contrapartida, reflete a falta de capacidade de capturar os iGes de cloreto existentes na solugéo,
onde o desenvolvimento de corrosao localizada podera ser facilitada.

Os fatores de corrosdo podem ser influenciados pelo pH da concentragdo, temperatura do
ambiente de exposicdo e iGes de cloreto (ClI') impactam diretamente na resisténcia dos acos
inoxidaveis, sendo que este Ultimo pode ser o principal culpado por corrosdo localizada ou por
picada [57], [58]. Com isto, pretende-se dizer que, seria preciso analisar a concentragado de pH
das solucdes salinas, instrugcdo esta que nao estava contida na norma ASTM G48, aplicar
métodos eletroquimicos, para aprofundar o conhecimento sob o comportamento do filme
passivo apds um ambiente hostil, e, novamente, ajustar o horizonte temporal, uma vez que oito

55



Resultados e Discussao

semanas para este ensaio ndao foram suficientes para desenvolvimento notavel de corrosao
localizada no AlSI 316. Porém é uma possibilidade como discutido e demonstrado.

Muitos dos pontos de andlise solicitados pela ASTM G48 [48] foram atingidos, como avaliacdo
visual das amostras, reproducao fotografica das superficies e calculo da perda de massa. Além
disso, também foi sugerido utilizar metodologias de andlise da norma ASTM G46 [28], como
medicdo da profundidade mdxima, profundidade média e densidade da corrosdo em
profundidade, porém, como jd mencionado anteriormente, estes dados ndo foram possiveis de
se obter devido a inacessibilidade e indisponibilidade das ferramentas para esta analise.

Contudo, focando apenas na norma referencial do ensaio utilizado, a ASTM G48 [48], que
mesmo com diversas alteracdes na sua execucao, pode-se afirmar que os principais pontos de
anadlise foram recolhidos e atingidos. Como extra, ainda foi possivel atender a uma solicitacdo
da norma ASTM G1 [41], o cdlculo da taxa de corrosdo, sendo de relevada importancia para
estimar a quantidade de corrosdao que podera decorrer ao longo de um ano, para condi¢des
salinas semelhantes.
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5.1. Conclusoes finais

Finalizada a parte pratica desta investigacao, a recolha e tratamento dos dados mostrou-se de
grande importancia para o entendimento dos resultados apds as oito semanas de amostras
imersas. O conhecimento técnico adquirido durante a pesquisa para revisdo bibliografica
mostrou-se de grande apoio no direcionamento para as decisdes tomadas durante a andlise
guantitativa no final do ensaio, uma vez que as principais tipologias de corrosdo possiveis de
ocorrer ja eram conhecidas. Dessa forma, traduzir as leituras obtidas pelo software Image J, foi
facilitada por se saber o que é pretendido.

Apesar do ensaio de imersdo ter sido uma adaptacdo da norma ASTM G48, onde foram
alterados diversos parametros e inclusive o tipo de solugdo a utilizar, este mostrou-se capaz de
expor resultados de importancia cientifica, uma vez que ficou nitido a diferenga de resisténcia
a corrosao entre o AlSI 304 e o AlSI 316, em parte devido a presenga de Mo na composi¢ao
deste ultimo. Porém, para validar esta afirmacdo seria necessario realizar outros métodos de
anadlise quimica, para explicar estas diferencas de resisténcias entre materiais, assim como
entender o comportamento do filme passivo, aos quais nao se obteve acesso atempadamente.

Pode ser visto que o AlSI 304 sofreu maior nivel de corrosdao quando imerso a uma concentracao
de 30 g/I, quando o esperado era que a solucdo de 40 g/, que continha maior nivel salino, fosse
a que obtivesse maior destaque no nivel de degradacdo das suas amostras. Este fendmeno
carece de uma investigacdo aprofundada, para melhor percecdo desta ocorréncia, mas
certamente existira algum ponto critico na resisténcia a corrosao do AlSI 304, acreditando-se
que estara proximo da concentracdo de 30 g/l. Em adi¢do ao dito anteriormente, acredita-se
poder estar relacionado diretamente a capacidade de resisténcia e absorc¢do do filme passivo
composto por ides de Cl-, para além de estar 5 g/l abaixo da concentracdo salina da agua do
mar.

O AISI 316 visualmente ndo indicava apresentar corrosdo, porém com um olhar mais cuidadoso,
pode-se observar que existiam manchas levemente escuras na sua superficie. A partir dai, a
metodologia de analise do software Image J auxiliou para perceber que este material apresenta
sinais de corrosdo uniforme ou localizada na sua superficie. Diferente do AlSI 304, a solucdo de
maior relevancia para causar corrosdo foi a de 10 g/l, onde as amostras apresentavam as
maiores areas corroidas, perda de massa e taxa de corrosdo. Porém, ndo se deve esquecer que
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a solucdo de 30 g/l possuia uma amostra com elevada adrea corroida, como discutido
anteriormente.

O software Image J mostrou-se uma ferramenta relevante para analise quantitativa de imagens,
capaz de realizar diversas funcionalidades, embora possua um menu com design simples e
basico. No entanto, é necessario grande dispéndio de tempo para aprender e adquirir
conhecimento suficiente para se trabalhar autonomamente e, se pretendido, o automatizar,
pela criacdo de macros, em vias de evitar repetir os mesmos procedimentos de tratamentos
para diversas imagens.

Por ultimo, sob um panorama global o ensaio decorreu bem, muitos pontos de analise sugeridos
pela norma ASTM G48 foram atendidos, assim como pela norma ASTM G1. Entre os pontos
negativos, destaca-se ndo se ter conseguido atender também as andlises sugeridas pela norma
ASTM G46, como estimar a profundidade do fendmeno de corrosdo (sobretudo na presenca de
picadas), por ndo se conseguir acesso a um equipamento compativel para esta andlise. Porém,
os resultados obtidos mostraram-se conclusivos suficientemente para conhecer e demonstrar

5.2. LimitagOes e trabalhos futuros

Ao fim desta investigacdo, pode-se entender as principais diferencas entre os AlSI 304 e AlSI
316 quando imersos em solugdes salinas semelhantes e expostos a uma temperatura constante
de 400C. No entanto, a janela temporal de oito semanas demonstrou-se curto suficiente para
ndo desenvolver nenhum tipo de corrosao visivel no AISI 316. Além disso, foi observado que as
amostras com maior indice de corrosdo estiveram imersas na concentracdo de 30 g/l de Nacl,
indicando que nestas condi¢Ges existe um ponto critico na capacidade de resisténcia a corrosao
para o AlSI 304.

Por isso, como proposta de trabalho futuro, sugere-se que o aumento da duragdo do ensaio
seja considerado como primordial. Adicionalmente, como visto que a solugdo de 30 g/I de NaCl
foi a mais critica para o AlSI 304, seria de interesse cientifico uma nova comparacdo entre estes
materiais ensaiados, mas em solu¢des com concentragées proximas a esta que foi critica, como
25g/l, 27,5 g/l, 32,5 g/l e 35 g/l. A alteragdo de temperatura de ensaio também podera auxiliar
em obter resultados distintos. Além disso, inserir um terceiro material para se comparar,
sugerindo-se o 304L, por possuir uma variacdo no seu teor de carbono, o que possivelmente
podera ser benéfico e aumentar a sua resisténcia a corrosao, face ao AlSI 304.

Além disso, sugere-se também utilizar outro tipo de solu¢es, como a solugdo de cloreto férrico
conforme a norma ASTM G48, em vez da solucdo de NaCl, nas mesmas concentracdes ou nas
concentragdes sugeridas anteriormente. Todavia, a utilizacdo de concentragdes semelhantes
permitiria ficar a conhecer qual solucdo pode ser mais corrosiva, uma vez que ambas sdo
solucGes salinas, mas com diferentes composicGes quimicas.

Se for pretendido utilizar o software Image J para analise quantitativa das amostras, deve-se
ter em atencdo a rugosidade superficial, por ter sido uma limitacdo identificada durante a
anadlise de resultados. Por isso, como ja dito anteriormente, é ideal haver amostras referenciais,
com a superficie retificada e polida, diminuindo assim a rugosidade superficial. Dessa forma, ao
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gerar o Surface Plot os resultados poderao ser mais fidedignos e acreditando-se que exibird
apenas zonas corroidas, para além de eliminar os pontos brancos, resultados do reflexo da luz,
nas imagens convertidas em 8-bit.

Por fim, ndo foi possivel conhecer a profundidade do fendmeno de corrosao, eventualmente
associadas a possiveis zonas de picadas, como é solicitado pela norma ASTM G46. Por isso,
recomenda-se a adog¢do de novas metodologias de avaliagdo das amostras, como microscopia,
analise por polarizacdo e criacao de curvas de polarizacdo, para validar os resultados obtidos
durante a investigacdo, por analise quantitativa.
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Apéndice A — Estado visual da superficie
das amostras do AISI 304
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Apéndice B — Estado visual da superficie
das amostras do AISI 316
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Apéndice C — Imagens do AlSI 304 obtidas
por anadlise quantitativa com o software
Image J

Convertida Histograma Convertida Surface Plot Convertida Surface Plot
em 8-BIT (8-BIT) emRGB (RGB) em B&W (B&W)

Amostra Original
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Apéndice D — Imagens do AlSI 316 obtidas
por anadlise quantitativa com o software

Image J

Amostra
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Anexo E — Temperatura vs Dados de

massa volumica para ensaio ASTM B117

Massa volimica para 5% de concentragio

Temperatura .
°C] salina
[g/cm’]

20 1.032360
21 1.032067
22 1.031766
23 1.031458
24 1.031142
25 1.030819
26 1.030489
27 1.030152
28 1.029808
29 1.29457
30 1.029099
31 1.028735
32 1.028364
33 1.027986
34 1.027602
35 1.027212
36 1.026816
37 1.026413
38 1.026005
39 1.025590
40 1.025170
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