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RESUMO

CARACTERIZACAO DE CUPONS DE CORROSAO ATRAVES DE
DIFERENTES TECNICAS COMPARATIVAS

A corrosdo é uma reacdo quimica que afeta adversamente os materiais
metalicos e suas ligas. Dentre as formas de corrosdo que podem se manifestar, a
corrosdo puntiforme, caracterizada por um ataque localizado, apresenta morfologia
altamente destrutiva e de dificil deteccdo. Com o intuito de minimizar os efeitos
nocivos que a corrosao pode causar, ha uma crescente preocupacao em aprimorar
0s estudos e técnicas para minimizar este processo inevitavel. A técnica que utiliza
0s cupons de corrosdao ganha destaque entre as demais. Os cupons sao corpos de
prova metalicos utilizados em ensaios de corroséo, com varios formatos e materiais.
Para obtencao dos pites e efetuar a caracterizacéo, os cupons foram ensaiados em
loop de corroséo, tendo como fluido agua potavel. As normas adotadas para tal
caracterizacdo foram NACE RPO0775, ASTM G-46 e NBR 9771. O trabalho objetivou
a caracterizacdo de cupons e comparagcdo por trés técnicas microscoépicas: 6tico,
confocal e um novo microscopio elaborado pelo projeto Petro-Corrosdo, o "Busca-
Pites", por dois métodos: direto e indireto. No indireto a dessemelhanca dos
resultados se deu pela morfologia dos cupons e obviamente por serem pites
distintos, mesmo assim obteve-se mais de 50% de reprodutibilidade. No método
direto a influéncia da marcacdo manual pelo 6tico e confocal foi o fator predominante
das medidas destoantes. Porém, satisfatoriamente, para valores de 100% do ético,
obteve-se uma comparacdo aproximada de 99% para o confocal e 94% para o
Busca-Pites. Em relacdo a norma NBR 9771 (1987), as trés técnicas classificaram
ambos cupons para valores quantitativos como A5B1C1. E em relacdo a norma
NACE RPO0775 (2005) as trés técnicas classificaram a corrosdo no cupom 1 como
SEVERA e no cupom 2 como ALTA.

Palavras-chave: Corrosdo por Pites; Cupons de Corrosdo; Microscopia Optica;

Microscopia Confocal, Busca-Pites.
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ABSTRACT

CHARACTERIZATION IN COUPONS OF CORROSION THROUGH
DIFFERENT TECHNIQUES COMPARATIVES

Corrosion is a chemical reaction that adversely affects the metal and its
alloys. Among the forms of corrosion which may occur, the pitting corrosion,
characterized by a localized attack, has highly destructive morphology and difficult to
detect. In order to minimize the harmful effects of corrosion can cause, there is
growing concern about improving the studies and techniques to minimize this
inevitable process. The technique uses corrosion coupons stands out among the
others. Coupons are metal specimens used in corrosion tests with various formats
and materials. To obtain the pitting and perform the characterization, the coupons
were tested for corrosion loop, whose fluid drinking water. The standards adopted for
such characterization were NACE RPO0775, ASTM G-46 and NBR 9771. The study
aimed to characterize coupons and comparison of three microscopic techniques:
optical, confocal and a new microscope developed by Petro-corrosion project, "
Pitting-Finder ", by two methods: direct and indirect. In the indirect dissimilarity of the
results was due to the morphology of the coupons and of course for being different
pits still gave more than 50% reproducibility. In the direct method the influence of
manual marking by optical and confocal was the predominant factor of dissonant
measures. However satisfactorily to 100% values of the optic, there was obtained an
approximate 99% compared to the confocal and 94% for the search-pits. In relation
to the NBR 9771 (1987), the three techniques classified both coupons for quantitative
values as A5B1C1. And in relation to NACE Standard RP0775 (2005) the three

techniques classified corrosion on the coupon 1 as SEVERA and coupon 2 to HIGH.

Keywords: Pitting Corrosion; Corrosion Coupons; Optical Microscopy; Confocal

Microscopy, Pitting-Finder.
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CAPITULO 1

INTRODUCAO

1.1 Aspectos gerais

A corrosdo é um processo quimico espontaneo e destrutivo que afeta uma
diversidade de materiais, gerando situacOes danosas para as mais variadas
atividades (Gentil, 2003). Esses danos podem modificar decisivamente o
planejamento, bem como 0s processos que envolvem uma industria. Em vista disso,
a cada dia, as empresas nas mais variadas atividades estdo em busca do
conhecimento deste fenbmeno e meios de como controla-lo, no intuito de que os
custos e imprevisibilidade sejam minimizados.

Dentre tantos materiais utilizados em diversas areas, os materiais metalicos
possuem elevada empregabilidade pela variedade de aplicacdes e pela gama de
propriedades que possuem. Contudo, apesar de dispor de numerosas vantagens, o
material metalico terd& um comportamento diretamente associado as condi¢fes
ambientais em que estiver exposto (Ponte, 2003).

A vista disso, apesar de muitas vantagens e capacidades que os materiais
metélicos apresentam, grande parte deles ndo possui a capacidade de resistir a
acdo do tempo e do meio em que sdo empregados. Os materiais metalicos tendem
naturalmente a se deteriorar. De forma sucinta, eles tendem a retornar ao seu
estado original o que é denominado o processo inverso da metalurgia extrativa
(Ponte, 2003).

Dentre os diversos materiais que podem sofrer a corroséo, o aco carbono é o
mais usado na industria de maneira geral e, cerca de 20% do aco produzido destina-
se a reposicdo de partes de equipamentos, pecas ou instalagbes corroidas.
(Frauches-Santos, C. et al., 2014).
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No intuito das empresas avaliarem os tipos e a intensidade dos processos
COrrosivos a que suas estruturas e equipamentos estdo sujeitos, elas utilizam o
monitoramento da corroséo para o seu controle. Existem diversas técnicas utilizadas
para este fim. A técnica com cupons de corrosdo merece destaque por ser simples e
eficiente, sendo uma das mais utilizadas. As empresas adquirem os cupons de um
determinado material e os expdem ao meio com o0 objetivo de analisar os efeitos
obtidos.

Segundo Terzi e Mainier (2008) os cupons de corrosao sao corpos de prova
metélicos utilizados em ensaios de corrosdo, com diversos tipos e formas.
Entretanto, os tipos mais empregados no monitoramento de corrosao possuem 0s
formatos retangulares e em disco, e fabricados de aco carbono. As formas de
corrosdo que incidem sobre esses cupons sdo as mais diversas, a saber, uniforme,
alveolar, por pites, transgranular, etc. O desencadeamento destas formas de
corrosao esta diretamente ligada ao meio a que estes sao submetidos.

No monitoramento da corrosdo, 0s cupons sdo depositados em lugares
predeterminados de uma estrutura, sujeito ao meio corrosivo e com tempo de
permanéncia determinado. Como resultado, sua superficie sofre algum tipo de
ataque, cujas caracteristicas dependem do meio e tipo de mecanismo de corrosao
que atuou. Este ataque corrosivo deve ser caracterizado, segundo a norma
especifica pela forma de corrosédo adquirida pelo ensaio. (Teixeira, M. et al., 2013).

A corroséo por pites é definida como uma forma localizada em que ocorrem
cavidades e estas se caracterizam por possuirem a profundidade maior que o
diametro. Essa forma é uma das mais graves de corrosédo, é aquela em que essas
pequenas cavidades sdo formadas na superficie do material, em meio a regides
mantidas intactas ou quase intactas. Sua gravidade decorre de sua dificuldade de
deteccdo, por causa dos danos sem grande deterioracdo aparente do material
(Callister, 2008).

As normas NACE RP 0775, ASTM G46 e NBR 9771 sao as mais utilizadas no
monitoramento de corrosao por pites. De forma bem especifica, elas recomendam a
caracterizacdo dos pites de acordo com sua densidade, area e profundidade. A

densidade e area podem ser facilmente determinadas, porém existem alguns
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métodos para a medicdo da profundidade. Dentre os métodos indicados, o que
possui maior utilizacdo atualmente € a caracterizacao utilizando a microscopia.

A microscopia Otica € a mais antiga e ainda a mais utilizada técnica de
caracterizacdo. Entretanto, novos equipamentos surgem no mercado da microscopia
com a intengé@o de aumentar a agilidade e a confiabilidade. A microscopia confocal
surge com esse proposito, além de outras vantagens como visualizacdo em 3D,
imagens coloridas, medicdo de parametros distintos simultaneamente, entre outros
(Mansur, 2005).

Este trabalho consiste na caracterizagao de pites em cupons de corrosédo de
aco carbono expostos em agua potavel aerada, com tempos de exposicao
determinados pelo decorrer do ensaio, tendo como técnicas comparativas a
microscopia optica, confocal e um novo modelo microscopico elaborado pelo projeto

Petro-Corrosdo da UENF denominado Busca-Pites.

1.2 Objetivos

Este trabalho tem como objetivo principal analisar comparativamente trés
técnicas de caracterizacdo de pites, seguindo o que preconizam as normas de
caracterizacao de pites em cupons de corrosdo de a¢o. As técnicas sao: microscopia
Otica, confocal e Busca-Pites. Os objetivos especificos deste trabalho foram:

e Caracterizar dois cupons com morfologias de pites distintas através de trés
técnicas microscépicas pelos métodos direto e indireto;

e Comparar as trés técnicas através das medicdes realizadas, contabilizar o
tempo gasto em cada técnica e apresentar as vantagens e limitac6es de cada
uma.

e Verificar a influéncia dos operadores na caracterizacao por microscopia otica

atraves da comparacao dos resultados por trés operadores.
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1.3 Justificativa

O cupom de corrosdo é uma entre diversas técnicas de monitoramento da
corrosdo em uso pelas industrias. O comportamento e desempenho dos cupons é
dependente de alguns fatores, dentre os quais alguns relacionados as condicfes de
exposicao, as caracteristicas dos proprios cupons, 0 meio corrosivo. Portanto, neste
processo tdo complexo, é imprescindivel que se interprete corretamente o0s
resultados produzidos por eles, uma vez que os operadores possuem grande
parcela na identidade dos resultados. Fundamental € também conhecer os limites
das técnicas usadas para caracterizar os pites nos cupons de corrosdo, bem como
avancar em técnicas inovadoras de caracterizacdo com o intuito de aprimorar o
processo, diminuir a influéncia do operador e obter resultados mais rapidos e

seguros.

1.4 Organizacéao

Além da introducéo, esse trabalho se divide nos seguintes capitulos:

Capitulo 2 - Revisdo Bibliografica: descreve o embasamento tedrico dos
assuntos principais deste trabalho que é a corrosdo, 0 ensaio com cupons e as
técnicas microscopicas.

Capitulo 3 - Materiais e Métodos: descreve os materiais e técnicas utilizadas
no desenvolvimento da presente dissertagéo.

Capitulo 4 - Resultados e Discussdo: nesse capitulo a caracterizacdo €
descrita em detalhes de execucédo, também sédo apresentados os resultados assim
como a comparagao entre os resultados obtidos.

Capitulo 5 - Conclusao: esse capitulo apresenta as conclusdes da presente
dissertacdo de mestrado.

Capitulo 6 - Trabalhos Futuros: nesse capitulo sdo descritas propostas de

continuidade e melhoramento continuo da caracterizacgéo.
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CAPITULO 2

REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Corrosao

2.1.1 Problemas da corrosao

A corrosao atinge uma grande quantidade de materiais de forma progressiva
gerando inumeras perdas. O problema predominante relacionado a corrosdo séo 0s
fatores econdmicos que sao envolvidos por essa reacdo quimica. As perdas geradas
pela corrosdo sdo classificadas como diretas e indiretas. As perdas diretas estédo
associadas com custos de substituicdo de pecas e equipamentos, manutencédo dos
processos de protecdo anticorrosiva. Para as perdas indiretas ha uma complexidade
no que diz respeito a avaliagdo, pois nem sempre podem ser quantificadas, sendo
capaz de totalizar custos bem elevados, dentre eles sdo apontados perda de
produtos, paraliza¢des acidentais, contaminacdo de produtos, perda de eficiéncia e
produtividade, superdimensionamento do projeto (Nunes, 2007).

O segundo aspecto estd relacionado com a preservacdo das reservas
minerais, pois sendo a corrosao um processo espontaneo (em geral, o elemento na
sua forma metalica tem um nivel de energia interna maior do que o elemento
oxidado, a tendéncia universal de um sistema diminuir sua energia interna constitui a
forca motriz para os processos de corrosdo), ela esta permanentemente consumindo
0s metais. Desse modo, ha necessidade de uma producdo adicional destes
materiais para a reposicao do que é deteriorado (Nunes, 2007).

Existem outros fatores que podem néo estar ligados diretamente ao processo
produtivo e ao sistema, mas podem conduzir a efeitos negativos representados por
interrupcdo de servigos basicos como comunicacdo e saneamento, degradacéo

ambiental, questdes de seguranca (Terzi e Mainier, 2008).
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Com o avanco tecnoldgico, esses custos tendem a aumentar, tornando-se de
grande importancia tratar do problema da corrosdo desde a fase de projeto no intuito
de evitar ou minimizar 0S processos COITOSIVOS € COmMOo consequéncia 0S custos
advindos deles (Gentil, 2003).

2.1.2 Fundamentos teéricos

A corrosédo €, em geral, um processo de acao eletroquimica. Na maioria dos
casos, ocorre de maneira espontanea, se passa na superficie do material e obedece
a principios bem fundamentados. Diversos conceitos sdo apresentados para definir
a corrosdo. O que se aplica de forma mais ampla, define a corrosdo como uma
reacao quimica em que ocorrem reacdes de oxirreducdo, ao qual define a oxidagéo
como o aumento algébrico do nimero de oxidacédo e a reducdo como a diminui¢ao
algébrica do numero de oxidacdo (Gemelli, 2001). Portanto as reacbes de
oxirreducao ou redox sao reacdes em que ha variagdo do numero de oxidacao e, em
alguns casos, perda de elétrons (principio da oxidacdo) e ganho de elétrons
(principio da reducéo). O fenbmeno de oxirreducédo é simultaneo, isto é, sempre que
ha oxidacdo também ha a reducéo (Mercon, F. et al., 2004).

O eletrodo é denominado anodo quando nele ocorre uma reacao de oxidacao

e € denominado catodo quando nele ocorre uma reacéo de reducao (Gentil, 2003).

No anodo ha uma tendéncia:

e Aumentar o nUmero de elétrons livres na fase metdlica;

e Aumentar a concentracdo do ion do metal na solucdo em torno dele;

e Aumentar o numero de ions em estado de oxidacdo mais elevado na solugéo

em torno dele;

e Diminuir a massa do eletrodo.
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No catodo ha uma tendéncia:
e Diminuir o nUmero de elétrons livres na fase metalica;
e Diminuir a concentracdo do ion do metal na solucdo em torno dele;

e Aumentar o numero de ions em estado de oxidacdo menos elevado na

solugao em torno dele;

e Aumentar a massa do catodo.

A capacidade de um material ser resistente a corrosao é inerente do mesmo,
alguns ndo possuem e outros possuem certa resisténcia, hdo obstante o0 meio em
gue este material esta exposto poder transformar demasiadamente esta
propriedade. Desta maneira, um conjunto de fatores € decisivo para a escolha de um
determinado material, como: o material propriamente dito, 0 meio corrosivo e as

condicBes operacionais (Ponte, 2003).

2.1.3 Formas de corrosao

Para seu estudo, os processos de corrosdo podem ser divididos segundo o
MEIO em que ocorrem e segundo sua MORFOLOGIA (Gentil, 2003). Quanto ao
meio pode ser corrosdo quimica e corrosao eletroquimica. O meio é util no estudo
dos mecanismos de ataque, entretanto, querendo-se avaliar os danos causados pela
corrosao, torna-se mais conveniente se fazer uma classificacdo conforme a
morfologia.

Quanto a morfologia, considera-se a aparéncia ou forma de ataque. Os tipos
de corrosédo podem ser uniforme, localizado, seletivo e intergranular ou transgranular
(Jambo, 2008). As formas mais comuns de corrosao que acometem o ago carbono
sao: corrosdo uniforme, galvanica, por frestas, por pites, filiforme, por esfoliacdo, por
placas, alveolar, por empolamento pelo hidrogénio e em torno do corddo de solda
(Gentil, 2003).
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Por conveniéncia a corrosao se classifica pela forma com o qual ela se
manifesta. Deve ser observado que, na pratica, sdo comuns 0s casos de mais de
uma das formas de corrosédo simultaneamente na mesma peca metalica, que serao

apresentadas a seguir:

e Corrosao uniforme

E a forma de corrosdo menos agressiva, onde o ataque se estende de forma
homogénea sobre toda a superficie metdlica, e sua penetracdo média é igual em
todos os pontos (Nimmo e Hinds, 2003). A Figura 2.1 apresenta alguns pregos que

sofreram a corrosao uniforme.

Figura 2.1: Corrosao uniforme.
Fonte: (http://corrmetufpa.blogspot.com.br/2011/09/corrosao-metalica-2011.html) em 25/02/2015.

e Corrosao alveolar

A corrosao alveolar ocorre na superficie metélica, produzindo sulcos ou
escavacoes — semelhantes a alvéolos — que apresentam fundo arredondado e

profundidade, em geral, menor que seu diametro (Figura 2.2).


http://corrmetufpa.blogspot.com.br/2011/09/corrosao-metalica-2011.html
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Figura 2.2: Corrosdo alveolar.
Fonte: (http://www.epoxipiso.com.br/2012/11/formas-de-corrosao.html) em 26/02/2015.

e Corrosao por placas

A corroséo por placas se localiza em regides da superficie e ndo em toda sua

extensado, formando placas com escavacdes (Figura 2.3).

Figura 2.3: Corrosao por placas.
Fonte: (Gentil, 2003).

e Corrosao por pites

A corrosao se processa em pontos ou pequenas areas que produzem pites
(Figura 2.4) que sdo cavidades que apresentam fundo em forma angulosa e
profundidade geralmente maior do que seu diametro.


http://www.epoxipiso.com.br/2012/11/formas-de-corrosao.html
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Figura 2.4: Corrosao por pites.
Fonte: (Silveira, et al., 2014).

e Corroséo intergranular

Processa-se entre os grdos da rede cristalina do material metalico, o qual
perde suas propriedades mecénicas e pode fraturar quando solicitado por esforgos

mecanicos, tendo-se entédo a corrosao sob tensao fraturante (Figura 2.5).

Figura 2.5: Corrosao intergranular.
Fonte: (Gentil, 2003).

e Corroséo intragranular

A corrosdo se processa nos graos da rede cristalina do material metalico
(Figura 2.6) o qual, perdendo suas propriedades mecéanicas, podera fraturar a menor

solicitagdo mecénica, tendo-se também corrosdo sob tenséao fraturante.
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Figura 2.6: Corrosao intragranular.
Fonte: (Mainier, 2011).

e Esfoliacao

Processa-se de forma paralela a superficie metalica. Ocorre em chapas ou
componentes extrudados que tiveram seus gréos achatados ou alongados, criando
condicbes para que inclusbes ou segregacles, presentes no material, sejam

transformadas, devido ao trabalho mecanico, em plaquetas alongadas (Figura 2.7).

Figura 2.7: Corrosdo por esfoliagdo.
Fonte: (http://www.epoxipiso.com.br/2012/11/formas-de-corrosao.html) em 26/02/2015.


http://www.epoxipiso.com.br/2012/11/formas-de-corrosao.html
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e Seletiva

Nesta forma de corrosdo ocorre a oxidacdo de um material preferencialmente
em relacdo a outro, como especificamente na corrosdo grafitica e dezincificacdo. Na
primeira ocorre a corrosdo no ferro fundido cinzento a temperatura ambiente e o
ferro metalico é convertido em produto de corrosédo, restando a grafite intacta (Figura
2.8).

Figura 2.8: Corrosao grafitica no ferro fundido.
Fonte: (Gentil, 2003).

O segundo caso ocorre em ligas cobre-zinco (latbes), observando-se o
aparecimento de regibes com coloracdo avermelhada contrastando com a
caracteristica coloragcdo amarela dos latdes. Admite-se que ocorre uma Corrosao

preferencial do zinco, restante o cobre (Figura 2.9).

.

Figura 2.9: Corrosao por dezincificagao no latdo.
Fonte: (Gentil, 2003).
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e Filiforme

Ocorre sob a forma de finos filamentos, mas nao profundos que se propagam
em diferentes direcfes e que ndo se ultrapassam, pois se admite que o produto de

corrosao, em estado coloidal, apresenta carga positiva, dai a repulséo (Figura 2.10).

Figura 2.10: Exemplo de uma superficie que apresenta corrosao filiforme.
Fonte: (Gentil, 2003).

¢ Empolamento pelo hidrogénio

O hidrogénio atdbmico penetra no material metalico e, como tem pequeno
volume atébmico, difunde-se rapidamente e em regides com descontinuidades, como
inclusdes e vazios, ele se transforma em hidrogénio molecular, H, exercendo
presséao e originando formacao de bolhas (Figura 2.11).
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Figura 2.11: Metal com empolamento pelo hidrogénio.
Fonte: (Gentil, 2003).

e Em torno do corddo de solda

Ocorre em acos inoxidaveis ndo estabilizados ou com teores de carbono
maiores que 0,03% e a corrosdo se processa intergranularmente.Observa-se a

corrosao em torno do cordéo de solda na Figura 2.12.

Figura 2.12: Corrosdao em torno do cordao de solda.
Fonte: (http://www.engquimicasantossp.com.br/2015/06/diferentes-tipos-e-formas-de-corrosao.html) em
26/02/2016.
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Segundo Telles (2003), as formas de corrosdo podem ser divididas em

uniforme e localizada (Figura 2.13).

CORROSAO

UNIFCORME LOCAL TZADA,

| |
MACROSCOPICA | | MICROSCOPICA

CORROSAO CORROSAQ CORROSAO
GALVANICA POR FRESTAS| | |SOB-TENSAO
CORROSAD DISSOLUGAD CORROSAD
POR PITES SELETIVA INTERGRANULAR

CORROSAQ J
MICROBIOLOGICA

Figura 2.13: Classificagdo da corrosdo: uniforme e localizada.
Fonte: (Telles, 2003).

A corroséo localizada, por sua vez, pode ser macroscépica ou microscopica e,
dependendo do caso, podera ser lenta ou até muito rapida. Nas formas localizadas
macroscopicas, 0os danos ao material sdo imediatamente visiveis a olho nu,
enguanto nas microscopicas, pode haver um dano consideravel antes que o efeito
seja visivel. Na corrosao uniforme, a perda de espessura € aproximadamente
constante, o que ndo acontece nas varias formas de corrosdo localizada (Telles,

2003).
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2.1.3.1 Corrosao uniforme e localizada

A corrosdo uniforme ou generalizada € uma forma de corrosdo bastante
comum e consiste normalmente de uma reacdo quimica ou eletroquimica que ocorre
uniformemente sobre toda a superficie exposta (Figura 2.14). Em vista disso, o metal
torna-se mais fino, podendo eventualmente sofrer uma ruptura. O ataque uniforme
representa a maior destruicdo do metal com base no peso. No entanto, essa forma
de ataque ndo é muito problematica do ponto de vista técnico, porque a vida do
equipamento ou estrutura pode ser prevista com base em testes comparativos,

relativamente simples (D’alkaine, 1988).

;) a—

CHAPA SEM CORROSAD
cgmgsﬁg UHIFORME

Figura 2.14: Esquema da corrosao uniforme.
Fonte: (Pannoni, 2007).

Quando a corrosédo é uniforme sobre a superficie do metal a taxa de falha é
constante e previsivel. Nimmo e Hinds (2003) indicam, no entanto, que a corrosao
uniforme ocorre apenas em 30 % do tempo, e que a corrosao localizada é
responsavel por 70 % das falhas. As consequéncias da corrosao localizada sdo
muito mais graves do que a uniforme porgue na primeira, a falha vem sem aviso, e a
ocorréncia se d4 em um curto periodo de utilizagdo ou exposigao.

Uma das formas de corrosdo que podem ser identificadas com base na
morfologia do metal corroido € corroséo localizada (Mahadevan, 2000). Esta forma
de corrosdo € restrita a pequenas areas e pode ser reconhecido pelo aparecimento
de pequenos orificios na superficie do metal.Dentre as formas de corroséo
classificadas como localizada, tem-se a corrosao por placas, a corrosédo alveolar e a

corrosao por pites (Figura 2.15).
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CORROSAQ CORROSAQ CORROSAD
EM PLACAS ALVEOLAR PUHTIFORME
{PITE}

Figura 2.15: Formas de corrosao localizada.
Fonte: (Pannoni, 2007).

A corroséo por pites € uma forma muito localizada de ataque por corroséo,
gue consiste na formacdo de cavidades, onde pequenos pites ou buracos se
formam. Segundo a norma NBR 9771(1987), “o pite € uma forma de corrosédo
localizada de uma superficie metalica, limitada a um ponto ou pequena é&rea”.
Ordinariamente, eles penetram a partir do topo de uma superficie horizontal (para
dentro do material), em uma direcdo praticamente vertical, porém os pites podem
apresentar uma abertura circular, alongada ou totalmente irregular. Esse é um tipo
extremamente traicoeiro, que como consequéncia fica sem ser detectado e que
apresenta uma perda de material muito pequena até que ocorra a falha.

A corrosao por pites é considerada a mais perigosa, pois apesar da corrosao
se processar em pontos ou pequenas areas localizadas, possuem geralmente
profundidade maior que o diametro, o que pode levar a destruicdo do metal sem
causar essa percepcao. (Ferreira et al., 2002).

A causa geral da corrosdo por pites é a existéncia, por qualquer razao, de
pequenas areas no material altamente anddicas em relacdo as areas catddicas
adjacentes, formando as chamadas “pilhas passivo-ativo”. Entre os motivos um pite
pode ser iniciado por um dano, destruicio ou nao regeneracdo da camada
passivadora. Pode ainda ser causado por defeitos localizados superficiais ou na
camada protetora, tal como um arranhdo, uma pequena variagado na composicao,

inclusdes, falhas, trincas, bolhas (Telles, 2003).
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A corrosao por pites € um fenbmeno bastante frequente, que afeta os acos
carbono, acos inoxidaveis, ligas de niquel, de titanio, de aluminio ou cobre (Pannoni,
2007). Contudo, em qualquer caso, as areas passivas em volta do pite funcionam

como catodo, agravando a corrosao na pequena area anodica do proprio pite.

2.1.3.2 Mecanismo de formacéao de pites

A corrosao localizada € muitas vezes a forma mais prejudicial de corrosao
devido a capacidade das escavacdes formadas perfurarem toda a profundidade do
metal. A corrosdo que atua de forma localizada possui a capacidade de reduzir
algumas propriedades de resisténcia do material e essa condicdo € agravada nos
meios de maior agressividade e concentracdo, servindo assim como locais criticos
para a formacao de trincas (Callister, 2008).

No mecanismo da corrosao por pites, a oxidac&o ocorre no interior do proprio
pite, com uma reducdo complementar na superficie. Supde-se que a gravidade faca
com que os pites crescam para baixo, com a solugcdo na extremidade do pite se
tornando cada vez mais concentrada e densa conforme o crescimento do pite
progride (Callister, 2008).

A formacéo de uma pelicula sobre a superficie metalica pode inibir ou impedir
0 processo corrosivo, a qual é denominada de passivacdo. Todavia, a corrosao por
pites comeca pela desagregacao desse filme passivo (pelicula passivante) ou da
camada de oOxido sobre o material. O rompimento desta camada € iniciado pela
presenca de anions altamente agressivos, tais como ions de cloreto (Pannoni,
2007).

Podem-se distinguir duas etapas distintas no processo de geracdo e
crescimento de pites: a iniciagdo, onde ocorre a quebra localizada da camada
passiva e o desenvolvimento do pite (Pannoni, 2007).

A formacao de pites é considerada como um processo autocatalitico.Uma vez
que é iniciado, ele altera as condi¢fes locais para promover um maior crescimento

do pite. A formacdo do pite e a taxa de propagacdo tende a depender de uma
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combinacgao de fatores, como o ambiente, a composicéo da liga, a temperatura e a
superficie do material (Koliosa, A. et al., 2014).

O mecanismo da corrosdo por pites ndo estad totalmente entendido,
entretanto, mais teorias visualizam esta forma de corrosdo como uma combinacao
de fases. A corroséo localizada é descrita por Engelhardt e Macdonald (2004) como
constituida de trés fases. A fase 1, onde os pites séo iniciados ou nucleados; a fase
2, onde ocorre a propagacao dos pites; a fase 3, onde ocorre a repassivacao, nesta
Gltima alguns pites deixam de continuar a crescer.

Estes estagios podem ocorrer simultaneamente levando a grande variagédo
local, no que diz respeito a profundidade, severidade e densidade dos pites. Isto
contribui para a complexidade de prever as taxas de corrosao por pites e para a

visdo atual da corrosao localizada como um processo aleatério.

. Fase 1: Iniciacdo do pite/Nucleacédo (Figura 2.16)

Fase I: Inidacao
Eletrdlito de pH ~ 7

H,O
Na®

Me* CATODO
\ EIH pH =7
CATODO

ANDDD

(ruptura ou defeito da pelicula passiva)

Figura 2.16: Inicia¢do do pite/nucleagdo.
Fonte: (Pannoni, 2007).

Esta fase é influenciada por defeitos da superficie que podem ser atribuidos
a problemas de producéo, problemas de instalagéo, procedimentos de manutencéo
e/ou mudancas no ambiente (Baboian, 2005; Heidersbach, 2011).A iniciacdo do pite
(nucleacéo) pode ser causada por diferentes fatores:
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. Danos a camada protetora de 6xido (quimicos ou mecanicos);

. Os fatores ambientais que causam ruptura da camada protetora;
. Acidez, pouco oxigénio dissolvido;

. A alta concentracéo de cloro;

. Ma aplicacdo de revestimento protetor;

. Estrutura do material ndo uniforme.

Todos esses fatores levam a sitios de anodo e catodo adjacentes

disponiveis para a corrosédo se um eletrolito esta presente.

. Fase 2: Propagacéo (Figura 2.17)

Fase II: Propagacao
Eletrdlito de pH ~ 7

- e” CATODO|
d >7

ANODO 2
pH ~ 1/2

Mo anodo: M—e Ma™42 &
Mo catodo: O, + 2H,0 + 4e™—»40H e
0, + 4H" + 4e—»2H,0
Dentro do pite: M™+ 2H,0—»M(OH),+ 2H"

Figura 2.17: Propagacao nucleacao.
Fonte: (Pannoni, 2007).

Nesta fase os pites tendem a crescer e tém o potencial de aumentar além

das espessuras da parede de tubulacdes e levar a vazamentos.
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Para haver a propagacéao, algumas condi¢cbes devem ser atendidas:

1. O potencial elétrico gerado pelo pite deve ser mais elevado e permanecer mais
ativo.
2. Um ion agressivo deve estar presente;

3. Ruptura localizada do filme passivo ou do revestimento aplicado.

Ha muitas teorias para o mecanismo de crescimento do pite. Jones (1996),
em seu livro texto "Principios e Prevencdo de Corrosdo" descreve o crescimento do
pite como um processo autocatalitico, como um sistema de auto-propagacao, onde o

aumento da acidez na superficie da cavidade aumenta a corrosdo nas paredes do

pite.
. Fase 3: Repassivacédo (Figura 2.18)
Solucao salina
Um defeito na v A dissolugéo do metal
camada passiva {no caso, ferro) conduz
da superficie Cl- Fe2+ a uma solugéao
permite ao metal , cor:lcentrada
abaixo dissolver-se de ion cloreto e...

camada
passiva

Y ...aformagao de
de oxido ¥

um filme de residuo
precipitado

Figura 2.18: Processo de repassivacgao.
Fonte: (Pannoni, 2007).

Os pites que continuam a crescer na fase 2 sdo os pites que irdo
eventualmente ameacar a integridade de um ativo. Entretanto, todos os pites que
sao iniciados (fase 1) e propagam (fase 2) nem sempre continuam a crescer. Os
pites podem repassivar e parar de crescer, isto € comum em materiais que tém uma

camada passiva produzida naturalmente tais como alguns acos inoxidaveis. Em
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acos que sao protegidos por uma pelicula de revestimento aplicado, a propagacao

do pite pode ser interrompida por reaplicacdo de um revestimento (Pannoni, 2007).
Novak (2007) sugere aumento da resisténcia interna da célula local dentro

do pite, como sendo razéo para a “morte” do pite (repassivacao). O autor sugere que

0 aumento da resisténcia pode ser devido a:

. O enchimento do pite com produtos anticorrosivos;
. Filmes do catodo que limita reacédo;
. Ressecamento da superficie (se reumedecidos, os pites podem reiniciar

e continuar a crescer).

A revisdo acima, feita para entender o mecanismo de corrosédo ilustra a
necessidade de estudo continuado. Geralmente € aceito que existam trés fases para
0 pite, no entanto, ha muita discordancia no fenébmeno por trds de cada fase. Os
pites podem ser iniciados de muitas maneiras diferentes e o crescimento deles pode
sera atribuido a fenbmenos diferentes. As razGes para ocorrer a repassivacao do

pite também ndo sdo bem compreendidas (S.Caines et al. 2013).

2.1.4 Ambientes corrosivos

Segundo Callister (2008), os ambientes corrosivos incluem a atmosfera,
solugdes aquosas, solos, acidos, bases, solventes inorganicos, sais fundidos, metais
liquidos, e por fim, ndo menos importante, o corpo humano.

A corrosdo atmosférica € responsavel pelas maiores perdas, quando é
considera a quantidade de massa perdida. No meio atmosférico, a umidade
contendo oxigénio dissolvido € o principal agente corrosivo, mas outras substancias,
incluindo os compostos a base de enxofre e o cloreto de sddio, também podem
contribuir. Isso é especialmente verdadeiro em atmosferas marinhas, as quais sao
altamente corrosivas devido a presenca de cloreto de sodio e solucbes de acido

sulfarico diluido (chuva acida) em ambientes industriais (Callister, 2008).
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Os ambientes aquosos podem apresentar uma diversidade de composicoes e
com isso diversas caracteristicas de corrosdo. A agua doce contém normalmente
oxigénio dissolvido, assim como outros minerais, varios dos quais responsaveis pela
dureza da agua. A agua do mar contém aproximadamente 3,5% de sal
(predominantemente cloreto de sodio), assim como alguns minerais e materiais
organicos. A agua do mar €&, em geral, mais corrosiva do que a agua doce,
produzindo com frequéncia as corrosdes por pites e em frestas (Callister, 2008).

Os solos apresentam uma grande variedade de composicdes e
suscetibilidades a corrosdo. As variaveis de composicdo incluem a acidez,
alcalinidade, umidade, oxigénio, teores de sais e varias formas de bactérias
(Callister, 2008).

O dioxido de carbono dissolvido na agua forma o acido carbonico (H.COs3),
que reduz o pH. Embora néo seja tdo corrosivo quanto o oxigénio, leva a corrosao
através da formacéo de pites. Nos ultimos anos, tem sido reconhecido como um dos
mais importantes agentes corrosivos, especialmente em operacfes em que o0 gas €
o material de alimenta¢éo, ou de matérias-primas (Souza Filho, 2002).

O ambiente corrosivo pode possibilitar varias condigfes criticas que levam a
ruptura do filme em pequenas areas. A quebra/falha do filme passivo pode ocorrer
devido a caracteristicas especiais da propria superficie. Além disso, outros defeitos
pontuais sdo a presenca de impurezas ou irregularidades na superficie do metal.
Todos os metais ou ligas tém alguma heterogeneidade fisica ou quimica que os
tornam mais susceptiveis de serem atacados em ambientes agressivos em relacéo

ao restante da superficie (P. Van der Weén et al., 2014).

2.1.5 Fatores que influenciam a taxa de corroséo

As variaveis no ambiente corrosivo, que incluem a velocidade, pH, umidade, a
temperatura e a composicédo do fluido podem ter uma influéncia decisiva sobre as
propriedades de resisténcia a corrosdo dos materiais que estdo em contato com
esse ambiente. Na maioria das situagcdes, um aumento na velocidade do fluido

aumenta a taxa de corroséo devido a efeitos de erosdo. (Corroséo-erosédo: acéo
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combinada do ataque quimico e desgaste mecénico como consequéncia do
movimento de um fluido), (Gentil, 2003).

A natureza do fluido pode ter uma forte influéncia sobre o comportamento da
corrosdo. Segundo Callister (2008) e Gentil (2003), alguns fatores podem afetar

diretamente a taxa de corrosao e estes estdo descritos abaixo:

- Concentracdo do fluido: em geral, a corrosdo é mais severa para as altas
concentracbes. O aumento da concentracdo da espécie corrosiva produz, em

muitas situagdes, uma taxa de corrosdo mais elevada

- Umidade: tanto na atmosfera como no fluido contido no equipamento, € um sério
agravante. Além de ser um fator necessério para a corrosdo eletroquimica, a
umidade também pode dar origem a acidos diluidos por combinacdo com gases

poluentes da atmosfera.

- pH: quanto mais extremos os valores, geralmente mais intensa a corrosédo, sendo

gue a alcalinidade tende a passivar muitos materiais metélicos (Figura 2.19).
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Figura 2.19: Efeito do pH na taxa de corrosao.
Fonte: (Gentil, 2003).
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um

material que se passiva formando oxido, a presenca de oxigénio ndo € sé benéfica

COMO necessaria para promover e manter a passivacao (Figura 2.20).
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Figura 2.20: Decréscimo da velocidade de corrosio relacionado com a concentragao de oxigénio.

No caso contrério geralmente agrava a corrosédo (Figura 2.21):
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42

- Temperatura: para a grande maioria dos casos, 0 aumento da temperatura acelera
a corrosdo, porque aumenta a atividade quimica. E importante observar, entretanto,
que em temperaturas acima do ponto de orvalho ndo ocorrem mais as diversas

formas de corroséo eletroquimica.

- Velocidade: quando a velocidade de um fluido em relacéo a peca metalica € baixa
e ndo ha turbilhonamento, forma-se frequentemente, uma pelicula protetora na
superficie do metal que estanca ou atrasa 0 prosseguimento da corrosdo. As
velocidades altas e os turbilhonamentos podem desagregar essa pelicula,
acelerando muito a corrosdo e causando, algumas vezes 0 corrosdo-erosdo. Deve
ser observado, entretanto, que os liquidos parados ou em velocidades
excessivamente baixas podem, também agravar a corrosdo, devido a formacéo de
regides estagnadas e com liquidos em maior concentracdo. A velocidade relativa do

fluido tem muita influéncia nos casos propicios a corrosao por pites.

As Figuras 2.22 e 2.23 mostram o efeito do aumento da concentracdo de
oxigénio, da temperatura e da velocidade de fluxo sobre a taxa de corrosao do ago
carbono em salmouras. A corroséo pelo O, €, ainda, acelerada em meios &cidos e
com altas concentracdes de CO, livre (Srinivasan e Cook, 1999).
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Figura 2.22: Efeito da concentragao de oxigénio e da temperatura na taxa de corrosdo do aco.
Fonte: (Srinivasan e Cook, 1999).
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Figura 2.23: Efeito de diferentes velocidades de fluxo e teores de oxigénio na taxa de corrosao do aco em
salmoura, 3% NacCl.
Fonte: (Srinivasan e Cook, 1999).

- Presséo: na maioria dos casos, a pressao do fluido ndo tem qualquer influéncia nos
processos corrosivos. Existem, entretanto, alguns casos de excecdo importantes
como, por exemplo, para os servicos com hidrogénio ou com 0s meios contendo

hidrogénio, em que a pressao parcial do gas tem influéncia decisiva.

- Condicdes da superficie do metal: o grau de acabamento da superficie do metal
influi bastante em muitos processos corrosivos, particularmente em casos sujeitos a
corrosdo por pites. De um modo geral, quanto mais perfeito for o acabamento

superficial, tanto maior sera a resisténcia a corrosao.
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2.2 Monitoramento da corrosao

O monitoramento da corrosao tem o objetivo de auxiliar o entendimento do

processo de deterioracdo, de forma a obter informacbes Uteis para o controle da

corrosdo e suas respectivas consequéncias. O monitoramento € uma maneira de

sistematica de medir a degradacdo de um determinado material, componente ou

equipamento (Gentil, 2003).

O autor ainda acrescenta que pode-se adotar um plano de monitoramento

para diversos motivos, dentre os principais citados abaixo:

Caracterizacao da natureza do ataque corrosivo;

Determinacéo da taxa de corrosao;

Andlise de falhas e diagnostico on-line sobre o “estado” da superficie;
Avaliacédo dos procedimentos de prevencao;

Execucédo de testes e ensaios de avaliacdo do comportamento dos materiais,

revestimentos, inibidores, etc.

Os métodos de monitoramento podem ser classificados como:

Nao destrutivos — através de ensaios de materiais ndo destrutivos, utilizados

com o intuito de detectar diversos tipos de danos;

Analiticos — através de andlise quimica, sdo complementares ao método de

engenharia de corroséo;

Engenharia de corrosdo — abrangem o0s néo eletroquimicos, como por
exemplo, os cupons de corrosdo; bem como os eletroquimicos, como por

exemplo, o potencial de corroséao.
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2.2.1 Ensaios de corrosao

Para caracterizar a agressividade de um determinado meio corrosivo e
fornecer fundamentos basicos para o controle de corroséo, realizam-se 0s ensaios
de corroséo. Os ensaios devem ser efetuados com parametros bem definidos e suas
exatas possibilidades para satisfazer exigéncias de reprodutibilidade de resultados.
Para evitar erros e manter uma uniformidade nos ensaios, certas especificacbes sao
utilizadas (Gentil, 2003).

Os ensaios podem ser realizados no laboratério ou no campo, dependendo
dos objetivos que se deseja obter. Nos ensaios em campo, 0S corpos de prova séo
colocados diretamente nas condi¢des reais do ambiente e os resultados sé&o obtidos
em longos periodos de tempo, com parametros as vezes nao muito controlaveis. Os
ensaios de laboratério usam pequenos corpos de prova, bem definidos, a
composi¢cdo do meio corrosivo é fixada com exatiddo, pode-se manter constantes as
condicbes do ensaio e acelerar 0 processo, para se conseguir os resultados mais
rapidos (Ramanathan, L. V.,1990).

Os ensaios de laborat6rio possuem as seguintes utilidades:
e Estudo do mecanismo do processo corrosivo;

¢ Indicar o material adequado para cada meio corrosivo;

e Determinar os efeitos que os materiais podem ocasionar nas caracteristicas

do meio corrosivo;

e Ensaio de controle para fabricar um material com certa resisténcia a

determinado meio;

e Determinar se um metal, liga ou revestimento protetor, satisfaz as

especificacdes de um ensaio de corrosao;
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A avaliagdo € uma forma qualitativa de examinar o processo corrosivo e ter
uma nocdo da extensdo do ataque no corpo de prova. A mais simples é a
observacéo visual, que permite avaliar se o ataque é uniforme ou localizado.Apés a
observacdo visual detalhada, realiza-se a limpeza da peca, a fim de se realizar
algumas verificagbes. Essa limpeza pode ser mecénica, quimica ou eletrolitica,
tomando cuidado para ndo atacar a parte do metal ndo afetada. Para uma analise
mais minuciosa da morfologia, utiliza-se a microscopia Optica e a microscopia

eletrbnica de varredura (Gentil, 2003).

2.2.2 Cupons de corrosao

Cupons de corrosdo sdo pequenas amostras de metal confeccionadas com
materiais diversos, em forma de haste, retangular ou disco conforme mostra, a
Figura 2.24. Sdo depositados em um ambiente de interesse, por um periodo de
tempo, para determinar a reacdo de determinado metal com o meio de exposicéo
(Terzi e Mainier, 2008).

ot

Figura 2.24: Diversas geometrias dos cupons de corrosao.
Fonte: (Ferreira et al., 2002).
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Os cupons sao dispostos em locais especificos de uma instalacdo metélica
(no préprio sistema) ou em um sistema especial de teste — loop ou aparelhos e
fornecem basicamente dois tipos de informacéo: a corrosividade do ambiente e o
dano que a instalacdo sofre em decorréncia da exposicdo ao meio. Os cupons
instalados s&o periodicamente retirados e submetidos a ensaios e analises em
laboratorio para quantificar as taxas de corrosdo. Com base nestes valores, os dutos
recebem uma determinada classificacdo que servirdo de referéncia para a
implementacdo das medidas corretivas ou preventivas a serem tomadas. Atualmente
empresas de monitoramento adquirem cupons de diferentes fornecedores (NACE
RP0775, 2005).

Os cupons de corrosédo séo utilizados para avaliar a corrosividade de varios
sistemas, para monitorar a eficacia dos programas de monitoracdo de corroséo e
para avaliar a adequacdo dos diferentes metais aos ambientes e sistemas
especificos (NACE RPQO775, 2005).

2.3 Caracterizacao de pites em cupons de corroséo

Existem varias técnicas que norteiam a caracterizacdo da corrosao por pites
em cupom. As normas NACE RP0775 (2005), ASTM G46 (2005) e a NBR 9771
(1987) fixam as condicdes exigiveis para identificacdo, exame e avaliacdo da
corrosdo por pites. Serdo dispostas a seguir aquelas pertinentes ao trabalho

realizado.

2.3.1 Preparacao, instalacdo, analise e interpretacdo dos cupons de corrosao
em operacGes do campo petrolifero (NACE Standard RP0775-2005).

Essa norma é apresentada para a utilizacdo de cupons de corroséo no
campo petrolifero de perfuracéo, producdo e operagcdes de transporte.Descreve a
preparacdo e técnicas de manuseio de cupons de metal antes e depois da

exposicdo. Além da perda de massa, existem outros fatores importantes a serem
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considerados na andlise e interpretacdo de cupons de corrosdo que incluem a
localizac&o, o tempo em operacgao, a medida da profundidade do pite, etc.

Essa norma divide-se nas seguintes etapas: processamento de cupons de
corrosdo, instalacdo dos cupons de corrosdo, gravacdo de dados em relatorio e
interpretacéo dos dados.

Para determinar a corrosdo, alguns calculos sdo necessarios e serao

dispostos a seguir:

o O célculo da taxa média de corrosdo (CR), expresso como uma taxa
uniforme de perda de massa pela espessura é expressa em milimetros por

ano (mm/a), é mostrado na Equacéo (1):

o W x 365 x 1,000 3.65x10° xW
ATD ATD

(N

*CR: taxa média de corroséo uniforme
*W: perda de massa

*A: &rea inicial exposta

*T: tempo de exposicao

*D: densidade do metal

o Para o célculo da taxa maxima de pites (PR), o seguinte procedimento deve

ser utilizado, como na Equagéao (2):

maxima profundidade do pite x 365

tempo de exposicdo

A profundidade do pite pode ser medida com um medidor de profundidade
ou um micrédmetro. Um microscopio 6ptico calibrado também pode ser utilizado para

estimar a profundidade do pite.
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A perda de massa é convertida em perda de espessura total, ou taxa de
corrosdo generalizada. De acordo com o valor, 0 processo corrosivo pode ser
classificado como baixo, moderado ou alto. Para analise qualitativa da extenséo

corroida, utiliza-se a classificacdo apresentada na Tabela 2.1.

Tabela 2.1: Classificagao qualitativa dos acos-carbono quanto a taxa de corrosao uniforme e taxa maxima de
pites.

Taxa Corros3o Uniforme  Taxa Maxima Pites

mm/ano mm/ana
Baixo <0.025 <0.13
Moderado 0.025-0.12 0.13-0.20
Alto 0.13-0.25 0.21-0.38
Severo =0.25 >0.38

Fonte: (NACE, 2005).

2.3.2 Exame e avaliacdo da corroséao por pites (NBR 9771-1987)

e Identificagc&do e exame dos pites

A norma (ASTM G46, 2005) Padrdo G46 - Guia Padrédo de Exame e
Avaliacado de Corrosao Localizada descreve que “a inspecgao visual pode ser feita em
luz ambiente (desde que adequada) para determinar a localizacdo e a gravidade da
corrosdo, com ou sem a utilizacdo de uma lente de aumento”. E recomendavel
fotografar os corpos de prova. As imagens sdo muitas vezes utilizadas para
documentar a diferenca na aparéncia da superficie corroida antes e depois da

remogcdo do produto de corrosdo, se houver. Esta técnica € a mais féacil de

empregar, nao requer equipamento especializado e é relativamente barata.
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Técnicas de inspecao visual mais complexas sédo utilizadas para avaliar
areas que sado dificeis ou de perigoso acesso. Estas inspecdes visuais sao
facilitadas através do uso de video e robotica.

e Medicao dos pites

Um exame visual da superficie limpa pode mostrar uma abertura de pite
circular, alongada ou totalmente irregular, mas raramente proporciona uma indicacao
correta da corrosdo sob a superficie. Em alguns casos, de melhor detalhamento,
pode-se utilizar um microscopio com aumento de 20 vezes.

Para observar a sua forma real e determinar sua verdadeira profundidade, é
necessario cortar a secao transversal do pite (NBR 9771, 1987). Algumas sec¢les

transversais de pites sdo mostradas na Figura 2.25.
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a)Estreito,Profundo  b)Eliptico _ c}t._.ﬁrgo.pouco profundo

d) Subsuperficial e) Obliquo
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( Horizontal)
(Vertical)
f ) OrientagGo microestrutural.

Figura 2.25: Varia¢oes na forma da seg¢do transversal dos pites.
Fonte:(NBR 9771, 1987).
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. Perda de massa

A perda de massa do metal somente deve ser utilizada na avaliagéo
dos pites quando a corrosao uniforme for pouco pronunciada e a corroséo por pites
for severa. A perda de massa € determinada por pesagem antes e depois da
ocorréncia do processo corrosivo.

Este fator pode informar apenas sobre a perda total de metal devido aos pites,
mas nao da informacdes sobre profundidade de penetragdo. Contudo, essa
informacdo pode ser utilizada em ensaios de laboratério em conjunto com a
inspecdo visual na avaliacdo comparativa da resisténcia de ligas metalicas, a
corroséao por pites (NBR 9771, 1987).

o Profundidade do pite

Existem vérias formas de medir a profundidade do pite, a saber, o método
metalografico, o método de usinagem, o método do micrébmetro de profundidade e o
método microscépio. Este Ultimo é muito empregado particularmente quando o0s
pites sdo muito estreitos ou quando ha limitagées nos outros métodos. Para tanto, o
feixe de luz tem que ser focado na base do pite. Se ndo for possivel, utilizar um
microscépio com aumento de 50 a 500 vezes e calibracdo de ajuste fino (NBR 9771,
1987).

Localizar um pite especifico na superficie do metal e centraliza-lo sob a lente
objetiva do microscopio utilizando-se um baixo aumento, cerca de 50 vezes, por
exemplo, e gradativamente dar aumentos até que a area cubra a maior parte do
campo de visdo. Focar a superficie da amostra nas bordas do pite, utilizando-se o
ajuste grosseiro e em seguida o ajuste fino do microscopio. Registrar a leitura inicial
do ajuste fino e refocar a base do pite com novo ajuste fino, registrando novamente
a leitura. A diferenca entre as leituras inicial e final corresponde a profundidade do
pite. E conveniente repetir o procedimento para obter medidas adicionais que

possam dar uma média confiavel (NBR 9771, 1987).
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A Tabela 2.2 mostra a correspondéncia da reprodutibilidade das medidas da

profundidade de um pite com os aumentos especificados.

Tabela 2.2: Medida microscépica de profundidade.

Aumento | Profundidade do pite
(mm)

0,183

0,159
65 0,179
U,l?ﬁ media

132

0,159 media

200 0,150

0,152 media

370 0,151
0,152
0,751 media

Fonte: (NBR 9771, 1987)

Jasiczek, Kaczorowski, Kosieniak e Innocenti (2012) identificaram um novo
método para avaliar a profundidade de um pite usando um “Confocal Laser Scanning
Microscopy (CLSM)” que tem mostrado potencial para promover a capacidade de
medir a profundidade de um pite. O CLSM cria uma imagem tridimensional da
superficie do material que pode ser analisado para determinar a profundidade do
pite, conta ainda com o potencial de avaliar outras caracteristicas adicionais do pite

tais como diametro e volume (Clarke e Eberhardt, 2002).
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e Avaliacao

Existem vérios procedimentos pelos quais a corrosdo por pite pode ser
descrita, resultando o estabelecimento da expressao quantitativa para indicar sua
abrangéncia ou para prever a vida util dos materiais. Os procedimentos mais
comumente utilizados sdo: tabelas-padrao, penetracdo do metal, estatistica e perda
das propriedades mecanicas. Dentre os procedimentos citados a tabela-padréo,

ilustrada na Figura 2.26, sera de grande importancia para o presente trabalho.

i B c
Densidade Tamanho Prafundidade
1 . .
25x107m" 0.5 mm O, 4mm
2 ) . —
1x 10%m? 2.0mm’ 0.8mm
3 . o [ ] —
5x10%/m? 8,0 mm” L.6mm
- e E—
12,5 mm® 3,2 mm
5 @ I
E-’I,.Su-mm2 6,4 mm

Figura 2.26: Padrao de classificagcao de pites.
Fonte: (NBR 9771, 1987).
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2.4 Métodos microscopicos de caracterizacao

A observacdo de estruturas utilizando a microscopia como uma extensao
natural da observacéo a olho nu representou um papel importante no surgimento de
novos conhecimentos.

Devido a necessidade de examinar elementos estruturais e defeitos que
influenciam as propriedades dos materiais, e tais fatores possuem ordem
microscoépica, 0s microscopios épticos e de varredura sdo comumente utilizados em
microscopia. Esses instrumentos auxiliam as investigacdes das caracteristicas
microestruturais de todos os tipos de materiais. Algumas dessas técnicas empregam
equipamentos fotograficos em conjunto com o microscopio; a fotografia na qual a
imagem é identificada denomina-se fotomicrografia. Adicionalmente, muitas imagens
microestruturais sédo geradas e/ou retocadas utilizando computadores (Callister,
2008).

O exame microscopio € uma ferramenta extremamente util no estudo e
caracterizacdo dos materiais que permite a compreensdo da corrosdo e seus
mecanismos através de modelos mateméaticos relativamente simplificados. Ao
contabilizar as interacdes fisicas e quimicas entre o material e o ambiente, uma
caracterizacdo adequada pode ser aplicada para modelar o comportamento face a

corrosao (Koliosa, A. et al. 2014).

2.4.1 Microscopia Optica

O microscépio 6ptico € um dos instrumentos mais versateis utilizados nos
laboratérios em diversas areas. Entretanto, para tamanhos caracteristicos menores
gue micrometros seu uso se torna inviavel. Além disso na caracterizacdo dos pites
Nos cupons ocorre certa variabilidade, pois os pites sdo muito irregulares. Existem
ainda outras limitacdes, tais como, obtencdo de imagens bidimensionais, resolugao

e preciséo limitadas.
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A identificacdo e andlise de pites requer certa pratica e habilidade por parte
do operador, sendo este fator uma questdo que pode levar a resultados

dissimulados nesta técnica.

2.4.2 Microscopia confocal

A microscopia confocal é uma técnica de caracterizacdo digital de alta
resolucdo, de varredura por feixe de laser, ponto a ponto (corte Optico) onde as
imagens podem ser transformadas em imagens tridimensionais, sendo assim, dados
como densidade, é&rea e profundidade se transformam em informacédo
computadorizada tridimensional que podem ser determinados instantaneamente
através do software do proprio microscopio.

O equipamento possui como fonte de emissdo um laser de diodo 405 nm para
caracterizagdo de superficie por varredura. Em condi¢bes ideais, esta técnica
permite uma resolugcdo mais precisa deixando a imagem com melhor definicdo e

profundidade de campo.

2.4.3 Busca-Pites

Trata-se de um equipamento que utiliza a tecnologia confocal em seu sensor,
porém diferenciado, pois ndo s6 realiza o processo de varredura de uma
determinada regido da superficie, como realiza a medi¢cdo de pontos especificos
(Manhées, 2015). Ademais, permite caracterizar os pites em cupons de corroséo de
forma semi-automatica. A maquina é capaz de deslocar o cupom por meio de uma
mesa XY, captar imagens amplificadas, determinar o numero de pites, area total dos
pites, entre outras informacdes, além de determinar a profundidade dos pites
utilizando um sensor confocal. Isto torna o processo de caracterizagdo dos pites de
corrosdo em cupons um trabalho mais rapido, preciso e com menor interferéncia
humana, permitindo a obtencdo de mais dados em menos tempo, quando

comparado aos métodos tradicionais de caracterizagao.
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O software desenvolvido para este microscopio (Petrocorrosédo) é capaz de
caracterizar, a partir de técnicas de computacédo grafica, os pites de uma amostra
com a utilizacdo de fotos. Ele permite também o tratamento das imagens, e produz
relatorios com informacdes necessarias para a caracterizacdo dos cupons, através
dos seguintes recursos: filtros de edicdo de imagem, calibragdo/escala de imagens,
emissao de relatério de resultados, segmentacdo de imagens, medi¢cdo da area do
pite e para medicdo da profundidade a determinacédo do centro geométrico do pite e

suas coordenadas (Nogueira, 2013).
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CAPITULO 3

MATERIAIS E METODOS

A execucdo dessa dissertacdo seguiu as etapas ilustradas no fluxograma
exibido na Figura 3.1. A metodologia proposta sera detalhada no decorrer desse

capitulo.

L

Cupons: MSRE, MaD, MGR,

Microscopio

Contabilizacdo Contabilizagio Contabilizagdo

Comparacao Apresentacdo de
dores & Be C. Vantagens e

Figura 3.1: Fluxograma com as etapas de execu¢ao da metodologia.
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A presente dissertagdo de mestrado foi dividida em trés etapas. O ensaio em
loop de corroséo foi de suma importancia para a concepcéo desse trabalho. No
ensaio foram utilizados cupons que possuiam geometrias retangular e em disco,
obtidos por trés fornecedores e ao final foi detectado que a forma de corrosdo
predominante nos cupons foi a por pites, onde foi iniciada a caracterizagao dos pites
por microscopia Gtica por ser a técnica convencional.

Na primeira etapa dois destes cupons, ambos retangulares, porém de
fornecedores distintos, que apresentaram caracteristicas de pites dessemelhantes,
foram escolhidos para serem caracterizados por trés técnicas microscopicas: otica,
confocal e Busca-Pites e em dois diferentes métodos: indireto e direto. No método
direto foram escolhidos e caracterizados 0os mesmos pites e no indireto foram
caracterizados pites aleatorios. O primeiro cupom denominado cupom 1, classificado
como aco liga A213 grau T9, apresentou pites homogéneos, regulares e bem
definidos, identificado como de facil caracterizagdo. O segundo cupom, denominado
cupom 2, classificado como aco baixo carbono 1018, apresentou grande quantidade
de pites, irregulares e muito pequenos, identificado como de dificil caracterizacao.

Na segunda etapa, o tempo investido em cada técnica foi contabilizado para o
método indireto e os resultados obtidos pelas técnicas microscopicas dos cupons 1 e
2 foram comparados.

Na terceira etapa, cupons cujos materiais sdo o aco 1010, 1018, além do
cupom aco A213 grau T9 (totalizando 7 cupons de quatro fornecedores - Tabela
3.2), foram caracterizados por microscopia Otica por trés operadores distintos
denominados A, B e C. Os resultados foram comparados a fim de verificar a

influéncia do fator humano na caracterizacao.

3.1 Ensaio em loop de corroséo

O equipamento usado para realizar os ensaios de corrosdo em cupons € um
loop de corrosao fabricado pela empresa Intercorr Int. Inc., com numero de série
MML-SS-5122-1, doado pela PETROBRAS.
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A Figura 3.2 ilustra o esquema do loop de corrosdo. Suas partes principais
sdo: célula de corrosdo, bombas centrifugas, reservatorio de agua, sensores e
sistema de coleta de agua para caracterizacao.

O reservatorio € o tanque de polimero com capacidade de 200 litros; B1 e B2
sdao duas bombas que funcionam alternadamente para mover 0 meio COrrosivo;
Célula de corrosao € o tanque de acrilico onde os cupons ficaram dispostos; CF é o
ponto de coleta do fluido circulante para andlise; Flux é o medidor de velocidade de
fluxo do liquido circulante; TC é o sensor que mede a taxa de corrosdo por
resisténcia elétrica; OD é o sensor de corrente galvanica que representa o oxigénio

dissolvido no fluido. As setas indicam o sentido do fluxo do meio corrosivo.

oD
ll]
Célula TC
. . Corrosao Flux []
Reservatorio
B1
— =
CF

—_—

Figura 3.2: Esquema de funcionamento do loop de corrosao.

Os cupons foram acomodados na célula de corrosédo e o fluido utilizado foi
agua potavel aerada. Segundo o andamento do ensaio no loop, verificou-se que
para o cupom T9, 1 més de permanéncia seria suficiente para a formacdo das
cavidades, ja os demais cupons permaneceram expostos por trés meses. Durante o
ensaio, foram coletadas medidas diarias de pH e OD (oxigénio dissolvido), com o

objetivo de manter estabilidade nestes parametros durante o periodo do ensaio, 0
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pH foi mantido no intervalo entre 6,5 e 7,5 e 0 OD entre 7 e 9 %. Trabalhos prévios
do proprio projeto foram utilizados para obtencéo de tais parametros
Realizado o ensaio, o objetivo foi alcancado, os pites foram gerados, inclusive

como forma de ataque predominante, ao qual foi dado o inicio da caracterizacao.

3.2 Caracterizacao de pites em cupons

Para a caracterizacao de pites de corrosao, as normas NACE RP0775, ASTM
46 e NBR 9771 foram adotadas como referéncia. O microscopio 6tico € adotado
como uma técnica convencional pelas normas, portanto, apés o ensaio, todos 0s
cupons foram caracterizados pela mesma. Neste trabalho, o microscopio Olympus
Gx 41 foi utilizado na caracterizacdo dos pites de corrosdo dos cupons. As imagens
dos pites foram obtidas através do microscopio utilizando aumento de 60x.

As normas descrevem a determinacdo da densidade, area e profundidade dos
pites de corrosdo. Visto que os cupons apresentaram grande quantidade de pites, foi
feito o uso da norma NBR 8397 secdo 3.2.5 que diz “Em caso de [...] grandes
quantidades de regibes atacadas, a avaliacdo pode ser feita em uma porgao
representativa da superficie”.

Os cupons retangulares foram divididos em 8 regides, frente e verso e, em 10
regibes nas laterais (Figura 3.3 - a). Trés micrografias aleatérias foram registradas
de cada regido, frente e verso, e apenas uma micrografia de cada regido nas
laterais, totalizando 58 imagens de cada cupom. A &rea exposta do cupom é de
3337,4 mm? totalizando 58 imagens com é&rea de 8,64 mm? cada, portanto
aproximadamente 15% desta area foi caracterizada, o que foi considerado
representativo, pela grande quantidade de pites obtida nos cupons.

Os cupons em disco foram divididos em 3 regides, frente e verso. Trés
micrografias aleatérias foram registradas de cada regido, frente e verso, totalizando
18 imagens de cada cupom (Figura 3.3 - b). A area exposta do cupom disco é de

aproximadamente 1386 mm?, totalizando 18 imagens com &area de 7,01 mm? cada,
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portanto aproximadamente 9,1% desta area foi caracterizada, o que foi considerado
representativo.
A seguir a Figura 3.3 mostra os desenhos esquematicos com as regides

identificadas para caracterizacao de pites:

i.
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Figura 3.3: Desenho esquematico com regides identificadas para caracterizagdo de pites. Cupom retangular
(a) e Cupom disco (b).

3.3 Técnicas de caracterizacao de pites

Além da técnica de caracterizagcao Otica, muito conhecida no meio académico
e industrial cognominada como a convencional, este trabalho ainda contou com a
microscopia confocal, tecnologia mais recente e até a um primeiro momento muito
eficiente e por fim com uma técnica microscopica inovadora produzida
especialmente para esse projeto - o Busca-Pites. Os mesmos serdo descritos a

sequir.
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3.3.1 Técnicas microscopicas

e Microscopia otica

O microscopio 6tico € muito versatil, inclusive citado na norma NBR 9771 para
caracterizacao de pites de corrosdo. O microscopio 6tico utilizado neste trabalho foi
0 Olympus Gx 41 (Figura 3.4), disponivel no LAMAV/CCT/UENF. O microscopio
possui 0 programa Analysis 5 Olympus, utilizado para medi¢do da area e densidade,

e a profundidade dos pites foi medida diretamente no microscoépio.

Figura 3.4: Microscépio 6tico Olympus Gx 41.

Os cupons foram fotografados com uma camera digital tradicional, obtidas
imagens monocromaticas, as mesmas foram inseridas no programa. Assim que
abertas, foram equalizadas para que houvesse o aumento do contraste que facilitou
a caracterizacdo, uma vez gque o software identificava os pites em contraste preto e
branco. Em seguida, a escala foi inserida na imagem. Para delimitar a area dos
pites, pode-se ter a opcdo de fazé-lo pela ferramenta Magic Wend de forma

automatica (Figura 3.5 - a) ou mesmo manual através do pincel (Figura 3.5 - b).
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Figura 3.5: Caracterizagdo das areas dos pites de forma automatica (a) e manual (b).

Os dados das areas foram exportados em planilhas para posterior calculo de
desvio e area média dos pites. A densidade dos pites foi determinada pela
quantidade de pites por area de cada imagem.

Para a caracterizacdo da profundidade dos pites, um bom julgamento na
selecdo dos pites foi requerido, pois, os dez pites mais profundos deveriam ser
avaliados. A profundidade foi medida pela diferenca de valores contidos no foco do
microscépio. Foram focados a borda e o fundo do pite em sequéncia, a partir da
diferenca entre esses dois valores foi obtida a profundidade do mesmo, conforme
relata a norma NBR 9771. A destreza do operador é um fator de grande importancia
neste processo, por se tratar a sensibilidade do mesmo um quesito fundamental.

Este microscopio apesar de ser muito utilizado e relativamente de facil
manuseio, tem se tornado obsoleto para as novas demandas e complexidades que
vem surgindo. Para a caracterizagdo dos pites algumas limitacbes foram
encontradas, por exemplo, as medicdes de area e profundidade foram realizadas em
separado (em momentos distintos), a resolucao € baixa, imagens apenas em 2D e

os valores de profundidade foram registrados manualmente.
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e Microscopia confocal

O microscopio confocal Olympus Ols 4000 (Figura 3.6), disponivel no
LAMAV/CCT/UENF foi utilizado. Na microscopia confocal, a leitura da superficie é
realizada com a luz laser, ponto a ponto, e transformadas em imagens digitais de
alta resolucdo, as quais pbde-se ter a opcdo de serem bidimensionais e/ou

tridimensionais.

OLYMPUS

Figura 3.6: Microscopio confocal Olympus Ols 4000.

O cupom foi colocado no centro da mesa do microscopio e pbde-se
movimenta-la através de um joystick. O microscopio confocal possui um software
préprio que foi responsavel por capturar a imagem de acordo com o aumento
desejado. Logo em seguida, é realizada uma varredura no cupom através do icone
“Aquisition”. Dado o término desse processo, a imagem fotografada fica disponivel
na tela. Através de uma ferramenta do programa, as areas dos pites foram
marcadas manualmente. A profundidade do pite foi delimitada de igual forma e
determinada através de calculo trigopnométrico da imagem digital tridimensional.

As informagbes foram salvas e o software gerou um arquivo contendo as

imagens dos pites selecionados, e planilhas com dados necessarios a
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caracterizagdo, como a quantidade de pites por imagem, as areas e profundidades,
com média e desvio padrao, de modo simultaneo.

Este microscopio possui as vantagens de realizar as medi¢cbes dos
parametros simultaneamente, em imagens coloridas que podem ser visualizadas em
3D, os dados sdo automaticamente exportados em uma planilha. Contudo, a area e
a profundidade sao delimitadas manualmente, o que gera grande influéncia por parte

do operador.

e Busca-Pites

Foi utilizado o equipamento de caracterizacdo de pites desenvolvido no
ambito do projeto Petro-Corrosdo, denominado Busca-Pites (Figura 3.7) disponivel
no LAMAV/CCT/UENF. Possui componentes que adicionam caracteristicas do otico

e do confocal.

Figura 3.7: Busca-Pites.

O cupom é colocado na mesa XY, assim que o0 programa € aberto. A maquina
digital profissional acoplada ao microscépio também é acionada. E, em seguida,
através do joystick, a mesa se desloca ao ponto que a imagem desejada seja

visualizada no monitor e entédo fotografada. A imagem € salva em JPEG e aberta
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neste formato. Nessa técnica a imagem também € equalizada se necessério, ou
seja, ocorre um contraste maior em tons de preto e branco, dando maior destaque
aos pites (Figura 3.8).

Figura 3.8: Equalizacdo da imagem.

A calibracdo da dimensado que se deseja obter é realizada através da escolha

da escala (Figura 3.9).

Figura 3.9: Escolha da escala.
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A segmentacdo € a etapa onde serdo obtidas as informacdes das areas,
atravées da delimitacdo do pite. Na segmentacdo das areas, os pites foram
circundados com marcacdo automatica, chamada segmentacdo supervisionada
(Figura 3.10).

e

Figura 3.10: Segmentagdo supervisionada.

7z

Apés a marcacdo de todos os pites desejados, é escolhido um ponto de
referéncia. A aba caracterizagéo € acionada e o tépico “Analise de Pites” & clicado,

conforme Figura 3.11.

Figura 3.11: Acionamento automatico da andlise de pites.
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Em seguida, é executada a caracterizacdo de todos os pites selecionados e
uma janela com a analise dos pites € mostrada, com as seguintes informacoes:
namero total de pites reconhecidos por imagem, densidade, escala, area média dos
pites, area total dos pites. E ainda, as informacfes de cada pite (pixels, area e
centroide) separadamente.

O relatério dessa caracterizacdo pode ser requisitado nessa mesma janela na
aba “Relatério”, onde foram gerados arquivos em formato .txt com os resultados ou
em “Coordenadas” que geram um arquivo apenas com as coordenadas do centroide

de cada pite, para determinacéo de profundidade (Figura 3.12).

Figura 3.12: Caracterizacdo realizada com opg¢do para gerar relatério.
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3.4 Métodos utilizados

Para as trés técnicas microscopicas (6tica, confocal e Busca-Pites), foram
adotados dois métodos de caracterizacdo de pites, 0 método direto e o método
indireto. No método direto, os mesmos pites caracterizados nos cupons foram
medidos pelas trés técnicas. Desta forma, foi possivel comparar as medidas que as
técnicas produziram e o tempo gasto nas medi¢cdes para os mesmos pites. No
método indireto, os mesmos cupons foram medidos pelas trés técnicas, porém a
escolha dos pites foi aleatoria. Assim, pode-se constatar se as trés técnicas foram

capazes de reproduzir os resultados.

3.5 Primeira etapa

Nessa primeira etapa, dois cupons, ambos retangulares, porém de
fornecedores distintos, que apresentaram caracteristicas de pites dessemelhantes,
foram caracterizados por trés técnicas microscopicas, em dois métodos cada. O
primeiro cupom utilizado para a caracterizacdo, foi o de aco liga A213 grau T9
(denominado cupom 1) e o outro de a¢o baixo carbono 1018 (denominado cupom 2).

Como mencionado anteriormente, os cupons foram escolhidos pela distincdo
em relacdo a morfologia. Os pites foram apresentados de uma forma muito
diferenciada e ndo usual. O cupom 1 foi classificado como de facil caracterizacao,
pois apresentou pites semelhantes a alvéolos, em geral com areas maiores do que
as profundidades, uns espacados e outros muito proximos a ponto de parecerem
apenas um. Ja o cupom 2 apresentou uma quantidade muito maior de pites com
areas muito pequenas e profundidades variadas, portanto considerado um cupom de
dificil caracterizacéo.

Finalmente os cupons 1 e 2 foram caracterizados pelas trés técnicas em dois
métodos cada. Pelo método indireto um total de 100 pites foram escolhidos e
medidos (segundo suas areas e profundidades) aleatoriamente.

Pelo método direto 50 pites foram selecionados e os mesmos medidos pelas

trés técnicas. Esse método, inclusive, foi o grande desafio deste trabalho, pois os
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pites escolhidos tinham que ser procurados em meio a tantos, principalmente no
cupom 2. Para melhor comparacdo dos resultados entre as técnicas, foram
realizadas comparacfes entre as meédias e o0s desvios das areas entre o0s
microscopios confocal e Busca-Pites em relacdo ao 6tico (que € o microscopio mais

utilizado), conforme as férmulas abaixo:

e Relacdo 1 = Confocal-Otico x 100
Otico

e Relacdo 2 = BuscaPites-Otico x 100
Otico

3.6 Segunda etapa

Nessa etapa, foi contabilizado o tempo investido em cada técnica de
caracterizacdo, somente para o método indireto. No método direto ndo foi viavel
essa contagem pelo excesso de tempo investido para a procura dos mesmos pites.

No intuito de apresentar o confronto de resultados como uma questao
quantitativa, se produziu a comparacdo dos mesmos obtidos pelas trés técnicas
microscépicas em cada método. Essa comparacdo também teve o objetivo de
avaliar a eficiéncia das técnicas, estimar a confiabilidade dos resultados obtidos e

assim finalizar com as vantagens e limitacdes de cada microscopio utilizado.

3.7 Terceira etapa

Nessa Ultima etapa sete cupons (dos quais dois destes ja utilizados nas
primeira e segunda etapas) descritos abaixo, foram caracterizados por trés
operadores (A, B e C), esses cupons de corrosdo pertencem a quatro fornecedores

diferentes, e possuem duas geometrias distintas. A seguir foram descritas as
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empresas fornecedoras e suas respectivas referéncias, as caracteristicas quanto
aos formatos e a composicdo quimica dos mesmos em sequéncia.

Foram utilizados cupons comerciais, fabricados por quatro habituais
fornecedores de cupons da PETROBRAS. Os cupons fornecidos por estes

fabricantes séo frequentemente solicitados pela PETROBRAS. Séo eles:

e MG Mecanica
Empresa brasileira situada em Juiz de Fora, MG. Forneceu cupons

retangulares, denominados MGR e de disco tipo 1, denominados MGD.

e Roxar
Empresa norueguesa. Forneceu cupons dos tipos retangular e disco 2,

denominados, respectivamente, ROR e ROD.

e Metal Samples
Empresa americana. Forneceu cupons dos tipos retangular e disco 1,
denominados, respectivamente, MSR e MSD.

e CENPES
Centro de Pesquisa da Petrobras. Forneceu o cupom T9 do tipo retangular.

denominado T9R.

A Tabela 3.1 resume as informacfes sobre as geometrias. A area superficial
realmente exposta de cada geometria € apresentada. Este valor ja traz descontado a
area dos cupons que fica em contato com os elementos fixadores das hastes,
impedido o contato direto entre o cupom e o meio corrosivo. Para o céalculo da area
real, considera-se a média da area de cinco cupons de cada tipo e de cinco

fixadores.
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Ainda a Tabela 3.1 demonstra os dados dos cupons que foram utilizados.

(I = largura, h = altura, e = espessura, ® = didmetro disco, ®; = didametro furo)

Tabela 3.1: Geometrias, imagens, dimensGes e areas expostas de cupons de corrosdo.

. Dimensbes Area Exposta
Tipo Imagem (mm) (mm?)
|=22,3
h=73,2
Retangular e=31 33374
(Df: 8,2
¢ =318
Disco 1 @;=13,0 1334,4
e=31
Disco 2 q;:jézs’;
=39 1437,5

A Tabela 3.2 resume os fornecedores e fabricantes de cada tipo de cupom que
foi usado nesta terceira etapa, bem como foram identificados de acordo com o
respectivo fabricante e geometria.



Tabela 3.2: Fornecedores e fabricantes dos cupons.

Fornecedor  Material Fabricante Geometria Identificacdo
MG Mecanica 1010 MG Mecéanica Retangularediscol MGR, MGD
Metal Samples 1018 Metal Samples Retangularediscol MSR, MSD

ROXAR 1018 ROXAR Retangular e disco2 ROR, ROD
CENPES T9 CENPES Retangular TI9R
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A Tabela 3.3 exibe a composicdo quimica dos diferentes cupons que foram

utilizados. A ultima linha da Tabela 3.3 indica o material de fabricacdo de cada tipo

de cupom. Assim, os cupons comerciais utilizados sdo de acos de trés tipos

diferentes: 1010, 1018 e T9.

Tabela 3.3: Analise quimica por espectrometria dtica (% em peso).

Elementos MGR MGD MSR MSD ROR ROD T9R
C 0,0628 0,1300 0,1880 0,1880 0,1570 0,1720 0,1010
Si 0,0010 0,1000 0,0500 0,0154 0,1710 0,1990 0,2710
Mn 0,3180 0,6190 0,8350 0,8220 0,7510 0,8200 0,3520
P 0,0218 0,0330 0,0237 0,0328 0,0181 0,0275 0,0205
S 0,0164 10,0284 0,0023 0,0025 0,0082 0,0089 <0,0005
Nb <0,001 <0,001 <0,001 0,0080 <0,001 0,0041 -
Cr 0,0120 0,1640 0,0509 0,0416 0,0223 0,0135 7,7500
Ti 0,0002 0,0010 0,0002 0,0009 0,0010 0,0006 -
Mo 0,0028 0,0177 0,0066 0,0086 0,0104 0,0041 0,9700
\Y% 0,0011 0,0045 0,251 0,0074 0,0038 0,0062 -
Cu 0,0082 0,0162 0,0166 0,0171 0,0917 0,0047 -
Fe 99,500 98,600 98,700 98,800 98,600 98,700 89,9000
Impurezas - - - - - - 0,6350
Aco 1010 1010 1018 1018 1018 1018 T9
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CAPITULO 4

RESULTADOS E DISCUSSAO

Nesse capitulo, serdo apresentados os resultados das medi¢des efetuadas
das trés técnicas, nos métodos direto e indireto, comparacao da caracterizacdo entre
trés operadores, o tempo investido para cada técnica de caracterizacdo e as

vantagens bem como limitagces de cada uma.

4.1 Apresentacdo dos cupons caracterizados

Para a execucao da primeira etapa, os cupons 1 e 2 foram escolhidos por
serem de materiais distintos e pela forma complexa e contrastante das formas de
corrosao que apresentaram. Apesar disso, ambos 0s cupons sao retangulares, o
que facilitou o posicionamento dos cupons nos microscopios. Foram caracterizados
100 pites pelo método indireto e 50 pites para o método direto.

O primeiro cupom a ser caracterizado foi o cupom 1 classificado como de aco
liga 9% Cr — 1% Mo (T9) de geometria retangular (Figura 4.1- a). O material € assim
denominado pois possui uma quantidade elevada de elementos ligantes, além
daquelas que normalmente fazem parte da composicdo quimica dos agos carbono
comuns, que neste caso é o cromo e molibdénio, o que Ihes confere a caracteristica
peculiar de ndo oxidar, quando em exposicado prolongada em atmosfera normal. Os
acos liga sdo materiais caros, aplicados geralmente em servigcos de alta e baixa
temperatura, alta corrosdo entre outros. Porém, apesar de todos esses fatores, este
material apresenta baixa resisténcia ao oxigénio dissolvido, de forma que o cupom
apresentou pites semelhantes a alvéolos em toda sua superficie. Como pode-se
observar na micrografia a partir da Figura 4.1- b, obtida por microscopia otica, 0s
pites foram classificados como de facil caracterizacdo por se apresentarem de forma

espacada, diametro maior que o normal e aspecto regular.
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(a)

Figura 4.1: Cupom 1 ago T9 (a) e sua respectiva micrografia (b).

O segundo cupom caracterizado foi o cupom 2 de aco carbono 1018 de
geometria retangular (Figura 4.2 - a). Este possui baixo teor de carbono, com 0,18%
deste elemento. Os acos de baixo teor de carbono possuem baixa resisténcia
mecénica e a corrosdo, bem como dureza. Pb6de ser observado através da
micrografia por microscopia o6tica (Figura 4.2 - b) que este cupom apresentou uma
grande quantidade de pites, muito pequenos e irregulares, o que causou certa

dificuldade para caracterizacdo, principalmente no método direto.

(a) (b)

Figura 4.2: Cupom 2 aco carbono 1018 (a) e sua respectiva micrografia (b).
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4.2. Andlise de pites de corroséo atraveés das trés técnicas através do método
indireto.

No método indireto, os cupons 1 e 2 foram medidos pelas trés técnicas,
porém a escolha dos 100 pites foi aleatdria. Assim, p6de-se perceber se as trés
técnicas foram capazes de reproduzir os resultados. Vale ressaltar que para valores
100 medidas de area foram consideradas, entretanto para valores de profundidade a
norma NBR 9771 descreve que deve-se repetir o procedimento para obter medidas
adicionais que possam dar uma média confiavel. Portanto, a obtencdo dos 10 pites
mais profundos foram considerados representativos.

Conforme a Figura 4.3, para o cupom 1, no método indireto, sado
demonstradas as medidas de area para cada técnica microscopica (4.3-a: 6tico;

4.3-b: confocal; 4.3-c: Busca-Pites).
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Figura 4.3: Graficos das areas mediante as trés técnicas no cupom 1 pelo método indireto (a,b,c).
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Figura 4.4: Grafico comparando as areas mediante as trés técnicas no cupom 1 pelo método indireto.

Pode-se analisar através da Figura 4.4 que grande parte das medidas foram
semelhantes, considerando que as caracterizagcdes ocorreram com pites distintos
por escolhas aleatérias. As medidas destoantes estdo relacionadas diretamente ao
fator da marcacdo manual que é possivel nos microscopios o6tico e confocal,
diferentemente do Busca-Pites, que produziu valores pouco superiores as demais
técnicas. Isto se deve a incapacidade do software do Busca-Pites em isolar pites
proximos que coalesceram, conforme demonstra a Figura 4.5. Contudo, mais de

50% das medidas das trés técnicas sao equivalentes.
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Figura 4.5: Fator de influéncia na caracterizagao das areas no cupom 1 pelo Busca-Pites.

Como mecanismo de quantificar a relacdo entre as técnicas, foram realizadas
comparacdes entre as médias dos dez pites mais profundos entre 0s microscopios
confocal e Busca-Pites em relagdo ao Gtico (que € o microscopio mais utilizado),

conforme as férmulas abaixo:

e AConfocal= Média Confocal - Média Otico x 100 Q)
Média Otico

e ABusca-Pites = Media Busca-Pites - Média Otico x 100 (2)
Média Otico
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E foram obtidos os valores de 13,41% para a relacdo entre confocal/Gtico (1)
e 5,9% para a relacdo Busca-Pites/6tico, conferindo maior proximidade entre a
relacdo 2 do que a relagéo 1 para os valores profundidade do cupom 1.

No cupom 1 a variacao foi pequena entre as técnicas, mesmo sendo pelo
método indireto, o que resulta em uma comparacdo muito satisfatoria. Os valores
mais elevados para o confocal se da pela resolugdo do microscépio confocal e pela
possibilidade de visualizacdo de toda a extensdo do pite, como pode ser visto na
Figura 4.6. Na Figura abaixo estdo os pites em perfil com uma delimitacdo manual
utilizando a trigonometria, de forma que o cateto oposto representa a profundidade

do pite.
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Figura 4.6: Determinacao da profundidade dos pites através da microscopia confocal.

Em seguida o 6tico, onde grande sensibilidade de percepcao foi necessaria
por parte do operador e por final o Busca-Pites em que o processo de medicdo das
profundidades séo totalmente automaticas, desconsiderando a interferéncia do
operador que pode ter influenciado nas técnicas 6tica e confocal.

Conforme a Figura 4.7, para o cupom 2, no método indireto, s&o
demonstradas as medidas de area para cada técnica microscopica (4.7-a: 6tico;

4.7-b: confocal; 4.7-c: Busca-Pites).
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Figura 4.7: Graficos das areas mediante as trés técnicas no cupom 2 pelo método indireto (a, b, c).
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Figura 4.8: Grafico comparando as areas mediante as trés técnicas no cupom 2 pelo método indireto.
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O cupom 2, classificado como morfologia complexa, onde os pites eram muito
pequenos, irregulares e mais dificeis de serem medidos, houve menor variacao
entre as técnicas otica e confocal, porém diferentemente do cupom 1, os valores do
Busca-Pites ficaram abaixo em relacdo as demais (Figura 4.8). Isso se explica ao

fato do software circundar o centro do pite, a parte mais enegrecida (Figura 4.9).
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Figura 4.9: Segmentacao supervisionada da area pelo Busca-Pites.

BN

Quanto a profundidade, o microscépio Otico apresentou valores maiores,
seguido do confocal e Busca-Pites. Este cupom apresentou pites com formatos
muito irregulares, na microscopia otica a profundidade dependia da visdo muito
particular do operador, fator de direta influéncia. No confocal, como ja mencionado, a
visualizagéo de toda a extenséo do pite, inclusive em 3D, facilita extremamente sua
determinacdo. No Busca-Pites como a profundidade é medida de forma automatica,
o software indicou o que seu sensor foi capaz de ler.

De igual forma ao cupom 1, como mecanismo de quantificar a relagdo entre
as técnicas, foram realizadas comparacdes entre as médias dos dez pites mais
profundos entre os microscopios confocal e Busca-Pites em relacdo ao 6tico (que é

0 microscépio mais utilizado), conforme as férmulas abaixo:
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e AConfocal= Média Confocal - Média Otico x 100 (1)
Média Otico

e ABusca-Pites = Media Busca-Pites - Média Otico x 100 (2)
Média Otico

E foram obtidos os valores de 6,27% para a relacdo entre confocal/6tico (1) e
40,7% para a relacdo Busca-Pites/6tico, conferindo maior proximidade entre a

relacdo 1 do que a relacéo 2 para os valores profundidade do cupom 2 .

4.3 Analise de pites de corrosao através das trés técnicas através do método
direto.

No método direto, os mesmos 50 pites caracterizados nos cupons 1 e 2 foram
medidos pelas trés técnicas. Desta forma, péde-se comparar as medidas que as
técnicas produziram para 0s mesmos pites.

No método direto, para ambos os cupons, comparando as técnicas de
caracterizacdo, observa-se que as variagcbes ndo sdo significativas, pois estao
dentro do intervalo de confianca, concluindo-se que a comparacao foi reprodutiva.
Pode-se analisar pelos graficos que as medidas foram homogéneas, salvo alguns
pites, onde adveio a mesma situacdo ocorrida pelo método indireto. A
reprodutibilidade para este método foi de aproximadamente 90%, tanto para area
quanto para profundidade, o que foi considerado muito satisfatorio. As
caracterizacbes mediante as trés técnicas podem ser verificadas através dos

graficos comparativos a seguir (Figuras 4.10; 4.11; 4.12; 4.13).
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Figura 4.10: Comparagao para area mediante as trés técnicas no cupom 1 pelo método direto (a, b).
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Figura 4.11: Comparagao para profundidade mediante as trés técnicas no cupom 1 pelo método direto
(a, b).
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Figura 4.12: Comparagao para area mediante as trés técnicas no cupom 2 pelo método direto (a, b).
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Figura 4.13: Comparagdo para profundidade mediante as trés técnicas no cupom 2 pelo método direto
(a, b).
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Para uma melhor interpretacdo foi realizada uma relacdo entre o0s
microscopios confocal e Busca-Pites a partir do 6tico, ou seja, uma comparacao
entre os valores mensuraveis, que foram as médias e os desvios da areas dos pites.
A Tabela 4.1 mostra que os valores ficaram proximos entre as técnicas, sugerindo

que as mesmas apresentam uma relacdo comparativa satisfatoria.

Tabela 4.1: Relagao comparativa das médias e desvios entre as técnicas.

Microscoépios Otico Confocal Busca-Pites
Otico 1

Confocal 0,998692292 1

Busca-Pites 0,946642358 1

Essa relacéo foi realizada com base no o6tico, por ser o convencional e mais
utilizado. Portanto para valores de 100% do Otico, obteve-se uma comparacao
aproximada de 99% para o confocal e 94% para o Busca-Pites.

Em relacdo a norma NBR 9771 (1987), as trés técnicas classificaram ambos
cupons para valores quantitativos como A5B1C1. E em relacdo a norma NACE
RPO775 (2005) as trés técnicas classificaram a corrosao no cupom 1 como SEVERA
e no cupom 2 como ALTA.

4.4 Consideracfes qualitativas em relagdo aos microscOpios quanto a
caracterizagao.

A microscopia Optica, apesar de ainda muito utilizada e ter apresentado
valores reprodutivos pelo método indireto, apresenta algumas limitacdes, tais como
baixa resolucdo para identificacdo dos pites mais profundos, registro manual das
profundidades, impossivel determinacdo precisa da profundidade de pites com
formatos irregulares e presenca intrinseca do fator humano. A densidade foi
calculada manualmente (pites por imagem), conforme sugere a norma. Tais
limitacbes tornam a técnica imprecisa e com dificuldades para a analise das

condic¢des reais de corrosdo por pite do material.
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Cabe ressaltar a facilidade de caracterizacdo de densidade, é&rea e
profundidade de pites de corrosdo pela técnica de microscopia confocal. Os
resultados apresentam mais elevados quando comparados a microscopia Optica e
pelo Busca-Pites. Este fato se explica por esta técnica possuir uma resolucédo maior,
se tornando mais eficiente a primeira vista, principalmente para medicdo da
profundidade dos pites, que se trata de um fator mais critico.

Os resultados das areas dos pites obtidos pelo Busca-Pites séo relativamente
menores, quando comparadas as outras técnicas. Ha de se destacar a variabilidade
desta técnica em relacdo as demais, pela interferéncia do operador ser minima, o
gue traz maior confiabilidade nos resultados. No entanto, em relacéo a outros fatores
trata-se de uma técnica ainda em aprimoramento, 0 que podemos concluir que 0s

valores ainda podem ser mais préximos do que foram realmente.

4.5 Tempo investido para a caracterizagéo

Essa etapa foi executada pelo método indireto, onde o0s tempos
contabilizados foram de efetivo trabalho. Para o cupom 1, os pites maiores e bem
definidos foram escolhidos e para 0o cupom 2, como eram muito pequenos e
irregulares a escolha foi aleatdria. Nem todos os pites da imagem foram medidos,
uma vez que alguns eram muito complexos ou pouco profundos. Nao foi
contabilizado para o tempo de medi¢cdo para o método direto, pois gastou-se muito
tempo para identificar os mesmos pites, principalmente no cupom 2 classificado
como "dificil", portanto o tempo de procura dissimularia os resultados. Os tempos
foram computados em fases de execucao:

Na microscopia o6tica, foram somados os tempos para obtencdo das imagens
(captura e preparacdo da imagem), medicdo das areas dos pites no programa
(quando o pite era regular e bem definido utilizou-se da ferramenta automatica, o
gue agilizava o processo, mas quando o contrario cada pite irregular e/ou duplo, a
marcagdo era manual, com o0 risco de ndo ser circundado direito e a acao

novamente repetida, quantas vezes fosse necessario até obter sucesso),



91

identificacdo dos pites mais profundos e medicdo das profundidades dos pites
diretamente no microscopio bem como o tempo gasto para registrar os valores.

Apesar da microscopia confocal contar com a facilidade da imagem ser
capturada pelo proprio microscopio e aberto pelo programa do mesmo, 0 maior
tempo gasto nao foi com as medicbes mas especificamente com a varredura do
cupom pelo microscopio. Esse tempo foi identificado como obtencédo da imagem e
somado com a medicdo das areas e profundidades que foram realizadas em
sequéncia praticamente em simultaneidade e por fim a obtencdo dos relatérios e
planilhas ja com todos os dados necessarios.

No Busca-Pites o equipamento conta com uma maguina fotografica acoplada
ao microscopio, o que agilizou em partes a caracterizacdo. Posto que o sistema
posiciona o cupom segundo coordenadas na mesa XY, o laser identifica cada pite e
ali realiza as medicdes, essa fase é dispendiosa. Porém, o tempo é recuperado
quando, de uma Unica vez, todas as informacdes ja ficam a disposicao na tela e em
sequéncia a possibilidade de gerar o relatorio.

Na Tabela 4.2 € apresentado o tempo investido para caracterizacdo por
imagem do cupom 1 em minutos para as trés técnicas. Foi uma média de 7 pites por

imagem, constando um total de 8 imagens.

Tabela 4.2: Tempo de caracterizagdo por microscopia ética, confocal e Busca-Pites no cupom 1.

Microscopio
Otico Confocal Busca-Pites
Etapas
Optengao da 5 4 15
imagem
Célculo da
densidade 0.4 0.4 0.4
Medicao area 3 1 0.8
Medicao 4 3 4

profundidade

Tempo Total (min) 12.5 8.5 6.8
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Na Tabela 4.3 sera apresentado o tempo investido para caracterizagdo por
imagem do cupom 2 em minutos para as trés técnicas. Foi uma média de 25 pites

por imagem, constando um total de 4 imagens.

Tabela 4.3: Tempo de caracterizagdao por microscopia ética, confocal e Busca-Pites no cupom 2.

Microscoépio
Otico Confocal Busca-Pites
Etapas
Ob_tengao da 5 6 15
imagem
Célculo da
densidade 1 1 1
Medicao area 14 20 3
Medicao 30 14 10
profundidade
Tempo Total (min) 50 36 145

O tempo investido para caracterizacdo de pites pelo Busca-Pites foi bastante
reduzido, quando comparado a demais microscopias, em ambos os cupons. O fator
relevante para que a técnica Otica ficasse em ultimo lugar € a execucgdo das fases
em varias etapas. A microscopia confocal perde tempo com a varredura para a
obtencdo da imagem. O Busca-Pites precisa ser aperfeicoado quanto a
caracterizacdo da profundidade, que em todo processo € a fase mais demorada,
porém com a obtencdo simultdnea dos resultados da imagem (densidade, area e
profundidade) e exportacdo automatica para planilha torna-o o mais vantajoso em

relacdo a rapidez na caracterizacao.
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4.6 Vantagens e limitacdes das técnicas microscopicas

e Optico
Vantagens: técnica ainda muito utilizada e relativamente facil. O microscopio
dispde de um software que, na medicdo da area do pite permite que haja op¢édo que
esta acdo seja feita de forma automatica ou manual. Isso foi muito importante pois
guando os pites eram de facil percepcao, a ferramenta automatica era acionada, o
gue agilizava a medicdo, porém quando o pite era muito pequeno e irregular, a Unica
forma de medir era a manual, utilizando uma caneta similar ao programa "Paint" da

Microsoft.

Desvantagens: os cupons tiveram que ser fotografados primeiramente (o que
dependeu da aquisicdo de uma boa maquina fotografica) e em separado (0 que
despendeu tempo), pois as fotos foram salvas em outro computador que detinha o
programa para a caracterizacdo das areas. Entao foi possivel realizar as medicbes
referente as areas dos pites no programa Analysis 5 Olympus. Antes de iniciar as
medicbes das areas, cada imagem era preparada com equalizacdo e colocacao da
escala, ou seja, mais tempo gasto. Da mesma forma que a ferramenta "Magic Wend"
foi identificada como um agente facilitador, pode ser considerada uma faca de dois
gumes, pois houve situagcbes em que a mesma circundou por¢cdes a mais ou a
menos dos pites, principalmente os irregulares. Quando a medicdo era manual,
muito cuidado devia ser tomado, pois a ferramenta circundava a méo livre, o que
necessitava da destreza do operador. As medidas das profundidades foram
realizadas no préprio microscépio, utilizando a técnica de diferenca de foco, esse
fator € muito limitador tanto em relac@o a resolu¢cdo do microscopio que ndo explora
os limites maximos/minimos e quanto ao operador, uma vez que cada individuo
possui uma percepcao do que seria uma borda e fundo (do pite) nitidos. Como as
medicdes das profundidades foram efetuadas em separado e posteriormente, 0S
tempos também tiveram que ser anotados em separado e somados ao final do

processo.
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e Confocal

Vantagens: € um microscopio moderno o que traz tecnologia e maior
confiabilidade aos resultados. Possui um joystick para posicionamento da amostra, o
gue evita o contato a todo momento do operador com a amostra. Possui resolucéo
excelente e capacidade de aumentos maiores. Possui um software que permite
visualizar toda a extensdo do pite em alta resolucdo, as imagens podem ser
trabalhadas em 2 (Figura 4.14 - a) ou 3 dimensdes, podem ser giradas em 360°
(Figura 4.14 - b). Além de existir varias possibilidades de deixar os pites em
evidéncia, como o contraste de cores, por exemplo, conforme Figura 4.15 - b. As
imagens podem ser salvas em uma variedade de formatos necessérios, inclusive
com a possibilidade de edicdo. As medicbes de densidade, area e profundidade sao
realizadas em uma rapida sequéncia, apenas com uma troca de recurso/tela. Os
dados de caracterizagdo podem ser exportados diretamente em planilhas de forma
organizada. O programa também gera um relatério com a imagem dos pites
selecionados com a escala em ordem de marcacdo (tanto da area quanto
profundidade), contendo ainda, todas as informacdes: o aumento utilizado, tipo de

escaneamento, densidade, area, profundidade, desvio padréo, média, entre outros.

Figura 4.14: Imagem original em 2D (a) e 3D para analise de toda a extensao do pite (b).
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Figura 4.15: Imagem original monocromatica (a) e opgao de contraste em cores fluorescentes (b).

Desvantagens: mesmo sendo um microscopio moderno, uma facilidade se
tornou um agente desgastante. Como o0 equipamento viabiliza todas as
possibilidades de medicdo de uma s6 vez, a leitura do cupom se torna um pouco
demorada. O microscépio confocal realiza uma leitura ponto a ponto em camadas,
entdo foi observado que a maior parte do tempo gasto nao foi usado efetivamente
nas medicOes e sim na leitura do cupom por parte do equipamento. Existe ainda a
limitacdo das ferramentas de marcacdo dos pites (tanto para area quanto
profundidade), que apesar da evolucao tecnoldgica, continuam de forma manual. Ou
seja, os pites foram circundados um a um através de uma caneta similar a do
programa Paint para desenho, portanto depende muito da destreza do operador,
uma vez nao circundado ao limite possivel, novamente o processo era realizado até

chegar a um resultado satisfatério.

e Busca-Pites

Vantagens: € um microscopio que une componentes dos outros dois
microscopios presentes no estudo, possui uma camera fotografica acoplada que faz
com que a etapa de captura da imagem seja simples, rapida e confiavel, pois a
mesma esta fixa e ndo depende do operador manusear ou necessidade de editar
configuracéo (distancia, foco, luz, etc.). O equipamento possui uma mesa XY que €

capaz de posicionar a amostra segundo coordenadas determinadas, além de contar
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com o joystick para um posicionamento personalizado, evitando o contado do
operador com a amostra. Analisa a imagem via software, determinando as
coordenadas de cada pite e desloca automaticamente a amostra de forma a medir a
profundidade de cada pite por meio de sensor 6tico do tipo confocal. Esse fator &
muito importante, pois retira ao maximo o envolvimento do operador com a amostra.
Assim que a caracterizacao é finalizada, todos os valores ficam disponiveis na tela e
na mesma aba ha a opcdo de gerar o relatorio (Figura 4.16). Observa-se que a
maior vantagem é que toda a execucdo € realizada no sistema, através de
ferramentas computacionais, fazendo com que as medidas sejam imparciais e mais
confidveis. Além da possibilidade de gerar um namero maior de informac¢des. Como
foi recentemente desenvolvido néo foi taxado como finalizado ainda ha muito o que

se explorar e melhorar.

Medicies:

Mimero de Pites: 4

Densidade: 2,0757e-07
Ezcala: 0,9642 pixels/fum
Area Média: 130152,3498
Area Total: 520609,3991

Pite Pixels Area Centroide Profundidade

11 268078 288354,6243 (1222, 2443) 0,0827
22 79139 §5124,8391 (3922, 3092) 0,0789
33 79716 85745,4816 (4657, 1948) 0,0893

44 57068 61384,4541 (2487, 2743) 0,0840

Relatdrio Cancelar

Figura 4.16: Tela com dados da caracterizagao.

Desvantagens: como é um equipamento que funciona baseado em um

sistema computacional, ha necessidade de componentes de alta tecnologia para que
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nao dificulte ou embarace a execucdo da caracterizagao. Percebeu-se em algumas
situacdes onde o sistema era pesado e ocorreram algumas dificuldades com a
"rodagem" o que onerou certo tempo. E um equipamento ainda em desenvolvimento,
0 que gerou alguns questionamentos, como por exemplo, a capacidade e resolucéao

do sensor confocal.

4.7 Analise comparativa entre operadores

Nesta etapa, foram consideradas as analises sob o ponto de vista de trés
operadores denominados a seguir como A, B e C. A caracterizagdo, para fins
comparativos entre operadores, ocorreu através da técnica de microscopia Otica,
uma vez que, dentre as trés técnicas foi considerada a que mais depende da
sensibilidade e influéncia do operador. Foram escolhidas as mesmas regides, com
pites aleatérios para caracterizacdo das éareas e 0S mesmos pites para
caracterizacao de profundidade de dois cupons (um retangular e um disco) de cada
um dos trés fornecedores (MG Mecanica, Metal Sample e Roxar) e o cupom de aco
grau T9 (CENPES). Esses resultados foram organizados em blocos de acordo com
os fornecedores em ordem alfabética. Os resultados dos trés operadores foram
apresentados de modo comparativo através de histogramas e tabelas.

Nos histogramas pertinentes as areas constam nos eixos das ordenadas as
meédias das areas relacionadas as posicoes frente (F), verso (V) e lateral (L) de cada
cupom gue estdo dispostas no eixo das abscissas. Quanto aos gréaficos referentes a
profundidade, no eixo das ordenadas, constam os dez pites mais profundos que
estdo dispostos no eixo das abscissas. Em algumas regifes analisadas nao foram
encontrados pites de corrosdo. Isto posto, alguns graficos ndo mostram os
resultados de todas as regides.

A seguir, nas Figuras 4.17, sédo apresentados os histogramas com os dados
de area e profundidade dos cupons MGR e MGD, em sequéncia. Quanto a area do
MGR, houve certa discordancia, inclusive em algumas regides, o operador C nao
considerou que houvesse pites. J& em relacdo a profundidade, as medicdes foram

consideradas comparativas. Conforme andlise do MGD, tanto é&rea, quanto
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profundidade houve dessemelhanca entre valores, contudo maior concordancia

entre os operadores B e C.
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Figura 4.17: Area média por regido e valores de profundidade dos dez pites mais significativos para os cupons
MGR (a,b) e MGD (c,d), caracterizados por microscopia 6tica por trés operadores A, B e C.

Nas Figuras 4.18 sdo apresentados os histogramas com os dados de area e
profundidade dos cupons MSR e MSD em sequéncia. Percebe-se que no cupom
MSR algumas regifes analisadas nao apresentaram pites pela o6tica dos trés
operadores e novamente grande discordancia entre os operadores para area e
maior concordancia entre os operadores A e B para a profundidade. J4 no cupom
MSD, valores bem heterogéneos quanto a area e conformidade somente entre os

operadores A e C para profundidade.
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Figura 4.18: Area média por regido e valores de profundidade dos dez pites mais significativos para os cupons
MSR (a,b) e MSD (c,d), caracterizados por microscopia Otica por trés operadores A, B e C.

Nas Figuras 4.19 sao apresentados os histogramas com os dados de area e
profundidade dos cupons ROR e ROD em sequéncia. Nos cupons ROR e ROD
persiste a disparidade em relacdo as areas, enquanto na profundidade em ambos os
cupons houve concordancia entre os operadores B e C com valores isolados para o

operador A.
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Figura 4.19:Area média por regido e valores de profundidade dos dez pites mais significativos para os cupons
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ROR (a,b) e ROD (c,d), caracterizados por microscopia 6tica por trés operadores A, B e C.

A sequir nas Figuras 4.20 sao apresentados os histogramas com os dados de
area e profundidade do cupom T9. Os resultados encontrados pelos operadores
para as medidas de areas e profundidade, foram os mais contiguos entre todos os
cupons analisados. Esse fato é justificado pela maior clareza e regularidade dos

pites no aco T9, o que facilita a caracterizacéo por parte dos operadores.
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Figura 4.20: Area média por regido (a) e valores de profundidade (b) dos dez pites mais significativos para o
cupom TIR, caracterizado por microscopia 6tica por trés operadores.

Os resultados foram analisados também relacionando-se os fornecedores dos
cupons com a quantidade total de pites e médias de densidade, area e
profundidade. Através destes resultados foi gerada uma classificacdo comparativa
aos valores quantitativos que segue 0s preceitos da norma ASTM G46-94. A Tabela

4.4 demonstra tais valores.
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Tabela 4.4: Classificacao de densidade, area e profundidade de pites de corrosao para os cupons

investigados, caracterizados através da microscopia 6tica convencional por trés operadores A, B e C.

CONTAGEM AREA (mm?) Profundidade (mm)  ASTM

CuPOM OPERADOR

Ne Densid. Média Desvio Média Desvio

A 314 6,3E+05 0,0041 2,3E-03 0,0273 6,8E-03 A5B1C1
MGR B 1413 2,8E+06 0,0037 2,9E-03 0,0243 7,7E-03  A5B1C1
C 437 8,7E+05 0,0066 4,7E-03 0,0268 1,4E-02 A5B1C1
A 231 1,3E+06 0,0020 9,2E-04 0,0455 1,2E-02 A5B1C1
MGD B 282 1,6E+06 0,0033 5,2E-04 0,0343 1,1E-02 A5B1C1
C 317 1,8E+06 0,0046 1,0E-03 0,0303 8,9E-03 A5B1C1
A 9 1,8E+04 0,0004 3,1E-03 0,0623 2,0E-02 A3B1C1
MSR B 25 5,0E+04 0,0076 2,5E-03 0,0840 2,0E-02 A3B1C1
C 50 1,0E+05 0,0030 1,5E-03 0,0308 2,2E-02 A4B1C1
A 31 1,7E+05 0,0062 2,4E-03 0,0198 9,2E-03 A5B1C1
MSD B 72 4,0E+05 0,0050 2,3E-03 0,1275 3,2E-02 A5B1C1
C 86 4,7E+05 0,0026 1,4E-03 0,0338 1,5E-02 A5B1C1
A 56 1,1E+05 0,0078 9,0E-03 0,0285 1,4E-02 A5B1C1
ROR B 141 2,8E+05 0,0085 3,2E-03 0,0750 2,0E-02 A5B1C1
C 133 2,6E+05 0,0063 2,0E-03 0,0983 2,5E-02 A5B1C1
A 117 6,4E+05 0,0045 2,7E-03 0,1023 1,7E-02 A5B1C1
ROD B 54 3,0E+05 0,0016 2,2E-03 0,0458 1,0E-02 A5B1C1
C 9 5,0E+04 0,0056 2,0E-03 0,0343 2,2E-02 A3B1C1
A 262 5,2E+05 0,1147 1,3E-02 0,1810 3,1E-02 A5B1C1
TO9R B 347 6,9E+05 0,1638 5,3E-02 0,1935 1,6E-02 A5B1C1
C 282 5,6E+05 0,1506 4,9E-02 0,1010 4,3E-02 A5B1C1
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Com os resultados da Tabela 4.4, observa-se variagdes significativas nos
resultados obtidos pelos trés operadores. Estas variagcdes refletiram
consideravelmente em algumas classificacbes, onde pode-se destacar os cupons
MSR e 0 ROD quanto a densidade e area. Porém, apesar das oscilagdes percebidas
0s operadores encontraram, na maioria das vezes, a classificagdo A5 B1 Clpara o
mesmo cupom analisado.

Como mencionado anteriormente, a avaliacdo dos pites de maior
profundidade conta com grande influéncia do fator humano que decisivamente péde
influenciar os resultados finais. A avaliacdo do pite mais profundo parte do
conhecimento individual de cada operador. Ademais, identificar o pite ou os dez
pites mais profundos de um cupom é uma tarefa cansativa e bastante complexa.

A profundidade maxima de um pite de cada cupom, a taxa de pites e a
classificagdo qualitativa da NACE RPO775 obtida pelos operadores estao
apresentadas na Tabela 4.5. Em apenas dois dos sete cupons investigados, a

classificacdo NACE dos trés operadores foi a mesma.

Tabela 4.5: Profundidade Maxima de Pite (mm) e Taxa de Pite (mm/a) dos cupons avaliados, determinada de
acordo com a norma NACE RP0775.

CUPOM OPERADOR Prof. Max. Taxa de Pite Nace
(mm) (mm/a) RP 0775
A 0,0375 0,1456 Moderada
MGR B 0,0425 0,1650 Moderada
C 0,0525 0,2039 Moderada
A 0,0700 0,2718 Alta
MGD B 0,0525 0,2039 Moderada
C 0,0450 0,1747 Moderada
A 0,0950 0,3689 Alta
MSR B 0,1150 0,4465 Severa
C 0,0725 0,2815 Alta

MSD A 0,0400 0,1553 Moderada




B 0,1650 0,6407 Severa
C 0,0675 0,2621 Alta
A 0,0525 0,2039 Moderada
ROR B 0,1200 0,4660 Severa
C 0,1400 0,5436 Severa
A 0,1325 0,5145 Severa
ROD B 0,0650 0,2524 Alta
C 0,0900 0,3495 Alta
A 0,2400 2,9200 Severa
T9R B 0,2175 2,6462 Severa
C 0,1750 2,1292 Severa
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Ao se analisar os resultados obtidos pelos fornecedores, evidencia-se que 0s

cupons MGR e MGD foram os Unicos que nao apresentaram corrosdo severa na

analise dos trés operadores. Estes cupons, também s&o os Unicos de aco AISI 1010

como mostra os resultados da analise quimica por espectrometria 6tica (Tabela 3.3).

Os cupons MSR/MSD e ROR/ROD apresentaram as maiores taxas de

corrosao entre os fornecedores avaliados. Estes cupons séo fabricados de ago AlSI

1018.

O cupom do aco T9R apresentou uma elevada taxa de corrosdo, o que

resultou em uma classificacdo severa em todas as analises realizadas. A maior

nitidez dos pites deste cupom, como ja mencionado anteriormente, trouxe influéncia

direta na mesma classificacéo, encontrada pelos trés operadores.
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CAPITULO 5

CONCLUSAO

1. Para estimar a confiabilidade do busca-pites, foram realizados testes
comparativos quantos os aspectos quantitativos deste microscépio com o
convencional 6tico e confocal. Segundo os resultados apresentados no
capitulo 4 a comparacdo foi considerada reprodutiva, o Busca-Pites se

mostrou uma técnica promissora.

2. Quanto as caracterizacdes pelos dois métodos, pode-se concluir que quanto
ao método indireto por a escolha ser aleatéria, a caracterizacdo se da de
uma forma simples. O desafio e problematica se resume na procura pelos
pites especificos no método direto, dentre as trés técnicas a Otica levou a
desvantagem devido ao fato do movimento da mesa onde o cupom fica
localizado ser manual e as outras técnicas conta com um "Joystick" para tal

movimentacao.

3. As medicdes foram realizadas contabilizando os tempos gastos para
caracterizacdo por cada técnica. Pode-se concluir que no quesito rapidez na
obtencdo dos resultados o Busca-Pites se mostrou uma técnica muito

eficiente.

4. Na comparagéo entre operadores, nota-se que o fator humano tem influéncia
relevante, principalmente na caracterizacdo da profundidade dos pites. Os
diferentes resultados obtidos pelos operadores proporcionaram distintas

classificacOes de taxa de pite segundo a NACE RPO0775.

5. Em relagéo as vantagens e limitagcdes, a microscopia o6tica se mostrou uma
técnica antiqguada para as novas demandas. A microscopia confocal apesar
de rapida na obtencdo dos resultados finais possui a desvantagem de ser

influenciada pelo operador. O Busca-Pites se mostrou uma opc¢ado de
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caracterizacdo bem eficiente, pois foi possivel determinar um ndmero muito
maior de informacdes em um tempo muito reduzido. Porém, apesar das
vantagens descritas 0s testes mostraram que alguns pites apresentavam
dificuldade em ser medidos pela sua propria morfologia complexa e
acabavam gerando resultados n&o confiaveis na determinacdo da

profundidade.
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CAPITULO 6

TRABALHOS FUTUROS

Apesar das normas NACE RP 0775, NBR 9771, ASTM G46 nortearem esta
dissertacdo, alguns tépicos das mesmas ja se encontram antiquadas para a nova
demanda do mercado quanto ao ensaio e monitoramento da corrosao em cupons. A
fim de prosseguir no avanco desse estudo tdo importante para o setor industrial
seria de muita valia a adequacdo das normas as novas demandas, até mesmo,
criacao e implementacdo de normas internas.

Em relacdo aos resultados obtidos, os mesmos foram satisfatorios, porém,
melhorias podem ser implementadas afim de se obter resultados mais precisos em
relacdo a técnica Busca-Pites e assim, podem colaborar para o aumento da
qualidade do processo. Como trabalhos futuros em relacdo ao software, novas
ferramentas podem ser praticadas, como, mapeamento das areas de uma so6 vez, o
zoom localizado em uma determinada regido de interesse, o ajuste do intervalo de
tom de cinza da ferramenta de inclusdo de pites. Quando ao microscopio, a principal

limitac&o encontrada foi com a utilizagéo do sensor confocal.
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