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MEMORTIA DESCRITIVA

Resumo

O presente invento diz respeito a um
processo para a protecgao de ago contra a corrosdo, princi-

palmente ago inoxiddvel.

O processo consiste em se submeter a
superficie metdlica, préviamente sujeita a tratamento quimi-

co com uma solugdo dcida cromo-sulfurica a quente, a um tra-
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tamento térmico em atmosfera gasosa ndo oxidante, numa gama
de temperaturas de 900°%C a lOOOOC, de modo a se obter um re-
vestimento de dxido de crdmio (III) com 0,2 pm de espessura

e boas caracteristicas de aderéncia e dureza.

Com este tipo de revestimento resisten-~
te a corrosdo nomeadamente a corrosi3o gasosa, consegue-se
optimizar a protecgdo insuficiente que € conferida aos acos

pelas solugdes dcidas cromo-sulfuricas a quente.
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O presente invento diz respeito a um mé-
todo para a protecgdo do ago contra a corrosdo, principalmen-

te agco inoxiddvel.

A protecg¢do contra a corrosdo ou passi-
vagdo de uma superficie metdlica diz-se atingida, se deixar
de existir reactividade quimica das camadas superficiais do
metal ou liga em presenga de meios ditos agressivos. No ca-
so de metais ndo nobres e de ligas comerciais aplicdveis a
projecto mecadnico e instrumenatacgdo, torna-se necessadario pro-
teger as superficies expostas e reactivas com revestimentos

de natureza anti-corrosiva.

O processo encontrado desenvolveu um re-
vestimento inorgadnico que tem por finalidade proteger a su-
perficie interna de cdtodos de ago inoxiddvel. Estes cdtodos
sdo aplicados em contadores de radiagdo selados do tipo Gei-
ger-Muller, com enchimento gasoso contendo cloro, no qual se
ddo descargas eléctricés gue provocam a dissociagdo e ioniza-

¢do das moléculas de cloro.

Neste invento a passivagdo do ago € ob-
tida pelo tratamento térmico de um filme colorido, ndo resis-
tente a corrosdo, em condigdes que levam a formagdo sobre o
ago inox, de uma pelicula fina, dura e aderente, com estrutu-
ra cristalina adequada desenvolvida pelo processo, que lhe

confere as propriedades anti-corrosivas desejadas.

A produgdo do filme colorido € feita pe-
lo método cldssico de conversdo quimica, numa solugcdo cromo-
-sulfurica com 100-500 g/1 de CrO3 e 3,0-2,5 g/l de HZSO4,
aguecida entre 65-70°%. o0 tempo de imersao do a¢o na solu-
¢do cromo-sulfurica ndo mostrou ter qualquer influéncia na
resisténcia a corrosdo do revestimento desenvolvido apds tra-
tamento térmico, mas sdmente na espessura do revestimento.

O processo de invengao requer condigdes
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especificas e controladas de temperatufa,wfempo e ponto de or-
valho da atmosfera de tratamento térmico, por forma a obter

a estrutura cristalina adequada. Para o processo ser eficaz
deve decorrer num forno que permita a utilizacgdo de atmosfe-
ras ndao oxidantes, com controlo de ponto de orvalho entre
-20°% e -50°C. A temperatura a qual decorre o processo € de-
pendente do ponto de orvalho da atmosfera, ndao devendo exce-
der o intervalo de temperatura 900-1000°. a variacdo da du-
ragdo dos patamares isotérmicos do tratamento térmico ndo re-
velou ter efeito na resisténcia a corrosio do revestimento,
mostrando-se quando muito longa, desvantajosa do ponto de vis-

ta dos custos.

A andlise por difracgd3o de Raios-X de
amostras ndo tratadas térmicamente permitiu verificar a amor-
ficidade do filme colorido produzido por conversdo quimica,
bem como a sua passagem estrutural a forma cristalina adequa-
da por efeito do tratamento térmico. O revestimento com es-
trutura cristalina resistente a corrosdo foi identificado co-

mo sendo dxido de crdmio (III).

Através da Microscopia Electrdnica de
Varrimento observou-se a morfologia da superficie das amostras
caracteristicas e verificou-se ser o revestimento resistente
a corrosdo mais uniforme que o filme colorido. Também por
esta técnica foil possivel avaliar a adesdo ago-revestimento,
por observacdo do tipo de descoesdo e fissuracdo das amostras
apds dobragem, antes e depois do tratamento térmico. Verifi-
cou-se que a adesdo € maior no revestimento cristalino seguin-
do a fissuragdo provocada pela dobragem uma direccdo preferén-
cial, contrariamente ao filme colorido que apresenta uma fis-
suragdo aleatdria e um arrancamento acentuado. De entre o
conjunto de agos revestidos foram os de tipo inox ferritico
0s que apresentaram melhores caracteristicas de adesio ago-

-revestimento.
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Do estudo qualitativo da microdureza
de amostras de aco, aco/filme colorido e ago/revestimento ve-
rificou-se ter o filme colorido microdureza Vickers HV9’2 g
igual a 14441, e o revestimento cristalino HV9,2 g igual a
307450 . Isto significa que o filme colorido é menos duro que
0 ago inox ferritico uma vez que para a ferrite HV9,2 g é
igual a 197, e o revestimento cristalino mais duro que o ag¢o

inox ferritico que lhe serve de substracto.

A espessura do revestimento foi determi,
nada por Retrodispersdo de Rutherford para vdrias amostras em
diferentes tempos de imersdo na solugdo cromo-sulfurica.Para
o intervalo de tempo de imersdo compreendido entre 10 e 30 mi

nutos as espessuras calculadas oscilaram entre 0,1 e 0,3 um.

O ensaio de corrosdo, ensaio normali-
zado de Nevoeiro Salino ASTM 117B, efectuado em diversas amos
tras de ag¢o tal gqual, ago/filme colorido e ago/revestimento,
revelou ser a seguintep a ordem crescente de resistencia a

corrosdo:

a. Ago/filme colorido
b. ago tal qgual

c. ago/revestimento.

A resistencia a corrosdo foi determi-
nada pela avaliagdo da densidade de picadas (pit) das super-

ficies expostas durante 16 dias.

Sem fazer restrig¢des as possiveis po-
tencialidades de aplicagdo do invento, pode dizer-se resumida

mente que este envolve os seguintes conceitos principais:

1. Boas caracteristicas de resistencia a corrosdo, com
aumento da resistencia a corrosio dos acos inoxida-
vels devido a um revestimento superficial de dcido de
cromio (III) com estrutura cristalina adequada.
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2. Aumento da adesdo ago/revestimento guando comparado
com o aco/filme colorido, obtido por conversd3o quimi-

ca.

3. Aumento da dureza superficial das pecas de ag¢o re-

vestidas em relagdo ao substracto de ago.

EXEMPLO

Vdrias amostras de aco inoxidavel utili-
zado no fabrico de contadores de radiagdo de enchimento gaso-
so (cdtodo) com (25x50x1,5) mm3 foram sujeitas a converséo
gquimica numa solugdo cromo-sulfurica a quente, de acordo com

o método jd descrito.

Posteriormente foram processadas num
forno com atmosfera controlada de HZ/HZO' a vdrias temperatu-

ras a tempos.

Os valores de resisténcia a corrosdo (den-
sidade de picadas) antes e depois do tratamento térmico foram

as seguintes:

AMOSTRAS TEMPERATURA TEMPO DENSIDADE PICADAS
A Antes do tratamento térmico 18

T e T T T L L e e L b D e e e T T b T P P T T o oy
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Depois do tratamento térmico

B < 800 —_ 21
C 850 15 15
D 900 30 5
E 850 5 <1
F 950 15 <1




(S
J—

S3o possiveis alteragdes ao presente in-

vento, desde gque as mesmas ndo saiam do ambito das reivindi-

cacdes gue se seguem.
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REIVINDICACOES

la. - Processo para revestir um ago de
modo a tornd-lo resistente a corrosdo, caracterizado por a
superficie metdlica, préviamente sujeita a tratamento quimi-
co a fim de se produzir um pré-revestimento a base de um com-
posto hidratado de crdmio, ser submetida a um tratamento tér-
mico em forno de atmosfera controlada, de modo a obter-se um
revestimento final uniforme de Jdxido de crdmio (III) resisten-

te A corrosio.

22, - Processo de acordo com a reivindi-
cagdo 1, caracterizado por o ago a ser revestido ser ago ino-

xidavel.

32, - Processo de acordo com a reivindi-
cagdo 1 ou 2 caracterizado por o tratamento guimico ser efec-

tuado utilizando uma solugdo dcida cromo-sulfurica a quente.

4a, - Processo de acordo com qualquer
das reivindicag¢des 1 a 3 caracterizado por o tratamento tér-

mico ser feito em atmosfera gasosa controlada nao oxidante.

5a. - Processo de acordo com a reivindi-
cagdo 4, caracterizado por a referida atmosfera ser de hidro-

génio.

628, - Processo de acordo com a reivindi-
cagdo 4 ou 5, caracterizado por o referido tratamento térmico

ser efectuado numa gama de temperaturas entre 900°Cc e 1000°cC.

72, - Processo de acordo com a reivindi-
cagdo 5 ou 6, caracterizado por a referida atmosfera de hidro-
génio ter um ponto de orvalho compreendido entre -20°% e -50%
(30 a 1000 v.p.m.). '

8a, - Processo de acordo com qualguer




uma das reivindicag¢des 1 a 7, caracterizado por se obter um
revestimento de dxido de crdmio (III) com uma espessura entre

0,1 Pm e 0,3 Jm.

98, - Processo de acordo com a reivindi-
cagdo 8, caracterizado por se obter um revestimento de dxido

de crdmio (III) de cerca de 0,2 pm.

Lisboa, 2 de Fevereiro de 1988
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