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RESUMO 

VANAT, Karen J. Influência da Temperatura de Pré-aquecimento sobre a 
Morfologia e Ciclos Térmicos de Revestimentos YSZ. 2015. 110 p. Dissertação 

de Mestrado do Programa de Pós-Graduação em Engenharia Mecânica - 
Universidade Tecnológica Federal do Paraná. Ponta Grossa, 2015. 

Revestimentos resistentes à elevadas temperaturas, como os revestimentos do tipo 
barreira térmica (TBC), são compostos por uma camada cerâmica superior (Top 
Coat) sobre um revestimento de ligação metálico (Bond Coat), e são normalmente 

aplicados por aspersão térmica para a proteção de componentes de turbinas. Para 
que o revestimento aplicado a estes componentes seja eficiente, é preciso analisar 

os fatores influentes sobre o desempenho dos revestimentos, como por exemplo, a 
temperatura de pré-aquecimento do substrato. O objetivo geral deste trabalho foi 
estudar a influência da temperatura de pré-aquecimento do substrato sobre a 

morfologia e comportamento de revestimentos cerâmicos de zircônia estabilizada 
com ítria (YSZ), submetidos a ciclos térmicos de aquecimento seguido de 

resfriamento forçado. A aplicação do revestimento cerâmico foi realizada pelo 
processo de aspersão térmica a plasma ao ar (APS), sobre substrato de uma liga de 
Ni previamente revestido, por um Bond Coat constituído de uma superliga de níquel 

aspergida termicamente pelo processo de chama de alta velocidade (HVOF). 
Analisou-se a influência da temperatura de pré-aquecimento do substrato (Bond 

Coat) sobre a porosidade, morfologia, microdureza, bem como a aderência e 
tenacidade à fratura da interface do revestimento Top Coat antes e após os ensaios 
de ciclos térmicos de oxidação. Observou-se que o aumento da temperatura de pré-

aquecimento promoveu uma diminuição da porosidade do revestimento, bem como 
um aumento da aderência e uma maior microdureza do revestimento. A maior 

temperatura de pré-aquecimento promoveu também um aumento da tenacidade à 
fratura na interface metal/cerâmica. Observou-se que a oxidação cíclica promoveu a 
sinterização do revestimento Top Coat e alterações na microestrutura do 

revestimento Bond Coat, resultando na diminuição da porosidade e consequente 
aumento da tenacidade à fratura da interface Top Coat/Bond Coat. Este efeito foi 

mais pronunciado para as amostras de menor temperatura de pré-aquecimento do 
substrato. 

 

Palavras-chave: Revestimentos de Barreira Térmica. Temperatura de Pré-

aquecimento. Oxidação Cíclica. 

 

 

 

 



 

 

ABSTRACT 

VANAT, Karen J. Influence of Pre-heating Temperature on the Morphology and 
Thermal Cycles of YSZ coatings. 2015. 110 p. Master's Dissertation of the Post-

Graduate Program in Mechanical Engineering - Federal Technological University of 
Paraná. Ponta Grossa, 2015. 

High temperature resistant coatings, such as thermal barrier coatings (TBC), are 
composed of a ceramic layer (Top Coat) deposited on a metallic layer Bond Coat, 
these coatings are normally applied by thermal spray techniques to protect these 

components. In order to improve the coating properties, it is necessary to analyze the 
influence of the different processing parameters on the performance of the coatings, 

for example, the preheating temperature of the substrate. The general objective of 
this research was to study the influence of preheating temperature of the substrate 
on the morphology and behavior of ytrria stabilized zirconia (YSZ) ceramic coatings, 

submitted to thermal cycles. The ceramic coating deposition was carried out by air 
plasma thermal spraying process (APS) on a Ni substrate.alloy pre-coated with a 

Bond Coat constituted of a Ni superalloy thermally sprayed by high velocity oxy-fuel 
process (HVOF). Preheating temperature influence was analyzed on the YSZ 
porosity, as well as the coating morphology, microhardness, tensile adhesion 

resistance and interface fracture toughness of the Top Coat, before and after thermal 
cycling oxidation tests. It was observed that increasing the preheating temperature 

decreases the YSZ porosity, improving the coating adhesion and microhardness 
increase. This pre heating temperature increase promoted a greater fracture 
toughness on the YSZ/Bond Coat interface. The cyclic oxidation reduced the porosity 

of the Top Coat and promoted some metallurgical changes on the Bond Coat, 
resulting in the fracture toughness increase in the Top Coat/Bond Coat interface. 

This effect was more pronounced on samples with minor substrate preheating 
temperature. 

 

Keywords: Thermal Barrier Coating. Pre-heating Temperature. Cyclic Oxidation. 
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1 INTRODUÇÃO 

As turbinas a gás produzem uma elevada quantidade de energia. Entre os 

diferentes componentes mecânicos existentes nessas turbinas, as palhetas rotoras 

(blades) e estatoras (nozzles/vanes) são de extrema importância para a operação 

destes equipamentos. Estes componentes sofrem desgaste devido ao ambiente 

oxidante, corrosivo e também devido à elevada temperatura de combustão do gás 

utilizado como fluido motriz. Este desgaste causa uma diminuição da vida útil destes 

componentes, sendo necessário realizar sua recuperação ou substituição em 

manutenções regulares (GIAMPAOLO, 2006; BOYCE, 2006).  

Uma das formas de minimizar os efeitos das elevadas temperaturas é aplicar 

revestimentos com a função de proteção destes componentes. Estes revestimentos 

são chamados revestimentos de barreira térmica, onde contém uma camada 

cerâmica, chamada de Top Coat e outra camada de revestimento metálico chamado 

de Bond Coat. A cerâmica deve possuir propriedades como baixa condutividade 

térmica, elevado ponto de fusão e menor diferença de coeficiente de dilatação 

térmica com o substrato. Atualmente, a cerâmica Zircônia Estabilizada com Ítria 

(Yttria Stabilized Zirconia - YSZ) é utilizada como revestimento cerâmico para 

componentes submetidos a elevadas temperaturas, por possuir baixa condutividade 

térmica, comparada a outros revestimentos cerâmicos, boa estabilidade de fase e 

menor diferença de dilatação térmica em relação aos metais (HASS, 2001; ZHU, 

MILLER, 1999; ZHU et al., 2000). 

Os revestimentos resistentes à elevadas temperaturas, podem ser aplicados 

utilizando diferentes técnicas de deposição, como por exemplo Deposição Física de 

Vapor por Feixe de Elétrons (Physical Vapor Deposition by Electron Beam  – 

EBPVD), Aspersão Térmica por Chama de Alta Velocidade (High Velocity Oxi-Fuel – 

HVOF) e Aspersão Térmica por Plasma ao Ar (Air Plasma Spray – APS) (PINT et al., 

1998; WANG, EVANS, 1999).  

Para que o revestimento aplicado aos componentes da turbina seja eficiente, 

é importante estudar as variáveis do processo de deposição que influenciam 

principalmente a morfologia do revestimento e a sua resistência aos gradientes 

térmicos, como por exemplo a temperatura de pré-aquecimento (SAMPATH et al., 

2004; FUKUMOTO, HUANG, 1999). 



15 

 

1.1 PROBLEMA 

Como a temperatura de pré-aquecimento do substrato afeta a morfologia e o 

comportamento sob ciclos térmicos de revestimentos YSZ, aspergidos termicamente 

por Plasma ao Ar? 

 

1.2 JUSTIFICATIVA 

Um dos fatores mais influentes sobre a morfologia e o comportamento 

desses revestimentos YSZ é a temperatura de pré-aquecimento do substrato 

durante a deposição de revestimentos por aspersão térmica. Para verificar a 

relevância desta influência, os revestimentos devem ser depositados com diferentes 

temperaturas de pré-aquecimento e submetidos a diferentes condições de ciclagem 

térmica, a fim de simular o efeito desta variação de temperatura sobre a morfologia e 

propriedades do revestimento cerâmico. 

 

1.3 OBJETIVOS 

1.3.1 Objetivo Geral 

O objetivo deste trabalho é estudar a influência da temperatura de pré-

aquecimento do substrato sobre a morfologia e comportamento sob ciclos térmicos 

de revestimentos cerâmicos YSZ depositados por aspersão APS. 

 

1.3.2 Objetivos Específicos 

- Avaliar a influência da temperatura de pré-aquecimento do substrato sobre 

a morfologia e porosidade dos revestimentos, antes e após os ensaios de oxidação 

cíclica;  

- Analisar a influência do pré-aquecimento do substrato sobre a aderência na 

interface substrato/cerâmica do revestimento; 
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- Verificar a influência do pré-aquecimento do substrato sobre a tenacidade à 

fratura da interface dos revestimentos Top Coat/Bond Coat obtidos, antes e após os 

ensaios de ciclagem térmica.  
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2 FUNDAMENTAÇÃO TEÓRICA 

2.1 TURBINAS A GÁS 

As turbinas a gás têm como função gerar energia elétrica a partir do 

escoamento de um grande volume de gases de elevada energia. Esses gases 

escoam internamente através da turbina, que transforma a energia cinética dos 

gases quentes, resultantes da combustão, em potência no eixo através de sua 

rotação (GIAMPAOLO, 2006; BOYCE, 2006). Um exemplo de turbina a gás é 

apresentado na Figura 1. 

 

  
Figura 1 – Imagem em corte de uma turbina a gás com seus principais componentes.  

Fonte: Adaptado de AirPlane Flying Handbook  (2004). 

O primeiro estágio dos estatores da turbina está localizado na descarga da 

câmara de combustão, como indicado na Figura 1. Os estatores fazem com que os 

gases, da seção quente da turbina, sejam acelerados e direcionados no ângulo 

correto para o rotor da turbina (SIMS et al., 1987). 

As palhetas estatoras da turbina (Figura 2 - a) têm formato aerodinâmico, 

fazendo com que a passagem do ar entre elas forme um duto convergente. Elas 

estão posicionadas na estrutura da turbina de modo a possibilitar a expansão 

térmica (ROLLS-ROYCE, 1986). As palhetas do rotor da turbina (Figura 2 - b) 

convertem a energia cinética dos gases quentes gerados na combustão, que saem 

das palhetas estatoras, em energia de rotação do eixo, que será utilizada para girar 

o compressor e os dispositivos ligados à turbina (SIMS et al., 1987). 
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     a)                                                                     b) 

Figura 2 – Exemplo de palhetas de turbinas, a) Estatoras (nozzles) e b) Rotoras (blades). 
Fonte: a) Gas turbine journal (2015) e b) Xenergy (2015). 

As palhetas das turbinas estão sujeitas à elevadas temperaturas e força 

centrífuga dos gases quentes gerados na combustão, os quais contém fuligem, 

hidrocarbonetos não-queimados, monóxido de carbono, entre outros, gerando uma 

atmosfera corrosiva e oxidante (GIAMPAOLO, 2006), desgastando os componentes 

mecânicos da turbina e diminuindo sua eficiência. Os gases quentes e materiais 

particulados gerados na combustão provocam danos nos componentes.  

Uma forma de retardar processo de desgaste à elevadas temperaturas, é a 

aplicação de revestimentos de barreira térmica, que são mais resistentes à elevadas 

temperaturas e apresentam baixa condutividade térmica, reduzindo a temperatura 

do componente, prolongando sua vida útil e aumentando a eficiência da turbina. 

 

2.2 REVESTIMENTOS DE BARREIRA TÉRMICA 

O uso de revestimentos de barreira térmica (TBC - Thermal Barrier Coatings) 

em determinadas partes de uma turbina a gás se deve à necessidade de protegê-las 

das condições agressivas de trabalho citadas anteriormente, que comprometem sua 

integridade estrutural podendo torna-las incapaz de desempenhar suas funções 

adequadamente pelo tempo inicialmente projetado (BOYCE, 2006; MILLER, 1997; 

EVANS et al., 2001; PADTURE et al., 2002; FAN et al., 2012). 
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O Gráfico 1 exibe a evolução da temperatura de trabalho de turbinas, onde o 

desenvolvimento dos revestimentos permitiu a proteção dos componentes contra 

temperaturas mais elevadas, com sistemas de resfriamento e novos materiais como 

os TBC’s utilizados atualmente e futuras aplicações com compósitos de matriz 

cerâmica (Ceramic Matrix Composites – CMC). 

 

 
Gráfico 1 – Evolução dos revestimentos aplicados a componentes de turbinas.  

Fonte: Adaptado de Wadley Research Group (2014). 

 

Os revestimentos TBC, são constituídos por uma camada superior (Top 

Coat) de cerâmica, uma camada metálica de ligação (Bond Coat) e um substrato de 

superliga à base de níquel (CLARKE, 2003; PADTURE et al., 2002). A Figura 3 

representa essas camadas e suas respectivas funções. 

 

 
Figura 3 – Esquema das camadas que constituem o revestimento TBC. 

Fonte: Adaptado de Schulz et al. (2003). 

 

Isolamento  

térmico 

Resistência  

mecânica à elevadas 
temperaturas 

Proteção contra oxidação 

e corrosão em elevadas 
temperaturas 

Camada de óxido crescida 

termicamente (TGO) 
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2.2.1 Substrato de Componentes Submetidos à Elevadas Temperaturas 

O substrato de componentes submetidos à elevadas temperaturas, onde são 

depositados os revestimentos TBC é composto basicamente de superligas de 

níquel. As superligas à base de níquel são utilizadas para aplicações em materiais 

sujeitos à elevadas temperaturas (BETTERIDGE, SHAW, 1987; SIMS et al., 1987; 

HILLERY, 1996). Alguns exemplos de superligas disponíveis comercialmente são: 

Inconel, Hastelloy, Waspaloy, Incoloy, René, Haynes, entre outras.  

A microestrutura típica de uma superliga de níquel é cúbica de face centrada 

(CFC) e consiste de fases de austenita (gama – γ), precipitados ricos em alumínio 

(Al), titânio (Ti) e tântalo (Ta). Concentrações de elementos como cobalto (Co), 

cromo (Cr) e molibdênio (Mo) também podem formar-se, e carbonetos ou boretos 

quando houver concentrações de carbono (C) e boro (B) (SIMS, STOLOFF, HAGEL, 

1987). 

 

2.2.2 Revestimento Bond Coat 

Os revestimentos cerâmicos são incapazes de impedir a entrada de 

oxigênio, devido ao rápido transporte de íons de óxido, ocorrendo assim a 

possibilidade de oxidação do substrato subjacente e a fragmentação da cerâmica 

durante a operação, devido à perda da aderência com o substrato. Para atenuar 

esta possibilidade, é utilizado o revestimento Bond Coat, depositado sobre o 

substrato da superliga de Ni ou Co, antes da deposição de cerâmica (PINT et al., 

1998; WANG, EVANS, 1999).  

Em turbinas a gás industriais, são utilizados revestimentos de ligas do tipo 

MCrAlY (cromo, alumínio e ítrio, onde M pode ser um balanço níquel (Ni), ferro (Fe), 

cobalto (Co) ou sua combinação) como Bond Coat em revestimentos TBC 

(RICKERBY, MATTHEWS, 1991).  

Segundo Scrivani et al. (2003) as ligas MCrAlY são utilizadas como 

revestimentos com a finalidade de aumentar a resistência à oxidação. Diferentes 

tecnologias de deposição como, aspersão térmica por HVOF, plasma em vácuo 

(Vacuum Plasma Spray – VPS) e aspersão a plasma de baixa pressão (Low 

Pressure Plasma Spray – LPPS) são utilizadas para a deposição das ligas MCrAlY.  
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O Bond Coat, além de elevar a resistência contra corrosão e oxidação, tem 

como objetivo assegurar a aderência do revestimento cerâmico e aliviar as tensões 

provenientes da incompatibilidade do coeficiente de dilatação na interface 

metal/cerâmica (ESKNER, 2004; HASS, 2001; ZHU, MILLER, 1999; ZHU et al., 

2000). A Tabela 1 apresenta algumas das ligas mais utilizadas como Bond Coat, e 

suas respectivas composições químicas. 

 

 Tabela 1 – Principais ligas utilizadas como Bond Coat e suas composições em peso (%). 

 Ni Co Cr Al Y Ti Si Hf Outros 

NiCrAlY Bal  25 6 0,4     

NiCrAlY Bal  22 10 1,0     

NiCrAlY Bal  31 11 0,6     

NiCrAlY Bal  35 6 0,5     

CoNiCrAlY 32 Bal 21 8 0,5     

CoCrAlY - Bal 25 14 0,5     

NiCoCrAlTaY Bal 23 20 8.5 0,6    4 Ta 

NiCoCrAlYSi Bal 0-40 12.5-20 2-8 0-0,25 0-10 2-10  0-4 Nb 

         0-4 Mo 

         0-20 Fe 

         0-5 Mn 

NiCrAlTi Bal  30-40 1-10  1-5    

NiCoCrAlHf Bal 0-40 10-45 6-25    0-10  

Fonte: REED (2006). 

 

Durante a operação, o oxigênio proveniente dos gases quentes da turbina 

penetra na camada cerâmica e entra em contato com o revestimento Bond Coat. O 

alumínio presente no revestimento vai gradativamente difundindo para a interface 

metal/cerâmica e oxidando-a, gerando uma fina camada de óxido (Al2O3), a TGO 

(Thermally Grown Oxide - Camada de Óxido Crescida Termicamente). Este 

mecanismo possibilita a interação entre o revestimento cerâmico e o metal da 

interface (MCrAlY), uma vez que ocorre uma ligação entre compostos químicos de 

mesma natureza química, que são o óxido de zircônio e o óxido de alumínio (LEVI et 

al., 2003; RUUD et al., 2001; MUMM, 2001). 

A influência do teor de ítrio (Y) na liga MCrAlY já foi muito estudada, pois 

este elemento age diretamente sobre a adesão da TGO ao Bond Coat. O Y é 

adicionado em baixas concentrações para promover esta adesão da camada TGO 

(STÖVER, FUNKE, 1999). O crescimento da TGO ocorre na interface 

metal/cerâmica, é heterogêneo e depende das fases presentes na liga MCrAlY 

(STÖVER, FUNKE, 1999). 
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A TGO também pode ser produzida por outras técnicas, como por exemplo a 

oxidação do alumínio da superfície da camada Bond Coat em câmara de vácuo, 

antes da deposição da camada cerâmica (MOVCHAN, MARINSKI, 1998), porém 

esta técnica tem maior relevância para o processo EBPVD, pois este processo 

necessita da formação da TGO para a deposição da cerâmica (TRACTON, 2007; 

PAWLOWSKI, 2008). No processo APS, a TGO se forma após exposição do 

revestimento ao calor durante a operação. 

Indiferente às técnicas de obtenção da TGO, a falha do TBC pode ocorrer 

quando a TGO atinge espessuras da ordem de 5 a 6 μm (LAU et al., 2003; 

TOSCANO et al., 2006), pois durante o crescimento da TGO, há geração de tensões 

residuais compressivas muito elevadas, e quando a espessura ultrapassa estes 

valores, as tensões não acomodadas provocam a falha do sistema (EVANS et al., 

2001; SINGHEISER et al., 2001). O Gráfico 2 apresenta o crescimento da TGO, 

através da espessura em função do tempo e da temperatura. 

 

 

Gráfico 2 – Espessura da camada TGO em função do tempo e temperatura .  
Fonte: Adaptado de Czech et al. (1999). 

 

No Gráfico 2, para temperaturas de trabalho na média de 1000°C, a 

espessura da TGO o limite de descolamento três vezes mais rápido do que com 

temperaturas de 950 e 900°C, indicando que temperaturas mais elevadas aceleram 

o crescimento da TGO. 

 

1000°C 

950°C 

900°C 
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2.2.3 Revestimento Top Coat 

O principal objetivo do revestimento Top Coat é fornecer o isolamento 

térmico do componente revestido. Este revestimento deve apresentar baixa 

condutividade térmica, elevado ponto de fusão e alto coeficiente de dilatação 

térmica, devendo ser semelhante ao valor de dilatação do Bond Coat e do substrato 

(PINT et al., 1998; WANG, EVANS, 1999).  

A baixa condutividade térmica da camada Top Coat lhe permite proteger o 

substrato do gás à elevada temperatura de combustão na turbina, aumentando a 

durabilidade dos componentes mecânicos e prolongando a sua vida útil (CLARKE et 

al. 2012; LIMARGA, et al. 2010; SAMPATH et al., 2012). 

Existem diferentes processos de deposição do Top Coat, onde cada 

processo produz uma microestrutura para o revestimento TBC. O processo APS 

produz uma microestrutura de formato lamelar, enquanto que o processo por 

EBPVD gera uma microestrutura de formato colunar. A Figura 4 apresenta uma 

comparação da microestrutura do revestimento TBC depositado por APS (a) 

(HERMAN et al., 2000) e EBPVD (b) (SCHULZ et al., 2003).  

 

      

Figura 4 – Microestrutura do TBC, (a) depositado por APS, (b) depositado por EBPVD. 
Fonte: Adaptado de a) Wadley Research Group (2014) e b) Mercer et al. (2007). 

A microestrutura do revestimento produzido por APS, em comparação ao 

obtido por EBPVD, possui menor condutividade térmica e maior resistência ao 

desgaste por abrasão, devido ao tipo de formação do revestimento em lamelas e 

menor densidade (TUCKER, 2010).  

 

b) a) 

Top Coat 

Bond Coat 

Substrato Substrato 

Bond Coat 

Top Coat 
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As diferenças nas microestruturas dos revestimentos produzidos utilizando 

os dois métodos, promovem diferentes efeitos na condutividade térmica e aderência, 

entre outros, quando os materiais são submetidos a elevadas temperaturas 

(SAMPATH et al., 2012). 

Nos revestimentos TBC modernos, o material cerâmico utilizado como Top 

Coat não é fabricado a partir de dióxido de zircônio puro (ZrO2 – zircônia). Em vez 

disso, eles contêm ítria (Y) na faixa de 6 a 11% em peso, sendo uma composição de 

7% a 8%, em peso, a mais utilizada (CLARKE, LEVI, 2003; PINT et al., 1998; 

WANG, EVANS, 1999). Os materiais YSZ têm sido amplamente utilizados como 

revestimento cerâmico em sistemas TBC (CLARKE et al., 2012; SCHLICHTING et 

al., 2003). Conforme Goward (1998) cita em seu trabalho, a aplicação de 

revestimentos cerâmicos de zircônia estabilizada com 8% (em peso) de ítria, por 

aspersão térmica APS sobre uma camada de ligação de MCrAlY, produziu 

resultados com elevada durabilidade do revestimento. 

 

2.3 REVESTIMENTO CERÂMICO YSZ 

O revestimento YSZ é uma boa opção de material para a camada Top Coat, 

devido ao seu elevado coeficiente de expansão térmica, mais próximo ao  do 

revestimento metálico (em comparação à outras cerâmicas) ao qual será aderido, 

além de possuir baixa condutividade térmica, proporcionando o isolamento térmico 

do material protegido (SAREMI et al., 2008; EVANS et al., 2001; PADTURE et al., 

2001).  

A zircônia pura, ZrO2, na pressão ambiente é polimórfica, apresentando uma 

estrutura cúbica em temperaturas altas (>2370°C), uma estrutura tetragonal nas 

temperaturas intermediárias (1200 – 2370°C) e monoclínica em temperaturas baixas 

(<950°C). A Figura 5 ilustra as três fases polimórficas da zircônia cristalina pura. 
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Figura 5 – Representação da estrutura cristalina das três fases da zircônia.  

(a) Cúbica, (b) Tetragonal e (c) Monoclínica. 
Fonte: Hannink (2000). 

 

A zircônia pura possui uma estrutura monoclínica quando está à temperatura 

ambiente, e ao elevar a temperatura, a zircônia transforma-se para a fase tetragonal 

(T) e em seguida para fase cúbica (C). As fases tetragonal e cúbica se transformam 

em fase monoclínica novamente quando a zircônia é resfriada até a temperatura 

ambiente. Durante este processo de resfriamento, a mudança de fase tetragonal 

para monoclínica causa trincas e fraturas na zircônia, devido a alteração de volume, 

inviabilizando seu uso na forma pura (STEVENS, 1986). 

Uma forma de evitar esta transformação, é adicionar dopantes (agentes 

estabilizantes) que permitem que as fases polimórficas obtidas à elevadas 

temperaturas possam ser estabilizadas, parcialmente ou totalmente, e assim 

mantidas, mesmo quando em temperatura ambiente (HEUER, HOBBS, 1981). Os 

dopantes mais comuns são cálcia, magnésia, céria e ítria (HANNINK, 2000).  

A ítria, Y2O3, é um eficiente estabilizante, com uma larga faixa de aplicação 

em cerâmicas à base de zircônia, por apresentar muitas características 

interessantes para aplicações industriais, especialmente em relação às propriedades 

como resistência mecânica, tenacidade à fratura e condutividade térmica (CAHN et 

al., 1994). Segundo Aygun (2008) a ítria também é mais utilizada devido a sua maior 

resistência a corrosão, além de reduzir a condutividade térmica, porém deve-se 

respeitar um limite máximo de 10% em peso para não aumentar o risco de 

desplacamento do revestimento, devido a transformação para fase cúbica. 

No Gráfico 3 é possível visualizar o diagrama de fases da zircônia (ZrO2) 

com ítria (Y2O3), onde observa-se que a ítria estabiliza a fase tetragonal 

transformável (T) da zircônia e no resfriamento forma-se a fase tetragonal 

metaestável não-transformável (T’) (LELAIT et al., 1993).  
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A fase não-transformável (T’) não sofre transformação martensítica e é mais 

desejável em relação à fase transformável (T) (LELAIT et al., 1993), pois o 

revestimento resistirá mais às variações bruscas de temperatura. 

 

 

Gráfico 3 – Diagrama de fases da zircônia com adição de ítria (AYGUN, 2008).  
Fonte: Adaptado de Aygun (2008). 

 

A fase tetragonal transformável (T) da zircônia geralmente pode ser 

estabilizada contra a distorção para a fase monoclínica por dopantes que induzem a 

criação de vacâncias de oxigênio e são geralmente trivalentes, exemplos Gd3+, Fe3+ 

e Y3+; ou tetravalentes como Ti4+, Ge4+ e Ce4+; ou resultam em combinações que 

equilibram as cargas eletrônicas, como o YNbO4 e o YTaO4 (HANNINK et al., 2000; 

BRANDON, TAYLOR, 1989; LI, CHEN, 1994). 
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2.4  ASPERSÃO TÉRMICA 

A aspersão é um grupo de processos de deposição de revestimentos em 

que os materiais são depositados sobre uma variedade de componentes, em estado 

fundido ou semifundido, para formar um revestimento (DAVIS, 2004). A Figura 6 

apresenta um esquema característico de revestimentos aspergidos termicamente. 

 

  

Figura 6 – Modelo sugerido na literatura para a formação de um revestimento aspergido. 
Fonte: Adaptado de FST (2014). 

Os revestimentos aspergidos necessitam de um substrato rugoso, Figura 6, 

para que ocorra aderência das partículas, e apresentam características como 

inclusões, poros e partículas não-fundidas ou oxidadas. 

Os principais processos de aspersão térmica estão descritos na Tabela 2. 

 

Tabela 2 – Principais processos de aspersão térmica. 

Aquecimento Sigla Nome em Inglês Nome usual em Português 

Energia elétrica 

ASP Arc Spray Process Arco Elétrico 

APS Air Plasma Spraying Plasma a ar (Atmosférico) 

PTA Plasma Transfered Arc Plasma de Arco Transferido 

Combustão 

FS Flame Spray Chama Convencional 

HVOF High Velocity Oxy-Fuel Chama de Alta Velocidade 

HVCW 
High Velocity 

Combustion Wire 
Chama de Alta Velocidade 

com Arame 

D-GunTM / DS 
Detonation Thermal 
Spraying Process 

Detonação 

Indução Elétrica CS 
Cold Spray ou Cold-

Gas Spraying Method 
Gás Frio / Spray Dinâmico 

de Gás 
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Os materiais de revestimento utilizados incluem uma vasta gama de metais, 

cerâmicas, polímeros, diferentes ligas ou compósitos (HANNEFORTH, 2006). 

Existem diferentes critérios segundo os quais os processos de aspersão 

térmica podem ser classificados. Essa classificação pode ser feita: pelo tipo de 

aquecimento, por combustão ou eletricidade (AWS, 1985); em função da forma da 

matéria-prima, pó ou arame; e da forma de aceleração das partículas, pela própria 

chama ou por ar comprimido. Para um mesmo processo podem haver algumas 

alterações, como por exemplo, alimentação axial ou radial de pó e deposição em 

atmosfera normal ou em câmara de vácuo (LIMA, 2001; SCHIEFLER, 2004). 

 

2.4.1  Aspersão Térmica por HVOF (High Velocity Oxy-Fuel) 

No processo de aspersão térmica HVOF o gás combustível e o oxigênio se 

misturam antes de passar através dos orifícios para a câmara de combustão, 

resultando em uma combustão estável, limpa e uniforme. O material de deposição 

na forma de pó é introduzido no bocal utilizando gás nitrogênio; o pó é aquecido ao 

passar por uma câmara quente, e acelerado à elevadas velocidades para fora do 

bocal da pistola (MENEZES, 2007; CORTES, 1998).  

A saída convergente/divergente no interior da câmara de combustão é 

projetada para conduzir uma configuração de fluxo que auxilia na distribuição do pó 

e produz um perfil quase único de velocidade de partícula quando deixa a pistola. 

Isso resulta em um revestimento mais consistente (CORTES, 1998). Um exemplo da 

tocha utilizada para deposição neste processo é apresentado na Figura 7. 

 

   

Figura 7 – Vista em corte da pistola de aspersão térmica HVOF. 
Fonte: Adaptado de Sulzer Metco (2015). 
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Uma característica de uma chama HVOF é que a velocidade do som 

atingida na saída da tocha e a expansão do fluxo resulta em um padrão de ondas de 

expansão e compressão, visualmente observadas na forma de “diamante" 

(OBERKAMPF, TALPALLIKAR, 1996). 

A alta pressão de combustão resulta em um aumento na velocidade das 

partículas aspergidas. Este aumento pode ser atribuído a uma viscosidade maior da 

chama (BROWNING et al., 1995). A adesão do revestimento promovida pelo 

processo HVOF pode ser tão elevada quanto 90 MPa (KREYE, 1991), e a 

porosidade dos revestimentos HVOF é inferior a 1%. As espessuras típicas 

produzidas estão na faixa de 100 a 300 µm.  

 

2.4.2  Aspersão Térmica por APS (Air Plasma Spray) 

Quando a deposição por plasma é realizada em atmosfera normal, o 

processo é chamado de APS (LIMA, 2001). Um arco elétrico "não transferido" é 

constringido entre um eletrodo de tungstênio coaxialmente alinhado em um bocal de 

constrição. O propósito da constrição é controlar e aumentar a densidade de energia 

do fluxo do arco (MENEZES, 2007). A zona central do plasma é constituída pelo gás 

inerte ionizado (em geral argônio ou nitrogênio) envolvido por um ou mais gases 

inertes de proteção (argônio, hélio, hidrogênio, nitrogênio ou mistura) (LIMA, 2001).  

No processo de aspersão térmica APS são injetadas partículas de pó no jato 

de plasma que se fundem e atingem o substrato em alta velocidade, conforme a 

Figura 8, produzindo uma superfície com alto grau de aderência (MENEZES, 2007). 

 

 

Figura 8 – Vista em corte da pistola de aspersão térmica APS. 
Fonte: Adaptado de Sulzer Metco (2015). 
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Entre os fatores que podem afetar o processo de deposição por aspersão 

térmica APS, tem-se o tipo da pistola de aspersão, tipo de alimentador de pó; 

qualidade do pó a ser depositado, parâmetros de deposição como o fluxo do gás de 

arraste, corrente, tensão e temperatura de pré-aquecimento do substrato. 

 

2.5 INFLUÊNCIA DOS PARÂMETROS DE DEPOSIÇÃO NAS PROPRIEDADES DE 

REVESTIMENTOS ASPERGIDOS 

A cadeia funcional de processos, dentro da aspersão térmica, inicia-se com 

o ajuste e controle dos parâmetros de entrada do processo, tais como fluxo de gás, 

corrente e taxa de alimentação do pó, e termina com a análise das propriedades 

relevantes para o revestimento, tais como dureza, tenacidade, oxidação, adesão e 

porosidade. Estas propriedades estão ligadas às características de trabalho dos 

gases e de voo das partículas (PAWLOWSKI, 1981; STEFFENS et al., 1991). 

Os parâmetros como a potência, distância de aspersão e taxa de fluxo do ar 

influenciam diretamente sobre a microestrutura do revestimento Top Coat 

(YUGESWARAN et al., 2013; AZARMI et al., 2007). A corrente utilizada também é 

um parâmetro influente do processo, alterando as condições de voo das partículas e 

afetando, por exemplo, a porosidade do revestimento (AZARMI et al., 2007).  

Entre os fatores influentes, sobre a deposição e propriedades de um 

revestimento produzido por aspersão térmica, estão a velocidade e temperatura das 

partículas, além da temperatura de pré-aquecimento do substrato. Alguns exemplos 

destes fatores estão descritos nos estudos a seguir: 

- No trabalho de Chaves (2012) e Carpio et al. (2014), foram estudadas as 

propriedades das partículas em voo, como velocidade e temperatura, e observaram 

que a temperatura das partículas é influenciada pelo fluxo do gás de plasma.  

- A temperatura e velocidade das partículas em voo, segundo Sampath et al. 

(2004) influenciam também a formação das lamelas, afetando a oxidação, o 

achatamento, os processos de solidificação e a microestrutura final do revestimento. 
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- A temperatura de pré-aquecimento do substrato, nas pesquisas de Mrdak 

et al. (2013), Pawlowski (1981), Steffens et al. (1991) e de Fukumoto e Huang 

(1999), foi muito influente sobre a qualidade do revestimento, formação de lamelas, 

aderência das partículas na interface Bond Coat/Top Coat, bem como na porosidade 

do revestimento cerâmico, agindo sobre o contato das partículas e o substrato, 

aumentando a zona de contato entre eles e o espalhamento das partículas fundidas.  

A Figura 9 apresenta um resumo, dos principais parâmetros influentes, 

baseado na revisão da literatura (CHAVES, 2012; CARPIO et al., 2014; SAMPATH 

et al., 2004; MRDAK et al., 2013; PAWLOWSKI, 1981; FUKUMOTO, HUANG, 1999). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 9 – Resumo dos parâmetros mais influentes sobre o processo de deposição e as 
respectivas propriedades influenciadas do revestimento cerâmico.  

Fonte: Adaptado de Chaves (2012), Carpio et al. (2014), Sampath et al. (2004), Mrdak et al. 

(2013), Pawlowski (1981), Fukumoto e Huang (1999). 

 

Segundo o fluxograma na Figura 9, a temperatura de pré-aquecimento do 

substrato influencia diretamente sobre o revestimento final, ou seja, não influencia 

sobre as propriedades das partículas em voo. Os demais parâmetros influenciam 

nas propriedades das partículas em voo, e em consequência, o revestimento. A 

Figura 10 apresenta um exemplo da interferência do pré-aquecimento do substrato 

sobre o espalhamento das partículas fundidas ao formar as lamelas. 
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a)     b)     c) 
Figura 10 – Formação das lamelas, a) sem pré-aquecimento e b) com pré-aquecimento do 

substrato a 300°C, c) com pré-aquecimento do substrato a 450°C. 
Fonte: Adaptado de Syed et al. (2005). 

A ausência do pré-aquecimento do substrato (Figura 10-a) promove a 

formação de salpicos, devido ao resfriamento mais rápido da lamela, impedindo o 

escoamento uniforme da partícula líquida. Com o substrato aquecido (Figura 10-b), a 

formação da lamela é obtida em forma mais regular e arredondada, pois o 

resfriamento é mais uniforme devido a menor diferença de temperatura de contato 

partícula/substrato. Por outro lado, este aquecimento não deve ser muito elevado 

(Figura 10-c), pois o resfriamento da partícula líquida é mais lento, permitindo um 

maior escoamento e consequentemente a formação de espaços vazios no centro da 

lamela formada. A forma arredondada, mais regular, é mais desejada principalmente 

por proporcionar maior aderência entre as lamelas do revestimento (BIANCHI et al., 

1994). 

No trabalho de Song et al. (2014), os autores estudaram o efeito do pré-

aquecimento do Bond Coat nas propriedades do revestimento, e concluíram que as 

tensões residuais geradas, durante a deposição, diminuem com o aumento da 

temperatura de pré-aquecimento, sendo o pré-aquecimento uma forma eficaz de 

aumentar a integridade do revestimento.  

 

2.6 ENSAIO DE OXIDAÇÃO CÍCLICA DE REVESTIMENTOS TBC EM FORNO 

O ensaio de oxidação cíclica tem como característica submeter as amostras 

à elevadas temperaturas, intercalando tempos entre aquecimento e resfriamento, 

repetindo o ciclo diversas vezes, para analisar posteriormente sua influência sobre a 

morfologia do revestimento, porosidade e o crescimento da TGO.  



33 

 

Os ensaios cíclicos apresentam o resfriamento como um grande fator de 

dano, que pode causar destacamento de camadas, porém, outras variáveis também 

influenciam na resistência à oxidação das ligas submetidas a ciclos térmicos, como 

temperatura de aquecimento e resfriamento, tempo de ensaio e quantidade dos 

ciclos, entre outros.  

Em consequência do gradiente de temperatura promovido pelo ensaio nos 

revestimentos cerâmicos, microtrincas se formam devido a tensões induzidas por 

diferentes variações de volume entre o substrato e o revestimento (MOON et al., 

2002). As microtrincas tendem a formar-se e aumentar com o número de ciclos 

térmicos, provocando o desplacamento do revestimento (GUO et al., 2011). 

Atualmente não existem normas de padronização do ensaio, dificultando a 

comparação entre os diferentes resultados da literatura. Mesmo que os testes de 

oxidação cíclica sejam métodos importantes no auxílio da seleção de materiais e 

assim prever o tempo de vida do revestimento (OSGERBY, PETTERSON, 2006).  

No trabalho conduzido por Nicholls e Bennett (1999), foram estudadas 

diretrizes para normatização do ensaio, bem como dados e parâmetros relativos às 

práticas de oxidação cíclica (OSGERBY, PETTERSON, 2006). Um exemplo do 

ensaio realizado é apresentado na Figura 11. 

 

 

Figura 11 – Forno utilizado em oxidação cíclica pela Praxair Surface Technology.  
Fonte: Bolcavage et al. (2004). 

Existe uma grande variação de ciclos, temperaturas de aquecimento e 

resfriamento na literatura, bem como quais os parâmetros analisados por cada autor. 

Entre as temperaturas de aquecimento utilizadas estão 1080°C (LI et al., 2014) até 

1150°C (DONG et al., 2015), variando-se o tempo de resfriamento e a temperatura 

(LI et al., 2014; SCHULZ et al., 2008) (KEYVANI, 2015); (KOOLLOOS, HOUBEN, 

2000) (DONG et al., 2015).  



34 

 

Os ciclos foram variados entre 170 segundos (DONG et al., 2015), 50 

minutos (LI et al., 2014), 1 hora (SCHULZ et al., 2008; KOOLLOOS, HOUBEN, 2000) 

e 4 horas (KEYVANI, 2015). 

O foco dos autores nas análises também muda bastante, como a variação e 

oxidação do Bond Coat (SCHULZ et al., 2008; LI et al., 2014; KOOLLOOS, 

HOUBEN, 2000), variação e desplacamento do revestimento cerâmico (KEYVANI, 

2015; LI et al., 2014) e, o crescimento de trincas e tempo de vida do revestimento 

(DONG et al., 2015). Entre os fatores influentes analisados após os ensaios de 

oxidação cíclica, verificou-se que em elevada temperatura de aquecimento o 

crescimento de trincas acelera após 85% do tempo de ensaio ocorrido, influenciando 

de forma significativa o tempo de vida do revestimento (DONG et al., 2015).  

O revestimento Bond Coat utilizado influencia significativamente sobre o 

desplacamento do Top Coat (LI et al., 2014), principalmente em relação à resistência 

oxidação (SCHULZ et al., 2008) que foi avaliada como uma das principais causas de 

falha do TBC (KOOLLOOS, HOUBEN, 2000). A microestrutura do revestimento Top 

Coat também foi influente no processo, onde foi observado que o compósito 

nanoestruturado foi mais resistente à oxidação (KEYVANI, 2015).  
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3 METODOLOGIA 

Esta pesquisa é de natureza aplicada, qualitativa-quantitativa e de caráter 

exploratório. Seus procedimentos técnicos foram realizados de forma experimental. 

Neste trabalho foram utilizadas as técnicas de deposição por HVOF e APS, sendo 

HVOF para o Bond Coat e APS para o Top Coat, respectivamente. Ambos os 

processos foram realizados utilizando material de adição na forma de pó. 

Foram selecionadas como revestimento TBC as ligas descritas na Tabela 3, 

com composição química dos elementos predominantes e o processo de deposição. 

 

Tabela 3 – Ligas para Bond Coat, Top Coat e substrato, utilizadas para formar o TBC. 

Camada Substrato – Inconel 718 Bond Coat – Ni343 Top Coat – ZRO 236-1 

Material Barra laminada 
Pó atomizado em 
atmosfera de Ar 

Pó aglomerado e 
sinterizado  

Composição 
(% em peso) 

50-55%Ni, 17-21%Cr, 
4,8-5,5%Nb, 2,8-3,3%Mo 

Ni, 22%Cr, 10% Al, 
1,0% Y 

ZrO2, 7% Y2O3, 1,7% 
HfO2 

Processo --------------------- HVOF APS 

Fonte: Substrato - Special Metals (2015), Bond Coat e Top Coat - Praxair (2015). 

 

Para alcançar os objetivos do trabalho, foi aplicada a metodologia 

apresentada na Figura 12.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 
 

Figura 12 – Etapas da metodologia realizadas para atingir o objetivo do trabalho. 
 

Deposição por HVOF e APS com 

pré-aquecimento 

Análise da morfologia e porosidade 

Ensaio de aderência 

Ensaio de oxidação cíclica 

Ensaio de microdureza Vickers 

Análise da tenacidade à fratura 
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3.1 DEPOSIÇÃO POR HVOF E APS COM PRÉ-AQUECIMENTO 

3.1.1 Seleção dos Parâmetros de Deposição 

A seleção dos parâmetros de deposição foi baseada nos resultados obtidos 

no trabalho, a ser publicado, de Vanat et al. (2015), localizado no Anexo A, onde os 

autores utilizaram planejamento fatorial 2k (BUTTON, 2005) para definição da 

variação dos parâmetros, e realizaram as deposições utilizando o monitoramento 

das partículas em voo com equipamentos de leitura a laser (DPV eVolution e Spray 

View), para verificar a influência dos parâmetros sobre as partículas e, 

consequentemente, sobre os revestimentos. 

Optou-se neste momento por um revestimento de menor porosidade e maior 

aderência. Os parâmetros utilizados são apresentados nas Tabelas 4 e 5, para o 

Bond Coat e Top Coat, respectivamente.  

 

Tabela 4 – Parâmetros de deposição do revestimento Bond Coat da liga MCrAlY por HVOF. 

Item Parâmetros 

Tipo de Pistola DJ 2700 

Pressão de Oxigênio (MPa) 1,034 

Fluxo de Oxigênio (m3/h) 1,02 

Pressão de Propileno (MPa) 0,6205 

Fluxo de Propileno (m3/h) 1,02 

Vazão de ar (m3/h) 23,04 

Pressão Gás de Arraste N2 (MPa) 15 

Distância de aspersão (mm) 200 

Taxa de Alimentação (g/min) 40 

Distância entre passes (mm) 2,5 

 

Tabela 5 – Parâmetros de deposição do revestimento Top Coat YSZ depositado por APS. 

Item Parâmetros 

Gás de Plasma Ar/H2 

Tipo de Pistola 9MB 

Bico da Pistola GH/732A 

Pressão de Gás Primário (MPa) 0,69 

Pressão de Gás Secundário (MPa) 0,55 

Fluxo Primário (m3/h) 1,98 

Fluxo Secundário (m3/h) 1,02 

Potência (kW)* 56 

Corrente (A) 700 

Tensão (V) 80 

Distância de aspersão (mm) 120 

Taxa de Alimentação (g/min) 40 

Velocidade de deposição (mm/s) 300 

Fluxo de Gás de Arraste (l/min) 20 
*A potência não está variando (multiplicação entre corrente e tensão). 
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A deposição dos revestimentos foi realizada na empresa Revesteel 

Metalização, situada em Pinhais - PR. As amostras preparadas para a deposição 

são de formato cilíndrico, com 10 mm de comprimento e 1” de diâmetro (25,4 mm).  

As temperaturas de pré-aquecimento do revestimento Bond Coat, pré-

deposição do Top Coat, estão definidas na Tabela 6. 

 

Tabela 6 – Temperaturas de pré-aquecimento para a deposição do revestimento Top Coat. 

Temperaturas de Pré-aquecimento 25°C 100°C 200°C 320°C 400°C 

 

3.1.2 Preparação da Superfície do Substrato 

As amostras produzidas nesta etapa foram preparadas superficialmente 

através de jateamento abrasivo com óxido de alumínio branco. Para o jateamento 

das amostras, foi utilizada uma pressão de aproximadamente 0,55 MPa, distância de 

jateamento de aproximadamente 150 mm e ângulo de incidência de 90°, como 

indica a Norma Petrobras 2568. Foi utilizada granulometria de 20 mesh, com Ra 

(rugosidade aritmética ou média) de 9 µm e Ry (rugosidade máxima) de 50 µm. 

 

3.1.3 Deposição dos Revestimentos 

As amostras foram fixadas a um porta-amostras (Figura 12), encaixado em 

um eixo de rotação, onde ficaram rotacionando durante a deposição, obtendo assim 

um revestimento uniforme e plano para todas as amostras.  

O porta-amostras foi projetado com raio de 75 mm, do centro do cilindro 

estrutural à base da amostra, a partir do estudo da redução do ângulo de incidência 

do jato de aspersão inerente ao movimento de rotação. A deposição foi realizada 

com velocidade de 1 m/s e distância entre passes de 5 mm. A rotação necessária 

para atingir a velocidade de deposição de 1 m/s no porta-amostras é de 127 RPM. A 

velocidade de deslocamento da pistola foi igual a 0,01 m/s para obter uma distância 

entre passes de 5 mm.  

Um exemplo da deposição do revestimento Bond Coat, utilizando este porta-

amostras pode ser visualizada na Figura 13. Foram realizados passes suficientes 

para obter uma camada com espessura de aproximadamente 150 µm. 
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Figura 13 – Exemplo da deposição do revestimento Bond Coat. 

 

O pré-aquecimento foi realizado após a deposição do Bond Coat, com o 

auxílio de um maçarico e um termopar para medir a temperatura do revestimento até 

a temperatura desejada, antes da deposição do revestimento Top Coat. A Figura 14 

ilustra este processo. 

 

 

Figura 14 – Pré-aquecimento do revestimento Bond Coat com uso de maçarico. 

 

Para a deposição APS foi utilizado o equipamento Sulzer Metco modelo 9MB 

Plasma Spray Gun, localizado na empresa Revesteel Metalização – Pinhais/Paraná. 

Foram realizados passes suficientes para obter uma camada com espessura média 

de 300 µm de Top Coat. A deposição pode ser visualizada na Figura 15. 

 

Porta-amostras 

Amostras 
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Figura 15 – Exemplo da deposição do revestimento Top Coat. 

 

3.2 ANÁLISE DA MORFOLOGIA E POROSIDADE DO REVESTIMENTO 

3.2.1 Preparação Metalográfica 

A preparação metalográfica foi realizada a partir do corte transversal das 

amostras, utilizando uma cortadeira de precisão da marca Buehler ISOMET 4000 

com disco abrasivo específico para revestimentos aspergidos termicamente. Após o 

corte, as amostras foram embutidas em resina epóxi de cura a frio para garantir uma 

melhor estabilidade dimensional e não danificar o revestimento cerâmico.  

Posteriormente ao embutimento, as amostras passaram por lixamento com 

disco diamantado de 50 µm (Buehler, Apex DGD Purple) e disco diamantado de 8 

µm (Buehler, Apex DGD Blue), respectivamente, ambos com aplicação de carga de 

30 N. Após o lixamento, foi realizado o polimento com suspensões de diamante 3 e 

0,25 μm, sendo ambos os processos realizados em Politriz automática Buehler 

Vector com carga de 15 N, finalizando o processo de polimento com sílica coloidal 

0,04 μm em politriz vibratória Vibromet durante o tempo de 1 hora.  

Os equipamentos utilizados pertencem ao Laboratório de Materiais da 

Universidade Tecnológica Federal do Paraná, Campus de Ponta Grossa. 
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3.2.2 Análise da Morfologia e Medição da Porosidade 

A análise da morfologia foi realizada com o auxílio de microscopia ótica e 

eletrônica de varredura, utilizando o Microscópio Ótico (MO) Zeiss A1.m e o 

Microscópio Eletrônico de Varredura (MEV) TESCAN VEGA 3, respectivamente, 

para análises diferenciadas dentro da capacidade de cada equipamento, localizados 

no Laboratório de Materiais da UTFPR – Campus de Ponta Grossa. Adicionalmente 

realizou-se uma pesquisa comparando-se a medição de porosidade por diferentes 

técnicas de caracterização, apresentada no Congresso Internacional ITSC – 2015, 

em Long Beach – CA, disponível no Anexo B.  

Neste trabalho optou-se pela medição de porosidade em imagens obtidas 

por microscopia ótica com ampliações de 500x, em 5 pontos diferentes do 

revestimento. Para as medições de porosidade foi utilizado o software de análise de 

imagens AxioVision SE 64, a partir do tratamento das imagens obtidas no 

microscópio, com alteração para tons de cinza e ajuste de contraste. Em seguida foi 

estabelecido o limiar das fases cerâmica e de poros, com a ferramenta de análise de 

áreas por porcentagem, conforme apresenta a Figura 16, com os poros contornados 

em verde, e a área clara, a cerâmica.  

 

 

Figura 16 – Estabelecimento do limiar de fases cerâmica e de poros na microestrutura do 
revestimento cerâmico, com ampliação de 500x. 

 

Com a definição das áreas de poros e cerâmica, foi possível calcular a 

porcentagem medida, com a ferramenta de análise de fases, a qual fornece uma 

relação percentual entre as áreas medidas de poros e cerâmica. 
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3.3 ENSAIO DE ADERÊNCIA 

Para analisar a aderência dos revestimentos, foi utilizada a norma ASTM 

C633 - Standard Test Method for Adhesion or Cohesion Strength of Thermal Spray 

Coatings, a qual descreve um método de ensaio destrutivo para revestimentos de 

aspersão térmica, onde um corpo de prova revestido é colado a outro de mesma 

dimensão, não revestido, e tracionado em uma máquina de tração. A avaliação da 

aderência é feita a partir da tensão necessária para o rompimento das amostras 

coladas e do local onde ocorreu a separação das mesmas.  

Para a realização dos ensaios de aderência, foi utilizado o equipamento de 

tração da marca Instron, modelo 1467, dotada de dois dispositivos auto-alinhantes, 

especificados na norma ASTM C633, de forma a garantir que as amostras 

sofressem tração pura. A Figura 17 ilustra o dispositivo completo de ensaio. Este 

equipamento está localizado no Institutos Lactec, em Curitiba, Paraná. 

 

 
Figura 17 – Equipamento de ensaio de tração a ser utilizado nos ensaios de aderência.  

 

Para a colagem das amostras, foi utilizada uma cola comercial, chamada 

Brascola Araldite Profissional 24h. O tempo de cura da cola é de 24 horas, em 

temperatura ambiente. 
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3.4 ENSAIO DE MICRODUREZA VICKERS 

Foram realizadas medições de microdureza Vickers, em um Microdurômetro 

Shimadzu HMV-G, com aplicação de carga de 300 gf (gramas-força) ou 2,94 N 

(Newtons), durante um período de 15 segundos. A técnica se dá a partir do 

indentador, onde a pirâmide de diamante Vickers possui ângulo de 136º entre faces 

opostas, conforme apresenta a Figura 18.  O equipamento utilizado está localizado 

na UTFPR – Campus de Ponta Grossa, no Laboratório de Materiais. 

 

   

Figura 18 – Técnica de microdureza Vickers (HV). 

Fonte: Gordon (2014). 
 

As medições foram realizadas transversalmente ao revestimento, sendo 

indicado o valor médio e o desvio padrão de 10 indentações. Os ensaios foram 

realizados segundo norma ASTM E384 - Standard Test Method for Microindentation 

Hardness of Materials. 

 

3.5 ANÁLISE DA TENACIDADE À FRATURA  

A tenacidade à fratura é uma propriedade mecânica dos materiais muito 

estudada na literatura (OKAJIMA et al., 2013; SADEGUI-FADAKI et al., 2010; WANG 

et al., 2012; MAROT et al., 2006), sendo definida como a energia necessária para 

provocar a propagação de uma trinca no material até ocasionar sua ruptura.  

Foram realizadas 5 indentações com indentador Vickers em um 

Microdurômetro Shimadzu HMV-G, com aplicação 2000 gf (gramas-força) de carga, 

durante 15 segundos. A partir das indentações, foi analisado em microscópio 

eletrônico de varredura a formação de trincas na interface metal/cerâmica.  
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A partir desta análise, foi realizado o cálculo da tenacidade à fratura, 

conforme apresenta a Equação (1) (CHICOT et al., 1996). 

 

𝐾𝐼𝐶 = 𝛿 (
𝐸

𝐻
)
𝑖

1 2⁄ 𝑃

𝑐3 2⁄         (1) 

 

onde δ é o fator geométrico de 0,015 para indentador do tipo Vickers, “P” é a 

carga aplicada, “c” é o comprimento da trinca e, (E/H)1/2 é a razão entre módulo de 

Young (E) e dureza (H) de dois materiais diferentes. Considerando a deformação 

plástica, a expressão pode ser calculada pela Equação (2) (CHICOT et al., 1996).  

 

(
𝐸

𝐻
)
𝑖

1 2⁄

=
𝑧1

(𝑧1+𝑧2)
(𝐸 𝐻⁄ )𝑐

1 2⁄
+

𝑧2

(𝑧1+𝑧2)
(𝐸 𝐻⁄ )𝑠

1 2⁄
   (2) 

 

os subscritos “s”, “c” e “i” são substrato, revestimento (coating) e interface, 

respectivamente, “z1” e “z2” são os comprimentos da indentação, na Figura 19. 

 

 

Figura 19 – Exemplo da indentação com formação de trincas. 
Fonte: Adaptado de Mao et al. (2012). 

Como o módulo de Young não foi medido neste trabalho para ambas as 

ligas, foram utilizados módulos de elasticidade selecionados a partir da literatura. Na 

pesquisa de Rad et al. (2014) utilizou-se como revestimento TBC, o Bond Coat de 

NiCrAlY e o Top Coat de YSZ (ZrO2-8%Y), ambas depositadas por APS. Os autores 

utilizaram os módulos de elasticidade calculados por Hillery et al. (1988) pelo 

método ultrassônico (GRAFF, 1975). Esses valores de módulo de elasticidade foram 

utilizados por diferentes autores (BEDNARZ, 2007; ZHOU, HASHIDA, 2001; 

SLÁMEČKA et al., 2015), sendo estes valores descritos na Tabela 7. 
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Tabela 7 – Módulos de elasticidade utilizados (HILLERY et al., 1988). 

Revestimento Top Coat Bond Coat 

Módulo de elasticidade (E) 17,5 GPa 200 GPa 

 

A análise da tenacidade foi realizada antes e após ciclos térmicos, a fim de 

comparar a influência dos ciclos, além do efeito do pré-aquecimento, sobre a 

tenacidade à fratura na interface metal/cerâmica. 

 

3.6 ENSAIO DE OXIDAÇÃO CÍCLICA EM FORNO 

Com o objetivo de avaliar a influência do pré-aquecimento do substrato, 

sobre o comportamento do revestimento cerâmico sob ciclos térmicos, foi realizado o 

ensaio de oxidação cíclica com ciclos de 30 minutos de aquecimento a 1200°C com 

5 minutos de resfriamento à temperatura ambiente sob convecção forçada 

(resfriamento acelerado por uma fonte externa). Junto ao forno tubular fabricado 

pela empresa Maitec - Fornos INTI modelo FT-1200, localizado no Institutos Lactec, 

em Curitiba – PR, acoplou-se um sistema de posicionamento das amostras e uma 

ventoinha. A Figura 20 apresenta o forno utilizado no ensaio. 

 

 

Figura 20 – Forno de oxidação cíclica. 

A caracterização foi realizada após 6, 12 e 30 ciclos de ensaio, com o intuito 

de analisar o desempenho do revestimento conforme aumenta o tempo de 

exposição à elevadas temperaturas. 
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4 RESULTADOS E DISCUSSÕES 

4.1 ANÁLISE DA MICROESTRUTURA E POROSIDADE DO BOND COAT  

Um exemplo das amostras, após a deposição dos revestimentos Bond Coat 

e Top Coat, pode ser visualizado na Figura 21, apresentando um revestimento 

uniforme tanto para a camada metálica quanto para a camada cerâmica. 

 

 

Figura 21 – Exemplo das amostras depositadas por HVOF (à esquerda) e APS (à direita). 

Os valores obtidos para a porosidade do Bond Coat, após a preparação 

metalográfica, estão descritos na Tabela 8, apresentando também a fração de 

óxidos medida com auxílio do software de análise das imagens obtidas do 

revestimento. 

 

Tabela 8 – Porcentagem de poros e óxidos medidos no revestimento Bond Coat. 

Revestimento Bond Coat Amostra 1 Amostra 2 Amostra 3 

Porosidade (%) 0,14±0,07 0,13±0,06 0,13±0,03 

Fração de óxidos (%) 3,20±0,76 2,64±0,93 2,39±0,70 

 

A porosidade do revestimento Bond Coat composto pela liga NI343, foi 

obtida com valores médios entre 0,13% e 0,14. Segundo KREYE (1991), para 

revestimentos aspergidos por HVOF a porosidade deve ser inferior a 1%. O 

processo HVOF geralmente produz revestimentos Bond Coat com menor 

porosidade, menor quantidade de óxidos e baixas tensões residuais, quando 

comparados ao processo APS, por exemplo (PAWLOSKI, 2008).  
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Na Figura 22 são identificados os óxidos e poros presentes no revestimento 

Bond Coat, seguindo a mesma analogia utilizada por Rajasekaran et al. (2010), em 

que a área preta nas micrografias foi considerada como a porosidade e as regiões 

cinzentas escuras foram considerados como óxidos.  

 

 

a)       b) 
Figura 22 – Identificação de poros e óxidos, a) análise visual e b) com limiar de fases. 

As porcentagens de poros e fração de óxidos para o revestimento Bond 

Coat, depositado por HVOF, foram semelhantes aos encontrados por Chen et al. 

(2008), Mori et al. (2013) e Gao et al. (2015). A velocidade supersônica gerada no 

processo promove a formação de revestimentos densos, com elevada adesão, 

resultado da baixa porosidade (PAWLOSKI, 2008). A presença de óxidos nestes 

revestimentos ocorre devido à oxidação das partículas em voo durante a deposição, 

promovida pelo contato do alumínio, na composição da superliga, com o oxigênio da 

atmosfera. Os autores Dent et al. (2001) e Sidhu et al. (2006) também observaram a 

oxidação das partículas em voo durante a aspersão térmica por HVOF. 

 

4.2 ANÁLISE DA MORFOLOGIA E POROSIDADE DO TOP COAT  

A Figura 23 ilustra a morfologia dos revestimentos Top Coat, analisada com 

MO e MEV, respectivamente, apresentando as amostras com as respectivas 

temperaturas de pré-aquecimento adotadas, e exemplificando os poros e trincas. 

 

     

Metal 

Poros Poros 

Óxidos Óxidos 

Metal 
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a)       b) 

    
c)       d) 

   
e)       f) 

Figura 23 – Micrografias do revestimento cerâmico com as respectivas temperaturas de pré -
aquecimento: a,b) 25°C; c,d) 100°C; e,f) 200°C; g,h) 320°C; i,j) 400°C - Continua na página 

seguinte. 
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g)       h) 

    

i)       j) 
Figura 23 – Micrografias do revestimento cerâmico com as respectivas temperaturas de pré-

aquecimento: a,b) 25°C; c,d) 100°C; e,f) 200°C; g,h) 320°C; i,j) 400°C. 

 

Analisando os aspectos visuais nas imagens da Figura 23, observa-se que a 

quantidade de poros maiores diminuiu com o aumento da temperatura de pré-

aquecimento, de forma mais pronunciada entre as temperaturas de 200 e 400°C. Já 

os poros menores, diminuíram gradualmente com o pré-aquecimento, principalmente 

entre as temperaturas de 100 e 320°C. Os autores Rad et al. (2014), também 

avaliaram a porosidade a partir da variação dos poros, e verificaram que os poros 

maiores têm efeito maior sobre o Top Coat do que os poros menores. A diminuição 

de poros maiores com a temperatura de pré-aquecimento também foi estudada 

anteriormente por outros autores (TAN et al., 2012; MAUER et al., 2009; LI et al., 

2005). 

No trabalho de Rad et al. (2014) observou-se que os poros do Top Coat 

afetam de forma significativa as tensões residuais dos revestimentos TBC. A 

alteração nas tensões residuais pode ter afetado a formação de trincas, pois esta foi 

menos concentrada para a temperatura de pré-aquecimento de 320°C, com trincas 

de menor espessura, como pode ser observado na Figura 24. 
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Trincas 
Poros maiores 

Poros menores 
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a)       b) 

Figura 24 – Análise da formação de trincas de imagens obtidas por MEV; a) 25°C; b) 320°C. 

 

Os resultados da temperatura de pré-aquecimento em relação à porosidade 

podem ser observados no Gráfico 4. 

 

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450

14

16

18

20

22

24

26

 Top Coat
 

 

 Temperatura de Pré-aquecimento (°C)

P
o
ro

s
id

a
d
e
 (

%
)

 

Gráfico 4 – Relação entre as temperaturas de pré-aquecimento e a porosidade do Top Coat. 

 

A maior diferença na porcentagem total de poros foi observada entre as 

temperaturas de pré-aquecimento de 200°C e 320°C, onde foi observado uma 

redução média de 6% nos poros totais, portanto, mais acentuada ao se comparar 

com as demais variações que ficaram entre 0,6% e 1,4%, para 100-200°C e 320-

400°C, respectivamente. 
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Analisando os resultados da porosidade, verificou-se que a elevação da 

temperatura de pré-aquecimento do substrato proporcionou uma diminuição da 

porosidade, sendo similar aos resultados obtidos por Sampath et al. (1999), para 

revestimentos cerâmicos YSZ. 

De acordo com a pesquisa de Song et al. (2014), a temperatura de pré-

aquecimento que promoveu os melhores resultados para a formação das lamelas foi 

a de 300°C, produzindo um revestimento mais denso, com menor porosidade, 

devido a formação de lamelas mais regular promovida pela diminuição da taxa de 

resfriamento entre o substrato e partícula.  

A maior molhabilidade das lamelas, proporcionada pela menor diferença de 

temperatura entre as partículas e o substrato, é resultante da utilização do pré-

aquecimento (SONG et al., 2014; BIANCHI et al., 1994). O aumento da temperatura 

de pré-aquecimento acima de 300ºC foi correlacionada na literatura com a formação 

de lamelas mais irregulares, gerando microporosidade no centro da lamela formada 

(BIANCHI et al., 1994).  

A diminuição da porosidade com o aumento da temperatura de pré-

aquecimento também foi estudada anteriormente (TAN et al., 2012; MAUER et al., 

2009; LI et al., 2005), e o efeito da temperatura de pré-aquecimento sobre a 

porosidade também foi avaliado por Sadeghi-Fadaki et al. (2010) onde observou-se 

que as amostras com menor porosidade também apresentaram maior aderência.  

 

4.3 ANÁLISE DA ADERÊNCIA  

A Figura 25 apresenta um exemplo de como ocorreu a falha durante os 

ensaios de aderência. 

 

 

Figura 25 – Exemplo das amostras rompidas após ensaio de aderência.  
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Na Figura 25 foi possível identificar que o tipo de falha foi adesiva, do 

revestimento, pois o rompimento ocorreu entre os revestimentos Top Coat e Bond 

Coat, desplacando o revestimento Top Coat como um todo, restando apenas a 

presença de partículas do revestimento cerâmico impregnadas ao revestimento 

metálico.  

Para resultados de ensaios de aderência, o local do rompimento do 

revestimento indica se houve falha adesiva, quando ocorre na interface 

revestimento/substrato ou entre as duas camadas depositadas; ou se a falha foi 

coesiva, isto é, quando o rompimento se dá entre as lamelas de alguma das 

camadas de revestimento. Se a falha for no adesivo, na interface com o corpo de 

prova sem revestimento, indica que a adesão e coesão ficaram acima do limite do 

adesivo (LIMA, 2001; PADILHA, 2011). 

Os resultados de aderência do revestimento cerâmico aderido ao Bond Coat, 

com diferentes temperaturas de pré-aquecimento, estão apresentados no Gráfico 5. 
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Gráfico 5 – Aderência do revestimento em relação a temperatura de pré -aquecimento.  

 

Os resultados apresentados no Gráfico 5 possibilitam a observação de que 

existe um benefício do aumento da temperatura de pré-aquecimento para o 

revestimento cerâmico Top Coat, pois conforme é elevada a temperatura, há o 

aumento da aderência do revestimento Top Coat ao Bond Coat (SADEGHI-FADAKI 

et al., 2010), sendo o maior valor obtido com a temperatura de pré-aquecimento de 

320°C.  
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Verificou-se que a formação das lamelas nesta temperatura proporcionou a 

formação de um revestimento com maior aderência, provavelmente devido a 

formação mais regular das lamelas (SONG et al., 2014, NUSSAIR KHAN et al., 

2003).  

Os autores, Reza et al. (2013), observaram um comportamento semelhante 

dos revestimentos em seu trabalho, utilizando o mesmo método de ensaio de 

aderência, onde o rompimento dos revestimentos ocorreu na interface 

metal/cerâmica, resultando no desplacamento total do revestimento cerâmico. O 

mecanismo de aderência mais importante em revestimentos aspergidos é a 

interação mecânica entre as lamelas e o substrato (PAWLOSKI, 2008; LIMA, 

GUILEMANY, 2007; BOSE, 2007). 

Segundo o trabalho conduzido por Moreau et al. (1995) a aderência do 

revestimento aumentou de duas a quatro vezes com o substrato aquecido. Porém, 

para a temperatura de 400°C, ocorreu uma redução na aderência, devido a 

diferença de temperatura na interface substrato/revestimento ser maior. Esta maior 

diferença de temperatura na interface promoveu a formação irregular da lamela 

(BIANCHI et al., 1994), gerando espaços vazios no interior da lamela, explicando a 

diminuição da força de adesão na interface (YANG, CHANG, 2001).  

O pré-aquecimento do substrato permite que o resfriamento das partículas de 

cerâmica seja mais lento, resultando em uma redução das tensões de compressão 

geradas, tornando a aderência do revestimento mais elevada e, portanto, mais 

resistente ao desplacamento (Song et al., 2014). 

O coeficiente de expansão térmica do substrato metálico é geralmente mais 

elevado que o da cerâmica, portanto, tensões de compressão seriam desenvolvidas 

após o resfriamento do substrato e do revestimento (MENCIK, 1995).  

Segundo Nussair Khan et al. (2003) a tensão residual é um fator importante 

na eficácia da adesão de revestimentos YSZ, e como a tensão residual sofre um 

aumento da tensão de compressão com o aumento da temperatura de pré-

aquecimento (YANG, CHANG, 2005), o aumento excessivo da temperatura de pré-

aquecimento poderia elevar estas tensões e reduzir a aderência do revestimento. 

Esta característica pode ser confirmada pelo fato das tensões residuais ocorrerem 

perto da interface metal/cerâmica (BROWN et al., 1994), devido a diferença dos 

coeficientes de expansão térmica do revestimento e o substrato (PAOLOM et al., 

1996).  
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4.4 ANÁLISE DA MICRODUREZA VICKERS 

A microdureza dos revestimentos foi analisada nas amostras com as 

diferentes temperaturas de pré-aquecimento, utilizando indentações Vickers, para 

comparar o efeito do pré-aquecimento sobre o revestimento Top Coat. Os resultados 

obtidos estão apresentados no Gráfico 6. 
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Gráfico 6 – Microdureza do revestimento em relação a temperatura de pré -aquecimento.  

 

O valor medido da microdureza do revestimento cerâmico elevou-se 

conforme aumentou-se a temperatura de pré-aquecimento do substrato. Os autores 

Xing et al. (2011) observaram o mesmo comportamento de microdureza em seu 

trabalho, onde, de acordo com seus resultados, a microdureza do revestimento 

aumenta com a elevação da temperatura de pré-aquecimento do substrato, devido a 

maior área de contato interlamelar.  

O elevado desvio padrão observado deve-se à característica do 

revestimento cerâmico, poroso, onde a dureza do material varia conforme a 

porosidade da região atingida pela indentação. 

Para a temperatura de pré-aquecimento de 400°C não foi observado uma 

diminuição da microdureza, indicando que o efeito da redução de porosidade foi 

mais significativo (TAN et al., 2012; MAUER et al., 2009; LI et al., 2005). 
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4.5 ANÁLISE DA TENACIDADE À FRATURA  

Os resultados obtidos para a tenacidade, em relação ao pré-aquecimento, 

estão apresentados no Gráfico 7. 
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Gráfico 7 – Resultados da tenacidade à fratura em relação a temperatura de pré-aquecimento.  

 

Os valores de tenacidade à fratura encontrados neste trabalho, de 

aproximadamente 1, 2 a 2,5 MPa.m1/2, são similares ao trabalho de Zhang et al. 

(2013). No trabalho de Zhang et al. (2013) com valores de tenacidade entre 0,2 e 2,2 

MPa.m1/2, onde observaram que o valor da tenacidade à fratura aumenta com a 

elevação da temperatura de pré-aquecimento do substrato. Como a temperatura de 

pré-aquecimento promove uma melhor molhabilidade das lamelas e, com isso, 

menor porosidade do revestimento, a tenacidade à fratura e a aderência do 

revestimento aumentam, pois com o revestimento mais denso, é preciso aplicar uma 

força maior para ocorrer a formação e propagação de trincas (CHICOT et al., 1996).  

A temperatura de pré-aquecimento de 400°C, promoveu a menor porosidade 

total e uma maior tenacidade, entretanto, esta amostra apresentou uma menor 

aderência (comparado com a amostra pré-aquecida a 320ºC). O contínuo aumento 

da tenacidade à fratura deve-se, provavelmente, à diminuição da porosidade, porém 

a redução da aderência do revestimento com a temperatura de 400°C deve ser 

melhor estudada.  
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4.6 ANÁLISE DA OXIDAÇÃO CÍCLICA  

Os ensaios de oxidação cíclica foram realizados apenas nas amostras com 

temperaturas de pré-aquecimento de 25°C, 100°C e 320°C, a fim de diminuir a 

quantia de ensaios. Não foi realizado ensaio de oxidação cíclica na amostra 

depositada com 400ºC em virtude de sua menor aderência. Um exemplo das 

amostras ensaiadas é exibido na Figura 26.  

 

   

Figura 26 – Amostras durante a etapa de resfriamento entre um ciclo e outro de oxidação.  

 

A influência da temperatura de pré-aquecimento durante a oxidação cíclica 

foi avaliada em relação a microestrutura, porosidade, formação da TGO e 

tenacidade à fratura. 

 

4.6.1 Análise da Morfologia do Revestimento com a Oxidação Cíclica 

Em relação à morfologia, as etapas de oxidação proporcionaram uma 

densificação do revestimento Top Coat e uma sensível alteração na morfologia dos 

óxidos e da microestrutura do revestimento Bond Coat. A densificação do 

revestimento já foi estudada anteriormente (PADTURE et al., 2002), onde o 

revestimento cerâmico quando exposto à elevada temperatura sofre sinterização 

(SHINOZAKI, CLYNE, 2013), coalescendo as partículas não fundidas e sinterizando 

as lamelas. As Figuras 27 a 30 apresentam a morfologia do revestimento das 

amostras ensaiadas, para cada temperatura de pré-aquecimento selecionada, 25°C, 

100°C e 320°C, e os respectivos ciclos térmicos de oxidação de 0, 6, 12 e 30 ciclos, 

lembrando que não foi possível analisar as amostras com 42 ciclos devido ao 

desplacamento do revestimento. 
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a) 0 ciclos 

  

b) 6 ciclos 

 

c) 12 ciclos 

 

d) 30 ciclos 

Figura 27 – Morfologia do revestimento Top Coat com temperatura de pré-aquecimento de 
25°C e ciclos térmicos correspondentes. 

 

Observa-se uma sinterização mais significativa do revestimento Top Coat 

quando o ensaio atinge a média de 12 ciclos (Figura 27 - b), com menor área de 

poros quando se compara com a micrografia de 0 ciclos, na Figura 27 - a). Para o 

revestimento Bond Coat, ocorreu uma alteração de microestrutura desde os ciclos 

iniciais de ensaio (detalhe na Figura 27 - d), e Figura 28). 

 

     

a)       b) 
Figura 28 – Morfologia do revestimento Bond Coat com temperatura de pré-aquecimento de 

25°C e ciclos térmicos correspondentes: a) 0 ciclos; b) 30 ciclos. 
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a) 0 ciclos 

 

b) 6 ciclos 

 

c) 12 ciclos  

 

d) 30 ciclos 
Figura 29 – Morfologia do revestimento Top Coat com temperatura de pré-aquecimento de 

100°C e ciclos térmicos correspondentes. 

 

A sinterização (densificação) dos revestimentos ocorreu para todas as 

amostras, iniciando entre 6 e 12 ciclos, e independente da temperatura de pré-

aquecimento utilizada.  

Esta sinterização tornou o revestimento Top Coat mais denso com o 

decorrer dos ciclos de oxidação. Conforme aumenta a densidade do revestimento, 

há um aumento das tensões geradas na interface, agravada pelas transformações 

de fase ocorridas no revestimento YSZ (MOON et al., 2002), provocando assim o 

desplacamento do revestimento após 30 ciclos. 

 

4
0
9
 µ

m
 

3
9
3
,6

 µ
m

 
Trincas 



58 

 

 

a) 0 ciclos 

 

b) 6 ciclos 

 

c) 12 ciclos 

 

d) 30 ciclos 
Figura 30 – Morfologia do revestimento Top Coat com temperatura de pré-aquecimento de 

320°C e ciclos térmicos correspondentes. 

 

4.6.2 Análise da Formação de Trincas com a Oxidação Cíclica 

Um aspecto importante observado com o decorrer dos ensaios de oxidação 

cíclica foi o aumento da formação de trincas (exemplo de trincas formadas na Figura 

28-c). Como pode-se observar na Figura 31, há uma intensa formação de trincas 

interlamelares e um aumento na separação interlamelar com o decorrer dos ciclos 

de oxidação. A Figura 32 ilustra as trincas dos extremos do ensaio de oxidação 

cíclica para a temperatura de pré-aquecimento de 320°C, com as respectivas 

ampliações. 
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a) 

 
b) 

  
c)        d) 

Figura 31 – Visualização de trincas no revestimento Top Coat, com temperatura de pré-

aquecimento de 25°C e ciclos térmicos correspondentes: a,b) 0 ciclos; c,d) 30 ciclos. 

 

A quantidade de trincas interlamelares aumenta durante os ciclos térmicos, 

para as três temperaturas de pré-aquecimento, principalmente na região de interface 

do revestimento, em decorrência da estrutura lamelar característica do revestimento 

APS (LI et al., 2013) e onde as tensões internas são mais elevadas devido a 

diferença de expansão térmica entre metal/cerâmico (ERIKSON et al., 2014).  

Diferentes autores relataram que a propagação das trincas é afetada 

principalmente pela incompatibilidade da expansão térmica (PADTURE et al., 2002; 

EVANS et al., 2001). Além disso, como visto anteriormente, a sinterização 

(SHINOZAKI, CLYNE, 2013), transformação de fase (MILLER, 1987) e outros fatores 

como cargas térmicas (LOGHMAN-ESTARKI et al., 2014; EVANS et al., 1997) 

também podem afetar a formação das trincas. 
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a) 

 
b) 

   
c)        d) 

Figura 32 – Visualização de trincas no revestimento Top Coat, com temperatura de pré-

aquecimento de 320°C e ciclos térmicos correspondentes: a,b) 0 ciclos; c,d) 30 ciclos. 

 

Com uma menor temperatura de pré-aquecimento, a força de adesão e 

contato entre as lamelas é menor, levando a uma maior densidade de trincas no 

revestimento (ZHANG et al., 2013). No trabalho de Zhang et al. (2013) foi verificado 

que o revestimento YSZ depositado com menor temperatura de deposição, contém 

trincas interlamelares mais longas e incorporadas.  

Esse resultado pode ser associado à maior resistência à ensaios cíclicos dos 

revestimentos depositados com maior temperatura de deposição, pois o aumento 

das trincas provoca o desplacamento do revestimento (PADTURE et al., 2002), e 

quanto maior foi a temperatura de pré-aquecimento, maior foi a resistência aos 

ciclos térmicos retardando o desplacamento, como apresenta a Tabela 9. 

(a) (b) 

(c) (d) 
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Tabela 9 – Tempo de ensaio até ocorrer o desplacamento do Top Coat. 

Número de ciclos T = 25°C T = 100°C T = 320°C 

0 X X X 

6 X X X 

12 X X X 

30 X X X 

42 - - X 

 

Com a temperatura de pré-aquecimento do substrato de 320°C, o 

revestimento cerâmico resistiu mais aos ciclos térmicos. Nesta amostra 

desplacamento ocorreu após o resfriamento total da amostra (impedindo a sua 

análise), pelo aumento e propagação das trincas durante o resfriamento do 

revestimento, como observado de forma similar no trabalho de Guo et al. (2011). Um 

exemplo da microestrutura com o revestimento desplacado pode ser visualizado na 

Figura 33, onde foi observado que o desplacamento ocorreu em todo o 

revestimento. 

 

 

Figura 33 – Microestrutura com o revestimento Top Coat desplacado. 

 

4.6.3 Análise da Porosidade após a Oxidação Cíclica 

Para a amostra com 320°C que resistiu 42 ciclos de ensaio, não foi possível 

medir a porosidade, pois durante o resfriamento da amostra ocorreu o 

desplacamento total do revestimento cerâmico, e a medição da porosidade poderia 

estar comprometida em função das tensões resultantes do desplacamento e devido 

a dificuldade de efetuar a preparação metalográfica do revestimento desplacado. No 

Gráfico 8 é observada a análise da variação da porosidade com o número de ciclos 

de oxidação. 
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Gráfico 8 – Variação da porosidade com número de ciclos de 

oxidação. 
 

A variação da porosidade com os ciclos térmicos é muito importante para a 

vida útil do revestimento, pois influencia a condutividade térmica e a resistência ao 

desplacamento. Existem diferentes estudos sobre como o fenômeno da sinterização, 

ou seja, a diminuição da porosidade, e como esta afeta a condutividade térmica do 

revestimento (CERNUSCHI et al., 2005) e as propriedades mecânicas (CHOI et al., 

2005; RICO et al., 2009).   

Observou-se, a partir do Gráfico 8, um comportamento muito semelhante 

das amostras na diminuição da porosidade com o decorrer dos ciclos térmicos. No 

trabalho de Mrdak et al. (2015) os autores relataram que a maior porosidade afeta 

significativamente o nível de estresse térmico nos revestimentos cerâmicos, 

acelerando a fadiga do revestimento submetido a tensões térmicas, e assim, seu 

desplacamento. Este resultado também justifica o menor tempo de ensaio suportado 

(Tabela 12) até ocorrer o desplacamento, para os revestimentos obtidos com as 

temperaturas de pré-aquecimento menores, de 25°C e 100°C.  

O pré-aquecimento (SONG et al., 2014) e a oxidação cíclica promoveram a 

densificação do revestimento, (PADTURE et al., 2002), e em consequência dessa 

densificação gerou-se uma menor porosidade do revestimento. Segundo Steffens 

(1991), com a diminuição da porosidade do revestimento há a redução da tensão 

residual e consequente melhoria da resistência aos ciclos térmicos, o que justifica a 

maior resistência aos ciclos térmicos do revestimento obtido com a temperatura de 

pré-aquecimento de 320°C. 
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Assim como a porosidade afeta o desplacamento do revestimento, ela 

também poderá influenciar na difusão do oxigênio para obter a formação da TGO, 

como observaram Huang et al. (2013). A formação da TGO, segundo os autores, 

afetará a resistência do revestimento à ciclos térmicos.  

 

4.6.4 Análise da Camada TGO 

O crescimento da TGO ocorreu de forma proporcional ao aumento da 

oxidação cíclica, ou seja, quanto maior foi o número de ciclos, mais espessa se 

tornou a camada de óxido. Este resultado é apresentado através da medição de 

espessura da TGO, como exemplificado na Figura 34, de acordo com as médias de 

espessura da camada, descritas no Gráfico 9. 
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Gráfico 9 – Relação do crescimento da TGO em relação ao número de ciclos.  
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Figura 34 – Exemplo da medição da espessura da camada de óxido, TGO. 

 

Observou-se, no Gráfico 9, que a espessura da TGO foi aumentando de 

forma uniforme com o aumento dos ciclos térmicos, em toda a interface do 

revestimento, ocorrendo de forma semelhante para todas as amostras, 

independente das variações de temperatura de pré-aquecimento, pois a formação 

da TGO depende basicamente da composição química e microestrutura do Bond 

Coat (STÖVER, FUNKE, 1999). O crescimento da TGO elevou-se com o aumento 

da quantidade de ciclos térmicos devido a difusão do oxigênio através da camada 

Top Coat, pelas trincas e vazios interligados, característicos do revestimento 

cerâmico (KEYVANI et al., 2012; ZHU et al., 2012).  

Verificou-se, ainda no Gráfico 9, que o crescimento da TGO foi semelhante 

para todas as temperaturas de pré-aquecimento, não ocorrendo variações 

significativas de espessura de camada, e com a proximidade dos pontos, sugere-se 

uma tendência de um crescimento parabólico da camada de óxido.  

As amostras foram submetidas a uma análise de composição química por 

EDS - Espectroscopia de Energia Dispersiva no MEV, Figura 35, com ciclos térmicos 

de 0, 6, 12 e 30 ciclos. Esta análise foi realizada para a determinação da formação 

de óxido de níquel e cromo, a qual indica o esgotamento de alumínio da interface do 

Top Coat/Bond Coat. 
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Figura 35 – Análise da composição química na interface e formação de óxidos na TGO. 

 

Na Figura 36 são apresentadas as micrografias da interface Top Coat/Bond 

Coat do revestimento e a evolução das fases de óxido formadas na TGO, conforme 

aumentou-se o número de ciclos de oxidação.  
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a) 0 ciclos 

 

b) 6 ciclos 

 

c) 12 ciclos 

 

d) 30 ciclos 
Figura 36 – Micrografia da análise da TGO e seus respectivos ciclos. 

 

A análise indicou que com 6 ciclos o óxido predominante é do tipo Al2O3, 

como ilustrado na Figura 36 - b). Com 12 ciclos, Figura 36 - c), a camada de óxido 

Al2O3 apresenta uma maior espessura (CHEN et al., 2008).  

Com 30 ciclos de ensaio, ocorre a formação de óxidos de cromo (Cr2O3) e 

níquel (NiO), respectivamente, em virtude do esgotamento do alumínio na interface, 

como apresenta a Figura 36 - d), o qual cresce mais lentamente devido a baixa 

porcentagem do alumínio na interface. 
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A formação da TGO é composta primeiramente de Al2O3 (LEVI et al., 2003; 

RUUD et al., 2001; MUMM, 2001) devido o contato do oxigênio, difundido através da 

cerâmica até a superfície do Bond Coat, onde a menor energia livre de formação é a 

do óxido de alumínio (LIANG et al., 2011). Após o esgotamento do alumínio, 

começam a se formar óxidos de cromo e níquel, como apresenta a Figura 36 - d). 

A formação de óxidos de cromo e níquel é indesejável, pois estes óxidos 

crescem de forma mais acelerada, aumentando em espessura mais rapidamente 

que o óxido de alumínio, gerando maiores tensões residuais na interface, e 

consequentemente a formação de trincas que se propagam e provocam o 

desplacamento do revestimento, como observado por Dong et al. (2014), Rabiei e 

Evans (2000). Na literatura são reportados resultados semelhantes nos trabalhos de 

Chen et al. (2008), Nussair Khan et al. (2009) e Rico et al. (2009).  

 

4.6.5 Análise da Tenacidade à Fratura com Ensaios de Oxidação Cíclica 

O Gráfico 10 apresenta a relação da tenacidade à fratura com os ciclos 

térmicos de oxidação, e com as temperaturas de pré-aquecimento do substrato 

(Bond Coat) correspondentes. 
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Gráfico 10 – Relação da Tenacidade à fratura com o número de ciclos de oxidação. 
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Observa-se no Gráfico 10 que o aumento da temperatura de pré-

aquecimento promoveu um aumento da tenacidade à fratura, bem como o aumento 

da quantidade de ciclos térmicos de oxidação, que também promoveu o aumento da 

tenacidade, como observado nos resultados da seção 4.5 deste trabalho, com 

valores obtidos entre 1,3 a 2,4 MPa.m1/2.  

Segundo Guo e Kagawa (2006), o aumento da tenacidade à fratura é 

resultante do aumento dos ciclos térmicos de oxidação, devido a sinterização 

associada à densificação do revestimento e diminuição da porosidade. O que se 

observou é que o aumento da tenacidade é mais acentuado entre 0–6 ciclos, 

continuando até 12 ciclos, e a partir de 12 até 30 ciclos ocorreu uma tendência à 

estabilização da tenacidade. Este comportamento é semelhante ao descrito por Guo 

e Kagawa (2006).  

Acima de 30 ciclos, como dito anteriormente, as amostras sofreram 

desplacamento, portanto não foi possível calcular a tenacidade na interface desses 

revestimentos. Espera-se uma diminuição da tenacidade dos revestimentos após os 

30 ciclos, porém, com o desplacamento ocorrido nesta quantidade de ciclos não foi 

possível comprovar esta hipótese. 

A Figura 37 apresenta um exemplo de como foram identificadas e medidas 

das trincas originadas das indentações nas interfaces. Para o cálculo da tenacidade 

à fratura, após a oxidação cíclica, foram analisadas as indentações realizadas na 

interface dos revestimentos.  
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Figura 37 – Exemplo de medição da trinca (30 ciclos de ensaio – 320°C). 

 

As Figuras 38 a 40 apresentam exemplos das indentações realizadas na 

interface dos revestimentos, para cada amostra, com a respectiva temperatura de 

pré-aquecimento e ciclos térmicos de oxidação correspondentes. 

 

 

a) 0 ciclos 

 

 

b) 6 ciclos 

Figura 38 – Indentações na interface do revestimento com temperatura de pré -aquecimento de 25°C, 

com os respectivos ciclos térmicos – continua na página seguinte.  

Trinca 
Trinca 
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c) 12 ciclos 

 

d) 30 ciclos 
Figura 38 – Indentações na interface do revestimento com temperatura de pré -aquecimento de 

25°C, com os respectivos ciclos térmicos. 

 

 

a) 0 ciclos 

 

b) 6 ciclos 

Figura 39 – Indentações na interface do revestimento com temperatura de pré -aquecimento de 100°C, 

com os respectivos ciclos térmicos - continua na página seguinte. 
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c) 12 ciclos 

 

d) 30 ciclos 
Figura 39 – Indentações na interface do revestimento com temperatura de pré -aquecimento de 

100°C, com os respectivos ciclos térmicos. 

 

 

a) 0 ciclos 

 

b) 6 ciclos 

Figura 40 – Indentações na interface do revestimento com temperatura de pré -aquecimento de 320°C, 

com os respectivos ciclos térmicos - continua na página seguinte. 
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c) 12 ciclos 

 

d) 30 ciclos 
Figura 40 – Indentações na interface do revestimento com temperatura de pré -aquecimento de 

320°C, com os respectivos ciclos térmicos. 

 

Da mesma forma que os autores Guo e Kagawa (2006) identificaram o 

aumento de tenacidade e posterior diminuição, os autores Mao et al. (2012) também 

reportaram esse comportamento em seu trabalho. 

De acordo com Mao et al. (2012), o valor da tenacidade à fratura aumentou 

gradativamente na superfície do revestimento, de 0,64 para 3,67 MPa.m1/2 antes de 

completar 180 ciclos, e após 180 ciclos, a tenacidade foi diminuindo lentamente, até 

atingir 0,91 MPa.m1/2.  

A diferença dos valores, de tenacidade, confirma o fato de que a ruptura do 

revestimento inicia na interface (YAN et al., 2009), onde a tenacidade foi menor, 

devido a formação de microtrincas induzidas pela diferença de expansão térmica na 

interface (ERIKSON et al., 2014). 

Os autores Wan et al. (2013) também relataram o aumento da tenacidade à 

fratura de acordo com o aumento dos ciclos térmicos, atribuindo esse efeito à 

sinterização do revestimento 8YSZ aspergido por APS. Os dados obtidos de 

tenacidade também foram baseados no método de indentação Vickers.  
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Foram utilizados mais dois métodos diferentes no trabalho de Wan et al. 

(2013), onde o comportamento dos resultados foi similar ao método Vickers, 

aumentando inicialmente a tenacidade à fratura gradativamente com o aumento de 

ciclos térmicos, devido ao efeito da sinterização e da transformação de fase (WAN et 

al., 2013), e posteriormente foi diminuindo devido ao aumento da nucleação de 

trincas, provocando a diminuição da resistência do revestimento. Os autores ainda 

compararam seus resultados com o trabalho de Choi et al. (2005), onde tanto a 

tenacidade quanto a microdureza aumentaram, inicialmente, com os ciclos térmicos. 

A tenacidade à fratura foi associada com o crescimento da TGO no estudo 

de Kim et al. (2007), onde os autores verificaram que a tenacidade à fratura 

aumentava gradativamente até que a TGO atingisse uma espessura de 2 µm, e a 

partir do aumento dessa espessura, acima de 100 horas de exposição térmica, a 

tenacidade começava a diminuir gradativamente, chegando a uma diminuição média 

de 80% da tenacidade à fratura para uma espessura de TGO de 4,5 µm.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  



74 

 

5 CONCLUSÕES 

A influência da temperatura de pré-aquecimento do substrato, sobre a 

porosidade, aderência e tenacidade à fratura do revestimento cerâmico Top Coat, foi 

estudada neste trabalho. 

Observou-se que o aumento da temperatura de pré-aquecimento promoveu 

uma diminuição da porosidade e um aumento da microdureza do revestimento Top 

Coat. Adicionalmente observou-se um aumento da tenacidade à fratura na interface 

metal/cerâmica e uma melhora na aderência do revestimento entre 25 e 320ºC de 

temperatura interpasse. 

Em relação à influência da temperatura de pré-aquecimento na oxidação 

cíclica, observou-se que uma maior tenacidade à fratura das amostras com maior 

temperatura de pré-aquecimento. Por outro lado, a temperatura de pré-aquecimento 

não influenciou a formação da TGO, que ocorreu de forma similar em todas as 

amostras, independentemente da quantidade de ciclos térmicos de oxidação. 

A oxidação cíclica promoveu a densificação do revestimento Top Coat, 

promovendo a diminuição da porosidade, assim como a formação de trincas 

interlamelares e na interface metal/cerâmica do revestimento. 

A utilização do pré-aquecimento do substrato promove a melhoria das 

propriedades microestruturais do revestimento cerâmico, sendo indicada quando é 

preciso aumentar a vida útil do revestimento utilizado como proteção dos 

componentes sujeitos às condições agressivas de trabalho nas turbinas. 
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ANEXO A – Importância do controle dos parâmetros de deposição de revestimentos 

TBC em relação às características das partículas em voo 

 

 
 
 

 
 

 
 
 

 
 

 
 
 

 
 

 
 
 

 
 

 
 
 

 
 

 
 
 

 
 

 
 
 

 
 

 
 
 

 
 

 
 
 

 
 



94 

 

 

 
 

 
 

 



95 

 

 

 
 
 

 



96 

 

 

 
 

 
 

 



97 

 

 

 
 
 

 
 
 

 
 



98 

 

 

 
 

 
 



99 

 

 

 



100 

 

 

 
 

 
 

 
 



101 

 

 
 

 



102 

 

 

 
 
 
 

 



103 

 

ANEXO B – Porosity measurement of YSZ ceramic coating deposited with different 

parameters deposition by different methods of characterization 
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