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Sumario: O petroleo cru é uma substancia de imensa importancia nos dias de hoje, porém
ele é altamente corrosivo, dificultando assim suas formas de armazenamento e transporte.
A partir disto, criou-se o interesse pela busca de novos materiais que pudessem proteger as
tubulacbes de carregamento desta substancia. Por possuir resisténcia aos ataques quimicos,
a ceramica tornou- se alvo para o estudo, contudo, sua caracteristica de possuir fragilidade
intrinseca precisou ser amenizada, para que assim, seja possivel a aplicacdo em estruturas.
Com o intuito de melhorar as propriedades mecénicas, é acrescentado as ceramicas outros
aditivos ceramicos, e, através de estudos, ficou sabido que a aplicacdo de 6xidos de terras
raras podem aumentar a tenacidade destes materiais. Desta forma, este trabalho busca
desenvolver um compdsito ceramico formado por alumina-titanica e com adicdo do 6xido
de itria, produzidos por processo termo-mecanico, para utilizacdo estrutural das tubulagdes
de petroleo. Para avaliar a utilizacdo deste material foram realizados ensaios mecanicos,
como dureza Vickers e andlises microestruturais, como DRX e MEV e estudo da
estabilidade destes compdsitos em ambiente de petroleo cru. Por fim, os resultados
apontaram que as amostras com 15% e 20% em massa de titania e 2% em itria, possuem
comportamento inerte ao petréleo cru.
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INTRODUCAO

A resisténcia a corrosdao e ao ataque quimico faz com que a procura de novos materiais
ceramicos seja de imensa importancia para o revestimento de tubulacbes de petréleo.
Estudos mostram que cerdmicas com base de alumina séo utilizadas onde ha demanda por
alta resisténcia mecanica e alta tenacidade a fratura.(1 — 3) No entanto, a fragilidade da
ceramica é um grande problema para sua utilizacdo em estruturas mecanicas, para
melhorar esse fator, sdo acrescentados aditivos ceramicos, como TiO2, entre outros. Ainda
assim, h& outro problema, a nucleacdo e propagacdo de fissuras, e para isto sdo
acrescentadas pequenas percentagens de Oxidos de terra rara, capazes de aumentar a
tenacidade do material. A partir destas caracteristicas, foi desenvolvido o compdsito
cerdmico Al203- TiO2, acrescentado com Y203, para revestimento inerte de tubulacdes
de petroleo.

MATERIAIS E METODOS
A primeira etapa do trabalho foi a preparacdo do pd ceramico, onde cada material foi
pesado, em proporcdes previamente determinadas, obtendo assim os valores da Tab. (1).
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Composicdo | Mistura Mistura Mistura | Mistura
5% 10% 5% 20%
Al,O3 93 88 83 78
TiO, 5 10 15 20
Y203 2 2 2 2

Tabela 1: Composicdo das amostras ceramicas

Esses Oxidos foram entdo misturados em um moinho feito de aco inox, revestido de
borracha, contendo 31 bolas de alumina. O material foi entdo moido, por 24 horas, até
apresentar um carater homogéneo. Em seguida, foi separado parte do material e pesado em
balanca analitica, para obtencdo de pastilhas com 8g das quatro porcentagens. Cada
pastilna foi compactada através de uma prensa uniaxial, (SCHIWING SIWA, modelo
ART6500089) cuja matriz cilindrica tem 3 cm de didmetro, foram submetidas a uma
pressdo de 12 ton/cm? durante um periodo de 5 minutos. Foi utilizado etilenoglicol para
facilitar a desmoldagem, pois, auxilia no trabalho e ndo modifica os resultados, por ser de
facil evaporacdo. ApoOs a prensagem, as pastilhas foram sinterizadas, a fim de obter o
composto ceramico. Esta etapa foi realizada em um forno do tipo mufla, por 24 horas, a
uma temperatura de 1380°. Apds a sinterizacdo, as pastilhas foram lixadas com lixas entre
320 e 1500 gréaos e em seguida foram submetidas a analises de raio-x, microscopia Optica,
microdureza Vickers e microscopia eletrénica de varredura.

RESULTADOS
A figura 1 apresenta DRX tipicos do compdsito AI203-TiO2 refor¢ado com 2% de Y203,
com 15% e 20 % de titania.
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Figura 1: DRX de compdsito Al203 — TiO2 com reforgo de 2% de Y203. A) 15% de TiO2 e B) 20% de
TiO2.

A figura 2 apresenta 0 MEV do compésito Al203 — TiO2 com reforgo de 2% de Y203,
apos a sinterizacdo das amostras e antes da submersdo no petréleo cru, para uma posterior
comparacao.
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Figura 2: MEV de composito Al203 — TiO2 com reforgo de 2% de Y203 antes da submersao no petroleo
cru. A) 15% de TiO2, B) 20% DE TiO2.
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A figura 3 representa a microscopia Optica realizada na amostra do compésito Al203-
TiO2 com 15% de TiO2, apos 60 dias submersos no petréleo cru, oriundo tanto do mar
quanto da terra.
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Figura 3: Microscopia éptica de compésito Al203 — 15% TiO2 com reforgo de 2% de Y203. A) Antes da submersdo no
petréleo, B) Apds 60 dias submerso no petréleo de mar, c) Apds 60 dias submerso no petréleo de terra.

Foi realizado também o ensaio de Microdureza Vickers para todas as amostras, tendo
resultado médio de 30HV para as amostras de 15% e 20% de TiO2.

DISCUSSAO

Através da difracdo de raios-x, notou-se que 0s compositos ceramicos ndo apresentaram
fase adicional, apenas as fases constituintes, Al203, TiO2 e Y203. A presenca da fase de
Y203 €é pouco observada nos padrGes de DRX, devido a sua pequena quantidade
percentual no composito. A realizacdo da microscopia eletrénica de varredura nas amostras
apresentou uma microestrutura gradativamente homogénea com boa distribuicdo de
tamanho de grdo. Os compositos com 15% e 20% de TiO2, mostraram melhores resultados
em termos de homogeneidade e distribuicdo no tamanho de particulas. O ensaio de
microdureza Vickers realizado nas amostras de 5% e 10% de TiO2 mostrou resultados néo
satisfatorios, visto que a finalidade do composito é estrutural. Entretanto, os testes para as
amostras de 15% e 20% foram satisfatorios, de modo que o estudo do composito
prosseguiu com essas porcentagens de Oxido de titanio. Através das imagens da
microscopia Optica, apresentadas anteriormente, e realizadas antes e depois da submersao
das pastilhas em petroleo cru, por 60 dias, verificou-se que as superficies das amostras ndo
tiveram alteracGes significativas. Concluindo que ha uma boa estabilidade quimica do
compésito devido a falta de evidéncias de ataque quimico, sendo Util assim, para o
revestimento das tubulacdes de petréleo.

CONCLUSOES
Através das analises de DRX, MEV, EDS e microdureza Vickers, pode-se concluir que 0s
compdsitos com 15% e 20% de TiO2, apresentaram melhores resultados na microestrutura
e propriedades mecénicas para 0s compositos com 2% de Y203, porém as mesmas anélises
ndo foram tdo satisfatorias para as amostras com 5% e 10% de TiO2. As imagens de
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microscopia optica apos a submersdo das pastilhas ceramicas no petréleo, durante 60 dias,
mostraram que ndo houve reacdo quimica e degradagdo superficial dos compdsitos. Desta
forma, o estudo mostra que 0s compositos sdo adequados para O revestimento de
tubulacdes de transporte e armazenamento do petroleo.
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