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RESUMO

Nos ultimos anos os agos inoxidaveis duplex vém ganhando maior espago nas
aplicagbes industriais, esse crescimento se da devido a excelente combinagéo de
alta resisténcia a corrosao, alta resisténcia mecénica, boa ductilidade e alto limite de
escoamento. Essas caracteristicas sdo provenientes do balangco de fases, ferrita e
austenita, existentes em sua estrutura cristalina na temperatura ambiente.

Embora os acos inoxidaveis duplex possuam boa soldabilidade, estes podem
apresentar mecanismos de degradacdo das propriedades mecanicas e
anticorrosivas, devido a variacao dos ciclos térmicos oriundos de parametros de
soldagem inapropriados. Quando aplicado uma baixa energia de soldagem ao
processo, este proporciona altas taxas de resfriamento, nesta condicdo ha a
formacao majoritaria da fase ferritica na junta. Quando aplicado alta energia de
soldagem a junta tera baixa taxa de resfriamento, nesta condicdo havera maior
formagdo da fase austenitica e em casos mais criticos, havera a formacdo de
precipitados deletérios a liga, que virdo a comprometer a distribuicdo dos elementos
de adicao da liga e a formacéo de corrosao localizada.

O trabalho teve como objetivo avaliar as propriedades mecanicas € a resisténcia a
corrosdao de uma junta dissimilar composta de ago inoxidavel duplex S32205, como
metal de base, e ago inoxidavel superaustenitico como metal de adicdo. O processo
de soldagem adotado foi o TIG com duas variagdes de parametros de soldagem, o
primeiro aplicavel a soldagem de aco inoxidavel duplex e o segundo com parametros
aplicaveis a soldagem de aco inoxidavel superaustenitico, e subsequente extracao
de corpos de provas.

Os Corpos de prova foram submetidos a ensaios macrograficos, onde foi observado
diferenca na largura dos filetes e na profundidade da penetragcdo dos corddes de
soldagem, entretanto nao houve variagao visual da extensédo das ZTA’s. Nos ensaios
microgréaficos foi possivel constatar a formacdo de constituintes de primeira fase,
como a austenita de contorno de graos (GBA), austenita de witmanstatten (WA),
austenita intragranular (IGA) e austenita secundaria (y2). Nos ensaios de
microdureza Vickers, em ambos corpos de prova, foram obtidos valores de dureza
acima da faixa referenciadas nas literaturas. Nos ensaios de corrosdao em ambientes
com cloretos oxidantes os dois corpos de prova sofreram corrosao por pitting, fato
constatados pela grande perda de densidade apresentada em ambos os corpos de
prova.

Palavras-chave
Aco inoxidavel duplex, ago inoxidavel superaustenitico, resisténcia a

corrosao, soldagem dissimilar, precipitados intermetalicos, precipitados de segunda
fase.



ABSTRACT

In recent years, duplex stainless steels have been gaining more space in industrial
applications, this growth is due to the excellent combination of high corrosion
resistance, high mechanical resistance, good ductility and high flow limit. These
characteristics come from the phase balance, ferrite and austenite, existing in its
crystalline structure at room temperature.

Although duplex stainless steels have good weldability, they can present mechanisms
of degradation of mechanical and anti-corrosion properties, due to the variation of
thermal cycles arising from inappropriate welding parameters. When a low welding
energy is applied to the process, it provides high cooling rates, in this condition there
is a major formation of the ferritic phase in the joint. When high welding energy is
applied to the joint, it will have a low cooling rate, in this condition there will be greater
formation of the austenitic phase and in more critical cases, there will be the
formation of harmful precipitates to the alloy, which will compromise the distribution of
the alloy addition elements and the formation of localized corrosion.

The objective of this work was to evaluate the mechanical properties and the
corrosion resistance of a dissimilar joint made of S32205 duplex stainless steel, as
base metal, and superaustenitic stainless steel as filler metal. The welding process
adopted was the TIG with two variations of welding parameters, the first applicable to
duplex stainless steel welding and the second with parameters applicable to
superaustenitic stainless steel welding, and subsequent extraction of specimens.

The specimens were subjected to macrographic tests, where a difference was
observed in the width of the fillets and in the depth of penetration of the weld beads,
however there was no visual variation in the extension of the ZTA’s. In micrographic
tests it was possible to verify the formation of first phase constituents, such as grain
boundary austenite (GBA), witmanstatten austenite (WA), intragranular austenite
(IGA) and secondary austenite (y2). In the Vickers microhardness tests, in both
specimens, hardness values above the range referenced in the literature were
obtained. In the corrosion tests in environments with oxidizing chlorides, the two
specimens suffered pitting corrosion, a fact verified by the great loss of density
presented in both specimens.

Keywords:

Duplex stainless steel, Superaustenitic stainless steel, Corrosion resistance,
Dissimilar welding, intermetallic precipitates, second phase precipitates.
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WMZ Weld metal zone

WMZ) Weld Metal Zone

ZTA Zona Termicamente Afetada
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1. INTRODUCAO

A evolugao da humanidade gera um constante crescimento da demanda de
geracao de energia. A competitividade econdmica dos paises gerada a partir da
revolucdo industrial e a melhoria da qualidade de vida de seus cidadaos, sé&o
intensamente influenciadas pela energia (TOLMASQUIM et al, 2007). Segundo
dados da Empresa de Pesquisa Energética (BRASIL, 2018), divulgados no plano
decenal de expanséo de energia do periodo de 2027, 31,9 % da matriz energética
mundial corresponde a energia gerada por derivados do petrdleo, no brasil esse
percentual corresponde a 36,4 % e, neste periodo o petréleo continuara sendo a
principal fonte de energia, totalizando 39 % da matriz energética nacional.

Em busca da autossuficiéncia e das grandes dificuldades de se encontra
petréleo no Brasil, em volumes capazes de suprir a demanda nacional a industria
brasileira foi motivada a empreender esfor¢cos na exploracao de petréleo em suas
bacias sedimentares, com profundidades de lamina de agua que podem variar de
algumas dezenas ou centenas de metros, denominadas aguas rasas, a laminas de
aguas ultraprofundas com até 3.000 metros de profundidade. As altas
concentracdes de contaminantes tais como gas sulfidrico (H2S) e o diéxido de
carbono (CO2), contida no petréleo provocam corrosdo nos materiais e
equipamentos destinados a extragdo dos hidrocarbonetos, podendo ser citados a
corrosao por acido carbdnico, corroséo localizada por sulfetos, cloretos e oxigénio,
corrosbes em operagdes de acidificacdo, corrosdo sobtensdo e trincas por
hidrogénio. Desta forma se faz necessario a obtencdo de ligas metalicas, agos
especiais e revestimentos anticorrosivos para a constru¢cao de equipamentos que

resistam a esses agentes corrosivos (MORAIS, 2013).

Os acos inoxidaveis duplex tém sido amplamente empregados na industria
quimica, 6leo e gas, petroquimica, industria maritima, papel e celulose. Devido a
sua excelente combinacdo de propriedade mecéanica e resisténcia a corrosao,
quando expostos a ambientes aquosos contendo cloreto (ZHANG et al, 2018).
Esses materiais sdo comumente utilizados nas faixas de temperaturas
intermediarias entre -50 °C a 250 °C, devido a formagédo de fases frageis em

temperaturas criogénicas (HIGA, 2015). Quando comparados ao aco inoxidavel
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austenitico possuem maior resisténcia ao stress cracking corrosion (SCC) e a
corrosdao por pitting, 0s agos inoxidaveis duplex também possuem maior
resisténcia mecénica, sendo cerca de duas vezes maior a dos agos inoxidaveis
austeniticos, o que proporciona a redugcao das espessuras dos componentes
empregados na construcdo de equipamentos e tubulagbes utilizados nas
plataformas de petréleo, contribuindo assim para a redugcdo das espessuras de
projeto, menor volume de soldagem e a redugédo dos pesos dessas construgoes
(INTERNATIONAL MOLYBDENUM ASSOCIATION, 2014). Nas plantas
petroquimicas esse material é utilizado em ambientes Umidos e acidos que
contem H2S e também pode conter hidrogénio, aménia, diéxido de carbono,
cloretos, hidrocarbonetos, agua contendo cloretos, com ou sem hidrocarbonetos e
em ambientes com hidrocarbonetos com acidos nafténicos a mais de 200 °C (400
°F) (AMERICAN PETROLEUM INSTITUTE, 2011).

A microestrutura dos acos inoxidaveis duplex apresenta um balanceamento
de fases entre austenita (y) (cubico de face centrada, CFC) e ferrita (a) (cubico de
corpo centrado, CCC) que beneficia suas propriedades mecéanicas e
anticorrosivas, onde a alta resisténcia mecanica e a resisténcia a corrosdo vém da
fase ferritica e 0 aumento da ductilidade e resisténcia a corrosao uniforme séo
oriundos da fase austenitica. (LLORCA et al, 2016). A adicdao de elementos
formadores de austenita (y) (Ni, N) e os formadores de ferrita (o) (Cr, Mo) resultam
em diferentes composicoées quimicas e propriedades anticorrosivas para as duas
fases. (RECCAGNI et al, 2019)

Segundo Zhang (2018), a soldagem é um processo de fabricacdo
amplamente utilizado na industria. Devido a demanda por maior produtividade no
setor mundial de construcdo, principalmente nos setores de o6leo & gas,
construgdo naval e etc., onde geralmente os projetos sdo dotados de grandes
espessuras, o que proporciona maiores aportes térmicos (VERMA, 2017). Nesta
situacdo o controle do ciclo térmico do processo de soldagem sao fundamentais
para a manutengdo das propriedades dos acos inoxidaveis duplex (AID). A
precipitacdo de constituintes deletérios aos acos inoxidaveis duplex, durante o
processo de soldagem, sdo formados devido ao elevado aporte térmico e baixa
taxa de resfriamento, nessa condicdo sdo formados os precipitados ricos em
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cromo (Cr) e molibdénio (Mo). Esses constituintes sdo responséaveis pela redugéao
da resisténcia a corrosdo e tenacidade do material, em contrapartida o baixo
aporte térmico e a elevada taxa de resfriamento levam a formagéo de nitretos,
devido a baixa soldabilidade do nitrogénio (N) na ferrita (HIGA, 2015). A formacao
dos constituintes deletérios altera a composicdo quimica, o teor e a distribuicéo
dos elementos de liga. O ciclo térmico aplicado no processo de soldagem também
pode alterar balango das fases iniciais da junta soldada, que sofrem modificaces
significativas nas zonas da solda, denominadas de metal de base (MB), metal de
adicado (MA) e a zona termicamente afetada (ZTA) (LUENGAS, 2017).

Desta forma, o presente trabalho tem como objetivo geral contribuir para o
entendimento das propriedades mecanicas e anticorrosivas de uma unido soldada,
com a utilizacdo de metal de base constituido de uma liga de aco inoxidavel
duplex S32205 e a aplicacdao de uma liga de aco inoxidavel superaustenitico
(AISA) ER-385 -904L, como metal de adicdo. Essa proposta, visa analisar uma
possivel alternativa para a unido pecas de agos inoxidaveis duplex, utilizando
como metal de adigdo uma matriz austenitica, de forma a minimizar os problemas
de reducdo das propriedades mecanica e anticorrosivas devido ao
desbalanceamento das fases durante o processo de soldagem. Outra vantagem
seria a reducao dos custos de aquisicao dos consumiveis de soldagem, tendo em
vista a baixa demanda do uso dos agos inoxidaveis duplex, devido a ressecao
econOmica existente no periodo da execucao desse experimento, fazendo com
que sua aquisicao desse material, s6 seja possivel através de importacéo, o que o
torna mais oneroso em comparagdo com 0s consumiveis de acgo inoxidavel

superaustenitico.

A metodologia desse trabalho visa avaliar os impactos das propriedades
mecanicas e anticorrosivas da unido soldada, considerando a variagdo da energia
de soldagem aplicada no processo de soldagem. O entendimento dessas
variagdes e a analise dos resultados podem contribuir para o desenvolvimento de
novas alternativas para unides soldadas, que visam atingir altos niveis de
resisténcia a corrosao e que podem sofre decréscimo desta propriedade devido ao
desbalanceamento de fase das regides da solda.
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1.1. OBJETIVOS GERAIS.

O objetivo deste trabalho é avaliar as caracteristicas mecanicas e
anticorrosivas de uma junta soldada de ago inoxidavel duplex S32205 utilizando
metal de adicdo de aco inoxidavel superaustenitico ER-385 -904L e avaliar o
comportamento da junta soldada tendo como base uma matriz austenitica em sua

composigao.
1.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS.

» Analisar a influéncia do aporte térmico no perfil da solda, avaliando o
sequenciamento da deposicdo dos corddes de solda e o dimensionamento

da zona termicamente afetada;

= Analisar a influéncia do aporte térmico no perfil da solda, constituidas de
aco inoxidavel duplex no metal de base e ZTA e acgo inoxidavel
superaustenitico no metal de adicao, avaliando a morfologia microestrutural

e balanceamento das fases ferritica/austenita;

= Avaliar a formacdo de precipitados deletérios aos materiais, como a
formagdo de constituintes de segunda fase e de constituintes

intermetalicos;

»= Avaliar as propriedades mecanicas (Microdureza Vickers) nas regides do
perfil de solda, correspondentes ao metal de adicdo, ZTA e metal de base
da junta soldada, correlacionando com a suscetibilidade da junta soldada a
corrosao por SSC;

» Avaliar as propriedades anticorrosivas das juntas soldadas, fazendo um

comparativo entre os aportes térmicos.
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2. FUNDAMENTACAO TEORICA

Os acos inoxidaveis duplex vém apresentando um expressivo crescimento
de sua aplicagdo na industria de produgéo de petréleo, esse crescimento se da
devido a combinagdo de economia ao longo prazo, alta resisténcia mecanica e
boa resisténcia a corrosdo (API 938C, 2011). Os ambientes acidos encontrados
nesse seguimento podem resultar em fragilizagcdes causadas por sulfetos (SSC)
em materiais sucessiveis a esse fenbmeno, esse fenébmeno ocorre geralmente em
temperaturas ambientes ou ligeiramente elevadas. Além de apresentar boa
resisténcia ao SSC, os acos inoxidaveis duplex apresentam boa resisténcia a
corrosao por pitting, quando comparados aos agos inoxidaveis da série 300.
(KARLSSON, 2012). Outro tipo de corrosdo que 0s acos inoxidaveis duplex
apresentam destaque, quando comparados aos agos inoxidaveis da série 300, séo
as corrosdes por fissuracao e fenda, devido aos acos inoxidaveis duplex possuem
niveis mais altos de cromo (Cr), molibdénio (Mo) e nitrogénio (N) do que os acos
inoxidaveis da série 300. (AP1938C, 2011)

Nesse capitulo serdo abordados temas que dardo base tedrica ao estudo
de caso abordado nessa dissertacao, sendo estes subdivididos em: 2.1 - Aspectos
gerais sobre os acos inoxidaveis, 2.2 - Reducao das propriedades mecénicas e da
resisténcia a corrosdo através das precipitacbes de fases nos agos inoxidaveis
superausteniticos, 2.3 - A reducao das propriedades mecanicas e da resisténcia a
corrosao através das precipitagcdes de fases nos acos inoxidaveis duplex, 2.4 -
Mecanismos de degradacao das propriedades anticorrosivas nos acos inoxidaveis
duplex e superausteniticos e 2.5 - Influéncia das variaveis de soldagem dos acos

inoxidaveis duplex e superausteniticos.
2.1. ASPECTOS GERAIS SOBRE 0S ACOS INOXIDAVEIS

Os acos inoxidaveis sao ligas a base de ferro que contém um valor minimo
de Cr de aproximadamente 11 % em peso em sua composicao. Essa quantidade
de Cr é a minima necesséria para a formacao do 6xido de cromo (Cr203). Esse
oxido é autoregenerante, isto é quando essa camada sofre algum dano mecénico
gue exponha a liga metdlica ao oxigénio, os atomos de cromo se combinam
novamente com o oxigénio reconstituindo assim a regiao da camada danificada.
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Desta forma é essencial para os acos inoxidaveis que os mesmos estejam na
presenca do oxigénio (Figura 2.1-1). Entretanto essa camada de 6xido pode ser
removida com a agdo do acido cloridrico (HCL). A passividade dos acos
inoxidaveis pode ser influenciada devido a composi¢céo quimica da liga, condigbes
de oxidacao; suscetibilidade a corrosao localizada e a suscetibilidade a corrosao
intergranular. (GOMES, 2018).

Figura 2.1-1 - Formagéo da camada passiva de 6xido de cromo

Oxigénio no ar

Camada de 6xido de

cromo

Aco Inoxidavel

3.Camada de
2.Camada de o6xido ¢xido de cromo

{ Camada de 6xido de cromo danificada autorregenerada.

de cromo protegendo (por usinagem)

0 ago inoxidavel

Fonte: (Adaptado de GOMES, 2018)

Os acos inoxidaveis podem ser classificados em cinco familias, quatro sdo
agrupadas pela estrutura cristalina que apresentam a temperatura ambiente,
sendo estas, ferritica, martensitica, austenitica e duplex (austenitica e ferritica). A
quinta familia agrupa os agos inoxidaveis endureciveis por precipitagdo baseado
no tratamento térmico utilizado. (FARIAS, CESAR, et al, 2019)

Considerado um dos primeiros agos inoxidaveis superausteniticos a liga B6
(AISI 904L) teve o seu surgimento na década de trinta, onde a procura de ligas
para trabalho com &cidos sulfuricos demandou o desenvolvimento de ligas mais
resistentes (NASCIMENTO, 2015). Projetada para ambientes muito agressivos, 0s
acos inoxidaveis superausteniticos, também denominados acos inoxidaveis
austeniticos de alta performance (ANDRADE, 2018). Essas ligas foram
desenvolvidas partir dos acos inoxidaveis austeniticos AISI 317, que tiveram os
teores de Cr, Ni, Mo e N aumentados, passaram a apresentar elevada resisténcia
a corrosao por pitting em meios agressivos, entretanto quando expostos a altas

temperaturas podem apresentar uma reducédo na tenacidade devido a formacgao



de fase (o) (SILVA, 2016). Na Tabela 2.1-1, traz como referéncia algumas
composicdées quimicas dos principais acos inoxidaveis superausteniticos
(ANDRADE, 2018).

Tabela 2.1-1 - Composi¢ao quimica dos principais agos superausteniticos

Designacdo de acos internacional| Composicao quimica tipica (% em peso)
UNS (ASTM) C N Cr Ni Mo Outros
$31703 (317L) 0,02 0 18,2 13,7 3,1 -
$31726 (317LMN) 0,02 0,14 17,3 13,7 4,1 -
$31050 (-) 0,01 0,12 25 223 21 -
N08904 (904L) 0,01 0 20 25 4.3 1,5Cu
$31254 (-) 0,01 02 20 18 6,1 1Cu
N08926 (-) 0,01 0,2 20,5 248 6,5 1Cu
534565 (-) 0,02 045 24 17 45 5,5 Mn
S32654 (-) 001 05 24 22 7,3 35Mn;1Cu

FONTE: (ANDRADE, 2018)

Nos acos inoxidaveis superausteniticos os elementos de liga, além de
alterar a fase ou constituinte presente em equilibrio, eles também influenciam na
maneira com que as fases se formam, alterando a velocidade desta transformacao
e suas caracteristicas. Os elementos de liga Ni, Mn, e Co, sdo elementos
estabilizadores da austenita, quando adicionados em grandes quantidades, o Ni e
o Mn formam a austenita em temperaturas ambientes. Com o aumento da
concentracao dos elementos de liga Si, Ti, Cr e Mo ha a restricao do campo
austenitico. O alto teor de Cr na liga, além favorece a formacdo de fases
intermetalicas (carbonetos de cromo M23Cs) também desestabilizar a austenita
(SILVA, 2016).

Segundo Meira (2015) a liga AISI 904L UNS N08904, possui microestrutura
austenitica estavel, a sua classificacdo de superaustenitico se da devido aos
elevados teores de Cr, Ni e Mo. A estrutura austenitica proporciona boa
resisténcia ao impacto, com valores na ordem de 80 J a temperatura de -60 °C e
de 100 J a temperatura ambiente.
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Os acos inoxidaveis duplex sdo acos que possuem em sua constituicdo o
balanceamento das fases de ferrita (o) e austenita (y) (HA, Heon-Young et al.
2014). A quantidade exata de cada fase é uma consequéncia da composicao
quimica e do tratamento térmico que a liga € submetida. A maioria das ligas €
projetada para conter quantidades iguais de cada fase na condicdo de
recozimento (LUENGAS, 2017). A alta resisténcia mecanica e resisténcia a
corrosao sao fornecidas pela fase da ferrita (), enquanto a fase de austenita (y)
proporciona o aumento da ductilidade e da resisténcia a corrosao uniforme
(LLORCA-ISERN, Nuria et al. 2016).

As propriedades fisicas do ago inoxidaveis duplex (densidade, calor
especifico, resisténcia elétrica e modulo de Young) sdo similares as dos acgos
inoxidaveis austeniticos e ferriticos, a resisténcia a corrosdo por pitting e corrosdo
por frestas, estdo associadas ao teor de cromo, molibdénio, tungsténio e
nitrogénio, podendo ser superior a dos agos inoxidaveis AISI 316. Os acgos
inoxidaveis duplex apresentam também boa resisténcia a corrosdo sob tensdo na
presenga de cloretos, muito superior a dos agos inoxidaveis austeniticos da série
300. Sua resisténcia mecanica € significativamente maior que a dos tipos
austeniticos, sendo o limite de escoamento o dobro aos da série 300, além da boa
ductilidade e tenacidade. Entretanto os agos inoxidaveis duplex s&o utilizados na
faixa de temperatura intermediaria, cerca de -50 °C a 250 °C, onde é necessaria
resisténcia a acidos e cloretos aquosos. Fora dessa faixa os agos inoxidaveis
austeniticos possuem um melhor desempenho, isso se deve ao comportamento
fragil da ferrita a temperaturas abaixo de -50 °C e o mecanismo de fragilizacao por
formacao de precipitados de segunda fase e intermetalicos, responsaveis pela
reducdo das propriedades mecanicas e anticorrosivas para temperaturas de
trabalho acima de 250 °C (INTERNATIONAL MOLYBDENUM ASSOCIATION.
2012; LUENGAS, 2017).

Durante o processo de solidificacdo o ag¢o inoxidavel duplex possui sua
composigdo microestrutural constituida de 100 % de ferrita (o). Em altas
temperaturas, na ordem de 1300 °C (2370 °F) a austenita (y), por meio de
nucleagéo, cresce primeiramente no contorno de graos de ferrita, em seguida seu

crescimento acompanha a direcao cristalografica dos graos de ferrita. A difusédo de
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elementos de liga responséaveis pela estabilizacdo das fases ocorre a medida que
a ferrita se transforma em austenita (y) ((GUERRA, 2017); VERMA; 2017). No
diagrama de fase ternario Fe-Cr-Ni para um teor fixo de 70 % de ferro (Figura
2.1-2) na faixa dos percentuais entre aproximadamente 25 %Cr-4 %Ni e 28 %Cr-8
%Ni é possivel observar a coexisténcia das fases (a) e (y), essa regido define a

faixa de existéncia dos agos inoxidaveis duplex. (JUNIOTR, 2018).
Figura 2.1-2 - Diagrama de fase ternario (70% de Fe em peso) do sistema Fe-Cr-Ni

oC OF
L L+y+o L+y

B

1400 ) (/ J / 2552
1200 /// / 2192
I

o Y
1000 / 1832
oty N A
800 1472
%Ni 0 5 10 15
%Cr 30 25 20 15

FONTE: (LUENGAS, 2017)

Nos acos inoxidaveis duplex além da adicdo do Cromo (Cr) e do Niquel
(Ni), sdo adicionados elementos de liga que sao responsaveis pela estabilizacao
das fases (a) e (y), sendo estes o Molibdénio (Mo), Nitrogénio (N), Cobre (Cu),
Silicio (Si), Manganés (Mn) e o Tungsténio (W), sua classificagdo esta associada a
fase estabilizada, sendo os elementos ferritizantes (Cr, Mo, W) concentrados na
ferrita e quantificados em funcédo do Creq, representados na Equacdo 2.1-1 e os
elementos austenizantes (C, Ni, N, Cu) concentrados na austenita e quantificados
em funcao da Nieq, representados na Equacgao 2.1-2. A extensao da transformagéo
ferrita (o) em austenita (y) ndo depende apenas do equilibrio entre os elementos

estabilizantes, mas também do tempo disponivel para a difusao (HIGA, 2015).



Equacéo 2.1-1

Creq = %Cr + %Mo + 0,7 X %Nb

Equagéo 2.1-2

Nipq = %Ni+ 35 X %C + 20 X %Ny 55 X 0,25 X %Cu

Segundo Luengas (2017) através do diagrama de fase ternario Fe-Cr-Ni
pode ser previsto os mecanismos de solidificagdo dos agos inoxidaveis, outra
alternativa é a utilizacdo do diagrama pseudo binario (Figura 2.1-3) que € baseado
na razao entre o cromo e niquel equivalente (Creq / Nieg). Esse diagrama é
fundamental para que se possa prever o modo de solidificacdo dos agos
inoxidaveis duplex. Durante a solidificagdo que ocorre no processo de soldagem,
0s acgos inoxidaveis duplex solidificam totalmente na fase ferritica, essa primeira
fase nucleia diretamente acima da linha “liquid”, a austenita nucleia abaixo da
temperatura da linha ferrita solvus (y) (VERMA, 2017).

Se a razao Creq / Nieq for menor que 1,95 a matriz do SS sera totalmente
ferritica, razbées entre o intervalo de 2,25 e 3,5 sdo obtidos os balancos de fase
ferritica e austenitica pertencentes aos acos inoxidaveis duplex, a razdo de 2,25
obtemos o0 2507 e para razao de 2,62 obtemos 0 2205. (VERMA, 2017)

Para os acgos inoxidaveis Superausteniticos o conceito regido pela relacéo
(Creq / Nieq) também é valido, tendo em vista a solidificacdo das ligas Fe-Cr-Ni ser
regida pelo balanco dos elementos alfagénicos e gamagénicos, ha a possibilidade
da existéncia de estruturas ferriticas em sua composicdo, uma vez iniciada a
solidificacédo, o ciclo térmico adotado ira determinar a distribuicdo dos elementos
de liga e consequentemente a microestrutura. Nas ligas AISI 904L, para a
obtencdo de uma estrutura austenitica deve-se atender a condi¢cdo de equilibrio
com a razao (Creq / Nieq) calculada de 0,88, a medida que a relagdo (Creq / Nieg)
aumenta ha a possibilidade do surgimento de estruturas descritas na Figura 2.1-3
(MEIRA, 2015).
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Figura 2.1-3 - Diagrama pseudo diagrama binario (Fe-Cr-Ni)
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A composicao tipica dos agos inoxidaveis duplex cai no campo da fase
(a+y). Para a maioria das composi¢cdes microestruturais dos agos inoxidaveis, a
fase gama “y’ é expandida para que a fase ferritica seja separada em ferrita de
alta temperatura, denominada ferrita delta “6” e a ferrita de baixa temperatura,
denominada ferrita alfa “a”, proveniente da transformagéo da austenita. Nos acos
inoxidaveis duplex esta ferrita existe continuamente a partir da fase de
solidificacdo até a temperatura ambiente, desta forma toda ferrita € denominada

como ferrita alfa “a” devido a constantes transformagcbées com a mesma
composigcédo. (VERMA, 2017)

Os agos inoxidaveis duplex se destacam dos demais agos inoxidaveis,
devido a sua alta resisténcia mecéanica e alta resisténcia a corrosdo, essas
caracteristicas sdo obtidas a partir da combinacdo das duas fases que compde
sua estrutura cristalina a temperatura ambiente. (LUENGAS, 2017)
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O cromo é o elemento quimico responsavel pela formacdo da camada
passivadora de 6xido de cromo (Cr203) na superficie do material, adicionados em
valores minimos de 20 % em peso nos agos inoxidaveis duplex, esse elemento
também é responsavel pela estabilizacdo da ferrita e aumento da resisténcia
mecanica, sua presenca contribui para a boa solubilidade de nitrogénio em
solucao sodlida (GUERRA, 2017). O cromo também é responsavel pelo aumento
da resisténcia a oxidagdo em alta temperaturas, sua presenca também influencia
na formacao e remocao dos chamados heat tints, camadas de Oxidos resultantes

do tratamento térmico e da soldagem (BETINI, 2019).

A adicao do Mo juntamente com o Cr favorece a formacao e a estabilizacao
da ferrita, também sendo responsavel pelo aumento da passividade em solugdes
neutras de cloreto (agua do mar) e a resisténcia aos acidos sulfidricos e sulfurosos
a altas temperaturas e pressao, entretanto o elevado teor de Mo e Cr na liga
favorecem o aumento do risco de formacao de compostos intermetalicos, como a
fase sigma (o) e a fase chi (y), essa formacdo se da em altas temperaturas,

contribuindo para o decréscimos de sua tenacidade (LUENGAS, 2017).

O tungsténio adicionado em quantidades maximas de até 2 % em peso ao
aco inoxidavel duplex, proporciona o aumento da resisténcia a corrosao por pites e
por frestas, também sendo um elemento de liga que contribui para o aumento da
probabilidade de formacdo de precipitados intermetalicos a uma faixa de
temperatura de 700 °C a 1000 °C, entretanto foi observado que sua presenca em
teores de 1 % a 3 % em peso, restringiu a formacado da fase intermetalica sigma
(o) nos contornos de graos, precipitando-se intragranularmente. Essa restricao se
da devido ao tamanho dos atomos de tungsténio serem grandes, nessa condicao
hé dificuldade da difusdo desses atomos para o contorno de grdos (PEREIRA,
2019).

Seguindo o cromo em importancia estd o niquel, elemento gamagénico
formador e estabilizador da austenita, sua adicdo proporciona a mudanca da
estrutura cristalina dos acos inoxidaveis de CCC (ferritica), para CFC (austenitica),
0s acos inoxidaveis duplex possuem de baixa a média concentragcdo em peso, em
torno de 1,5 % a 7 %, para valores excessivos de niquel em solucdo na liga ha a
diminuicdo das quantidades de ferrita na microestrutura (BETINI, 2019). Esse
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aumento desestabiliza o equilibrio das fases para valores acima de 50 % de
austenita, enriguecendo assim a ferrita com elementos como o Cr e Mo, que
favorecerao a precipitacdo de fases intermetalicas, como fase (o) e fase (a) a
temperaturas entre 600 °C e 1000 °C (PEREIRA, 2019).

A adigao do nitrogénio melhora a resisténcia a corrosdo por pite, corrosao
por frestas e melhora sua soldabilidade. Sua adicdo em solucdo sélida aumenta
substancialmente a resisténcia mecanica da liga, tornando-a mais efetivo para
essa funcao (PEREIRA, 2019). O nitrogénio é um elemento austenitizante
responsavel pela estabilizacdo da austenita em altas temperaturas (GUERRA,
2017), impedindo assim a formacdo de nitretos e austenita secundaria (y2) na
soldagem (MARIA, 2019).

O Manganés é responsavel pelo aumento da faixa de temperatura na qual a
precipitagdo da fase intermetalica sigma (o) se forma. Considerado para os agos
inoxidaveis austeniticos, um elemento austenitizante e para os agos inoxidavel
duplex, responsavel por promover a estabilizacdo tanto da ferrita quanto da
austenita, esse elemento quimico ndo é considerado nas equagdes de Creq
(Equacdo 2.1-1) e Nieg (Equagédo 2.1-2). A adicdo do Mn também tem como
objetivo 0 aumento da solubilidade do nitrogénio na austenita, permitindo assim
um aumento do percentual em peso deste elemento na liga. O Mn também é
responsavel pelo aumento da resisténcia mecanica sem o comprometimento da

ductilidade, aumento da resisténcia a abrasdo e ao desgaste. (PEREIRA, 2019).

A adic&o de cobre proporciona melhorias na resisténcia a corrosdo do ago
inoxidavel duplex em meios redutores, entretanto por ser considerado como
elementos gamagénicos ndo possuem boas qualidades na formacao de austenita.
Em geral sua adigédo se limita ao teor de 2,0 % em peso, pois acima desse valor
ha a redugao dos valores de ductilidade a quente devido a formagao da fase ¢
(PEREIRA, 2019).

O carbono adicionado ao aco inoxidavel duplex possui um efeito
austenizantes que aumenta a resisténcia mecanica e a dureza do a¢co (GOMES,
2018), entretanto sua presenca como elemento de liga € limitado a no maximo

0,03% em peso, devido a sua maior afinidade de ligacdo com o cromo. Esse
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elemento forma o efeito da sensitizacdo nos acos inoxidaveis, formando
carbonetos (Cr23Cs) e carbonetos de cromo (Cr7Cs), o que afeta negativamente a

resisténcia a corrosao e a tenacidades (BETINI, 2019).

2.2. REDUCAO DAS PROPRIEDADES MECANICAS E DA RESISTENCIA A
CORROSAO ATRAVES DAS PRECIPITACOES DE FASES NOS ACOS
INOXIDAVEIS SUPERAUSTENITICOS

Os agos inoxidaveis superausteniticos sao ligas a base de ferro com altos
teores de elementos de adicdo como o Cr, Ni, Mo e o N. Para produzir além de
excelente resisténcia a corrosdo por pitting e frestas, proporciona a melhoria das
propriedades mecanica em altas temperaturas e em ambientes maritimos.
Entretanto quando exposto a altas temperaturas por um longo periodo de tempo,
grandes quantidades de precipitados, incluindo carbonetos, nitretos e fases
intermetdlicas sao formadas nesse material, podendo reduzir consideravelmente
as propriedades mecanicas, a tenacidade e a resisténcia a corrosdo localizada
desta liga. Os tipos de precipitacbes estdo associados ao ciclo térmico (tempo de
patamar e temperatura) a que o material sera submetido. Temperaturas entre 650
°C a 950 °C ha a formacgéao dos carbonetos, com o aumento do patamar a essa
faixa de temperatura esse carbonetos passam a se precipitar na forma de
precipitados intermetalicos (o, x e Laves (1)). Na fase 0 o carbono possui baixa
solubilidade, enquanto na matriz austenitica, devido a alta solubilidade tende a
favorecer a formacgéo das fases y e Laves (7). O aumento da porcentagem de Mo
favorece a precipitacdo de intermetalicos de altas temperaturas. Altas
concentragdes de N (0,5 % em peso) previnem a formagéo da fase Laves (i)
(SATHIYA, P et al, 2012). Uma vez formados na liga, a diluicdo desses
precipitados se da através do tratamento térmico de solubilizagédo, que diluira os
precipitados formados durante a solidificagdo. Na Figura 2.2-1 traz um resumo dos
principais precipitados formados no ago inoxidavel superaustenitico. (SILVA,
2016).

Na Figura 2.2-1 é apresentado um grafico TTT de fases intermetalicas
plotado a partir de um aco de composicao quimica tipica de 20 % de Cr e 25 % Ni,
valores similares aos existentes na liga AlSI 904L estabilizado com nidbio, neste

pode ser observado as principais fases formadas nessa liga, outro ponto
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importante é a precipitacdo da fase Sigma (o) formada no contorno de grédo com o
tempo de exposicao em torno de 100 horas e, no interior do grao em torno de
10.000 horas. Carbonetos do tipo M23Ce precipitam no contorno de grdo com
menos de 10 horas de exposicao a temperatura em torno de 750 °C (MEIRA,
2015).

Figura 2.2-1 - Diagrama TTT do ago inoxidavel de composigcao aproximada 20% Cr, 25% Ni e

0.7% Nb
contormo
fase G de grao M23cb — "h (c “)
) contormo J e (pm— d
ES0 repg interior
or d‘n qrao
HOO B . . . o * " i .rl . /
. ntaror /
<' "h(cr“)uuV e
~ oo b = - L] - - - - = interiar
E,“: o do grao
§ 700 |- ¥
=
o]
s —~fase O
& 64— interior
.-'1_':-' do gran

a0 -

sl o >
. fase O

contormo

2 * degréo

500 -

.
| o' . O 0

Tempo (h)

FONTE: (MEIRA, 2015)

Segundo Meira (2015) a fase Chi (x ) e a Sigma (o) sao similares entre si,
exceto pelo maior teor de Mo contido na fase Chi (y ) e menores teores em sua
estrutura cubica, essa fase se forma na mesma temperatura, podendo coexistir na
liga, entretanto devido a maior estabilidade termodinamica a fase Chi (x) é
substituida pela fase Sigma (o). A fase sigma é uma fase rica em elementos
estabilizadores da ferrita (Cr, Mo, Si), caracteristico por apresentar em sua
formacao uma cinética lenta no sistema ferro-cromo, possui estrutura tetragonal
de corpo centrado (TCC), sua formacao inicia nos contornos de graos ou nas

regides de interface e é intensificada pela exposicao a altas temperaturas (SILVA,
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2016). Sua precipitacdo se da preferencialmente nas linhas de ferrita delta (5)
presente na austenita, possui maior incidéncia na sua formacado em ligas que
possuem os teores de Cr entre 25 a 30 % em peso, sua formagdo se da
preferencialmente nas ilhas de ferrita delta, mas também podem surgir nos
contornos de graos, nas estruturas sem a presenca de ferrita delta (6) a sua
precipitacao se da a partir da austenita (MEIRA, 2015).

A precipitacdo da fase Chi (), sendo mais estreita do que a fase sigma (o),
esta relacionada ao teor de Mo na liga, quando o material é submetido a
deformacado a frio os precipitados da fase chi (y) precipita-se em concordancia
com a matriz, maclas, discordancias e contornos de graos. Capaz de dissolver
com facilidade o carbono, a fase chi (x) possui facil nucleacdo, desta forma
precipita antes da fase sigma em condi¢cbes especificas. A precipitacdo da fase
Laves () é mais comumente observada nos agos inoxidaveis superausteniticos,
possui estequiometria basicamente formada por dois elementos quimicos do tipo
A2B. A denominagéo dos elementos quimicos A e B, sdo elementos de transicédo
da tabela periddica, sendo o A pobre em elétrons da camada “d” e estrutura
cristalina cubica de corpo centrado (CCC), de modo geral apresenta maior raio
atdmico que o segundo elemento e preferéncia por sitios com menor nimero de
coordenacédo. O elemento B € rico em elétrons “d” apresenta estrutura cristalina de
face centrada (CFC) e hexagonal compacta (HC). Em determinados teores de Mo,
Nb e Ti, a fase Laves (n) apresenta estabilidade abaixo da 815 °C (SILVA, 2016).

Segundo Meira (2015), O Cr é um forte formador de carbonetos nos acos
inoxidaveis duplex, tais como Cr23Cs, Cr7Cs e CrsC2. Em muitos casos se tem a
formacao do carboneto misto M23Ce ou (FeCr)23Cs, Nnos agos estabilizados os
constituintes M23Cs € MC sao frequentemente observados. Na Figura 2.2-2 podem

ser observadas as fases intermetalicas mais comuns.



32

Figura 2.2-2 - (a) Carbonetos M23C6 e fase Sigma (s) (solubilizagdo a 900 °C), (b) Carbonetos
M6C e fases Sigma (s) e Chi (c) (envelhecimento a 900 °C por 24h) e (c) Nitretos de cromo e fase
Sigma (s) (envelhecimento a 900 °C por 168h) presentes em uma liga superaustenitica Fe-22Cr-
21Ni-6Mo-(N) [25]
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2.3. A REDUCAO DAS PROPRIEDADES MECANICAS E DA RESISTENCIA
A CORROSAO ATRAVES DAS PRECIPITACOES DE FASES NOS
ACOS INOXIDAVEIS DUPLEX

A exposigéo prolongada dos agos inoxidaveis duplex as altas temperaturas
entre 300 °C a 1000 °C, proveniente de condi¢cdes de servico, ciclos térmicos de
soldagem ou tratamento térmicos inadequados, pode levar a formacdo de
diferentes morfologias, essas morfologias sao subdivididas em primeira fase com
a formagéo da austenita, segunda fase, grupo que compde os carbonetos (CrCs,
Cr23Cs) € nitretos (CrN, Cr2N) e a formagéo de constituintes intermetalicos com a
formacao das fase sigma (o), chi (y), fase (1), fase (R) e fase n. Onde nestas duas
ultimas h& a formacao de constituinte deletério a liga. Um resumo destas fases é
dado na Tabela 2.3-1, assim como as faixas de temperatura de precipitagao, os

parametros de rede e estruturas cristalinas (VERMA, 2017).

Tabela 2.3-1 - Formagéo de fase intermetalica no ago inoxidavel

Temperatura .
Tipo de . i . Grupo Parametros de .
. Formula quimica Célula de formacéao . Propriedades
precipitado espacial rede, [nm]
em AID [°C]
) Todas as Boa resisténcia a
Ferrita (0) (Fe, Cr, Ni, Mo) cce Im3m | 8=0,286-0,288 i
temperaturas corrosdo
Austenita Boas propriedades
/ (Fe, Cr, Ni, Mo, N) CFC 700 - 900 Fm3m | a=0,358 — 0,362 | mecanicas, y» pode ter
Yry2

morfologia eutética.
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. Temperatura .
Tipo de L. i 5 Grupo Parametros de .
L Formula quimica Célula de formacao i Propriedades
precipitado espacial rede, [nm]
em AID [°C]
Prejudicial para as
) a=0,879 )
(0} (Fe,Ni)«(Cr,Mo), Tetragonal 600 — 1000 P4;/mnm 0.454 propriedades
c=0,
mecanicas e corrosao
€ Nitreto de Hexagonal a=0,480 Prejudicial para a
CR:N ] 700 — 900 P31m R B
cromo Trigonal c=0,447 resisténcia a corroséao
Nitreto de Cromo CrN Cubico Fm3m | a=0,413-0,447
Semelhante a fase o,
FessCri2Mo1o " _ mas o teor de
e . Cubico 700 — 900 I4m a=0,892 A
(Fe,Ni)36CrigMoy4 molibdénio é maior
(=20% em peso)
Fase rica em
molibdénio (40% em
a=1,090 es0), prejudicial para
R Romboédrico 550 — 650 R3 peso). p J P
c=1,934 a tenacidade e a
resisténcia a corrosao
por pitting.
Prejudicial para a
- tenacidade e a
T Fe;Mo13N,4 Cubico =600 P4:32 a=0,647 o ~
resisténcia a corrosdo
por pittings.
a=0,405
T N&o determinado Ortorrébmbico 550 — 650 Fmnm b=0,484
¢=0,286
, Endurecimento e
a 300 - 525 14/m32/m| a=2,86 —2,88 L
fragilizagdo a 475°C
MZSCS - .
" _ E menos importante
(Cr, Fe, Mo)23Cs Cubico 600 — 950 Fm3m a=1,056 — 1,065
do que as outras fases
(Cr16,Fes,Mo2)Ce . .
Carbonetos devido ao baixo teor
a=0,452
M;Cs L de carbono M7C3 nos
Ortorrémbico 950 - 1050 Pnma b=0,699
(Cr, Fe);Cs 1 211 AlDs.
c=1,

FONTE: (VERMA, 2017)

Considerado como sistema termodinamicamente metaestavel, isso é fora

de equilibrio termodindmico, os agos inoxidaveis quando solubilizados e resfriados

em agua, passam de uma estrutura estavel em altas temperaturas para uma

estrutura metaestavel

em temperatura ambiente. O material tende a se

reestruturar para uma condicédo de equilibrio, quando recebe energia na forma de

calor, provenientes do processo de fabricacdo, essa condi¢cdo de equilibrio mais

estavel resulta na formacao das fases deletérias. Existem trés faixas criticas a



serem consideradas para os acos inoxidaveis duplex no que diz respeito a
formagéo de fases deletérias, sendo estas: faixa acima de 1050 °C, o intervalo de
1050 °C a 600 °C e o intervalo de 600 °C a 300 °C, onde no diagrama TTT
esquematico de precipitacdo de segunda fase nos agos inoxidaveis duplex (Figura
2.1-1) ha uma representacao destas fases (SOUZA, 2019).

Figura 2.3-1 - Diagrama TTT esquematico de precipitacdo de segunda fase nos agos inoxidaveis
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Fonte: (Adaptado de SOUZA, 2019)

2.3.1. FORMAGCAO DA PRIMEIRA FASE ACOS INOXIDAVEIS DUPLEX

A formagédo da primeira fase se da atraveés da nucleacdo da austenita
primaria a partir da matriz ferritica, na faixa de temperatura de resfriamento de
1350 °C até 800 °C. Essa nucleacdo forma uma rede cristalina continua definida
como contorno de graos “allotriomorphs” ou austenita de contorno de graos “grain
boundary austenite” (GBA), além disso nesta faixa de temperatura ha também a
formacao dos graos de austenita de witmanstatten (WA) vindos da GBA, a
austenita de witmanstatten quando comparados a matriz ferrita possuem um
enriqguecimento do Ni e possui menor quantidade de Cr, Mo e N, quando

comparados ao GBA. Em sequéncia, com o efeito da taxa de resfriamento, ha a
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formacao da austenita intergranular “intragranular austenite” (IGA), na qual requer
maior energia de transformacdo e precipita mais tarde em temperaturas mais
baixas, essa formacdo € mais propensa a corrosao por pitting por possuir

elementos de liga como o Cr e o Mo inferiores que a GBA (VERMA, 2017).

A formagéao da austenita secundéria (y2) se dé a partir do reaquecimento do

aco inoxidavel duplex, durante processos de soldagem a temperaturas abaixo da
linha solvus (a/a + y), do diagrama de fase ternario (Figura 2.1-3). Existem dois
tipos de austenita secundaria (y2), uma que se forma na faixa de temperatura de
800°C a 900°C nas interfaces ferrita delta / austenita, e a outra que se forma na
faixa de temperatura de 800 °C a 1000 °C. No interior da ferrita delta, formam finas
particulas aciculares, sua nucleacgao intragranular ocorre a partir das discordancias
e nas inclusdes presentes na liga. Possui baixa concentragéo de Cr, e N, quando
comparados a austenita primaria, devido a precipitacdo do CraN e Cr23Cs. O
crescimento lamelar da austenita secundaria (y2) acompanhado do Cr23Cs retira o
cromo da ferrita delta (8) tornando-a empobrecida de Cr proporcionado uma
reducao na resisténcia a corrosao localizada na liga. Sua formacao é comumente
observada nas regides de solda, como o MA e a ZTA. Os mecanismos de
formacao da austenita estdo resumidos na tabela de tipos de austenita formada
nos acos inoxidaveis duplex (Tabela 2.3.1-1) (HIGA, 2015; PEREIRA, 2019).

Tabela 2.3.1-1 - Tipo de austenita formada nos acos inoxidaveis duplex

35

TIPO FORMACAO
Primaria (y1) Durante a solidificagdo: L — § + Y1
Secundaria (y2) Precipitagédo a partir da ferrita: 6 = § + 2
Secundaria (y2) Reacao eutetdide: § = g + 2
Secundaria (y2) Reacao eutetdide: § = Cr23Cs + Y2

FONTE: (HIGA, 2015)

Em seu trabalho, Souza (2019), a partir de seus experimentos de avaliagao
da soldabilidade dos acos inoxidaveis duplex pelo processo MIG/MAG, onde a
partir da utilizagdo de cinco diferentes energias de soldagem entre 0,5 kJ/mm e



0,7 kJ/mm, registrou a presenca das quatro morfologias da austenita no metal de
solda em todos os corpos de provas soldados, na Tabela 2.3.1-1 podem ser
observados a austenita de contorno de graos (GBA), austenita de witmanstatten
(WA), austenita intragranular (IGA) e austenita secundaria (y2), que pode ser

intragranular ou intergranular, com crescimento a partir da austenita primaria.

Figura 2.3.1-1 - Morfologias da Austenita
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FONTE: (SOUZA, 2019)

2.3.2. FORMAGCAO DA SEGUNDA FASE E SEUS IMPACTOS NAS
PROPRIEDADES MECANICAS E ANTICORROSIVAS NOS ACOS
INOXIDAVEIS DUPLEX

2.3.2.1. CARBONETOS

Os Carbonetos de cromo (Crz2sCs) e (Cr7Cs) sdao metais duros que se
precipitam primeiramente nas regides de alta energia, como nos contornos de

gréos, devido o decréscimo da solubilidade do carbono e nitrogénio na austenita a
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precipitacdo desse metal, nos contornos de graos, podem produir a corrosao
intergranular (VERMA, 2017). Nos acos inoxidaveis duplex a precipitacdo dos
carbonetos (CrzCs) se da na faixa de temperatura de 950 °C a 1050 °C, enquanto
a precipitagao do (Cr23Cs) ocorre em intervalos de temperaturas entre 500 °C até
950 °C. Tratamentos térmicos de recozimento da liga realizados na faixa de
temperatura entre 900 °C a 700 °C sdo considerados mais criticos para o
surgimento desse constituinte, tendo em vista o posicionamento da curva de
transformacao no diagrama de precipitacao isotérmica (Figura 2.3.2.1-1), por estar
localizado mais a esquerda, o que aumenta a velocidade de sua formagédo. Os
dois carbonetos (Cr7Cs e Cr23Cs) se precipitam predominantemente nos contornos
de fase 0/ y, e menos frequentemente nos contornos o/ d e y/ y (HIGA, 2015;
INTERNATIONAL MOLYBDENUM ASSOCIATION, 2012).

Figura 2.3.2.1-1 - Diagrama de precipitacao isotérmica
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FONTE: (Adaptado de AZEVEDO, 2018)

Existem maneiras para mitigar a formacao desses precipitados sendo elas a
reducao dos teores de carbono na liga a limites de 0,010 % a 0,020 % e, a adicao
de elementos formadores de carbonetos como o titdnio e o nidbio, formando
assim, preferencialmente, os carbonetos de titanio e carbonetos de niébio ao invés
dos CR23Cs evitando assim a sensitizagéo da liga. (GOMES, 2018).
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2.3.2.2. NITRETOS

A adicao de nitrogénio como elemento de liga nos agos inoxidaveis duplex
tem como objetivo melhorar certas propriedades, dentre elas a resisténcia a
corrosao por pite, corrosao por frestas e soldabilidade, além desses beneficios a
inclusao do nitrogénio estabiliza a fase de austenita, nesta fase sua solubilidade é
maior quando comparados a fase ferritica, mesmo em altas temperaturas. Na
Figura 2.3.2.2-1 ha a representacéo do limite de solubilidade no N nas respectivas
fases e o0 seu decaimento a redugédo de temperatura, a temperatura de 1000 K sua
solubilidade é proxima de zero. (JUNIOR, 2018)

Figura 2.3.2.2-1 - Teor de nitrogénio calculado com Thermocalc na ferrita e austenita, na condigao

de equilibrio, em funcdo da temperatura para o AID 2304
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FONTE: (JUNIOR, 2018)

A formacéo dos nitretos de cromo (CrN, CraN) se da em temperaturas entre
900 °C até 700 °C, durante a formacgédo da austenita pelo mecanismo de difuséo,
em uma condi¢cdo de alta taxa de resfriamento da junta soldada, devido a baixa
energia de soldagem aplicada pelo processo, esta condigdo resulta em altas
quantidade de ferrita (70 %vol) na solda. A precipitacdo do nitretos de cromo
ocorre na matriz ferritica devido a baixa solubilidade do nitrogénio nesta matriz. A
precipitacdo de CraN e o alto teor de ferrita diminuem a resisténcia a baixa
temperatura (VERMA, 2017). Os nitretos de cromo precipitados nos acgos
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inoxidaveis duplex podem levar a diminuicdo da resisténcia a corrosdo, quando
sua precipitacao se da nos contornos de graos da ferrita delta / austenita (Figura
2.3.2.2-2) leva a formacdo da austenita secundaria empobrecida de cromo
(PEREIRA, 2019; JUNIOR, 2018).

Figura 2.3.2.2-2 - Cr2N no contorno de géao ferrita/austenita na ZTA simulada de um ago USN
S$32550

FONTE: (JUNIOR, 2018)

2.3.3. PRECIPITACOES INTERMETALICAS E SEUS IMPACTOS NAS
PROPRIEDADES DOS ACOS INOXIDAVEIS DUPLEX

2.3.3.1. PRECIPITACAO DA FASE SIGMA (o)

A precipitacdo da fase sigma (o), por ter o potencial de se formar em
quantidades significativas (até cerca de 30 % em volume) nos acos inoxidaveis
duplex, é considerada a fase mais prejudicial para esse material. Existem trés
mecanismos de formacdo da fase sigma (o) nos acgos inoxidaveis duplex, sendo
estes a nucleagao e crescimento a partir da ferrita, a decomposicao eutedide da
ferrita gerando ferrita empobrecida em cromo e molibdénio e o crescimento a partir
da austenita apés o total consumo de ferrita (SANTOS, 2010).

A fase sigma (o) € uma fase intermetalica ndo magnética, fragil e dura,
sendo responsavel por reduzir a tenacidade e a resisténcia a corrosao dos acos

inoxidaveis duplex, possui estrutura cristalina tetragonal complexa, com células
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unitarias grande com 303 - 3254 atomos por unidade de célula (LUENGAS, 2017).
Pode também alterara o tipo de fratura transgranular para intergranular conforme a
quantidade de sigma (o) aumenta (LLORCA-ISERN, Nuria et al. 2016).
Enriquecido com Cr, Mo e Si, este composto € mais deletério que os constituintes
de segunda fase, sua formacgéao se da na faixa de temperaturas entre 1000 °C até
600 °C. Sua formacao pode ser controlada através da modificacao da temperatura
de recozimento (VERMA, 2017).

A formacgéo da fase o se da nas interfaces (8/ y2) e (6 / §). Sua precipitagéo
ocorre pela decomposicao da ferrita (5), através da reagéo eutetoide (8) — y2 +0,

a taxa de nucleagéo da fase sigma (o) € diretamente proporcional a temperatura e
inversamente proporcional ao tamanho de grao da ferrita. A exposigdo dos agos
inoxidaveis duplex a um elevado aporte térmico, proveniente dos processos de
soldagem e tratamentos térmicos, seguido de resfriamento lento leva a formacgao
da fase sigma, esse fenémeno esta correlacionado aos efeitos da temperatura na
difusibilidade do Cr e do Mo (HIGA, 2015).

Segundo Santos (2010) a 750 °C um aco UNS S31803 a fase sigma
apresenta uma estrutura descontinua denominada “coral” (coral-structure) (Figura
2.3.3.1-1.a), podendo ser confundida com a estrutura lamelar de decomposicéo
eutetdide da ferrita, essa estrutura se forma devido ao alto numero de ndcleos no
inicio da formacéao e a baixa difusao, causando supersaturacao local e tendéncia a
alta taxa de nucleacdo. A temperatura de 850 °C devido a menor taxa de
nucleagéo e a alta taxa de difusdo a temperaturas elevadas o0 mesmo material

apresenta morfologia de sigma mais compacta (Figura 2.3.3.1-1.b).



Figura 2.3.3.1-1 - Morfologia da fase sigma correspondente as temperaturas de solubilizagcao de:
(a) 750°C; (b) 850°C

FONTE: (SANTOS, 2010)

Segundo Azevedo (2018), a reducdo drastica da tenacidade e da
resisténcia a corrosdo dos agos inoxidaveis duplex se da devido a formacao da
fase sigma, que consome a maior parte da fase ferritica da liga. Seus efeitos
prejudiciais foram avaliados por testes de corrosdo geral, potencial de corroséo,
corrosdo por frestas, corrosdo intergranular e ensaio de corrosao por tensao.
Azevedo (2018) explica também que a lamela de austenita separadas,
denominada de austenita terciaria, formadas na interface das fases ferritica e
austenitica, durante a decomposicéo eutectoide da ferrita na microestrutura duplex
esta livre de Mo e apresenta menor teor de Cr que a fase de austenita original.
Essa formacao é mais suscetivel a decomposicao do filme passivo. A aplicagao de
tratamentos térmicos de recozimento nos componentes na faixa de temperatura
das duas fases, ferritica e austenitica, realizados antes da nucleacao das trincas e
corrosao localizada por pitting, podem dissolver a fase sigma e a reconstituicéo
das propriedades mecanicas e de corrosao dos agos inoxidaveis duplex.

2.3.3.2. PRECIPITACAO DA FASE CHI (%)

A fase Chi (x) se precipita no sistema ternario Fe-Cr-Mo e nos sistemas
quaternarios Fe-Cr-Ni-Mo e Fe-Cr-Ni-Ti. Sua formacdo esta relacionada a
presenca de Mo na liga em concentragdes minimas de 2 % em peso (HIGA,
2015), enquanto a fase sigma se precipita no sistema binario Fe-Cr. (JUNIOR,
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2018). Por se tratar de uma fase rica em Mo e empobrecida em Cr a fase Chi () é
estavel em baixas temperaturas. Na faixa de 600 °C a 900 °C se transforma em
fase sigma (o), em fung¢édo do tempo, ou seja a fase Chi (y) precipita antes da fase
sigma (o), passa a coexistir com a fase sigma (o), e a medida que se aumenta o
tempo de envelhecimento ela se transforma completamente na fase sigma (o)
(HIGA, 2015; SOUZA, 2019). A nucleacao da fase Chi (x) tem inicio nas interfaces
(& /v2) e (/) como pode ser observado na Figura 2.3.3.2-1.

Figura 2.3.3.2-1 - Imagens de MEV da fase o e x no ago inoxidavel duplex envelhecido a 700 °C

por 2 h, resfriado em agua

FONTE: (HIGA, 2015)

Segundo LLORCA-ISERN, Nduria et al. (2016) a fase Chi () e a fase sigma
(o) geralmente sdo encontradas simultaneamente, portanto é dificil estudar seu
efeito individual nas propriedades de impacto e na resisténcia a corrosdao. A
nucleacdo da fase Chi (x) ocorre primeiramente nos limites dos contornos de
gréos e depois nos limites gémeos incoerentes e finalmente intragranularmente.
Assim como a fase sigma (o) os trabalhos a frio também aceleram a formacéao da
fase Chi (y).

2.3.3.3. PRECIPITACAO DAS FASES o E o’ (FRAGILIZACAO A 475°C)

A fase o’ precipita a partir da decomposicao espinodal da ferrita, que se
separa em duas composigdes diferentes da mesma fase, tornando-se ferrita rica
em ferro (8) e ferrita rica em cromo (o’) (GOMES, 2018), a fase rica em Cr possui a

faixa de temperatura de formagéao entre 300 °C e 550 °C, onde seu ponto mais



critico de formacdo, através de envelhecimento térmico, € mais intenso na
temperatura de 475 °C (Azevedo, 2018).

A decomposigcédo espinodal € uma reacdo onde duas fases de diferentes
composi¢cdes quimicas e propriedades de mesmas estruturas cristalinas se
formam, no sistema Fe-Cr, devido a existéncia de um “gap” de miscibilidade nesse
sistema, ocorrendo mediante a difusdo e ndo havendo nucleacdo (SOUZA, 2019).
Estando relacionado com o fenémeno de fragilizacdo a 475 °C, a fase (a’) pode
elevar a dureza do material e provocar a diminui¢cdo de sua tenacidade (GOMES,
2018). O envelhecimento de acos inoxidaveis duplex entre as temperaturas de 280
°C e 500 °C resulta em significativa deterioragdo das propriedades mecanica do
aco, sua dissolugédo pode ser alcangada com a aplicagdo de tratamento térmico,
conhecido como reversao, onde 0 aquecimento a uma temperatura de 550 °C, no
campo da fase ferritica, por um tempo de patamar de aproximadamente 120
minutos. (Azevedo, 2018).

2.3.3.4. PRECIPITACAO DAS FASESRE =t

Segundo Verma (2017) a fase Laves (R) e fase (7T), sdo fases também

observadas nos agos inoxidaveis duplex, entretanto com menor frequéncia
(VERMA, 2017). A fase Laves (R) precipita quando exposto por muito tempo a
temperaturas entre 550 °C e 700 °C, podendo ocorrer tanto intragranular como
intergranular, sendo esta ultima forma mais prejudicial a resisténcia a corroséo por
pitting e a tenacidade. A fase (R) por possuir em torno de 40 % de molibdénio em
sua composicao causa o decaimento do percentual desse elemento na matriz
ferritica do aco inoxidavel duplex (GOMES, 2018).

A fase TU € responsavel pela fragilizagdo do material, reduzindo a

resisténcia a corrosdo e a tenacidade da liga, essa fase se precipita
isotermicamente por volta dos 600 °C de forma intragranular, assim como a fase

(R), possui estrutura cubica e é rica em cromo e molibdénio (GOMES, 2018).
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2.4. MECANISMOS DE DEGRADACAO DAS PROPRIEDADES
ANTICORROSIVAS NOS ACOS INOXIDAVEIS DUPLEX E
SUPERAUSTENITICOS

Segundo TAN (2009) a alta concentracdo dos trés elementos de liga (Cr,
Mo, N) sdo importantes para a resisténcia a corrosao nos acos inoxidaveis duplex.
Existe diferentes concentractes desses elementos de liga nas duas fases, onde o
cromo e o molibdénio melhoram a fase da ferrita, e o nitrogénio a fase austenitica,
resultando em diferentes niveis de resisténcias a corrosdao entre eles. Além da
composi¢do quimica os tratamentos térmicos de recozimento, sdo importantes
fatores que influenciam na resisténcia a corrosédo localizada nos agos inoxidaveis

duplex.

Dado uma composi¢cao quimica, a variacao da temperatura de tratamento
térmico de recozimento pode mudar a proporcdo das fases de ferrita e da
austenita e ajustar a redistribuicdo dos elementos de liga nas duas fases, trazendo
assim a variagdo da resisténcia a corrosdo das fases. Outra questdo importante
sdo as execugbes de soldagem e de tratamentos térmicos em temperaturas
inapropriadas, onde estes também podem formar precipitados ricos em Cr,
deletérios aos acos inoxidaveis, tais como os carbonetos (em ligas com C>0,03
%), nitretos de cromo e fases intermetalicas (o, %, o', R e wn), que resultam na
sensitizacdo da liga. A sensitizacdo é o processo de decaimento localizado da
resisténcia a corrosao devido ao empobrecimento do percentual de Cr nas regides
proximas a formagao desses precipitados (TAN, 2009).

Segundo Souza 2019, existem quatro formas localizadas de corrosdo que
podem atingir os acos inoxidaveis duplex, sendo estes a Corrosdo por pitting,

corroséo por frestas, corrosdo intergranular e corrosdo sob tenséo.
2.4.1. RELACAO DA SENSITIZACAO E CORROSAO INTERGRANULAR

Segundo Higa (2015) a formagao da corrosao intergranular ocorre devido a
sensitizacdo de regidbes no aco inoxidavel duplex, devido a formagcdo de
precipitados deletérios ricos em Cr nos contornos de gréos, essas regides
adjacentes aos precipitados reduzem a capacidade do ago inoxidavel duplex a

resistirem ao meio corrosivo. Na estrutura bifasica do aco inoxodavel duplex a fase
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austenitica é mais sucessivel ao ataque intergranular, os precipitados nucleiam
preferencialmente nos contornos da interface 6/y, uma vez que o coeficiente de

difusédo do Cr na austenita € menor que na ferrita.

A corrosdo intergranular ocorre nos agos inoxidaveis superausteniticos
devido a formacdo de carbonetos de cromo nos contornos de grdos, com o
empobrecimento localizado nessa regiéo, a liga tem sua propriedade anticorrosiva
deteriorada permitindo assim a corrosao intergranular. Desta forma quanto maior o
teor de carbono do material, maior também sera a suscetibilidade de formacéo de
carbonetos e maiores quantidades de cromo poderdo ser removidos da solugéo
sblida, que pode ocorrer nas juntas soldadas através de trés mecanismos
metalurgicos  distintos:  sensitizacdo, dissolucdo de precipitados e

microssegregacao de fosforo (MEIRA, 2015).

2.4.2. FISSURACAO RELACIONADA A AMBIENTES CORROSIVOS NOS
ACOS INOXIDAVEIS DUPLEX

Corrosao sobtenséo, stress corrosion cracking (SCC) € um termo genérico
que descreve a iniciacao e propagacado de trincas em materiais sob a acao
combinada de tensbdes de tragdo (aplicadas e/ou residuais) € um ambiente
corrosivo. A multiplicidade de mecanismos levou a evolugdo da uma nomenclatura
simplificada que descreve o SCC em temos dos ambientes que o causam, desta
forma, os termos como, chloride SCC, caustic SCC, polythionic acid SCC e sulfide
SCC, sao geralmente utilizados para escrever o SCC dos acos inoxidaveis duplex
em seus tipos de ambientes (BEN RHOUMA, A. et al. 2017).

Na industria de 6leo e gas, devido a presenca de H2S, ocorre o tipo de SCC
mais comum desse seguimento, a fragilizagcdo por hidrogénio. A fragilizacdo por
hidrogénio nos acgos inoxidaveis duplex foi observado em ambientes de sulfetos
alcalinos, protecao catddica como a tubulacdo de DSS na agua do mar, a principal
razdo para a fragilizacdao por hidrogénio é a presenca da fase ferritica (CCC) na
microestrutura dos acos inoxidaveis duplex. A austenita CFC menos sucessivel a
fragilizagdo por hidrogénio (FARIAS, 2019).

O aco inoxidavel, sob condi¢cbes de carga de hidrogénio e na presenca de

estresse residual ou aplicado, pode ser suscetivel a trincas por estresse induzidas



por hidrogénio e trincas por corrosado por estresse por fragilizagdo por hidrogénio.
A trinca nuclea e cresce preferencialmente na fase ferritica, que € mais suscetivel
a fragilizacdo por hidrogénio, propagando trincas quebradicas transgranulares
nesta fase. A fase de austenita da microestrutura duplex pode falhar por
rompimento ductil, dependendo da quantidade de hidrogénio na rede, atuando
como uma barreira fisica para a propagacdo adicional da fissura quebradica
dentro da fase de ferrita (FARIAS, 2019).

2.4.3. RELACAO DA RESISTENCIA A CORROSAO DOS ACO INOXIDAVEL
DUPLEX POR PITTING E O PREM

O fenémeno de corrosao por pitting é uma corrosédo localizada que se inicia
a partir da quebra do filme passivo devido ao ataque de ions de cloreto em
solucdo aquosa, essa corrosao se caracteriza pela producdo de cavidades
angulosa com profundidade normalmente maior que o seu diametro (HA, 2014).
Os pittings nucleiam em regides intergranulares empobrecidas em Cr provenientes
a formacdo de precipitados deletérios (carbonetos, nitretos e precipitados
intermetalicos) (HIGA, 2015).

A corros@o por pitting é caracterizada como uma reacao anddica, o efeito
galvanico produz a diferenga de potencial entre anodo e catodo acentuando a
dissolucdo anddica, que € originando a alta densidade de corrente. A produgéo
excessiva de cargas positivas ocorre devido a rapida dissolucdo do metal,
proporcionando a migragao de ions de cloreto para manter a neutralidade elétrica
do processo. A formacéao de grandes quantidades de cloreto metalico se da devido
a elevada presengca de ions de cloreto no interior da regido de corrosdo. O
aumento da concentracao de ions de H+, resultante da hidrélise do cloreto
metalico, produz o aumento da acidez localizada, aumentando a dissolugdo do
metal com o tempo. A diminuicdo de solubilidade do oxigénio (O2) se da devido a
reducdo do pH dentro do pitting, passando a ocorrer nas regides adjacentes,

tendendo entéo a suprir a corroséo nestas areas (PEREIRA, 2019).

Segundo Gomes (2018) as propriedades mecanicas e a resisténcia a
corrosdo dos agos inoxidaveis duplex sado diretamente relacionadas a

microestrutura e ao balangco de fases que este apresenta, sendo a fase (a)
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responsavel pela resisténcia mecanica e a fase (y) responsavel pela resisténcia a
corrosao, desta forma ha uma relacao direta do percentual de elementos quimicos
adicionados a liga e os ciclos térmicos aplicados, responsaveis pelo balanco das
fases. Os elementos quimicos responsaveis pela resisténcia a nucleagéo de pitting

na fase (a) sdo o Cr e Mo e na fase (y) o Ni.

Para a determinagédo da extensado da resisténcia a corrosdo por pitting nos
acos inoxidaveis é utilizado o conceito do (PREN) pitting resistence equivalent,
esse conceito utiliza as porcentagens em peso de elementos que afetam a
resisténcia da liga a corrosdo por pitting, sendo estes o cromo, molibdénio e o
nitrogénio, a Equacgao 2.4.3-1 € a mais utilizada para o célculo do PREN dos agos
inoxidaveis duplex, enquanto a Equacédo 2.4.3-2 com pequena variagdo nos
percentuais de Ni € mais aplicavel ao aco inoxidavel superaustenitico. Devido os
acos inoxidaveis duplex possuirem o particionamento dos elementos de liga entre
as duas fases, as mesmas irao apresentar valores de PREN diferentes entre si.
Os acos inoxidaveis duplex podem ser classificados por seus valores de PREM
que podem variar de 24 para a classe 2304 a 40 para a classe “super” duplex, o
valor de PREN 40 é frequentemente usado para definir o grau do superduplex
(API, 2011). Segundo TAN (2009) comparados aos demais acgos inoxidaveis
duplex a classe superduplex apresenta elevada resisténcia mecanica e melhor
resisténcia a corroséo, especialmente em corrosédo localizada por pitting e SSC

em ambiente de alta concentracao de cloretos.
Equacao 2.4.3-1 - Pitting resistence equivalent para agos inoxidaveios Duplex.
PREN = %Cr + 3,3(%Mo) + 16(%N)
Equacéo 2.4.3-2 - Pitting resistence equivalent para agos inoxidaveios Superaustenitico.
PREN = %Cr + 3,3(%Mo) + 30(%N)

A CPT (critical pitting temperature) € outra ferramenta comumente utilizada
para a determinacdo da resisténcia a corrosao por pitting, os fatores de servico
que afetam a agressividade do ambiente incluem a temperatura, a concentracdo
de cloreto, concentragcées de oxigénio, outros constituintes oxidantes e pH. A

ASTM G48 método A apresenta a metodologia mais comum para a determinacao
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do CPT (API, 2011). A Figura 2.4.3-1 traz um comparativo dos resultados dos

testes aplicados em agos inoxidaveis austeniticos e agos inoxidaveis duplex.

Figura 2.4.3-1 - Comparativo da resisténcia a CPT pelo ASTM G48 método A
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FONTE: (Adaptado de API, 2011)

Segundo Ha (2014) em seu trabalho de andlise da relagédo entre a fragdo de
ferrita e a resisténcia a corrosao por pitting em acos inoxidaveis duplex 2205, onde
corpos de prova padronizados de aco inoxidavel duplex 2205 (UNS S32205) foram
submetidos a 5 temperaturas de recozimento distintas (1050 °C, 1090 °C, 1130
°C, 1165 °C e 1195 °C em patamar de 1 hora), baseadas no diagrama de
equilibrio obtidas através do sottware Thermo-Calc, os diferentes tratamentos
térmicos de recozimento resultaram em diferentes fragcdes volumétricas da fase (a)
(44 %, 48 %, 50 %, 57 %, 63 %) respectivamente. A partir dessas fracdes
volumétricas da fase (a), foram calculados os valores de PREN de cada fase para

cada tratamento térmico de recozimento.
Para o célculo da fase a (PREN,) foi utilizado a Equacgéo 2.4.3-3.
Equacao 2.4.3-3
PREN, = [Cr] + 3,3[Mo]

Para o célculo da fase y (PREN,) foram utilizados os valores os coeficientes
16[N] Equacéao 2.4.3-4 e o coeficiente 30[N] Equacao 2.4.3-5.
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Equacéo 2.4.3-4
PREN, ¢ = Cr + 3,3[Mo] + 16[N] — [Mn]
Equacao 2.4.3-5

PREN,3, = Cr + 3,3[Mo] + 30[N] — [Mn]

Como resultado foi observado que, conforme a fracdo volumétrica da fase
(a) variava de 44 % a 63 % seu valor de (PREN,) reduzia de 39 a 36,

consequentemente os valores de (PREN,) aumentava.
PREN, 15 (32,3 para 36,0)
PREN, 30 (35,9 para 39,2).

Ha (2014) concluiu que os teores de Cr e Mo na fase a foram reduzidos
com o aumento da fragdo a, enquanto a concentragédo de N na fase y aumentou
com o aumento da fragdo a, desta forma foi observado no teste de polarizacao
potenciodinamica a diminuicao significativa da resistencia a corrosdo na amostra

com fragao a de 63 % de volume.

Segundo Gomes (2018) a resisténcia a corrosédo por frestas esta bastante
relacionada a corrosao por pitting. A temperatura critica de corrosdo por fresta é
uma metodologia similar a apresentada pelo CPT e é determinada pela norma
ASTM G48 Test método B, esse método fornece resultados de temperatura mais
baixa na qual indica ser um teste mais severo, na Figura 2.4.3-2 apresenta um
comparativo do teste ASTM G48 Test método B, para alguns agos inoxidaveis
austeniticos e agos inoxidaveis duplex. (API, 2011).



Figura 2.4.3-2 - Comparativo da resisténcia a CPT pelo ASTM G48 método B
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FONTE: (Adaptado de API, 2011)

2.5. INFLUENCIA DAS VARIAVEIS DE SOLDAGEM DOS AGOS
INOXIDAVEIS DUPLEX E SUPERAUSTENITICOS

Segundo KARLSSON (2012) os acos inoxidaveis vém desempenhando um
importante papel nos setores industriais, atualmente ha uma ampla gama de
classes de ligas que oferecem atraentes combinagcbes de alta resisténcia
mecanica e boa resisténcia a corrosao, gracas a combinagdo de fases em sua
microestrutura, podendo variar entre as classes Lean até as classes superduplex
de alta liga e também classes hyperduplex para aplicagbes mais exigentes. Um
marco importante na vida dos acos inoxidaveis duplex foi a International
Conference on duplex Stainless steel realizada em Beaune 1991, que marcou uma
mudanca radical em sua imagem, onde antes visto como um material exético,
raramente utilizado e dificil de soldar, passou a ser visto como uma liga moderna
e, a partir dai passou a ser considerado por muitos como uma alternativa realista e
interessante aos acos inoxidaveis consagrados. Neste evento foram apresentadas
novas concentracbes de elementos quimicos e aumento nos percentuais de
nitrogénio, como consequéncia foram alcangadas melhorias na soldabilidade e
resisténcia a corrosdo, nao apenas na classe 2205, mas também nos acos
inoxidaveis superduplex, que foram reprojetados para melhor resisténcia a
corrosao, a soldabilidade e diminuir a tendéncia a formacao de fases deletérias.
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Na engenharia, a soldagem é um processo de fabricacdo geralmente
utilizado na manufatura de equipamento, entretanto durante a fusdo da soldagem,
0s componentes envolvidos no processo (metal de base e metal de adicdo) séo
submetidos a ciclos térmicos de soldagem, ao qual irdo variar o balango de fases
d/y e conduzir a precipitacdo de fases deletérias da liga, consequentemente
contribuirdao para o decréscimo das propriedades mecanicas, propriedades
anticorrosivas e o aumentando a suscetibilidade de corrosédo localizada (GENG,
2015). Um dos fatores que devem ser considerados na soldagem dos acgos
inoxidaveis duplex para minimizar os efeitos dos ciclos térmicos € o controle da
energia de soldagem, que devem estar entre o intervalo de 0,5 a 1,5 kJ/mm
(TURIBUS, 2014).

A intensidade de calor entregue por unidade de comprimento durante a
soldagem é representada pela energia de soldagem (E), expressa em (J/mm).
Através da Equacédo 2.5-1 ela relaciona a poténcia de uma fonte de energia em
watts (J/s), essa potencia € definida pelo produto entre a tensdo (V) e a corrente
elétrica (I), com a velocidade de deslocamento da fonte de calor (v), dada em
(mm/s) (POLINSKI, 2017). Tendo em vista que durante o processo de soldagem
parte da energia gerada pelo arco elétrico € transmitida para o metal de base e
parte dela é dissipada por radiagdo e por convecg¢ao para o meio circundante (n)
representa a eficiéncia térmica do processo de soldagem, para o processo de
soldagem TIG, utilizado nesta pesquisa, esta entre 0,4 e 0,8 (TURIBUS, 2014).

Equacao 2.5-1

V[V] x I[A] x 0,006
v[cm/min]

E[k]/mm] =n X

Segundo Polinski (2017) durante a soldagem a formacao excessiva de uma
estrutura ferritica, nos agos inoxidaveis duplex, se da devido a aplicacdo de uma
baixa energia de soldagem, onde ha o aumento da taxa de resfriamento da junta,
essa estrutura predominantemente ferritica possibilita a formagéo de nitretos de
cromo no interior de seus graos, essa condicdo pode prejudicar as propriedades
mecanicas e a resisténcia a corrosao da liga, por outro lado a aplicacdo de uma
alta energia de soldagem diminui a taxa de resfriamento da junta, facilitando a
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formacao da austenita e aumentando as chances de formacdo da fase sigma e
outras fases intermetalicas, além disso ha a formacao de grado mais grosseiros na

regidao da solda e um aumento da extensao da ZTA.

A Figura 2.5-1 mostra as principais zonas de transformagéo introduzidas
pelo calor no processo de soldagem, nessas zonas as microestruturas podem
variar a partir da poca de fusao até a ZTA (TURIBUS, 2014).

Figura 2.5-1 - Diagrama das mudangas ocorridas na junta soldada dos Agos Inoxidaveis Duplex
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FONTE: (TURIBUS, 2014)

Segundo Geng (2015) durante o processo de soldagem ha a formacao de
diferentes microestruturas ao longo da junta soldada, essa variagéo se da devido a
distribuicdo ndo uniforme da temperatura dos ciclos térmicos da solda, ao qual
indica que toda zona diferente da solda possui diferentes propriedades mecénicas
e resisténcia a corrosdo. Em geral a junta soldada pode ser dividida em trés
principais zonas de transformacdo sendo estas, o metal de solda (WMZ) weld
metal zone, ZTA de alta temperatura (HT-HAZ) high temperature heat affected
zone e ZTA de baixa temperatura (LT-HAZ) low temperature heat affected zone.
Onde a subdivisao da ZTA, em duas zonas, se da pela delimitacao da temperatura
da linha solvus, linha de solubilidade no estado solida da ferrita onde o0 ago esta
completamente ferritizado, A HT-HAZ é obtida a partir do limite superior da
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temperatura solvus da ferrita e para a LT-HAZ esta é formada no limite inferior
desta temperatura (TURIBUS, 2014).

Os parametros de soldagem, a geometria da junta e composigao quimica
do acgo inoxidavel duplex, determina a extensdo da regido submetida a
temperatura elevadas. Na zona fundida a solidificacdo ocorre com a ferrita em
temperaturas de 1450 °C, durante o resfriamento a estrutura ferritica se mantem
até a temperatura de solvus da ferrita, a precipitacdo da fase austenitica, a partir
da fase ferritica na zona fundida, € promovida pela composigdo quimica desta
regido e pelo controle do ciclo térmico a que a junta soldada é submetida.
(TURIBUS, 2014).

ZHANG (2012), em seu estudo concluiu que o comportamento das
propriedades mecanicas e resisténcia a corrosdao dos agos inoxidaveis duplex, na
zona fundida e da ZTA, quando soldados pelo processo TIG, estdo claramente
associados a razdo das fases 0O/y fortemente equilibrada e a distribuicao
homogénea dos elementos de adicdo (Cr, Mo,Ni) em ambas as fases. Outro ponto
observado pelo autor foi que a ferrita, formada na zona fundida é mais suscetivel a
sofrer ataques de corrosdo por pitting do que a austenita formada na mesma
regiao, devido a distribuicdo média de Cr e Mo nas duas fases e o baixo teor de N
na ferrita. Apés o PWHT as precipitacées de nitretos sdo novamente dissolvidas
na matriz e a evolugdo da microestrutura, na zona fundida e na ZTA sé&o
controladas principalmente pela difusdo incompleta dos elementos de liga até o
aparecimento do estado de equilibrio. Outro ponto observado foi que a fracao
volumétrica de ferrita na zona fundida e na ZTA diminui com o aumento da
temperatura de PWHT até 1080°C, acima desse valor ha o aumento desta fragéo,
o estado de equilibrio é alcancado a 1080°C.

A soldagem dos agos inoxidaveis superausteniticos, produz uma estrutura
austenitica estavel devido ao elevado teor de elementos gamagénicos. A
formagéo da fase austenitica € obtida durante a solidificacdo do corddo de solda
por solidificagdo primaria da austenita (MEIRA, 2015). Devido ao alto teor de Mo,
juntamente com os elementos de liga Cr, N e Cu, em percentuais elevados,
proporcionam a essa liga excelente resisténcia a corrosdo por pitting e corrosao

sobtenséao por cloretos. Durante a soldagem os acos inoxidaveis superausteniticos



podem apresentar problemas que degradam essas propriedades, destes o
principal é a microsegregacao de Mo nas regides interdendriticas na zona de

fuséo, devido a sua baixa solubilidade na fase Y. Essa microsegregagao

proporciona a redugdo do teor de Mo a niveis quase nulos, nas regides
interdendriticas da zona de fusdo, reduzindo drasticamente as propriedades
mecanicas e a resisténcia ao ataque de corrosado localizada (DAGUR, 2017), na
Figura 2.5-2 pode ser observado as estruturas das fases ricas em Mo e as células
dendriiicas de uma junta dissimilar entre AISI 904L e ER 2553.

Figura 2.5-2 - Microestrutura de interface de solda dissimiliar com metal de base AISI 904L e
consumivel de soldagem ER2553 com processo PCGTA

Mo rich phase

AlSI 904L

FONTE: (DAGUR, 2017)

Outro o fenbmeno recorrente na soldagem dos acgos inoxidaveis
superausteniticos € a formacao da trinca de solidificacéo, esse fenbmeno ocorre
quando ha a segregagcdo de elementos de baixo ponto de fusdo (Pb, S, Si)
provocando a formagdo compostos de baixo ponto de fusdo no metal de solda,
essas trincas se formam devido a combinacao desses compostos e as tensao de
contracdo durante a solidificacdo do metal de solda. Uma forma de dirimir a perda
da resisténcia a corrosao, devido a formacao de precipitados de fases deletérias e
pela segregacdo de elementos de baixo ponto de fusdo, é a utilizacdo de
consumiveis de soldagem com maiores teores de Mo, desta forma mesmo que

esses mecanismos se formem durante a soldagem a solda mantera o teor de Mo
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dissolvido na matriz austenitica necesséario para garantir as propriedades
mecanicas e de resisténcia a corrosdao (MEIRA, 2015).



3. MATERIAIS E METODOS

Este capitulo tem como objetivo descrever as atividades relacionadas ao
desenvolvimento desse estudo assim como o planejamento das etapas, selegcéao
de material, obtencdo dos corpos de prova, definicdo de testes, ensaios e
equipamentos envolvidos nas atividades. Na Figura 3-1 representa o fluxograma
das atividades de experimentacdo adotado para o trabalho.

Figura 3-1 — Fluxograma das etapas da experimentagao

DEFINIGAO E SELECAO DE
MATERIAL. ANALISE DE MACROGRAFIA

o SEQUENCIA DE PASSES
e DIMENSIONAMENTO DA ZTA

ANALISE DE MICROGRAFICA

PREPARAGAO DOS CP’S DE
SOLDAGEM o ANALISE DA MICROESTRUTURA
o BALANCEAMENTO DAS FASES
e FORMACAO DE PRECIPITADOS
TESTE DE MICRODUREZA
= OUDAGER o CARACTERIZAGAO DAS

PROPRIEDADES MECANICAS

e 2 CORPOS DE PROVA

CARACTERIZAGAO NACE

e VARIACAO DO APORTE

TERMICO.
TESTE DE CORROSAO
2 CORPOS DE PROVA
o RESISTENCIA A CORROSAO POR
PITTING
LR T e ANALISE DE RESULTADOS
TESTES.
ANALISE DE DRX

2 CORPOS DE PROVA

CARACTERIZAGAO DAS FASES CONCLUSAO

FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)
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3.1. CARACTERIZACAO DO METAL DE BASE

O metal de base utilizado no experimento foi uma chapa de aco inoxidavel
duplex UNS S31803/UNS S32205 n° de corrida 41182, fabricada atendendo as
especificacbes da ASTM A240M-18 a e ASTM A480M-18, nas dimensbes de
10mm de espessura, 200mm de largura e 450mm de comprimento, submetida a
tratamento térmico de solubilizacdo a uma temperatura de patamar de 1100 °C
seguido de resfriamento rapido em 4gua.

Na Tabela 3.1-1 abaixo representa a transcricdo da composi¢do quimica do
da chapa informado no certificado de qualidade n® 407215R00 fornecida pela
usina OUTOKUMPU. A composicao quimica informada no certificado esta de
acordo com os valores especificados na norma ASTM A480M-18.

Tabela 3.1-1 - Composigao quimica do metal de base

Cc Si Mn P S Cr Ni Mo N
MIN 0,000 0,00 0,00 0,000 0,000 22,0 4,50 3,00 0,14
MAX 0,030 1,0 2,0 0,030 0,020 23,0 6,50 3,50 0,20
41182 0,018 0,43 0,87 0,021 0,001 22,6 5,95 3,25 0,16

FONTE: (OUTOKUMPU, 2015)

Na Tabela 3.1-2 abaixo representa a transcricdo da os valores de
resisténcia mecanica apresentados no certificado de qualidade n® 407215R00
fornecida pela usina OUTOKUMPU.

Tabela 3.1-2 - Propriedades mecéanicas do metal de base

RP RM A50
HRC
N/mm?2 N/mm?2 %
MIN ‘ 450 655 25
MAX ‘ 31

4101 ‘ 545 783 37 21

FONTE: (OUTOKUMPU, 2015)
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3.2. CARACTERIZACAO DO METAL DE ADICAO

O material de adicao selecionado para a execugao da soldagem foi a vareta
sblida de agos inoxidavel superaustenitico ER 385 904L UNS N08904, com
didametro de 3,2mm, fabricado atendendo as especificacdes da norma AWS
A5.9/A5.9: ER 385 ASME SFA-A5.9: ER 385.

Na Tabela 3.2-1 abaixo representa a transcricdo da composi¢do quimica da
vareta sélida, informado no certificado de qualidade n® 105751 fornecida pela
empresa Novametal. A composi¢cdo quimica informada no certificado esta de
acordo com os valores especificados na norma AWS A5.9/A5.9: ER 385 ASME
SFA-A5.9: ER 385.

Tabela 3.2-1 - Composig¢ao quimica do metal de adi¢éo

Cc Mn Si S P Ni Cr Mo N
MIN 23,0 19,00 4,0
MAX 0,020 2,00 1,00 0,035 0,045 28,0 23,00 5,0 0,1
58802 0,009 1,56 0,3 0,0005 0,015 25,01 19,9 4.28 0,05

FONTE: (NOVAMETAL, 2018)

3.3. DEFINICAO DOS CORPOS DE PROVA DE SOLDAGEM

Para o experimento foi adotado como premissa a soldagem de 2 corpos de
provas com a variacao dos parametros de soldagem. As parametrizacées das
variaveis de soldagem foram definidas com base em duas especificacbes de
procedimentos de soldagem (EPS), qualificados com base nos critérios da ASME
IX, o CP-01 foi adotado os parametros aplicaveis a soldagem de acgo inoxidavel
duplex e o CP-02 os paramentos aplicaveis para a soldagem de ago inoxidavel

austenitico.

A definicao das dimensdes dos corpos de prova de soldagem foi realizada
atendendo os requisitos especificados nas duas EPS, com espessura de 10 mm;
225 mm de comprimento e 100 mm de largura. Na Figura 3.3-1 é apresentado o

croqui do corpo de prova antes e apds a soldagem.
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Figura 3.3-1 - Dimensdes do corpo de prova de soldagem

FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)

Na Figura 3.3-2 representa o croqui dos chanfros adotado para a execugéo
da soldagem dos CP-01 e CP-02, essa configuragdo atende aos parametros

especificados nas EPS’s adotadas para esse estudo.
Figura 3.3-2 - Croqui do chanfro adotado para os CP-01 e CP-02
75°45°
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NOTA:

FACE DA RAIZ: 0 mm
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FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)

3.4. PROCESSO DE SOLDAGEM E PARAMETROS DE SOLDAGEM

O processo de soldagem manual TIG (Tungsten Inert Gas) foi escolhido
para a execugao do corpo de prova tendo em vista o baixo aporte térmico que este
processo introduz a soldagem quando comparados aos processos de soldagem
convencionais (SMAW, SAW, GMAW e FCAW), outro fator é o maior controle da
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poca de fusdo e excelente acabamento do corddo de solda que esse processo
proporciona. O tipo de corrente utilizado no processo foi a corrente continua (cc)
com a polaridade direta (-). Para a realizagao da soldagem foi utilizado a maquina
de solda Miller CST 280, com fonte Inversora. A soldagem foi realizada na posi¢ao
plana (1G), para a protecdo da poca de fusdo foi utilizado o gas argbnio com
99,9% de pureza e a vazao foi controlada entre 10 — 15 I/min para atender os
parametros estabelecidos nas EPS.

O experimento consiste na soldagem de dois corpos de prova (CP-01 e CP-
02), o CP-01 foi soldado utilizando os parametros de soldagem aplicados ao aco
inoxidavel duplex descrito na Tabela 3.4-1.

Tabela 3.4-1 - Par@metros de soldagem da EPS para soldagem de aco inoxidavel duplex

_ ENERGIA
oASSE | CAMADA METAL DE ADIGAO CORRENTE TENSEO () TE(,\S,I;,O VE(;%L?Q')’E o SEGEM
CLASSF. @ (mm) TIPO VALOR (A) (KJ/mm)
RAIZ RAIZ ER 2594 3,2 cc- 90-160 10-15 135 120 0,80-1,2
ENCH. | ENCH. ER 2594 3,2 cc- 90-160 10-15 135 120 0,80-1,2
ACAB. | ACAB. ER 2594 3,2 cc- 90-160 10-15 135 120 0,80-1,2

FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)

O CP-02 foi soldado utilizando os parametros de soldagem aplicados ao

aco inoxidavel austenitico descrito na Tabela 3.4-2.

Tabela 3.4-2 - Parametros de soldagem da EPS para soldagem de ago inoxidavel austenitico

; ENERGIA
oasse | CAMADA METAL DE ADIGAO CORRENTE TEnsko ) TE("S")PO VE(;?,(,:/L?QI))E SOL[?EGEM
CLASSF. @ (mm) TIPO VALOR (A) (KJ/mm)
RAIZ RAIZ ER 3,2 ce- 73-75 09-10 N/A N/A N/A
ENCH. | ENCH. ER 3,2 ce- 90-92 09-10 N/A N/A N/A
ACAB. | ACAB. ER 3,2 ce- 84-87 09-10 N/A N/A N/A

FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)

A soldagem foi realizada no site de uma empresa de construgdo e
montagem sediada no municipio de Rio Grande, de forma a minimizar os
problemas de defeitos oriundos de habilidade manual do soldador, foi utilizado
profissional qualificado para a execucdo das duas EPS, os paréametros de
execucao da soldagem obtidos no CP-01 e CP-02 sao representados na Tabela

3.4-3 e Tabela 3.4-4 respectivamente.
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Tabela 3.4-3 - Parametros da execucao da soldagem do CP-01 com base na EPS de aco

inoxidavel duplex

pASSE | CAMADA METAL DE ADICAO CORRENTE TENSAO (V) Tm:;) VE(tﬁ,‘f,',f? ﬁ)DE ESN?EII(_ECE?:E[;’IIE
CLASSF. o (mm) TIPO VALOR (A)

1 1 ER 385 32 CC- 196 9,4 5,38 4,18 2,12
5 5 ER 385 32 ce- 90,6 10,3 2,00 11,25 0,40
3 3 ER 385 32 ce- 90,7 10,5 2,23 10,07 0,45
4 4 ER 385 32 ce- 192 10,2 1,80 12,50 0,75
5 4 ER 385 3.2 ce- 195 10,3 1,88 11,95 0,81
6 5 ER 385 3.2 ce- 165 10,5 2,25 10,00 0,83
7 5 ER 385 32 ce- 167 10,4 2,37 9,51 0,88
8 6 ER 385 32 ce- 130 10,3 1,50 15,00 0,43
9 6 ER 385 32 ce- 128 10,5 1,47 15,34 0,42
10 7 ER 385 32 ce- 129 10,3 1,48 15,17 0,42
11 7 ER 385 32 ce- 130 10,3 1,78 12,62 0,51
12 8 ER 385 3.2 ce- 130 10,5 2,68 8,39 0,78
13 9 ER 385 3.2 ce- 127 10,7 2,52 8,94 0,73
14 10 ER 385 3.2 ce- 129 11,5 1,37 16,46 0,43
15 10 ER 385 3.2 ce- 128 11,2 1,33 16,88 0,41

NOTA:

Temperatura de pré-aquecimento de 19°C, temperatura de interpasse 120°C.

FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)

Tabela 3.4-4 - Parametros da execugao da soldagem do CP-02 com base na EPS de ago

inoxidavel superaustenitico

oasse | camapa | METAL DE ADICAO CORRENTE —— T(En:'il:)o VE(‘E%%‘? soe 2z nli
CLASSF. | ©(mm) TIPO VALOR (A) (fdimm)
1 1 ER 904L 3.2 cc- 100 9,9 4,48 5,02 0,95
2 2 ER 904L 3,2 ce- 101 9,7 4,25 5.29 0,89
3 3 ER 904L 32 ce- 101 87 4.85 4.64 0,91
4 . ER 904L 32 co- 102 9.1 4,52 4,98 0,89
5 4 ER 904L 32 ce- 101 9 5.23 4,30 101
6 5 ER 904L 3,2 ce- 96,8 8,7 443 5,08 0,80
7 5 ER 904L 32 ce- 98 9,2 3,08 7.30 0.59
8 s ER 904L 32 co. 975 03 2,75 8,18 0,53
9 6 ER 904L 32 cc- 102 9,2 3,47 6,49 0.69
10 A ER 904L 32 co. 102 03 4,45 5,06 0,90
11 6 ER 904L 3,2 cc- 101 9,7 3,58 6.28 0.75
" . ER 904L 32 cC %6 9.9 3,15 7,14 0,64
13 7 ER 904L 32 cc- 9 9.7 3,08 7.30 0,61
14 7 ER 904L 32 ce- 9% 9.8 3.15 7,14 0,63
15 8 ER 904L 32 cc- 95 9,7 2,97 7.58 0,58
16 5 ER 904L 32 oo 95 9.8 2,73 8,23 0,54
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17 | 9 ‘ ER 904L ‘ 32 | cec- 9 9,7 | 2,72 ‘ 8,28 0,54

NOTA:

Temperatura de pré-aquecimento de 19°C, temperatura de interpasse 50°C.

FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)

Os corpos de prova apés soldagem apresentaram distingées no aspecto
visual e no perfil da sequéncia de soldagem, sendo denominado CP-01 a junta
que apresentou dois filetes no acabamento da face da solda e CP-02 para a junta
que apresentou 3 filetes no acabamento da face da solda. Outro fator observado
durante a soldagem foi que devido a metodologia da pesquisa o CP-02 foi soldado
com valores de tensao (V) e a corrente elétrica (I) inferiores aos do CP-01, o que
acarretou na diminuicdo da velocidade de progressao da solda, proporcionando

uma maior energia de soldagem nessa junta soldada.

Na Figura 3.4-1 representa a sequéncia de passes obtidos na soldagem
dos corpos de prova a serem comprovados no ensaio de macrografia. Durante a
execucao da soldagem dos corpos de prova houve a necessidade de se realizar a
contra solda na raiz, pois devido a ineficiéncia do dispositivo de purga nao foi

possivel alcangar um bom grau de integridade da raiz.

Figura 3.4-1 - Sequéncia de passes CP-01 e CP-02

CROQUI DA SEQUENCIA DE PASSES CP-01 CROQUI DA SEQUENCIA DE PASSES CP-02

14 15 16 17

FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)
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Apoés finalizacao da soldagem a junta foi submetida a ensaio visual para
verificacdo de defeitos superficiais e demarcacdo para retirada dos corpos de
prova a serem aplicado nos testes (Figura 3.4-2).

Figura 3.4-2 - Demarcagao e dimensionamento dos corpos de prova para testes

FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)

3.5. ANALISE METALOGRAFICA
3.5.1. PREPARAGCAO DAS AMOSTRAS

Segundo VANDER VOORT (2004) o procedimento para preparacdo dos
acos inoxidaveis para macrografia e micrografia sdo similares aos executados nos
acos carbonos, o corte das pecas pode ser realizado por meio de serra de fita ou
serra elétrica, entretanto essa técnica pode gerar deformagéo substancial na peca.
Outra técnica de corte que é preferencialmente utilizada € a utilizagdo de discos
de corte abrasiva, minimizando assim as deformacdes de cisalhamento nos planos
a serem observados no ensaio. Para a execucéo dos cortes dos CP-01 e CP-02,
foi utilizado o corte por disco abrasivo com refrigeragao liquida, o objetivo da
refrigeracdo é minimizar os efeitos do calor produzido durante a execugédo dos
cortes, desta forma ndo alterar as microestruturas a serem observadas nos

ensaios de micrografia e macrografia.



O lixamento manual da superficie a ser observada deve ser realizado,
sequencialmente pelas lixas de granulacao 120, 240, 320, 400, 600 e 1200 (P120,
P240, P320, P400, P600 e P1200), refrigeradas por agua, as pecas devem ser
rotacionadas a um angulo de 45° a 90° entre cada mudanga de granulagao do
lixamento. A etapa de polimento manual deve ser realizada ao término da etapa
de lixamento, onde em um disco de polimento rotativo é depositado um abrasivo
com granulometria de 1 ym, esse abrasivo pode ser com p6 de diamante ou p6 de
alumina, a peca deve ser girada no sentido oposto ao de rotagdo do disco
enquanto se move a peca do centro do disco para a borda (VANDER VOORT.
2004). Para a preparagao dos CP’s foi adotado o procedimento descrito acima,
entretanto foi incluido na fase de lixamento a utilizacao de lixa com granulagédo de
2500 e a fase de polimento a utilizacdo de pd de alumina (AL203) nas

granulometrias de 1 ym e 0,5 ym, com a utilizacdo de agua como via umida.
3.5.2. MACROGRAFIA

A macrografia € um ensaio que tem como objetivo, através de ataque
quimico, a revelacdo da geometria da solda, sequéncia dos passes de soldagem,
sequéncia de deposicao e dimensionamento das camadas e filetes de solda,
assim como a definicdo do dimensionamento da ZTA da junta soldada, segundo
VANDER VOORT (2004), a Tabela 3.5.2-1 apresenta os reagentes padrdes para a

macrografia em agos inoxidaveis.

Tabela 3.5.2-1 - Reagentes para macrografia em agos inoxidaveis
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COMPOSICAO DO REAGENTE COMENTARIOS

50 mL HCI, 10 g CuSO4 (copper sulfate) 50 Reagente Marble. Uso geral, ensaio
mL H20(a) macrograficos, Pode ser aquecido.

Mistura HCI e H20, Aquecido a 70 °C-75 °C
(160 °F-170 °F). Mergulhe a amostra e
50 mL HCI, 50 mL H20, 20 mL 30% H202 o ]
adicione H202 em etapas até a espuma

parar; ndo misture.

(a) 15 g (NH4)2S208 (ammonium per sulfate)
and 75 mL H20
(b) 250 g FeCI3 and 100 mL H20
(c) 30 mL HNO3

Lepito's N° 1. Combine (a) e (b), entdo
adicione (c); mergulhe a amostra em

temperatura ambiente; usar fresco.

1 part HCI and 1 part H20 Use a 70-80 ° C (160—180 ° F), 15-45 min;
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desmutar por imersdo em solucdo aquosa
de HNO3 a 20% quente para produzir uma
superficie brilhante.

Use a 70-80 ° C (160-180 ° F); mergulhe

10-40 mL HNO3, 3-10 mL 48% HF, 25-50 mL ] . _
até que o grau de contraste desejado seja

H20
obtido.
50 mL HCI and 25 mL saturated CuSO4 in Use a 75 ° C (170 ° F); mergulhe até que o
H20 grau de contraste desejado seja obtido.
CuClz + 100ml HCI + 100ml + C2HsO Kalling - sem agua, imersao ou friccao

FONTE: (Adaptado de VANDER VOORT, 2004)

Para o experimento foram utilizados os seguintes reagentes:

e Eletroliticos 8V Oxalico (100 ml H20 + 10g acido oxalico) com tempo de
reacao de 1 minuto.

e Marble’s (MB) + Oxalico (MS) (50 ml H20 + 50 ml HCI + 10g CuSOa)
com tempo de reagao de 2 dois minutos.

e Lepito’s (175 ml H20 + 30 ml HNO3 + 15g (NH4)2S208), com tempo
de ataque de 1 minuto de imerséao.

e Kalling (CuCI2 + 100mI HCI + 100ml + C2H60), com tempo de ataque

de 2 minutos de imersao.
3.5.3. MICROGRAFIA

A analise microestrutural dos acgos foi realizada por microscopia 6tica
utilizando o Microscépio Optico Olympus GX51S em conjunto com o sistema de
aquisicao de imagens Olympus Soft Imaging Solution GmBH. Os corpos de prova
foram preparados e atacados com reagentes descritos na Tabela 3.5.3-1. Os
principais objetivos desta analise foram analisar a morfologias das estruturas
cristalinas, quantificar o balango das fases ferrita / austenita, ap6s a soldagem,
verificar a existéncia de formacdo de precipitados de segunda fase e

intermetalicos.

A quantificacdo do balanco das fases ferrita / austenita, foi realizada através
de analise de imagens obtidas da microscopia ética, com base na norma ASTM E
1382-97 (Reapproved 2010) e o auxilio do software ImagedJ, responsavel pelo
processamento das imagens e elaboracao dos calculos das proporcoes de fases.



Essa analise consiste na conversdo da imagem original em uma imagem em
escala binaria de contraste, em seguida séo calculadas as areas ocupadas pelas
duas escalas binarias, quanto melhor for o contraste da imagem original mais

confiavel sera o calculo feito pelo software (SOUZA, 2019).

A Tabela 3.5.3-1 traz os reagentes para ensaios de micrografia aplicaveis
aos acos inoxidaveis, estes sdo dissolvidos em agua, metanol, etanol, glicerina ou
mistura desses solventes, os reagentes que promovem melhor uniformidade das
imagens sao 0s a base de alcool e glicerol, as superficies dos agos inoxidaveis
formam camadas passivadoras, portanto condicdes redutoras sao preferidas as
condicoes oxidantes que promovem passividade, reagentes para agos inoxidaveis
geralmente contem 4acidos cloridricos cloridrico (HCI), sulfurico (H2SO4) ou
fluoridrico (HF), embora o acido nitrico (HNOs) possa ser usado sozinho ou
misturado com HCI para produzir 4gua regia ou um agua regia modificado, o
ataque por reagentes eletroliticos sdo comumente utilizados por produzir uma
gravacao uniforme e controlada. (VANDER VOORT. 2004).

Tabela 3.5.3-1 - Reagentes para agos inoxidaveis

COMPOSICAO DO
REAGENTE

COMENTARIOS

30 g KMnO4, 30 g

NaOH, 100 mL H20
Austenita ndo afetada.

Reagente de Groesbeck modificado. Use de 90 °C-100 ° C (195-210 ° F)
por 20 segundos a 10 minutos para colorir a ferrita escura em ligas duplex.

200 mL HCI and 1000
mL H20

Beraha, Gravura de colorida para graus austeniticos, duplex e endureciveis
por precipitacdo. Adicione 0,5-1,0 g de K2S20s5 por 100 ml de solugéo (se o
condicionamento for muito r4pido, use uma solucao aquosa de HCl a 10 %).
Mergulhe em temperatura ambiente (nunca esfregue) por 30-120 s até a

superficie ficar avermelhada. Cor de austenita, carbonetos nao corados.

A imersdo mais longa colore levemente a ferrita. Se a coloragdo for
inadequada, adicione 24 g de NH4F HF (bifluoreto de aménio) ao reagente

de estoque a esquerda.

20 g picric acid and
100 mL HCI

Ataque por imerséo. Desenvolve contornos de gréo em austenita e &-ferrita

em ligas duplex.

10 g K3Fe (CN)6, 10 g
KOH or NaOH, 100 mL

Reagente de Murakami. Use em temperatura ambiente a 60 s para revelar
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H20

carbonetos; fase o revelada fracamente por corrosdo a 3 min. Use a 80 ° C
(175 ° F) para ferver por até 60 min para escurecer carbonetos. Sigma pode
ser colorido de azul, ferrita amarela a amarelo-marrom, austenita nao
atacada.

30 g KOH (or NaOH),
30 g K3Fe(CN)6, 100
mL H20;

Reagente de Murakami. Use a 95 ° C (205 ° F). A segunda modificagéo é
mais rapida do que a primeira modificagdo e mais rapida do que a camada
14. Cores o fase marrom-avermelhada, ferrita cinza-escuro, austenita nao
atacada, carboneto preto.

20 g KOH (or NaOH),
20 g K3Fe(CN)6, 100
mL H20

Reagente de Murakami. Use a 95 ° C (205 ° F). A segunda modificagcéo é
mais rapida do que a primeira modificacdo e mais rapida do que a camada
14. Cores o fase marrom-avermelhada, ferrita cinza-escuro, austenita ndo

atacada, carboneto preto.

15 mL HCI, 85 mL
ethanol

Mergulhe por 15-45 min para revelar todos os limites de fase / grao em ago
inoxidavel duplex.

FONTE: (Adaptado de VANDER VOORT, 2004)

Para a realizagdo dos testes os corpos de provas foram submetidos aos

ataques dos reagentes:

e Beraha's (1000 ml H2O + 200 ml HCI + 0,3g (K2S20s5)) com tempo de
reacado de 30 segundos.

e Murakami’s (100 ml H20 + 10g KsFe (CN)s + 10g NaOH) com tempo de
imers&o de 3 minutos a 80°C.

e Ataques eletroliticos NaOH 2,5V (100 ml H20 + 40g NaOH) com tempo
de reacao de 20 segundos

e Ataque eletrolitico oxalico 3V com tempo de 80 segundos.

3.6. MICRODUREZA

Para o experimento foi adotada o mapeamento da dureza da secgéo

transversal da peca teste subdividida em trés profundidades pré-definidas, sendo

estas a face da solda com 1,5 mm de profundidade, centro da solda a 5 mm de

profundidade e raiz da solda com 8,5 mm profundidade, nestas profundidades

foram realizada dois pontos de 2 pontos de impressao de microdureza Vickers nas

regidbes do metal de base, metal de adicdao e ZTA, totalizando 36 pontos de




verificacdo do perfil soldado (Figura 3.6-1). As medicées foram obtidas com o
microdurémetro Vickers Shimadzu HMV 2T, utilizado a carga HV 0,3 (300 g) com

tempo de 10 segundos.

Figura 3.6-1 — Ensaio de microdureza — Perfil de medigcéo

FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)

A realizacao dos testes de microdureza no metal de base, ZTA e metal de
adicdo tém como objetivo analisar a suscetibilidade da junta soldada a corrosédo
por SSC, através dos valores de dureza é possivel estimar a formacao de fases
intermetdlicas, essas fases possuem dureza superior as fases ferritica e
austenitica, diminuindo assim a resisténcia a corrosdo do material devido ao
empobrecimento localizado de elementos de liga. A norma NACE MRO0175 / ISO
15156, fornece valores de dureza maximos para esses materiais. Para as
conversodes de valores de dureza foi utilizada a norma ASTM E 140 12B.

3.7. DIFRACAO DE RAIO X (DRX)

O objetivo deste teste é realizar a identificacdo das microestruturas obtidas
nos processos de soldagem, inclusive verificar se houve a formagcao de
componentes de segunda fase e precipitados intermetalicos, a caracterizagdo das
estruturas se da devido ao principio fundamental que cada elemento possui uma
estrutura atbmica Unica de modo que os raios X sdo caracteristicos desta estrutura

que identifica cada elemento.

A preparacao dos corpos de provas foi realizada através do lixamento para
se alcancar o perfil de preparacao de teste macrogafico com a progressao de
lixamento com lixa d’agua de 80 até 600 sem a utilizacao de ataques quimicos.
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Para essa analise foi utilizado um difratbmetro de raio X da marca MRL,
modelo Philips, XPERT MPD, os ensaios foram realizados em um intervalo
angular de varredura em de 35° < 20 < 120°, as medidas foram realizadas em
temperatura ambiente em modo continuo de varredura, com passo angular de
0,02° e tempo de contagem de 3 segundos. As andlises dos resultados foram
realizadas com o software High Score Plus e Origins.

3.8. TESTE DE CORROSAO

Para a analise da resisténcia a corrosdao por pitting (CPT) das juntas
soldadas foi adotado o teste ASTM G48 método - A, este método determina a
resisténcia relativa aos pittings em acos inoxidaveis (HIGA, 2015). Este ensaio
consiste na imersao do material a ser testado em um ambiente com cloretos
oxidantes, proporcionado uma solugdo de cloreto férrico hexahidratado
(FeCl3.6H20), essa solugdo é altamente corrosiva, onde simula condi¢cdes
enfrentadas em ambientes maritimos, ambientes que contenham cloretos e
ambientes com baixo pH (POLINSKI, 2017).

O objetivo deste teste foi comparar o desempenho das duas juntas
soldadas quando exposto a ambientes oxidantes de cloretos, tendo em vista a
variagdo de aporte térmico introduzidos durante a soldagem. No teste de imerséo
em (FeClz.6H20), de acordo com a norma ASTM G48 (teste A), o corpo de prova é
submetido a uma solucao &cida a temperaturas entre 22 °C e 55 °C. Esse ensaio
identifica a presenca de fases intermetalicas, nitretos e carbonetos, além de
inclusdes que levam a formacéo de pites (HIGA, 2015).

Os corpos de prova foram submetidos a limpeza por imersado a uma solugao
composta de 20% HNOs + 5% HF a 60 °C por 5 minutos. Para homogeneizacao
da camada passivadora as pecas testes foram expostas por um periodo de 24
horas ao ar. Os testes foram executados através de imersao dos corpos de prova
em uma solucao de FeCls; 6H20 (Solugdo= 100g / 900ml H20) a temperatura de
40 °C %2 °C por um tempo de 24 horas.

O dimensionamento dos corpos de prova foi realizado em atendimento a
norma ASTM G48 2015, com respectivos 50 mm de comprimento, 25 mm de

largura, essa peca teste foi retirada dos corpos de prova de soldagem de forma a
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conter as regibes da solda (MS, MB, ZTA) para analise, conforme pode ser
evidenciado na Figura 3.8-1.

Figura 3.8-1 — Representagao dos corpos de prova CP-01 e CP-02, conforme ASTM G48-2015. a)
CP-01 — Face da solda. b) CP-01 — Raiz da solda. ¢) CP-01 - Perfil da solda. d) CP-02 — Face da
solda. e) CP-02 — Raiz da solda. f) CP-02 - Perfil da solda

FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)
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4. ANALISE E DISCUSSAO DOS RESULTADOS

Esse capitulo abordara a andlise dos resultados obtidos nos testes

propostos no capitulo 3, para o desenvolvimento desse trabalho de pesquisa.
4.1. MACROGRAFIA

Os corpos de prova foram submetidos a 4 ataques quimicos para
macrografia, sendo estes o Eletrolitico Oxalico (Figura 4.1-1), Marble’s (MB) +
Oxdlico (MS) (Figura 4.1-2), Lepito’s, (Figura 4.1-3) e Kalling (Figura 4.1-4).

Figura 4.1-1 - Macrografia com ataque eletrolitico Oxalico, (a) representagdo do CP-01 e (b)
representagao CP-02
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FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)

Figura 4.1-2 - Macrografia com ataque Marble's (MB) + Eletrolitico Oxalico, (a) representacao do
CP-01 e (b) representagéao CP-02
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FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)
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Figura 4.1-3 - Macrografia com ataque Lepito's, (a) representagcao do CP-01 e (b) representacao
CP-02
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FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)

Figura 4.1-4 - Macrografia com ataque Kalling, (a) representacdo do CP-01 e (b) representacéo
CP-02
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FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)

Nos quatro ataques realizados pode ser observada com clareza a definigéo
do metal de solda e do metal de base, visualmente é possivel identificar o perfil da
contra solda executada na superficie oposta a face da solda. No entanto os
ataques nao alcancaram uma boa definicdo da geometria dos cordées de solda,
sequéncia de passes e numeros de camadas depositadas na soldagem, com
excecao do reagente Kalling, que apresentou melhor definicdo quando
comparados com os demais. O reagente Kalling também apresentou melhor
desempenho na revelagédo da ZAT da junta.



4.2. CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL
4.2.1. REAGENTE BERAHA

O reagente Beraha é amplamente utilizado na revelacao de fases dos agos
inoxidaveis duplex, esse reagente ataca preferencialmente a fase ferritica, onde
durante o ataque a fase a (ferrita) sera revelada com coloragéo escura e a fase &
(austenita) sera revelada com a coloracdo mais clara, esse reagente também
desempenha um papel importante para a identificacdo de fases intermetalicas
como fase o e fase y, onde estas permanecerao sem ataque devido aos altos
teores de Cr e Mo (Santos, 2013).

Na Figura 4.2.1-1 pode ser observado o perfil das juntas soldadas atacada
com o reagente Beraha. Na figura (a) é referente ao CP-01 e figura (b) referente
ao CP-02. Nesta € possivel identificar as respectivas regides da solda, a regido 1
representa o metal de adi¢ao, regiao 2 a zona de ligagao, regido 3 ZTA e a regiao
4 o metal de base.

Figura 4.2.1-1 — Amostra do perfil das juntas soldadas atacada com reagente Beraha. a) Perfil do
CP-01. b) Perfil do CP-02

FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)

Nas amostras podem ser observados que o metal de adicdo nao sofreu
ataque do reagente. Devido a dissimilaridade dos materiais, 0 metal de adi¢do
possui uma matriz totalmente austenitica e o0 metal de base possuir

aproximadamente 50 % de ferrita, € possivel distinguir com clareza a zona de
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ligacdo da solda. Nas amostras € possivel identificar as fases do metal de base e
da ZTA, a ferrita se apresenta nas coloracbes esverdeadas e avermelhadas
enquanto a austenita se apresenta nas cores azuladas. Ha uma diferenciagao
nitida da formagao morfolégica da regido do metal de base e da regido da ZTA, no
metal de base, podem ser observados os graos de austenita alongados, enquanto
na ZTA pode ser observado o crescimento dos graos (PEREIRA, 2019).

Na Figura 4.2.1-2 e Figura 4.2.1-3, com base na literatura podem ser
observadas a possivel formacdo de precipitados intermetdlicos (Pl), essas
estruturas caracterizam possivel precipitagdo de fases intermetalicas (fase o e a
fase y). Esses precipitados tiveram maior incidéncia no CP-02, um fator que pode
ter contribuido para essa formacao foi velocidade de soldagem menor que a
utilizada no CP-01, o que proporcionou maior aporte térmico no processo.

Figura 4.2.1-2 - Amostra do perfil das juntas soldadas regido da ZTA, atacada com reagente
Beraha. a) Perfil do CP-01. b) Perfil do CP-02

S0

FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)
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Figura 4.2.1-3 — Formag&o de precipitado intermetatico, regido proximo a face da solda atacada
com reagente Beraha. a) Perfil do CP-01. b) Perfil do CP-02

FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)

Na Figura 4.2.1-4 e Figura 4.2.1-5 podem ser observadas a formagao de
constituinte de primeira fase como, a austenita de contorno de grdos (GBA),
austenita de witmanstatten (WA), austenita intragranular (IGA) e austenita
secundaria (y2). (SOUZA, 2019)

Figura 4.2.1-4 — Formagao de constituintes de primeira fase na regido da ZTA do CP-01 atacada
com reagente Beraha

FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)



Figura 4.2.1-5 - Formagé&o de constituintes de primeira fase na regiao da ZTA do CP-02 atacada

com reagente Beraha

FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)

4.2.2. REAGENTE MURAKAMI

O reagente Murakami € um reagente de aplicagdo usual para os agos
inoxidaveis duplex, esse reagente revela as fases ricas em Cr, variando seu
contraste conforme a concentragdo desse elemento na fase, desta forma o
reagente revela a ferrita em tons mais escuros que a austenita, justamente
associada ao maior teor de Cr nesta fase, como as fases intermetélicas (fase o e a
fase ) possuem uma concentragédo de Cr superior ao da fase ferritica estes séo
reveladas com tonalidades mais escuras que as apresentadas na fase ferritica
(VANDER VOORT. 2004).

Na Figura 4.2.2-1 representa as amostras dos corpos de prova CP-01 e CP-
02 na regidao do metal de base, com o ataque do reagente Murakami e ampliacdo
de 200 vezes, nesta é possivel observar a morfologia das fases, onde a ferrita se
apresenta na coloragdo mais escura em comparagao a fase austenitica.
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Figura 4.2.2-1 - Amostra do perfil das juntas soldadas regido do metal de base, atacada com
reagente Murakami, ampliacdo de 200X. a) Perfil do CP-01. b) Perfil do CP-02

FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)

Na Figura 4.2.2-2 com ampliacdo de 500 vezes € possivel constatar que na
regiao do metal de base nado houve a precipitacao de fases intermetalicas.

Figura 4.2.2-2 - Amostra do perfil das juntas soldadas regiao do metal de base, atacada com
reagente Murakami, ampliacao de 500X. a) Perfil do CP-01. b) Perfil do CP-02

=

FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)

Na Figura 4.2.2-3 representa as amostras dos corpos de prova CP-01 e CP-
02 na regiao da ZTA com o ataque do reagente Murakami e ampliacdo de 200
vezes, a regiao 1 representa o metal de adigéo, regidao 2 a zona de ligacao, regiao
3 ZTA e a regiado 4 o metal de base, nestas alem da morfologia das fases ferritica
e austenitica é possivel identificar de forma clara a regido da ZTA e a regiao do
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metal de adicdao. Conforme observado no reagente Beraha, o reagente Murakami

também nao teve um bom desempenho na revelacao do metal de solda.

Figura 4.2.2-3 - Amostra do perfil das juntas soldadas regido da ZTA, atacada com reagente
Murakami, ampliacao de 200X. a) Perfil do CP-01. b) Perfil do CP-02

FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)

Na Figura 4.2.2-4 representa a amostra dos corpos de prova CP-01 e CP-
02 na regidao da ZTA com ampliagdo de 500 vezes, onde é possivel observar a
formagdo de estruturas de coloragdo mais escura as apresentadas na fase
ferritica, no interior dos graos austeniticos.

Figura 4.2.2-4 - Amostra do perfil das juntas soldadas regido da ZTA, atacada com reagente
Murakami, ampliacao de 500X. a) Perfil do CP-01. b) Perfil do CP-02

FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)



4.2.3. ATAQUE ELETROLITICO COM REAGENTE NAOH

Segundo Chen e Yang (2001), o ataque eletrolitico de hidroxido de sddio
(NaOH), assim como os reagentes anteriormente referenciados, também tem
como caracteristica ataques as fases ricas em cromo. Esse reagente possui bom
contraste entre as fases ferritica e austenitica, onde a fase ferritica possui uma
coloragdo mais escura que a fase austenitica, desta forma a revelacdo dos
precipitados de segunda fase e precipitados intermetélicos terdo a sua coloragéao
mais escura quando comparados as fases ferritica. Mesmo que o contraste entre
as duas fases seja um pouco menor em relacao ao reativo de Beraha, ainda assim
€ possivel distinguir as fases presentes na amostra. Uma desvantagem observada
nesse reagente é que o delineamento das fases pode ficar comprometido devido a
corroséo localizada produzida pelo ataque.

Na Figura 4.2.3-1 é possivel constatar a revelacao das fases ferritica com a
tonalidade verde escurecida e a austenita com tonalidades mais claras, € possivel
também evidenciar regides mais escuras na fase ferritica possivelmente devido a

oxidagao provocada pelo reagente.

Figura 4.2.3-1 - Amostra do perfil das juntas soldadas regido do metal de base, atacada com
reagente NaOH, ampliagao de 200X. a) Perfil do CP-01. b) Perfil do CP-02

FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)

Na Figura 4.2.3-2 representa as amostras referentes ao CP-01 e CP-02 na
regiao do metal de base com ampliacdo de 500 vezes, nestas é possivel, a partir
do bom contraste do reagente identificar as fases da liga, € possivel identificar
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também que nessa regido ndo houve possiveis indicios de precipitacdo de fases

deletérias na junta soldada.

Figura 4.2.3-2 - Amostra do perfil das juntas soldadas regido do metal de base, atacada com
reagente NaOH, ampliagao de 500X. a) Perfil do CP-01. b) Perfil do CP-02

.
ST S——

FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)

Na Figura 4.2.3-3 representa a amostra dos corpos de prova CP-01 e CP-
02 na regiao da ZTA com ampliagdo de 200 vezes, nesta € possivel identificar as
regides da solda, a regidao 1 representa o metal de adicdo, regido 2 a zona de
ligacdo, regido 3 a ZTA e a regido 4 o metal de base.

Figura 4.2.3-3 - Amostra do perfil das juntas soldadas regido da ZTA, atacada com reagente
NaOH, ampliagao de 200X. a) Perfil do CP-01. b) Perfil do CP-02

FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)
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Na Figura 4.2.3-4 pode ser observado a formagdo de constituinte de
primeira fase como, a austenita de contorno de graos (GBA), austenita de
witmanstatten (WA), austenita intragranular (IGA) e austenita secundaria (y2).
(SOUZA, 2019), entretanto ndo ha indicios de formagao de segunda fase nesta
regiao da soldagem, para esse reagente.

Figura 4.2.3-4 - Amostra do perfil das juntas soldadas regido da ZTA, atacada com reagente
NaOH, ampliacao de 500X. a) Perfil do CP-01. b) Perfil do CP-02

FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)

4.2.4. ATAQUE ELETROLITICO COM REAGENTE OXALICO

O ataque eletrolitico com reagente Oxalico atua no ataque dos contornos de
graos possibilitando a identificacdo das fases ferritica e austenitica, fazendo assim
a distincdo dos mesmos, entretanto ndo produz boa distingdo de contraste,
impossibilitando assim o0 seu uso para a quantificacao das fases (BRAMFITT e
BENSCOTER, 2002).

Na Figura 4.2.4-1 e Figura 4.2.4-2 representa os corpos de prova CP-01 e
CP-02 na regidao do metal base, com ampliacdo de 200 vezes e 500 vezes
respectivamente, nesta é possivel visualizar as fases ferritica e austenitica da liga,
entretanto ndo ha a diferenciacdo das mesmas através do contrate, essa

identificagéo € possivel devido a formagéo dos contornos de graos de cada fase.
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Figura 4.2.4-1 - Amostra do perfil das juntas soldadas regiao do metal de base, atacada com
reagente Oxalico, ampliacdo de 200X. a) Perfil do CP-01. b) Perfil do CP-02

FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)

Figura 4.2.4-2 - Amostra do perfil das juntas soldadas regido do metal de base, atacada com
reagente Oxalico, ampliacao de 500X. a) Perfil do CP-01. b) Perfil do CP-02

FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)

Na Figura 4.2.4-3 e Figura 4.2.4-4 representam os corpos de prova CP-01 e
CP-02 na regiao da ZTA com ampliacao de 200 vezes. Nesta é possivel distinguir
as regides da solda devido a morfologia das mesmas através da revelacao de
seus contornos de graos, onde a regido 1 representa o metal de adigao, regido 2 a
zona de ligagao, regidao 3 ZTA e a regiao 4 o metal de base. O reagente Oxalico
nao permitiu a observacao de precipitagdo de segunda fase.
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Figura 4.2.4-3 - Amostra do perfil das juntas soldadas regido da ZTA, atacada com reagente
Oxadlico, ampliagéo de 200X. a) Perfil do CP-01. b) Perfil do CP-02

FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)

Figura 4.2.4-4 - Amostra do perfil das juntas soldadas regido da ZTA, atacada com reagente
Oxalico, ampliagdo de 500X. a) Perfil do CP-01. b) Perfil do CP-02

FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)

A Figura 4.2.4-5 e Figura 4.2.4-6 representam os corpos de prova CP-01 e
CP-02 na regiao do metal de solda com ampliagdo de 50 vezes e 200 vezes
respectivamente, revelada com o reagente Oxalico, onde é possivel observar a
morfologia do ago inoxidavel superaustenitico, nestas observa-se estruturas
dendriticas colunar totalmente longa, com bragos primarios bem desenvolvidos e
bragos secundarios curtos, essa morfologia, segundo Sathita, P et al (2012), é o
resultado do comportamento de solidificagdo e subsequente transformagédo da
fase sélida, que sdo controladas pela composicdo quimica e pelas taxas de
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resfriamento da solda. Nos dendritos primarios (fase mais escura) os elementos
estabilizadores austeniticos como Ni;, N e C sao particionados, esse
comportamento leva os elementos estabilizadores de ferrita, como Cr, Mo, Si,
juntamente com as impurezas a serem particionados na fase liquida e passa a

fazer parte de fases interdendriticas (mais clara).

Figura 4.2.4-5 - Amostra do perfil das juntas soldadas regido do metal de solda, atacada com
reagente Oxalico, ampliacdo de 50X. a) Perfil do CP-01. b) Perfil do CP-02. (1)
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FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)

Figura 4.2.4-6 - Amostra do perfil das juntas soldadas regiao do metal de solda, atacada com
reagente Oxalico, ampliacao de 200X. a) Perfil do CP-01. b) Perfil do CP-02. (1) — Dendritos
Primarios (2) — Fases Interdentritica

FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)



Para o aco inoxidavel duplex os quatro reagentes apresentaram
caracteristicas especificas no desempenho de suas revelacdes, com relacdo ao
contraste o reagente Beraha apresentou melhores niveis de definicdo das fases
ferritica e austenitica e a revelagdo de possiveis formagdes de precipitados
intermetalicos, os reagentes Murakami’'s e eletroliticos NaOH, apresentaram
desempenho similar na revelacdo e nivel de contraste das fases &/y, com o
reagente eletrolitico oxalico foi possivel identificar, através da morfologia e
contornos de gréaos, as fases da liga. Na regido da ZTA todos tiveram bons
desempenhos da revelagao das regides da junta soldada.

Para os acos inoxidaveis superausteniticos, dos reagentes propostos
apenas o reagente Oxalico obteve um bom rendimento na revelagdo da morfologia
das estruturas cristalinas do metal de solda, sendo possivel distinguir com clareza

as estruturas primarias dendriticas e secundarias interdendriticas.
4.3. QUANTIFICACAO DO BALANCO DAS FASES

O bom desempenho do reagente Beraha, na revelacdo dos
microconstituintes do metal de base de ambos os corpos de prova, forneceu bons
niveis de contraste que possibilitou o software ImageJ realizasse com éxito o

célculo das fragdes dos balangos de fase.

A Figura 4.3-1 e Figura 4.3-2 representam as fracées do balango de fases
dos corpos de prova CP-01 e CP-02 na regido do metal de base, a média obtida
na medicdo de 5 pontos distribuidos nessa regido de cada corpo de prova ficou
em 54,78 % de ferrita e 44,32 % de ferrita respectivamente.
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Figura 4.3-1 — Amostra do metal de base do CP-01, ap6s soldagem com reagente Beraha. a)

Imagem obtida por microscopia 6ética. b) Imagem retrabalhada pelo software ImagedJ

FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)

Figura 4.3-2 — Amostra do metal de base do CP-02, ap6s soldagem com reagente Beraha. a)
Imagem obtida por microscopia ética. b) Imagem retrabalhada pelo software ImagedJ

FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)

Os valores obtidos nos balangos de fase apdés a soldagem foram
considerados satisfatérios, tendo em vista os valores especificados na NORMA A
NACE MR0175 / ISO 15156 que estipula para a qualificagdo de procedimentos de
soldagem o percentual de ferrita de 35 % a 65 % do volume.

4.4. MICRODUREZA

O ensaio de microdureza Vickers foi realizado na secdo transversal das
juntas soldadas dos corpos de provas CP-01 e CP-02, com os valores obtidos



foram elaborados os perfiz de dureza das regides da solda nas profundidades pré-
definidas, de 1,5 mm, 5 mm e 8,5 mm respectivamente face da solda, centro da
solda e raiz da solda.

No grafico da Figura 4.4-1 sao representados os valores maximos, minimos
e 0 valores médios das durezas mensuradas nos corpos de prova CP-01 e CP-02,
agrupados pelas zonas dos perfis de soldagem (MB, MS e ZTA). De acordo com a
norma NACE MRO0175 / ISO 15156, os valores maximos de dureza estabelecidos
para agos inoxidaveis duplex é de 28 HRC (286 HV) e para agos inoxidaveis
superausteniticos 6.5 HRC (180 HV), como pode ser observado no gréfico todas
as regides do perfil de soldagem apresentaram valores maximos acima do

especificado, e valores meédios bem proximos aos valores estabelecidos na norma.

Figura 4.4-1 — Grafico dos valores maximos, minimos e médias das durezas mensuradas nos

corpos de prova por regioes
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FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)

As figuras (Figura 4.4-2, Figura 4.4-3 e Figura 4.4-4) representam o perfil de
dureza dos CP-01, j4 as figuras (Figura 4.4-5, Figura 4.4-6 e Figura 4.4-7)
representam o perfil de dureza do CP-02.
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Figura 4.4-2 — Perfil de dureza CP-01 a profundidade de 1,5 mm
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FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)

Figura 4.4-3 - Perfil de dureza CP-01 a profundidade de 5,0 mm
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Figura 4.4-4 - Perfil de dureza CP-01 a profundidade de 8,5 mm
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Figura 4.4-5 - Perfil de dureza CP-02 a profundidade de 1,5 mm
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Figura 4.4-6 - Perfil de dureza CP-02 a profundidade de 5,0 mm
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FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)

Figura 4.4-7 - Perfil de dureza CP-02 a profundidade de 8,5 mm
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Embora as regides do metal de base e metal de solda terem apresentado
alguns desvios nos valores de dureza, quando comparados aos valores maximos
permissiveis € no metal de solda que € possivel observar quase que total
incidéncia de valores acima do valor maximo especificado. Segundo Souza (2019)
pode haver uma relacdo direta do aumento da dureza localizada nas regides da
ZTA e do metal de base com a formacao de fases intermetélicas com dureza
superior a liga, devido ao ciclo térmico recebido pela junta durante a soldagem.
Outro fator que pode elevar a microdureza dos acos inoxidaveis duplex é o

90



91

aumento da quantidade de ferrita, a ferrita possui maior dureza quanto comparada
a austenita, entretanto essa condicao estaria presente no metal de base, ZTA e
zona de ligagao. Outro fato que pode ser observado nos perfiz de dureza sdo os
valores alcancados pelo metal de adigdo, por conterem uma matriz totalmente
austenitica seus valores formam inferiores aos encontrados nos agos inoxidaveis

duplex.
4.5. DIFRACAO DE RAIO X (DRX)

O ensaio de difracdo de Raios-X foi realizado nos corpos de prova de
soldagem em sua secao transversal, o ensaio foi realizado em um intervalo
angular de varredura entre 35° < 26 < 120° onde foi possivel obter os picos
maximos de intensidade das fases existentes nos perfis soldados, como resultado
desse ensaio foram obtidos os espectros de difracdo representados na Figura
4.5-1 referente ao CP-01 e Figura 4.5-2, referente ao CP-02.

Figura 4.5-1 - Difratograma de raios X Identificacdo das fases do CP-01
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FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)
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Figura 4.5-2 - Difratograma de raios X Identificagdo das fases do CP-02
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FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)

Na analise qualitativa de identificacao de fases, em ambos os corpos de
prova foi possivel detectar, através da ficha JCPDS 00-033-0397, uma estrutura
austenitica tipica, nestas foram possiveis a identificacdo das reflexdes y(111),
v(200), v(220), v(311), y(222). Entretanto ndo foi possivel detectar, nos
difratogramas, a fase ferritica tipica dos acgos inoxidaveis duplex, geralmente
caracterizada pelas reflexdes a(110), a(200), a(211) e a(220), nos difratogramas
também foi possivel observar a presenca da reflexdo (111) em 44,60°,
comparando aos padrées das fichas cristalograficas disponiveis essa reflexao
correspondeu a uma solucao sélida de FCC (Fe, Ni) (JCPDS No. 00-003-1044),
entretanto essa estrutura ndo é tipicamente encontrada isolada nos acos
inoxidaveis, em conjunto com o Cr e o Mo esse composto constitui a fase o
(o(bct)- (Fe, Ni)x(Cr, Mo)y). Nos difratogramas também nao foi possivel identificar
as reflexdes correspondentes as formacdes de precipitacbes de segunda fase e

fases intermetalicas.



4.6. TESTE DE CORROSAO

Analisando os valores de PREN com base na Equagédo 2.4.3-1, foram
calculados os respectivos valores dos metais de base (Equacao 4.6-1) e metal de
solda (Equacao 4.6-2), utilizando como base a composi¢cdo quimica descrita nas
tabelas Tabela 3.1-1 e Tabela 3.2-1, referente ao aco inoxidavel duplex (MB) e o
aco inoxidavel superaustenitico (MS), respectivamente.

Equacao 4.6-1 - Calculo do PREN para o aco inoxidavel duplex

PREN = %Cr + 3,3(%Mo) + 16(%N)
PREN = 22,6%Cr + 3,3(3,25%Mo) + 16(0,16%N)
PREN = 22,6 + 10,72 + 2,56
PREN = 35,88

Equacéo 4.6-2 - Calculo do PREN para o aco inoxidavel superaustenitico
PREN = %Cr + 3,3(%Mo) + 16(%N)
PREN = 19,9%Cr + 3,3(4,28%Mo) + 16(0,05%N)
PREN =199 + 14,12+ 0,8
PREN = 34,82

O resultado dos calculos dos valores de PREN dos materiais envolvidos no
experimento apresentaram valores de 35,88 para o ago inoxidavel duplex (MB) e
de 34,82 para o aco inoxidavel superaustenitico (MS), os valores obtidos foram
considerados aceitaveis quando comparados aos requisitos da na norma NACE
MRO0175 / ISO 15156, onde para o aco inoxidavel duplex (UNS S31803) a faixa
aceitavel é de 31 a 38 e 0 aco inoxidavel superausteniticos (UNS N08904) a faixa
aceitavel é de 32 a 40.

Para a realizacao do teste de corrosdo as pecas teste foram submetidas a
pesagem inicial, antes do teste e pesagem final apés as 24 horas de teste, essas
pesagens foram obtidas através da média de trés medicées do mesmo corpo de
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provas, para esta pesagem a norma exige a utilizacdo de uma balanga com

precisdo minima de 0,0001 g.

O teste de corrosao foi realizado a uma temperatura de 40 °C por um tempo
de 24 horas. Apds as 24 horas as pegas teste foram submetidas a nova pesagem
para avaliacdo da perda de massa total das amostras. Segundo a ASTM G 48
2011, as taxas de corrosdo por perda de massa maior ou igual a 0,0001 g/cm?,
podem ser indicativos de corrosao por pitting.

Tabela 4.6-1 - Teste de corrosdo ASTM G 48 - CP-01 Dados e resultados

Peso inicial (g)

106,529 106,526 106,525

Média 106,527

Peso Final (g)

105,475 105,473 105,475

Média 105,474

Perda de massa (g) 1,052

Dimensoes do CP (mm)

A494 B 24,9 C 10,8
Area m2 40,65
Perda de
densidade obtida 0,025888
(9/cm?)

CRITERIO DE ACEITAQAO ASTM G 48 - Perda de massa maxima: 0,0001g/cm?

FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)
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Tabela 4.6-2 - Teste de corrosdo ASTM G 48 - CP-02 Dados e resultados

Peso inicial (g)

104,885 104,886 104,89

Média 104,887

Peso Final (g)

103,845 103,849 103,848
Média 103,847
Perda de massa (g) 1,040

Dimenso6es do CP (mm)

A 494 B 25,1 Cc 10,8
Area m2 40,89
Perda de

densidade obtida 0,025425
(g/cm?)

CRITERIO DE ACEITA(;AO ASTM G 48 - Perda de densidade maxima: 0,0001g/cm?

FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)

A Figura 4.6-1 e Figura 4.6-2 representam os corpos de provas referentes
ao CP-01 e CP-02 respectivamente, nestas pode ser constatado que a regido do
metal de adigdo, composto de aco inoxidavel superaustenitico ER-385 -904L, das
duas pegcas nao apresentaram bons desempenhos quanto a resisténcia a
corrosdao. No ensaio visual podem ser observados pittings severos nessa regiao
com significativa perda de material. Entretanto o metal de base composto de ago
inoxidavel duplex S32205, nao apresentou indicagbes visuais de corrosdo por

pittings.
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Figura 4.6-1 — Representacao fotografica do corpo de provas CP-01 apds teste de corrosao ASTM
G48 2015. a) Face da solda. b) Raiz da solda. c) Perfil da solda. d) Perfil da solda

FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)

Figura 4.6-2 - Representacao fotografica do corpo de provas CP-02 apds teste de corrosao ASTM
G48 2015. a) Face da solda. b) Raiz da solda. c) Perfil da solda. d) Perfil da solda

FONTE: (PROPRIO AUTOR, 2020)

Com base nos dados obtidos nos testes de corrosdo, podemos constatar
gue o desempenho das juntas soldadas com relagao a resisténcia a corrosao foi
insatisfatorio, os valores das perdas de massas destas juntas soldadas foram

muito superiores ao valor maximo aceitavel pela norma que é de 0,0001 g/cm?, o
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CP-01 obteve uma perda de massa de 0,0259 g/cm? e o CP-02 obteve o valor de
0,0253 g/cm?. A perda de massa dos dois corpos de prova se concentraram no

aco inoxidavel superaustenitico na regido do metal de solda.



5. CONCLUSOES

No presente trabalho de pesquisa as juntas dissimilares soldadas,
compostas de aco inoxidavel duplex como metal de base e aco inoxidavel
superaustenitico como metal de adigdo foram submetidas aos experimentos
detalhados no capitulo 3 e 4 desta dissertacdo, pode ser concluido que:

No que se refere a avaliagdo do sequenciamento dos passes e a dimensao
dos corddes de solda, pode-se observar que a variacdo dos parametros de
soldagem proporcionou, no CP-01, corddes de solda com aspectos mais largos e
com maior penetracdo quando comparados aos corddes que compde o perfil da
solda do CP-02. Esse aspecto € observado devido a redugdo dos valores de
tensdo (V) e corrente elétrica (I) utilizados na soldagem do CP-01 para a
soldagem do CP-02, essa redugdo de energia proporcionou uma menor taxa de
fusé@o do processo e reducao da velocidade de progressao da soldagem no CP-02.
Na Tabela 3.4-1 e Tabela 3.4-2 podem ser observados um aumento médio de
aproximadamente 18,5 % dos valores de aporte térmico no CP-02 quando
comparados aos valores obtidos no CP-01, essas variacdes podem ser atribuidas
a diminuicao da velocidade de soldagem obtida no CP-02.

Embora tenha havido a variacdo dos parametros de soldagem utilizados
nos dois corpos de prova ndo foi observado visualmente, nos ensaios
macrograficos, uma significativa variacdo nas dimensbdes das ZTA’s. Entre os
reagentes utilizados Eletrolitico Oxalico, Marble’s e Kalling o reagente Kalling foi o
que melhor revelou o perfil do corpo de prova soldado, sendo possivel identificar

as camadas de deposig¢ao da solda e o dimensionamento das ZTA’s.

Nos ensaios de micrografia, os corpos de prova foram submetidos aos
ataques, Beraha, Murakami, ataques eletroliticos NaOH e ataque eletrolitico
oxalico, onde os citados reagentes tiveram um bom desempenho na revelacao da
morfologia da estrutura cristalina e na definicao das fases d/y nas regides do metal
de base e ZTA. As variagcoes dos parametros de soldagem nos corpos de prova
nao apresentaram variagdo na morfologia da estrutura cristalina. Em ambos

corpos de prova foi possivel observar, através do crescimento de grdos da
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austenita, a definicdo da regidao da ZTA, que visualmente ndo houve variacdo de

sua extensao entre os corpos de prova.

Na regido da ZTA também foi possivel constatar a formagdo de
constituintes de primeira fase como a austenita de contorno de grédos (GBA),
austenita de witmanstatten (WA), austenita intragranular (IGA) e austenita

secundaria (y2).

Na regido do metal de base também foi possivel realizar a quantificagéo
das fases ferriticas e austeniticas, os valores alcancados se mantiveram nas
proporcbes estabelecidas pela literatura, nas imagens pode ser observado a
distincdo da fragcdo de austenita formada nas ilhas de ferrita com granulacao
alongada caracteristicas dos acos inoxidaveis duplex.

Na regidao do metal de solda o reagente Oxalico foi Unico que apresentou
bom desempenho na revelagcdo da morfologia das estruturas cristalinas do aco
inoxidavel superaustenitico, a morfologia observada foi condizente a morfologias
previstas nas literaturas, onde foi possivel observar estruturas dendriticas colunar
totalmente longa, com bragos primarios bem desenvolvidos e bragos secundarios
curtos, a formacao de dendritos primarios revelados com contrates mais escuras e

fases interdendriticas reveladas com contraste mais claros na matriz austenitica.

Através do software Imaged foi possivel constatar que a variacao do aporte
térmico nao influenciou na manutencdo do balanco das fragdes das fases &/y no
metal de base, onde foi constatado o percentual de em 54,78% de ferrita e 44,32%
de ferrita, nos corpos de prova CP-01 e CP-02 respectivamente, onde os valores
aceitaveis sao de 35 a 65 % do volume previsto na literatura de referéncia desta
dissertacao.

Nas amostras reveladas com o reagente Beraha foram observadas
possiveis formacdes de precipitados intermetélicos, entretanto ndo houve indicios
desses precipitados revelados com os demais reagentes utilizados nesse
experimento, desta forma faz-se necessario a complementacdo dos testes com
métodos capazes de definir a composicao quimica desses componentes, para a
confirmacéao dessas estruturas.
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Nos ensaios de difracdo de raios X, que teve como objetivo a avaliacdo
qualitativa das fases dos corpos de prova, foi possivel através da analise de seus
difratograma, a identificacdo da fase austenitica através das reflexdes y(111),
7(200), v(220), v(311), v(222). Entretanto a fase ferritica prevista no aco inoxidavel
duplex nao foi identificada no difratograma. Uma possibilidade seria a execugao da
varredura da difracdo de raios X ter sido realizada no centro do corpo de prova
constituido de uma fase 100% austenitica. Nos difratogramas né&o houve a
incidéncia de reflexdes condizentes a formacao de precipitacbes segunda fase e

fases intermetalicas.

Com o objetivo de verificar os impactos da variacdo dos aportes térmicos
nos valores de dureza e a suscetibilidade da junta soldada a corrosao por SSC, os
corpos de prova foram submetidos a testes de microdureza Vickers. Como
resultado, os corpos de prova apresentaram valores de dureza acima aos
especificados nas literaturas de referéncia, na qual destacam-se os valores
obtidos na regido metal de solda, que em sua totalidade obtiveram valores médios
de 10,2 % no CP-01 e 14,4 % no CP-02 acima dos valores especificados de 6.5
HRC (180 HV) para os acos inoxidaveis superausteniticos. Essas variagdes dos
resultados corroboram para o baixo desempenho da junta soldada no teste de
corrosao, principalmente na regido do metal de solda.

Nos testes de corrosdo em ambiente com cloretos oxidantes, realizado para
a andlise da resisténcia a corrosdo por pitting (CPT), a variacdo dos aportes
térmicos ndo apresentou beneficios ao desempenho dos corpos de prova. Como
resultado do teste obteve-se uma expressiva perda de densidade que pode ser
observada visualmente na regido do metal de solda composta de ago inoxidavel
superaustenitico. Na regido do metal de base e ZTA constituido pelo acgo
inoxidavel duplex nao foi possivel observar visualmente efeitos deletérios a esse
material, proveniente a exposicdo do teste de corrosdo, desta forma o
desempenho da junta soldada na condicdo do experimento foi considerado

insatisfatorio.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS
Para trabalhos futuros é sugerido:

+ Realizacdo da soldagem com a manutengdo dos materiais e processo
de soldagem, proposto nessa dissertagdo, com a utilizacdo de novos
parametros de soldagem e a variagao de processos de soldagem.

+ Realizacdo da soldagem com a variagcdo de materiais que possuam o0s
nameros de PREN similares aos do aco inoxidavel duplex e a variacao

dos aportes térmicos para a execug¢ao da soldagem.

+ Realizacdo da analise da experimentagdo com a utilizagcdo de técnicas
mais modernas de simulacao de aporte térmicos de soldagem como o
software Thermo-Calc e a utilizagdo de técnicas de caracterizacado de

estrutura como o MEV.
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