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O importante € ndo parar de questionar. A
curiosidade tem sua propria razéo de existir.
Uma pessoa nédo pode deixar de se sentir
reverente ao contemplar os mistérios da
eternidade, da vida, da maravilhosa
estrutura da realidade. Basta que a pessoa
tente compreender um pouco mais desse
mistério a cada dia.

Albert Einstein
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Resumo

Entre os diferentes tipos de acos inoxidaveis, 0os austeniticos e superduplex sao os
que apresentam melhores propriedades mecéanicas e de resisténcia a corrosdo. Em
condicbes de servico a altas temperaturas ou quando expostos a operagdes de
soldagem, vérias fases podem se precipitar na sua microestrutura provocando
modificacdes das suas propriedades. Apds operacdes de soldagem sao formadas no
material as zonas do metal base (MB), zona termicamente afetada (ZTA) e zona
fundida (ZF) onde sdo consideradas prejudiciais a ocorréncia da precipitacdo de
diferentes fases. Os acos inoxidaveis austeniticos apresentam na ZF a austenita
como fase matriz e a ferrita delta como precipitado, enquanto que os superduplex,
nesta zona, tem uma matriz ferritica e a austenita como precipitado. Visando diminuir
a precipitacdo de fases indesejaveis podem ser empregados tratamentos térmicos
pos-soldagem. Neste trabalho foi analisado o efeito dos tratamentos térmicos pos-
soldagem na micro e subestrutura do aco inoxidavel austenitico AISI 347 e do
superduplex SAF 2507. Os resultados encontrados mostram que, em ambos 0s
acos, as alteracbes sdo ressaltantes na ZF e na ZTA, onde as fases precipitadas
sofrem solubilizacdo. O AISI 347, tratado termicamente, apresenta uma diminuicao
na fracao de ferrita & presente na ZF, e auséncia da precipitacdo de fases como o.
Na ZTA, verificou-se um crescimento anormal de grdos mesmo apos o tratamento
térmico. Na analise qualitativa da influéncia dos diferentes tratamentos térmicos, a
900, 1100 e 1150°C, aos quais foi submetido o SAF 2507, foi observado um
aumento na relacdo das fracBes volumétricas das fases, na ZF e ZTA, nas
temperaturas de 1100 e 1150°C. Nestas zonas a dissolugdo da austenita ocorreu e
originou, na solidificagdo, maior quantidade de austenita secundaria intragranular. A
melhora no balanceamento das fases na ZF € muito desejavel para que estes acos

mantenham suas propriedades.

Palavras-chave: acos inoxidaveis austeniticos e superduplex soldados; tratamentos

térmicos; microestrutura.



ABSTRACT

Among the different types of stainless steels, the austenitic and superduplex are the
ones with the best mechanical properties and corrosion resistance. When these
materials are exposed to high temperatures in service conditions or welding
operations, many phases may precipitate on the microstructure causing modifications
in its properties. After the welding operation different zones are formed in the material
base metal (BM), heat-affected zone (HAZ) and fusion zone (FZ) where the presence
of different phase precipitation are considered detrimental. The austenitic stainless
steel has on the FZ austenite as the matrix phase and delta ferrite as a precipitate,
where as the superduplex stainless steel, in this zone, has a ferritic matrix and the
austenite as a precipitate. Aiming to decrease the precipitation of undesirable
phases, postwelding heat treatments may be used. This work analyzed the effects of
the postwelding heat treatment on the austenitic stainless steel AISI 347 and
superduplex SAF 2507 in their micro and substructures. The results show that, in
both steels, the changes are mainly in the FZ and the HAZ, where the solubilization
of the precipitated phases is observed. The AISI 347, after heat treated, presents a
decrease on the fraction of & ferrite in the FZ, and the absence of phase as a
precipitate, such as . The HAZ presented an abnormal grain growth even after the
heat treatment. The qualitative analysis of the different temperature heat treatment’s
influence at 900, 1100 and 1150°C, on the SAF 2507, showed an increase of the
volumetric fraction relation between phases, in the FZ and HAZ, at 1100 and 1150°C.
In these zones the austenitic dissolution occurred and originated, on the
solidification, a bigger amount of secondary intragranular austenite. The improvement

in the FZ phases balancing is excellent to maintain the steel’s properties.

Keywords: austenitic and superduplex stainless steels welded; heat treatments,

microstructure.
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CAPITULO 1: INTRODUCAO

A demanda, dos diversos setores da sociedade, por materiais que
apresentassem melhor resisténcia a corrosao e que mantivessem suas propriedades
mecanicas estimulou o surgimento dos agos inoxidaveis nas primeiras décadas do
século XX e um grande desenvolvimento destes materiais nas ultimas décadas
(Modenesi, 2001).

Os acos inoxidaveis sdo ligas do sistema Fe-C que podem ter diferentes
composi¢bes quimicas desde que se mantenha um teor minimo de
aproximadamente 11% em peso de cromo, que proporciona a formacdo de uma
camada protetora em sua superficie.

Esse grupo de materiais pode ser classificado em quatro tipos com base na
microestrutura predominante: ferriticos, martensiticos, austeniticos e duplex. A
utilizacdo destes acos € muito ampla nas industrias quimica, alimenticia, téxtil,
petroquimica, nuclear entre outras (ASM Handbook, 1990).

Os acos inoxidaveis austeniticos e superduplex possuem em sua composicao
quimica principalmente o Fe, Cr e o Ni. Estes elementos proporcionam a estes a¢os
uma excelente combinagcdo de resisténcia a corrosdo, propriedades mecéanicas e
soldabilidade, tornando-os adequados para diversas aplicacdes de engenharia. A
realizacdo de operacbes de soldagem pode gerar alteracbes microestruturais
significativas, levando a degradacao dessas propriedades (lbrahim et al., 2010).

Em condi¢des de servico de alta temperatura, durante tratamentos térmicos,
processamento termomecanico, ou mesmo na zona termicamente afetada pelo calor
em soldagens, os acos inoxidaveis podem apresentar a precipitacdo de numerosas
fases. Como consequéncia desta precipitacdo o fendbmeno da sensitizagcdo pode
acontecer. Esse fendbmeno é responsavel pela diminuicdo de Cr nas regides
préximas aos contornos de grdos, tornando-as susceptiveis a corrosdo. A
microestrutura dos acos inoxidaveis austeniticos consiste basicamente de uma
matriz austenitica, na qual podem estar presentes outros precipitados como
carbetos, ferrita delta, dependendo das condi¢cdes a que o ago € submetido (Farahat
e Bitar, 2007).
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Os acos inoxidaveis superduplex apresentam uma microestrutura bifasica que
confere a estes materiais as propriedades mais favoraveis da ferrita e da austenita,
pois estas fases estdo presentes em aproximadamente as mesmas quantidades.
Estes agcos quando expostos a temperaturas elevadas, como durante tratamentos
térmicos ou soldagem, podem apresentar uma alteracdo na razdo entre as fracoes
volumétricas das fases, podendo ocorrer também a precipitacdo de fases
indesejaveis (Dobranszky et al., 2004).

Dois aspectos muito importantes devem ser considerados durante a utilizacao
ou aplicacdo dos acos inoxidaveis austeniticos e superduplex: (i) os processos de
soldagem utilizados na conformacao de pecas ou sistemas e (ii) 0 comportamento
desses materiais a altas temperaturas.

Devido aos processos de soldagem sdo observadas diferencas
microestruturais, nas regides adjacentes a junta soldada, a mais ressaltante é na
zona fundida. Nesta zona, nos acos inoxidaveis austeniticos a ferrita delta, presente
com alta fracdo volumétrica, influencia nas propriedades mecéanicas e de corrosao
destes materiais. Para diminuir a quantidade de ferrita delta, € recomendada a
realizacdo de tratamento térmico de solubilizacdo (Kina et al., 2008).

Devido as altas temperaturas, que podem ser resultantes do ciclo térmico da
soldagem, pode ocorrer a precipitacdo de fases como a fase sigma, fase chi,
carbetos, alfa linha, nitretos entre outras. A presenca destas fases na microestrutura
pode levar a reducdes consideraveis nas propriedades mecéanicas como tenacidade,
ductilidade e resisténcia a fadiga, bem como a diminuicdo da resisténcia a corrosao.

O presente trabalho avalia a micro e subestrutura dos agos inoxidaveis AlSI
347 e SAF 2507, formadas como consequéncia do processo de soldagem e do
emprego de tratamentos térmicos pos-soldagem de solubilizacdo. As principais
técnicas envolvidas nesta caracterizagdo sdo a microscopia Otica e a microscopia

eletrdbnica de varredura.
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1.1 OBJETIVOS
1.1.1 OBJETIVO GERAL

O objetivo geral deste trabalho € estudar o efeito dos tratamentos térmicos
pos-soldagem na micro e subestrutura do aco inoxidavel austenitico AISI 347 e do
superduplex SAF 2507.

1.1.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Realizar no aco inoxidavel austenitico AISI 347 tratamento térmico pos-
soldagem de solubilizacdo a 1060°C e tratamento térmico de estabilizacdo a
900°C posteriormente.

e Quantificar a ferrita delta formada na zona fundida do ago AISI 347, nos
aumentos de 200 e 400x.

e Realizar tratamento térmico péds-soldagem a 900, 1100 e 1150°C no ago
inoxidavel superduplex SAF 2507.

e Caracterizar as mudancas micro e subestruturais resultantes dos tratamentos
térmicos empregados nos dois tipos de aco inoxidavel no que se refere as
fracOes volumétricas das fases.

e |dentificar os precipitados e as fases presentes na microestrutura dos acos

em estudo.
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1.2 JUSTIFICATIVAS

A escolha dos acgos inoxidaveis austeniticos e superduplex, para diferentes
aplicacoes, baseia-se na sua microestrutura caracteristica que l|he confere
excelentes propriedades. Em condi¢cdes de soldagem alteracbes microestruturais
significativas podem ocorrer. Estas estdo relacionadas com o tipo e a quantidade de
precipitados ao longo das zonas no material. Estudos sobre tratamentos térmicos
pos-soldagem de solubilizagdo podem possibilitar aos pesquisadores reunir 0s
dados necessarios para o avanco na melhoria da aplicacdo destes materiais. No
caso especifico da regido Norte Fluminense, em que a industria de petroleo utiliza
em grande escala esses tipos de acos inoxidaveis, as pesquisas nesta area sao de

grande relevancia para o desenvolvimento regional.
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CAPITULO 2: REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 ACOS INOXIDAVEIS

Os acos inoxidaveis sao ligas que surgiram para atender as solicitacdes de
materiais resistentes a corrosdo. O aparecimento destas ligas ocorreu no inicio do
século XX, praticamente de forma simultanea em diversos paises. Para que 0s acos
inoxidaveis apresentem uma boa resisténcia a corrosdo, devem conter em sua
composi¢do quimica ao menos 11% em peso de cromo. Devido as suas excelentes
propriedades de resisténcia a corrosdo, oxidagéo, trabalhabilidade e soldabilidade,
estas ligas sdo utilizadas em diversas aplicacbes. Podendo ser expostas a
temperaturas criogénicas ou a altas temperaturas (ASM Handbook, 1990; Modenesi,
2001).

A exposicdo dos acos inoxidaveis ao ar atmosférico ou a outros meios
oxidantes proporciona a formacédo, em sua superficie, de uma camada de 6xido de
cromo. A menor ou maior capacidade de resisténcia a corrosdo dependera da
natureza do oxido, da sua aderéncia, permeabilidade, composicdo quimica,
estrutura, ponto de fuséo e volatilizagdo. Isto significa que a resisténcia a oxidagéo a
alta temperatura de um metal ou liga é determinada pelas propriedades de difuséo
do 6xido que se forma na sua superficie (Tang et al., 2001).

Fatores como a composicdo quimica do aco e a capacidade de oxidacdo do
meio terdo grande influéncia na resisténcia a corrosao. A presenca dos elementos
de liga, vao influenciar essa resisténcia, podem estar associados ao aumento ou a
diminuicdo da precipitacdo de fases. Vérias fases secundarias como: carbetos,
sigma (o), chi () e fases Laves (n) podem ocorrer quando 0s agos inoxidaveis sdo
expostos a temperaturas elevadas, seja durante tratamentos térmicos ou em servico
(Terada et al., 2006).

Os elementos de liga presentes nos ac¢os inoxidaveis podem estar em solucao
sélida substitucional ou intersticial, melhorando as propriedades dos acgos para
certas aplicagdes. Os elementos que estabilizam a fase ferrita sdo os chamados
elementos ferritizantes: cromo, molibdénio, titanio, silicio, aluminio, niobio, vanadio,
tungsténio e boro. Ja os elementos estabilizadores da austenita sdo chamados

austenitizantes: niquel, cobre, carbono, nitrogénio, manganés e cobalto.
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Os principais efeitos provocados pelos elementos de liga e de impurezas em
acos inoxidaveis sdo sistematizados por Modenesi (2001) da seguinte forma:

e Aluminio: elemento considerado formador de ferrita, e nitretos. Colabora para
aumentar a resisténcia a formacao de carepa a alta temperatura. Usado em conjunto
com o Ti, pode causar endurecimento por precipitacdo (agos inoxidaveis,
endureciveis por precipitacao).

e Carbono: elemento considerado formador de austenita. Aumenta fortemente a
resisténcia mecanica e dureza, particularmente nos agos martensiticos. No entanto,
afeta a resisténcia a corroséo e tenacidade a baixa temperatura.

e Cobalto: aumenta a resisténcia mecanica e a fluéncia em temperatura elevada.

e Cromo: elemento considerado formador de ferrita e de carbeto. E o elemento
principal responsavel pela resisténcia a corroséo.

e Manganés: elemento considerado formador de austenita. Aumenta a resisténcia a
fissuracdo da solda com estrutura austenitica.

e Molibdénio: elemento considerado formador de ferrita e de carbeto. Esta associado
ao aumento da resisténcia mecéanica e a fluéncia em temperaturas elevadas.
Melhora a resisténcia a corrosédo geral em meios nao oxidantes.

e Niobio: elemento considerado como forte formador de carbeto e ferrita de intensidade
moderada. Pode causar endurecimento por precipitacao.

e Niquel: elemento considerado como formador de austenita. Aumenta a resisténcia a
corrosdo em meios ndo oxidantes. Quando esta presente em pequenas quantidades,
melhora a tenacidade e a soldabilidade de ligas ferriticas e martensiticas.

¢ Nitrogénio: elemento considerado como formador de austenita. Pode ser responséavel
por aumentar a resisténcia mecéanica, mas também degradar fortemente a
soldabilidade de ligas ferriticas.

e Silicio: elemento considerado como formador de ferrita. Melhora a resisténcia a
formacéo de carepa e a carburizacdo a alta temperatura.

e Titanio: elemento considerado formador de ferrita, carbeto e nitreto. Melhora a
resisténcia mecéanica a alta temperatura. Em conjunto com o Al, causa
endurecimento por precipitagao.

e Cobre: considera-se que este elemento aumenta a resisténcia a corrosdo em meios
liquidos redutores.

e Tungsténio: elemento considerado como forte formador de ferrita. Aumenta a

resisténcia mecanica e a fluéncia em temperaturas elevadas.
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e Enxofre, Fosforo e Selénio: sdo elementos utilizados geralmente em conjunto com
Mo ou Zr. Melhoram a usinabilidade, mas podem aumentar a sensibilidade a

fissuracao.

2.1.1 Classificacdo dos Acos Inoxidaveis

Os acos inoxidaveis podem ser classificados tendo como referéncia a sua
microestrutura apresentada na temperatura ambiente. De acordo com esse critério,
0s acos inoxidaveis podem ser divididos em quatro classes: ferriticos, martensiticos,
austeniticos e duplex (ASM Handbook, 1990).

2.1.1.1 Acos Inoxidéaveis Ferriticos

Este tipo de aco apresenta na sua composicdo quimica de 12 a 30% de
cromo e porcentagens inferiores a 0,1% de carbono. Possuem uma microestrutura
ferritica, até a sua fusdo, predominando em qualquer temperatura e com qualquer
velocidade de resfriamento (ASM Handbook, 1990).

Sao considerados mais econdmicos que 0S acgos inoxidaveis austeniticos
porque ndo contém um alto teor de niquel em sua composicdo. Além disso tem
como caracteristica maior resisténcia a fissuracéo (Yan et al., 2009).

O aumento no tamanho de gréo pode ocorrer no resfriamento, ocasionando
uma diminuicao da tenacidade. Isso ocorre devido a estrutura cristalina da matriz ser
cubica de corpo centrado (CCC) e ndo conter os elementos intersticiais (C, N) em
solucéo, pois estes se precipitam na forma de carbetos e nitretos de cromo. O
tamanho de grdo destes acos pode ser refinado através da combinacdo adequada
de trabalho mecéanico e tratamento térmico de recristalizacdo. Os precipitados
(carbetos e nitretos) podem se dissolver quando o material for aquecido a
temperaturas superiores a 1000°C (Modenesi, 2001).

Os acos inoxidaveis ferriticos (AIF) ndo sao endureciveis por témpera, sendo
necessario um tratamento térmico de recozimento para alivio das tensdes
resultantes do tratamento a frio e para se obter uma maxima ductilidade.
Apresentam, geralmente, baixos valores da dureza, da resiliéncia e do coeficiente de
expansao térmica. A altas temperaturas sdo resistentes a corrosao e a oxidacao,
porém em geral tem uma baixa soldabilidade. Esta pode ser melhorada adicionando-

se aluminio, considerado responsavel por melhorar a tenacidade (Chiaverini, 2005).
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A utilizacdo dos acos inoxidaveis ferriticos € bem ampla, como em condi¢fes
de servico expostas ao acido nitrico, atmosferas com gases sulfurosos secos e
guentes, a temperaturas elevadas. Servem como matéria-prima da fabricacdo de
eletrodomésticos, de utensilios de laboratorio, da industria automobilistica entre
outros (Yan et al., 2009).

Existe uma variedade de acos inoxidaveis ferriticos, e por causa do seu baixo
custo, boa formabilidade, e coeficiente de expansao térmica semelhante a ceramica
tem sido utilizados também como componentes da célula de combustivel a éxido
sélido (Phaniraj et al., 2011).

2.1.1.2 Acos Inoxidaveis Martensiticos

Os acos inoxidaveis martensiticos sao ligas do tipo Fe-Cr-C, que apresentam
composic¢des entre 10,5 a 18% de cromo, entre 0,1 a 0,5% de carbono. Podem ter
adicoes de Mo, W, V, ou Ni, em pequenas quantidades, para melhorar a resisténcia
a fluéncia em condicdes a alta temperatura e também a adicdo de outros elementos
estabilizadores da austenita para substituicdo parcial do carbono, melhorando a sua
resisténcia a corrosdo. Sao ferro-magnéticos e endureciveis por tratamento térmico
(Neri e Cola, 2001).

Estas ligas podem ser austenizadas quando aquecidas a uma temperatura
adequada (suficientemente alta). A velocidade de resfriamento € responsavel por
transformar a austenita em outros produtos. Em condi¢cdes de resfriamento com
velocidade baixa, sdo formados ferrita e carbetos, enquanto que em condicbes de
alta velocidade a martensita é formada (ASM Handbook, 1990).

Podem ser utilizados, na condicdo temperada ou na condicdo recozida,
guando sdo necessarias elevada resisténcia mecanica, dureza e resisténcia a
abraséo ou erosdo em ambiente seco ou Umido. Sdo empregados na construcdo de
turbinas, compressores, componentes de instrumentos de medida, componentes da

industria petroquimica (Modenesi, 2001).

2.1.1.3 Acgos Inoxidaveis Austeniticos

Séo ligas principalmente do tipo Fe-Cr-Ni, com o predominio de uma

microestrutura austenitica. O Cr é responsavel por garantir a resisténcia a corrosao,
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enquanto o Ni proporciona a extencdo da regido austenitica na temperatura
ambiente (DolinSek, 2003).

Apresentam composicOes quimicas com cerca de 6 até 26% de niquel, 16 até
30% de cromo e porcentagens inferiores a 0,30% de carbono, com um teor de 26%
de elementos de liga no total. A temperatura ambiente, estes agcos possuem um
baixo limite de escoamento, um alto limite de resisténcia a tracdo e uma elevada
ductilidade. Geralmente estes acos sdo utilizados ap06s um tratamento de
estabilizacdo com elementos como Nb e V, para evitar a sensitizacdo e a corrosao
intergranular (Lo et al., 2009).

S&o0 os mais utilizados representando aproximadamente de 65 a 70% do total
de acos inoxidaveis produzidos. Isso ocorre devido caracteristicas (Lo et al., 2009;
Garcia et al., 2008).

Estes acos sdo, portanto, muito encontrados em uma ampla variedade de
industrias, incluindo energia, quimica, petroquimica, nuclear por apresentarem
excelente resisténcia a corrosdo em geral, adequadas propriedades mecanicas e
boas condic¢des para fabricagcéao (Shaikh et al., 2006).

No entanto, em geral, acos inoxidaveis austeniticos ndo sao relativamente
resistentes a corrosdo sob tensdo em ambientes com cloro e soda caustica. A
degradacdo de suas propriedades mecanicas esta relacionada com a morfologia e a
guantidade de precipitados em sua microestrutura, pois estes influenciam de

maneira significativa a reducéo da ductilidade e tenacidade (Sasikala et al., 1999).

2.1.1.4 Acos Inoxidaveis Duplex

Os acos inoxidaveis duplex apresentam uma microestrutura com fraces
volumétricas aproximadamente iguais, da matriz ferrita e da fase dispersa austenita.
Séo ligas Fe-C-Cr-Ni que podem apresentar de 18 a 30%Cr, 1,5 a 4,5%Mo, que sao
elementos estabilizadores da ferrita, chamados alfagénicos; e de elementos
formadores e estabilizadores da austenita, chamados gamagénicos, principalmente
o niquel (3,5 a 8%) e o nitrogénio até 0,35% (ASM Handbook, 1990).

A fabricacdo destes agcos ocorre por processos de conformagcdo mecanica;
existem também especificacbes para acos inoxidaveis fabricados por processo de
fundicdo. Como consequéncia da microestrutura bifasica e adequada combinacgéo

de elementos de liga, os acos inoxidaveis duplex, possuem elevada resisténcia a
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corrosdo, elevada resisténcia mecanica e boa soldabilidade em comparacdo aos
outros tipos (Furuhara e Tsuzaki, 2001).

Séao utilizados em industrias de processamento quimico, de papel, de geracéo
de energia entre outras. Sao utilizados como componentes de equipamentos
expostos a agua do mar, trocadores de calor, bombas e tubos (ASM Handbook,
1990).

Devido a sua composicdo quimica, os agos inoxidaveis duplex apresentam
melhoras significativas em sua propriedade de resisténcia a corrosao por pites em
meios com a presenga de cloretos. De acordo com uma estimativa sobre a
resisténcia a corrosdo por pites (Pitting Resistance Equivalent-PRE), estes ac¢os
podem ser denominados de duplex ou superduplex. Uma férmula muito utilizada
nesta estimativa é a:

PRE = %Cr + 3,3(%Mo) + 16(%N) Eq. 1

Acos inoxidaveis duplex sdo denominados assim quando apresentam o
PRE<40 enquanto que os com PRE>40 sao denominados acos inoxidaveis
superduplex (Noble, 1993).

2.2 Metalurgia Fisica

A compreensao da metalurgia fisica dos acos inoxidaveis, principalmente no
aspecto relacionado as fases presentes nas diversas composi¢des, temperaturas e
microestrutura, € possivel a partir do estudo dos diagramas de fases: Fe-Cr, Fe-Cr-
Ni e pseudo binario 70%Fe-30%Cr-Ni.

2.2.1 Diagrama de equilibrio Fe-Cr

O diagrama de equilibrio Fe-Cr é apresentado na figura 1. Nele pode-se
observar que para qualquer composicéo das ligas Fe-Cr (puras), a solidificacdo tem
inicio com a formacéo da ferrita (a). Esta é uma fase cubica de corpo centrado
(CCC), que € denominada de ferrita 6 quando proveniente da solidificacdo (Padilha e
Guedes, 1994).

Na figura 1, também é possivel observar que a faixa de temperatura de
existéncia da austenita diminui rapidamente para teores superiores a 7% de Cr e,
para teores acima de 13% a austenita ndo é mais formada. J&, para teores de cromo

entre aproximadamente 12 e 13%, o material apresenta somente a transformacgao



Revisdo Bibliografica 11

7

parcial da ferrita, isto €, permanece bifdsico com ferrita e austenita, entre
temperaturas de 900 e 1200°C.
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Figura 1. Diagrama de equilibrio Fe-Cr (Metals Handbook, 1973).
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Na composi¢do quimica dos agos inoxidaveis, existe a presenca de outros
elementos, fazendo com que alteragcdes na previsdo do diagrama ocorra, por
exemplo, na presenca de elementos gamagénios (particularmente C e N), o campo
de existéncia da austenita € expandido em maiores teores de Cr. A diminuicdo ou
até a completa eliminacdao da austenita € favorecida por maiores teores de cromo
simultaneamente com menores teores de elementos intersticiais (C e N) e pela
presenca de elementos com alta afinidade por C e N (como nidbio e titanio, por

exemplo) (Modenesi, 2001).

2.2.2 Diagrama de equilibrio Fe-Cr-Ni

As ligas do sistema Fe-Cr-Ni possuem um complexo mecanismo de
solificacdo, sua microestrutura pode ser formada a partir de estruturas parcialmente
ferriticas ou totalmente austeniticas (Fu et al., 2008).

Devido as ligas mais utilizadas serem as de composi¢cdo 18%Cr e 10%Ni
(ASM Handbook, 1990), é conveniente uma maior atencdo ao diagrama de equilibrio

para um teor fixo de 18% de Cr e variadas quantidades de Ni. A figura 2 mostra a
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secdo vertical do diagrama de fases Fe-Cr-Ni com 18% de cromo, véalido para um

teor de carbono inferior a 0,03%.
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Figura 2: Secao vertical do diagrama de
equilibrio Fe-Cr-Ni (Castro e Cadenet, 1975).

Analisando-se o diagrama de equilibrio mostrado na figura 2, verifica-se que,
para teores de niquel abaixo de 1 ou 1,5%, a microestrutura formada sera
completamente ferritica, em temperaturas entre a ambiente e a de inicio de fusao.

Para ligas com composi¢cdes com maiores teores de Ni, vao existir faixas de
temperaturas, nas quais o processo de solidificacdo da liga resultara numa
microestrutura bifasica (austenita y + ferrita 8). A ampliacao das faixas de existéncia
desta microestrutura ocorre a medida que se aumenta o teor deste elemento. Para
composic¢des acima de 3,5% de Ni, existe um intervalo de temperatura, na qual a liga
esta completamente austenitica, e que € aumentado com maiores teores de Ni.

Considera-se que, até cerca de 7 a 8% de Ni, a temperatura de formacgéo da
martensita permanece acima da temperatura ambiente, portanto, o ago é
martensitico. Em teores de Ni acima de 8%, a estrutura austenitica € mantida a
temperatura ambiente, portanto as ligas contendo teores superiores a 18% de Cr e

8% de Ni sdo os acos inoxidaveis austeniticos (Modenesi, 2001).
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2.2.3 Diagrama Pseudo-Binéario 70%Fe-30%Cr-Ni

O diagrama de fases para ligas contendo Fe-Cr-Ni com um teor fixo de ferro
de 70% é apresentado na figura 3. Nesta observa-se que o metal liquido pode se
solidificar inteiramente como austenita, inicialmente como austenita e posteriormente
como ferrita, variando de acordo com o aumento da relagao Cr/Ni.

Pode ser visto, também na figura 3, que para um agco com cOmMpOoSiGao
correspondente aos acos inoxidaveis superduplex, indicado pela linha vertical
tracejada, a solidificacdo se inicia com a formacao da fase ferrita. Em temperaturas
préximas a 1200°C, é possivel que ja tenha inicio a formacéo de precipitados da
austenita a partir da matriz ferrita. Esta microestrutura bifasica de ferrita e austenita
pode ser obtida a temperatura ambiente se, a partir de 1200°C, for realizado um

resfriamento adequado, para evitar a formacdo de outras fases, principalmente a
fase sigma.
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Figura 3: Relacao entre as temperaturas e a precipitacéo de fases no
diagrama de equilibrio 70%Fe-30%Cr-Ni (Pohl et al., 2007).

A solidificacdo, portanto, dos acos inoxidaveis duplex e superduplex ocorre

principalmente com uma transformacdo parcial da ferrita em austenita, a
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temperaturas mais baixas por uma reacdo no estado solido. Assim, a razdo entre
ferrita e austenita € ajustada proxima a uma temperatura de 1000°C.

Analisando a relacdo entre os precipitados e as faixas de temperaturas
mostradas no diagrama da figura 3, percebe-se que o intervalo mais perigoso para a
precipitacdo de fases é entre 700-900°C, onde pode ocorrer uma fragilizacdo
principalmente devido a nitretos (Cr2N), a'(475°C fragilizagédo), fase ¢ e fase y. As
precipitacdes de intermetalicos sdo de maior interesse, pois além de sua influéncia
nas propriedades mecanicas estao relacionados com a resisténcia a corrosao (Pohl

et al., 2007).

2.3 Microestrutura dos Ac¢os Inoxidaveis Austeniticos e Superduplex

Neste item sdo apresentadas as diversas fases e compostos intermetélicos,
presentes nos acos inoxidaveis austeniticos e superduplex, que resultam dos
tratamentos térmicos empregados e da variacdo da composicdo quimica,

principalmente na porcentagem dos elementos cromo e niquel.

2.3.1 Agos Inoxidaveis Austeniticos

A matriz desses ac¢os consiste de uma microestrutura de graos de austenita
(y). Na figura 4, pode-se observar uma microestrutura tipica destes agos. O
parametro de rede da y tem um valor por volta de 0,036 nm (Padilha e Guedes,
1994). Esses grdos podem apresentar tamanhos diferentes e conter particulas de
fases secundarias, dependendo das condicdes do tratamento térmico e da
composicdo quimica. Estas fases podem estar localizadas tanto no interior como nos

contornos de grao.

Figura 4: Microestrutura tipica do aco inoxidavel autenl’tico obsrvad por MO: a)
aco 316 (Shaik et al., 2006), b) aco 18Cr-8Ni, (Vach et al., 2008).
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2.3.2 Acos Inoxidaveis Superduplex

Estes agos possuem a ferrita como fase matriz e a austenita como fase
dispersa. O controle adequado de sua composicdo quimica permite que a
microestrutura destes acos seja formada pelas duas fases em proporcdes
aproximadas a 50%, como pode ser observado na figura 5, onde a fase clara é a
austenita e a fase escura é a ferrita.

A microestrutura alternada de ferrita e austenita junto ao papel das interfaces
confere a estes acos alta resisténcia a corrosdo e melhor ductilidade (Michalska e
Sozanska, 2006).

A (e

[ el

Figu : Mlcroestru tipica do aco inoxidave speuprlex. MO: ataqu?: (':o‘m’o‘A
acido oxalico: a) 200x, b) 500x (Lima, 2005).

2.3.3 Fases Formadas e Suas Caracteristicas

A seguir, sdo descritas as principais fases formadas nos ac¢os inoxidaveis e
suas caracteristicas. O conhecimento da quantidade, a distribuicdo e o tipo das
fases é fundamental para se prever as propriedades mecanicas e a resisténcia a

corrosdo dos acos inoxidaveis (Terada et al., 2006).

2.3.3.1 Carbetos

A formacao de carbetos pode ocorrer de diversas formas, e estes podem ser

classificados como carbetos do tipo M,3Cs MC, MgC, e M;Cs.
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2.3.3.2 Carbetos do tipo M23Csg

Estes sdo os mais estudados entre os varios precipitados, em razdo da sua
presenca em todos 0s acos inoxidaveis. A sua formagcdo comeca com a associacao
de atomos de carbono em aglomerados nos interticios, em temperaturas
aproximadas de 600 a 950°C (Lo et al., 2009).

Em materiais solubilizados e envelhecidos, a sua precipitacdo pode ocorrer no
contorno de grdo, nos contornos incoerentes e/ou incoerentes de macla, no interior
dos grdos em discordancias e também pode ocorrer na interface de inclusées
(Padilha e Guedes, 1994). Na figura 6, € mostrada a precipitacdo desse carbeto nos
contornos de grédo do aco inoxidavel austenitico estabilizado.

, : ! ‘.\ Acc. ’ i e
Figura 6: Carbeto do tipo My3Cs nos contornos de grdo do aco AISI 321,
estabilizado a 1000°C com Ti: a) observado por MO, b) observado por MEV (Moura

et al., 2008).
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Estes carbetos apresentam uma estrutura CFC, com 116 atomos por célula
unitaria, sendo 92 atomos metalicos e 24 de carbono. O parametro de rede mais
comum para 0 M»3Cg puro é 1,0638 nm (Padilha e Guedes, 1994; Lo et al, 2009).

A formacdo dos My3Cetem sido amplamente observada quando ocorre
exposicdo do material por muito tempo nas temperaturas em torno de 550°C. Essas
particulas se estabelecem nos contornos de grdos, o que pode levar a
susceptibilidade a corrosao intergranular (Vach et al., 2008).

Ao se formarem nos contornos de graos planos, esses carbetos tendem a ter
um formato triangular e a serem numerosos (figura 7.b), enquanto os que se formam
nos contornos de gréos serrilhados sé@o geralmente planos ou facetados (figura 7.a)
e sdo inferiores em quantidade (Lo et al., 2009).
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Figura 7: Formacédo de carbetos nos contornos: a) serrilhados, b) planos (Lo et al.,
2009).

Antes de ser utilizado, € recomendado que 0 a¢o passe por um tratamento
térmico de estabilizacdo. Porém, a adicdo de elementos estabilizadores ndo impede
a precipitagdo de M,3Cs mesmo quando estes estdo presentes em grandes
quantidades (Terada et al., 2006).

Uma forma de suprimir a formacdo de M23Cg € alterar a quimica do acgo, por
exemplo, a adicdo de nitrogénio retarda a sua formacao. Os estudos mostram que o
nitrogénio é absolutamente insolivel em M»3Cs, 0 que desestabiliza o carbeto (Lo et
al., 2009).

2.3.3.3 Carbetos do tipo MC

Esses carbetos possuem baixa energia interfacial e, portanto, sdo menos
prejudiciais as propriedades mecanicas como a resisténcia a fluéncia. Em acgos
inoxidaveis austeniticos em temperaturas compreendidas entre 600 e 800°C, a taxa
de crescimento do MC é mais baixa do que M,3Cs (Lo et al, 2009). Esse tipo de
carbeto (figura 8) costuma apresentar uma maior solubilidade na matriz (Padilha e
Guedes, 1994).

Quando estes carbetos sdo finos, sdo capazes de inibir o crescimento de
grdos. Assim, € sempre desejavel manter os carbetos de elementos de
estabilizacdo. Apesar de MC finos serem desejaveis, MC grosseiros degradam
propriedades, como resisténcia a fluéncia-fadiga e resisténcia a fratura (Lo et al,
20009).
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Figura 8: Carbetos do tipo MC: a) (Ti, Mo)C em aco laminado estabilizado com Ti,
solubilizado (Padilha e Guedes, 1994), b) NbC identificado no interior de grdos do
aco 18Cr-10Ni (Vach et al., 2008).

Na figura 9, particulas grossas de TiC intergranular podem ser claramente

observadas.

snu- 2 A il , pm "
Figura 9: Microestrutura da amostra estabilizada a: a) 875°C e envelhecidas a

600°C por 100 h b) a 950°C e envelhecida a 600°C por 24 h. Microscopia otica:
atague com o acido oxalico (Moura et al., 2008).

Na figura 10, é mostrado o carbeto de Nb, em forma de particulas grossas e
finas, sendo uma tendéncia a precipitacao intergranular das particulas finas, além de
uma intragranular (Yoo et al., 2005).
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Flgura 10 Mlcroestruturas tipicas do aco 347. Microscopia Gtica: ataque com 20
mL de acido acético, 20 mL de acido nitrico, 30 mL de acido cloridrico e 10 mL
glicerol (Yoo et al., 2005).

O MC pode ser observado apés recozimento a curto prazo em temperaturas
em torno de 750°C (Vach et al., 2008) e, depois de longo tempo de envelhecimento,
se transformar em My3Cgs. Uma explicagcdo para esta transformacao indica que a
sequéncia de empilhamento na interface NbC/austenita se assemelha ao plano de
austenita, contribuindo assim para a formagdo de Mj3Cs. Além disso, pode se
transformar também em outras fases como a fase Z, com envelhecimento
prolongado a 850°C (Lo et al., 2009).

2.3.3.4 Carbetos do tipo MgC

Este carbeto esta freqlientemente presente em acos inoxidaveis austeniticos
contendo Mo. Ao contrario do M»3Cg que nado dissolve nitrogénio, acredita-se que
este carbeto acomode um pouco de nitrogénio em sua estrutura devido ao Mo.
Portanto, é muito provavel que esteja presente no aco inoxidavel superaustenitico
gue geralmente contém o Mo, assim como o Nb, em altos niveis.

Este carbeto tem estrutura CFC com 112 atomos por célula unitaria, sendo 96
metdlicos e 16 de carbono. A maioria dos parametros de rede para esta fase esta
dentro da faixa de 0,1085 a 0,1111 nm. As estequiometrias encontradas mais
frequentemente sdo FesMosC, FesWsC ou Fes(W, Mo, V)3C. Em acos inoxidaveis
austeniticos o Mo e o0 W podem ser facilmente substituidos por Cr e Fe, diminuindo

assim seu parametro de rede (Lo et al., 2009).
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2.3.3.5 Carbetos do tipo M;C3 e MsC;

O carbeto M;C3; possui uma estrutura hexagonal, com 80 atomos por célula
unitaria, parametros de rede a = 0,0140 nm e ¢ = 0,0045 nm, podendo dissolver Fe,
Mn e Mo. O parametro diminui linearmente com o teor de Fe, enquanto para o
parametro c as variagdes sao menores que 1% (Padilha e Guedes, 1994).

Esses carbetos sdo encontrados apenas quando 0s niveis de carbono sdo
muito altos. Em acos inoxidaveis austeniticos com uma super saturacédo de carbono,

o carbeto MsC,também pode se formar (Lo et al., 2009).

2.3.3.6 Fases Intermetalicas

Nos acos inoxidaveis, se precipitam mais freqientemente trés tipos de fases

intermetalicas: a fase sigma (o), a fase chi (y) e a fase de Laves (n).

2.3.3.6.1 Fase sigma (o)

A fase fragil o é a fase intermetalica mais precipitada em agos austeniticos e
superduplex. Ela tem um efeito negativo sobre as propriedades de fluéncia, quando
precipitada nos contornos de gréos (Vach et al., 2008). E torna-se um problema
grave quando estes acos inoxidaveis sao utilizados em temperaturas elevadas pois
essa fase ndo soO reduz a resisténcia a corrosdo, devido a remocao de cromo e
molibdénio, mas também deterioram as propriedades mecénicas destes acos (Guan
et al., 2005).

Esta fase apresenta em sua composicdo quimica principalmente o0s
elementos ferro e cromo (Pohl et al., 2007). E considerada um composto
intermetalico de ferro e cromo, ndo magnético, € dura e quebradica. Possui uma
célula unitaria tetragonal, com os seguintes parametros de rede: a = 0,88 nm e ¢ =
0,4544 nm (Guan et al., 2005).

A fase sigma (o) é formada no intervalo de temperaturas de 600 a 1000°C,
necessitando em geral de exposicdo nestas temperaturas por tempos longos, pois
apresenta dificuldades de nucleacéo (incoerentemente com a matriz nucleia-se em
locais de alta energia como contornos de gréo) e crescimento (é dependente da
baixa difusividade dos elementos intersticiais). Por nao dissolver elementos
intersticiais (carbono, boro e provavelmente nitrogénio), necessita do

empobrecimento prévio da matriz nestes elementos para sua posterior precipitacao
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(Padilha e Guedes, 1994). Na figura 11, € mostrada a fase sigma no ago inoxidavel

austenitico.

Det WD Exp p— 2um
3 316 B

Figura 11: Fase sigma no aco inoxidavel austenitico 316L tratado em 550°C por
85.000 h, microscopia eletronica de varredura: a) 20000x, b) 6500x (Villenueva et
al., 2006).

A difusdo de Cr pode ser considerada como um dos fatores que controlam a
sua precipitacdo. Além do Cr, a difusdo de outro elemento substitucional como Mo
também poderia ser importante para formacéo da fase sigma (Lo et al., 2009).

Estudos mostram que a fase sigma, quando estad finamente dispersa no
contorno do gréo, pode melhorar a resisténcia a fluéncia de um aco 25Cr-20Ni. Uma
boa quantidade de fase sigma € relatada como responsavel por melhorar o
comportamento de desgaste corrosivo de acos inoxidaveis em acido sulfarico (Lo et
al., 2009).

O arrefecimento rapido das altas temperaturas é necessario para prevenir a
formacéo da fase sigma (Shek et al.,1996).

Apos repetidos tratamentos térmicos, a fase sigma se forma de acordo com a

reacao eutetdide 3—c + v, (Topolska et al., 2009).

2.3.3.6.2 Fase chi (y)

A fase y é relativamente a menor fase (figura 12), se forma em temperaturas
entre 700 e 900°C, principalmente na interface ferrita-austenita (d/y), nos acos
superduplex apds periodos de tempo menores que o0s associados as fases
anteriores. E uma fase com estrutura cristalina ctbica de corpo centrado, dura e
fragil que, em geral, para a sua formacgdo necessita de molibdénio. O tungsténio €
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responsavel por estimular a formacgéo da fase chi, ao mesmo tempo em que inibe a
formacéo da fase sigma (Guan et al., 2005; Lo et al., 2009).

E encontrada em diferentes sistemas, sendo os de maior interesse os Fe-Cr-
Mo e Fe-Cr-Ni-Ti. Apresenta uma composi¢cdo proxima da fase o, pode dissolver
carbono e ser coerente com a matriz. No entanto, sua presenca € prejudicial as

propriedades dos acos (Padilha e Guedes, 1994).

x2000 Fad o L e — 16mm
#10Z6T1L 600C

5um

Figura 12: Fase chi nos contornos de grao do acgo inoxidavel superduplex 2507 a)
préxima a nitretos (Lima, 2005), b) proxima a fase sigma (Pohl et al., 2007).

Tanto a fase chi quanto a fase sigma sdo intermetalicos que se formam
freqientemente em agos inoxidaveis apos envelhecimento térmico. Para uma melhor
indentificacdo das fases pode-se utilizar imagens de elétrons retro-espalhados.
Inicialmente, esta fase se forma e depois se transforma em fase sigma apos
envelhecimento prolongado. E uma fase mais enriquecida com Mo do que a fase
sigma, por isso considera-se que a adicdo de Mo tende a favorecer a sua
precipitacdo. Atualmente, Mo costuma ser substituido por W, a fim de melhorar a
resisténcia a corrosdo sob tenséo (Lo et al., 2009).

A formacédo de fases intermetélicas chi entre 750 e 950°C leva a uma perda
de tenacidade (Pohl et al., 2007).

2.3.3.6.3 Fase de Laves (1)

A fase de Laves tem sido observada em varios tipos de acos. E,
freqientemente, uma fase de menor precipitacdo nos contornos de graos
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austeniticos, apresentando-se na forma de particulas equiaxiais, com ocorréncia
ocasional nos contornos de graos (Guan et al., 2005).

As fases de Laves (n) mais freqlientes nos agos inoxidaveis austeniticos sédo
Fe,Mo, Fe,Ti e Fe;Nb ou mistura delas, por exemplo, Fe,(Nb, Mo). Estas fases
podem dissolver carbono, o que pode favorecer a sua precipitacdo. A fase de Laves
Fe,Nb pode ser coerente com a matriz e causar endurecimento por precipitacao.

Sugere-se que o Zr, Nb, Ti e V sejam estabilizadores formadores de fases de

Laves. Esta fase pode ser observada na figura 13 (Padilha e Guedes, 1994).

1P < S | Lapn % B
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Figura 13: Microestruturas com a precipitacdo da fase de Laves do tipo Fe;Nb em
aco inoxidavel austenitico contendo 1,7%Nb apds envelhecimento por 25 h a
800°C (Padilha e Guedes, 1994).

2.3.3.6.4 Nitretos

A fase pi (n) € um nitreto que foi encontrado por se precipitar dentro dos graos
da fase ferrita do aco inoxidavel duplex 22Cr-3Mo-8Ni e do aco inoxidavel
austenitico ligado com Mn (Lo et al, 2009). Na figura 14, é possivel observar alguns
exemplos de nitretos.

A fase S é uma fase mais estavel nos acos inoxidaveis austeniticos do que
nos acos inoxidaveis ferriticos, em relacdo ao recozimento térmico, devido a maior
taxa de difusdo de nitrogénio na rede CCC. Esta fase costuma se formar através de
nitretacdo, mas pode se formar também devido a cementacdo. A fase Z deve ser um
nitreto com rede distorcida, que se forma mesmo quando o nivel de N é
relativamente baixo (como 0,06% em peso), e existe uma estreita associacao entre

esta fase e o carbeto M;C3 em acgos contendo N (Lo et al., 2009).
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Figura 14: TiN, aco AISI 321. Microscopia Otica: a) tratado a 1100°C, b)
envelhecido a 600°C (Moura et al., 2007).

2.4 Sensitizacdo, Solubilizacdo e Estabilizagcdo em Acos Inoxidaveis

Uma das maneiras mais comuns de combate ao fendmeno da sensitizagao
em acos inoxidaveis é fazer adicbes de elementos estabilizadores (Thorvaldsson e
Dunlop, 1982).

A estabilizacdo consiste na adicdo de elementos de liga como Titanio,
Vanadio e Ni6bio nos agos inoxidaveis devido a afinidade destes elementos com o
carbono. Os elementos de estabilizacdo tém como principio maior afinidade ao
carbono do que o cromo, e eles formam carbetos do tipo MC. Estes se associam ao
carbono dentro dos grdos e reduzem desta forma a susceptibilidade a corrosao
intergranular (Vach et al., 2008).

A corrosao intergranular ocorre devido ao fendmeno conhecido como
sensitizacdo, que consiste na diminuicdo da quantidade de cromo em regides
préximas aos contornos de grdo (figura 15), que tornam-se mais suscetiveis a
corrosdo. Portanto, em condicbes de temperatura favoraveis, o carbono e o cromo

se combinam formando o carbeto M»3Ce.

Particula de
precipitado
de Cr,Cq
Contorno de grao

de cromo

Figura 15: Corrosao intergranular (Callister, 2008).
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Quando o material é exposto a uma dada faixa de temperaturas e por um
tempo suficientemente longo, diferentes precipitados podem surgir. Na figura 16, &
mostrado um diagrama que relaciona o tempo com a temperatura de exposicao para
a precipitacdo de carbetos. E possivel observar que, entre aproximadamente 540 e
600°C, ocorre uma precipitacdo mais rapida e esta pode se estender até
aproximadamente 875°C. Na faixa de temperatura proxima a 1150°C, a precipitacdo

de carbetos se mantém constante.

i } Precipitagéo Precipitagdo
L7 répida de carbetos

Temperatura, °C
i
L

%
-

Tempo, min

Figura 16: Influéncia da temperatura na precipitacdo de carbetos
(Farahat e Bitar, 2010).

A adicdo de elementos de liga para estabilizar os acos inoxidaveis deve
ocorrer na quantidade correta, pois uma quantidade muito baixa permite a formagao
de precipitados de cromo e o aparecimento de problemas de corrosdo enquanto um
excesso tende a piorar a deterioracdo das propriedades mecéanicas e pode levar a
precipitacdo de compostos intermetalicos como as fases ¢ e y (Modenesi, 2001).

Adicdes de titdnio ou nidbio evitam a precipitagdo de carbetos no contorno de
grdao e contribuem para o endurecimento por precipitacdo pela formacdo de
pequenos MX, carbetos ou carbonitretos. No entanto, a adicdo de Nb/Ti também
torna a austenita instavel devido a contribuicdo para a formacdo de fases
intermetalicas durante exposicao a altas temperaturas (Guan et al., 2005).

A adicdo de nitrogénio tem sido conhecida pelo seu efeito na sensitizacao.
Este elemento pode retardar a formacdo de M,3Cg (carbeto), o nitrogénio é
absolutamente insolivel em M»3Cgs € isso desestabiliza o carbeto, assim, uma
pequena quantidade de C é substituida por N (Lo et al., 2009).
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E importante ressaltar que o nitrogénio apresenta uma solubilidade alta na
austenita, ndo colaborando para a corroséo intergranular nos agos austeniticos,
enguanto nos acos ferriticos promove a precipitacédo de nitretos que também causam
a sensitizacdo e a corrosdo intergranular. Nestes acos, este fenbmeno ocorre
durante o resfriamento apds um aquecimento acima de aproximadamente 925°C, na
medida que sd@o necessarias temperaturas maiores para solubilizar os elementos
intersticiais (Modenesi, 2001).

Alguns tratamentos térmicos podem ser feitos para favorecer a presenca de
fases desejaveis na microestrutura assim como controlar a quantidade de
precipitados que depreciam as propriedades mecanicas e de resisténcia a corrosao.

O tratamento térmico de solubilizacdo tem o objetivo de deixar o material na
melhor condicdo para aplicacdo, dissolvendo grande parte dos precipitados
formados durante o processo de solidificacdo e mantendo os elementos de liga em
solucéo sdlida na matriz austenitica (Moura et al., 2008; Ritoni et al., 2010).

Em sua pesquisa, Kina e colaboradores (2008) afirmam que os tratamentos
de estabilizacdo nos acos inoxidaveis, tornam-se mais eficazes quando o material é
previamente solubilizado, pois o niébio dissolve-se em maior quantidade,
proporcionando uma melhor resposta ao tratamento posterior de estabilizacdo. Este
procedimento é o mais indicado para evitar a sensitizacdo das pecas soldadas e
componentes fundidos durante os servi¢cos de alta temperatura.

Na figura 17, € mostrada a comparacédo feita por Kina et al., (2008) entre o
comportamento do grau de sensitizacdo em funcdo dos tratamentos térmicos
empregados no aco AISI 347. Nota-se que a precipitacdo de carbetos,
consequentemente o grau de sensitizacdo, € menor nos acos solubilizados e
posteriormente estabilizados quando comparados com agos estabilizados sem
tratamento de solubilizag&o.

A utiizacdo de menores quantidades de elementos intersticiais,
principalmente nos acgos inoxidaveis ferriticos, minimiza a tendéncia a corrosédo
intergranular, assim como a utilizacdo de elementos estabilizantes como niobio e
tithnio em acos com maiores teores de elementos intersticiais (Modenesi, 2001).
Quanto maior a quantidade de carbono presente no material maior também sera a
guantidade de cromo removido no processo de sensitizagdo, favorecendo a

corroséao intergranular.
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Grau de sensitizagdo (1)

0,001
840 860 880 900 920 940 960 980
Temperatura de estabilizacio (°C)

—o— Estabilizacdao - Env 600°C/24 h
o Estabilizacdo - Env 600°C/48 h
-~ Sol. 1.100°C/| h + Estabilizacdo - Env. 600°C/24 h
—u—Sol. 1.100°C/| h + Estabilizacdo - Env. 600°C/48 h

Figura 17: Influéncia dos tratamentos térmicos empregados
no grau de sensitizacéo do aco (Kina et al., 2008).

Para evitar a ocorréncia da corrosdo intergranular, podem ser feitas as
seguintes medidas:

e submeter o material a um tratamento térmico de solubilizacdo em
temperaturas elevadas (para dissolver as particulas de carbeto de
cromo);

e diminuir a quantidade de carbono estabelecendo 0,03%p como
MAaximo;

e e adicionar os chamados elementos estabilizadores, como titanio e
niébio, que tém maior afinidade com o carbono para formar carbetos

destes elementos, deixando o cromo em solugéo solida.

Os resultados encontrados, num trabalho sobre a relacdo da microestrutura
com a corrosao intergranular, no aco inoxidavel austenitico 1.4970, mostram que as
amostras solubilizadas e aquelas utlizadas a 900°C ndo apresentam
susceptibilidade a corrosdo intergranular, enquanto as com tratamento de
envelhecimento a 600-800°C apresentaram pequena susceptibilidade ao ataque

intergranular, que diminuiu com a temperatura de envelhecimento. A formacao
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preferencial de carbetos dos elementos estabilizadores em temperaturas mais
elevadas, comparativamente ao envelhecimento como o M,3Cs, manteve o cromo
em solucdo solida prevenindo a sensitizacdo do aco e, consequentemente, a

corroséo intergranular (Terada et al., 2006).

2.5 Microestrutura dos Ac¢os Inoxidaveis Soldados

O processo de soldagem de materiais consiste na unido de duas ou mais
partes com a utilizacdo de uma fonte de calor. Objetiva-se uma peca com junta
soldada que apresente uma continuidade das propriedades quimicas, fisicas,
mecanicas e metallurgicas do material base (Wainer et al., 1995).

O material, apés o processo de soldagem, ird apresentar 3 regides basicas
definidas como metal base, zona termicamente afetada e zona fundida. As regides
mais afastadas da solda, que durante o ciclo térmico ndo sofreram alteracdes, sdo
as regides de metal base (MB). A regido onde ocorre a fusdo do material durante a
soldagem é denominada de zona fundida (ZF). A zona termicamente afetada (ZTA) &
a regido cuja microestrutura e/ou propriedades foram alteradas pelo ciclo térmico de
soldagem, porém néo foi fundida. A ZTA proxima a zona fundida é classificada como
zona termicamente afetada de alta temperatura e sera ao longo do texto
mencionada como ZTA-AT. Na figura 18, pode-se observar esquematicamente como

se estabelecem estas regides no material.

MB

Figura 18: Esquema das 3 zonas
formadas no material apdés a
soldagem.

A microestrutura obtida na soldagem sera dependente da composicao
quimica do material, dos ciclos térmicos realizados, das temperaturas a que Sao
submetidos, sendo esta microestrutura fortemente influenciada pelo resultado da

taxa de resfriamento. Verificou-se que as propriedades mecanicas finais, isto € pos-
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soldagem estdo diretamente relacionados com estes parametros do processo
utilizado (Karci et al., 2009)

A presenca das diferentes fases na microestrutura dos acos inoxidaveis &
influenciada por um numero de fatores como a composicdo do metal de solda,
percentual de ferrita e sua morfologia, além da temperatura e do tempo de
transformacao (Gill et al., 1995).

O crescimento de grdo costuma acontecer motivado pela diminuicdo da
energia superficial dos contornos de grdo. A medida que gréos crescem, outros S&o
reduzidos e alguns completamente eliminados. Como a area total de contornos de
grdo diminui, em consequéncia, a energia total do contorno de grdo também vai
diminuir com a temperatura sendo o agente da mudanca. O crescimento de grao,
portanto, € um processo onde os fatores como tempo, temperatura, atomos do
soluto, particulas de precipitados podem influenciar de diferentes formas. Esse
mecanismo de crescimento de gréao pode ser normal ou anormal. O crescimento de
grdo anormal é atribuido ao movimento dos contornos de gréos pelo mecanismo de
nucleacdo, onde novos contornos sdo formados em detrimento de outros. O
crescimento normal de grdos é diminuido ou cessado em funcdo da fracdo
volumétrica consideravel de precipitados distribuidos no material, quando estes séo
estabilizados, como o AISI 347. Entretanto, verifica-se que o crescimento anormal
dos grdos sO acontece quando estes acos sdo submetidos a temperaturas, nas
quais essas particulas se dissolvem ou sofrem coalescéncia, liberando alguns

contornos para se moverem (Reed-Hill, 1992).

2.5.1 Acos Inoxidaveis Austeniticos

Os acos inoxidaveis austeniticos, em geral, ndo sao relativamente resistentes
a corrosdo sob tensdo em ambientes com cloro e soda caustica. Em acgos 316
soldados, observou-se que as soldas, quando expostas a ambientes marinhos,
apresentaram falhas na zona termicamente afetada por corrosédo sob tenséo, devido
a sensitizacao e a presenca de tensoes residuais introduzidas durante a soldagem
(Garcia et al., 2008).

Nas soldas, a presenca da ferrita delta, a cinética da sua transformacéo e da
natureza dos produtos de sua transformacédo controlam o comportamento de

deformacéo e fratura. Em testes de curto prazo de fluéncia, a ferrita delta, com a
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estrutura cristalina CCC, por ser menos compacta, configura-se como um caminho
mais facil para a difusdo em comparagdo com a austenita (CFC). As interfaces §-y
podem também atuar como caminhos de difusdo (Guan et al., 2005).

Em acos inoxidaveis austeniticos, o nitrogénio retarda o inicio da precipitacdo
de qualquer fase que tem menor solubilidade que ele, até que todo o nitrogénio seja
removido de outra forma, como precipitados. No entanto, a austenita tem uma boa
solubilidade de nitrogénio, suportando até 0,15% em peso de nitrogénio para que
ocorra a precipitacdo de nitretos. Além disso, a presenca de nitrogénio é conhecida
por retardar o endurecimento por precipitacdo dos M,3Cg (Kim et al., 2003).

A ductilidade e tenacidade podem ser significativamente reduzidas no
material, especialmente na solda. Podem aparecer fissuras no metal de solda devido
principalmente a fragilizacdo do material causada por precipitacdo da fase sigma
(fase sigma pode se originar da transformacgao de ferrita delta, e/ou austenita e/ou
carbetos) e excessivas tensées na solda.

A fase sigma se configura como um grande concentrador de tensdo e
desempenha um papel como iniciador de trincas na interface com a matriz. Varias
abordagens sdo encontradas no que se refere ao controle dessa precipitacdo de
fase sigma em soldas, por exemplo, a diminuicdo do teor de ferrita e carbeto M»3Cs
em solda através da selecdo de Nb para estabilizacdo (Sasikala et al., 1999).

O fato da precipitacdo de fase sigma ser menor no metal base do que na
solda, faz com que a reducao da ductilidade e da tenacidade no metal base néo seja
tanto quanto na solda. Assim, as trincas terédo forte tendéncia a ocorrerem apenas
nas regides da zona fundida e préximo a ZTA (Guan et al., 2005).

A precipitacdo da ferrita delta, que é ferromagnética, e sua presenc¢a na zona
de fundida de pecas soldadas, em fragcbes volumétricas adequadas, tem efeito
positivo (Padilha e Guedes, 1994).

Para quantidades de ferrita mais elevadas, geralmente acima de 13%, nos
acos inoxidaveis austeniticos, esta podera apresentar caracteristicas de crescimento
com morfologia colunar e acicular (Kim et al., 2003).

Em soldas de agos inoxidaveis austeniticos, podem ser encontradas ferrita
com as seguintes morfologias: ferrita eutética, ferrita em espinha, ferrita laminar e
ferrita com austenita de Widmanstatten. O esquema destas é apresentado na figura
19.
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Solidificagdo da Austenita Primaria Solidificagdo da Ferrita Primaria

Austenita Ferrita Eutética Ferritaem Espinha Ferrita Laminar Austenita de
Widmanstatten

Aumento Cr/Ni
liquido ferrita austenita

Figura 19: Esquema com as morfologias da ferrita formada na zona
fundida do aco inoxidavel austenitico (Brooks e Thompson, 1991).

A microestrutura mais comum da ferrita delta na regido soldada de um aco
inoxidavel austenitico é a de morfologia denominada de ferrita em espinha ou
vermicular, mostrada na figura 20.

Q{{ et \, {b { 4 30Um
P2 on SR e .\ S WAL
Flgura 20. Morfologla vermlcular da ferrita delta

precipitada na ZF do aco 316 (Sasikala, 1999).

A zona termicamente afetada desses acos pode sofrer sensitizagdo tornando
essa regiao mais propensa ao ataque corrosivo. Na figura 21, é possivel observar a
micrografias de grédos na ZTA com sensitizacao.
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Figura 21: Sensitizacdo: a) ago 316L. Microscopia Otica: ataque eletrolitico
(Farahat e Bitar, 2010), b) aco 347. Microscopia eletrdnica de varredura: ataque
eletrolitico (Kina et al., 2008).

Em comparacdo com a austenita, a ferrita delta tem maior capacidade de
dissolver elementos formadores de eutéticos de baixo ponto de fusdo, tais como Nb,
Si, P, S, assim como maior capacidade de acomodar tensdes térmicas provenientes
do resfriamento (Padilha e Guedes, 1994).

A ferrita delta na matriz austenitica pode ser observada na figura 22. Esta
fase tem uma estrutura cristalina CFC, com baixa energia de falha de empilhamento.
A ferrita delta se origina na solidificacdo; as ilhas estdo com uma ferrita de forma

alongada e paralelas a dire¢éo de laminacéo (Villanueva et al., 2006).

Figura 22: Ferrita delta, no aco AISI 316L
solubilizado. Microscopia eletrénica de
varredura: ataque com Aagua régia
(Villanueva et al., 2006).
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Como discutido ao longo do texto, uma quantidade desejavel de ferrita delta
pode ser importante na manutencgéo de algumas propriedades do aco. A quantidade
de ferrita delta presente em um material pode ser encontrada por diferentes
métodos. No trabalho de Glownia et al.(2001), sdo medidas as quantidades de ferrita
delta em acos duplex com altos teores de nitrogénio por trés técnicas: quantificacéo,
software e ferritoscopio. Como pode-se observar na figura 23, ocorre uma pequena
variacdo nos resultados encontrados para a quantidade de ferrita delta utilizando

diferentes métodos.

Utilizacdo de Equacdes

(555555 1-equation E=02-equation B2 3-equation =
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0.14% NGl 0.17%N-GI  0.26NW9 O0.26NW8 0.28%N-GXV 0.3%N-GXVI 0.3%N-CX 0.31% NGl
%N

Figura 23: Quantificacdo da ferrita delta por diferentes métodos (Glownia et al.,
2001).

2.5.2 Acos Inoxidaveis Superduplex

Os acos inoxidaveis superduplex apresentam na regido da zona fundida
(ZF), quando o metal de solda tem composicdo similar ao metal base, a formacao
de uma microestrutura similar e caracterizada pela existéncia de graos colunares
de ferrita. O excesso de ferrita pode ser controlado pelo uso de um metal de
adicdo com maior teor de elementos gamagénicos, principalmente o niquel (cerca
de 2 a 3%Ni a mais que o metal base). Em casos de soldagem com protecao
gasosa, sugere-se adicionar uma mistura que contenha o nitrogénio (Modenesi,
2001).

Estudos mostram que as temperaturas elevadas, provocadas por operacos

de soldagem, aumentam a susceptibilidade a fissuras na solidificacdo da zona de
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fusdo dos acos inoxidaveis duplex (Bramfitt e Benscoter, 2002). Durante o
resfriamento da zona fundida das ligas soldadas de acos duplex, a precipitacéo de
outras fases ocorre principalmente na fase matriz ferritica. A morfologia adotada
para a precipitacdo de austenita na ferrita, em acos inoxidaveis duplex, mostrada
na figura 26, e a partir de uma série de estudos sugere as classificagdes abaixo
(Shek et al., 1996; Ferro et al., 2008).

A primeira austenita que se precipita € a austenita alotrimorfica de contorno
de grdo que origina-se e cresce, na interface ferrita-ferrita. Outra morfologia é a
austenita secundaria de interface, que tem origem na interface a-y, crescendo na
matriz ferritica. A austenita com morfologia intragranular pode ser originada na
interface a-y inicial ou a-a, e vai crescer como carbeto ou fase o, durante a
decomposicdo eutetdide da ferrita. A morfologia austenita de Widmanstéatten
frequentemente tem origem dentro do gréo de ferrita, no contorno de grao da
austenita alotrimorfica, ou em uma austenita de interface (a-y) original (Muthupandi

et al., 2003; Shek et al., 1996). Essas morfologias principais encontradas podem

ser observadas na figura 24.

£ ﬁ ' £
y de contorno de grao 17

Figura 24: Identificacido das morfologlas da austenita formada no resfriamento de
acos inoxidaveis duplex (Ferro et al., 2008).

Para um adequado controle da microestrutura destes acos, 0os parametros de
soldagem devem ser ajustados. As taxas de resfriamento global devem ser lentas o
suficiente para permitir a adequada formacéao de austenita, dentro da regido de alta
temperatura, e ainda tenha rapidez suficiente para evitar a precipitacdo de Cr,N na

regido de baixa temperatura (Liou et al., 2002).
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Para atingir o desejado equilibrio entre a fracdo de ferrita e austenita e,
portanto, as propriedades resultantes, tanto a composicdo quimica do metal de
solda e/ou a entrada de calor devem ser controladas (Muthupandi et al., 2003).

Condicdes de soldagem com velocidades de resfriamento baixas favorecem a
formacao de um tamanho de gréo ferritico maior na ZTA e a precipitagdo de nitretos
e carbetos. Por outro lado, uma soldagem com elevadas velocidades de
resfriamento favorecem uma maior quantidade de ferrita na ZTA, e diminuicdo da
guantidade de austenita (Modenesi, 2001).

Assim, € desejavel controlar as condicbes de soldagem, tais que o
resfriamento seja lento o suficiente para adequada formacdo de austenita, mas
rapido o suficiente para evitar a precipitacdo de fases indesejaveis (Muthupandi, et
al., 2003).

Como nos outros tipos de acos inoxidaveis, também nos acos duplex, a ferrita
presente na ZTA prejudica as propriedades mecanicas, especificamente a
tenacidade e a resisténcia a corrosdo. Além disso, quando uma microestrutura
apresenta mais de 80% de ferrita, a solda tende a tornar-se sensivel ao
aparecimento de trincas pelo hidrogénio. Devem, portanto, serem estabelecidas
condicbes de resfriamento adequadas especificamente para cada tipo de acos.
Aportes térmicos com velocidades entre cerca de 0,5 e 2,5 kJ/mm sdo os
recomendados para 0s acos inoxidaveis duplex visando manter a quantidade original
entre as fases & e y, bem como evitando a precipitacdo de fases intermetalicas.
(Modenesi, 2001).

Nas regibes de MB, as temperaturas de pico sdo elevadas, porém, sao
inferiores as que ocorrem na ZTA, promovendo uma microestrutura com um
crescimento de grdo menos intenso do que o0 que ocorre nas regides na ZF e ZTA.
Acontece uma pequena reducdo na quantidade de austenita, que, porém, nao
apresenta mudanca na sua morfologia (Modenesi, 2001).

Na figura 25, € mostrado um corte do diagrama ternario Fe-Cr-Ni, para um
teor constante de 70% em peso de Fe e para uma composi¢cao referente a um aco
inoxidavel duplex (linha vertical no diagrama da direita). Para essa composi¢cao e em
temperaturas muito elevadas (acima de cerca de 1300°C), a austenita torna-se
instdvel e o material tende a tornar-se completamente ferritico, ocorrendo um
intenso crescimento de grdo. A austenita comeca novamente a se formar no

resfriamento, nucleando-se nos contornos de grdo da ferrita e apresentando um
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crescimento na forma de placas com uma estrutura de Widmanstatten (Modenesi,
2001).

- . » Temperature

30 wi% Cr
0 wi% Ni

Figura 25: Esquema de correlacdo da formacdo da microestrura da solda de um

aco inoxidavel com o corte do sistema Fe-Ni-Cr com 70%Fe (Atamert e King,
1992).

A zona termicamente afetada de acordo com a variagcdo de temperatura, pode
ser dividida em duas areas: a ZTA de alta temperatura (ZTA-AT), na zona de
crescimento de gréo da ferrita 5, regidoproxima da linha de fuséo, quase que ferritica
totalmente no aquecimento. A ZTA de baixa temperatura (ZTA-BT) esta situada na
zona parcialmente transformada, localizada mais longe da linha de fusdo, e sendo
considerada como responsavel pela formacdo de fases intermetélicas, apresenta
constante balanceamento entre as fases (Atamert e King, 1992).

No resfriamento ndo é possivel a completa difusdo dos atomos de carbono e
nitrogénio em solugdo para a austenita (ocasionando a perda do balango original
das fases) formada, fazendo com que ocorra a precipitacdo de nitretos e carbetos
no interior dos gréos de ferrita. A microestrutura, portanto, da regido da ZTA mais
proxima da zona fundida (ZTA-AT) apresenta os graos ferriticos maiores, uma
menor quantidade de austenita (com sua morfologia modificada) e a precipitacéo
de carbetos e nitretos (Modenesi, 2001).

A microestrutura das regides formadas apos um processo de soldagem (neste
caso pelo processo GTAW) de um aco duplex € mostrada na figura 26.
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Figura 26: Microestrutura da ZTA de um aco duplex. As regides escuras
correspondem a ferrita e as claras a austenita (Modenesi, 2001).

Os ciclos térmicos podem provocar efeitos indesejados tanto na zona fundida
(ZF) quanto na zona termicamente afetada (ZTA). O surgimento de tensdes
residuais pode levar a propagacdo de trincas, corrosdo sob tensdo, fadiga. Os
aspectos do ciclo térmico que sdo considerados mais importantes sdo: a taxa de
agquecimento, a temperatura de pico, a distribuicdo da temperatura ao longo da
peca, o tempo em determinada temperatura, a taxa de resfriamento das zonas

aquecidas e a utilizacdo de multiplos passes (Wainer et al., 1995).
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CAPITULO 3: MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo, sdo apresentados os materiais, procedimentos, tratamentos

térmicos e as principais técnicas que foram utilizadas para o presente estudo.

3.1 Materiais

As amostras estudadas foram retiradas de chapas de dois tipos de aco
inoxidavel que tinham um formato tubular: (i) austenitico AISI 347 e (ii) superduplex
SAF 2507. Um esquema da retirada de amostras para o estudo é apresentado na
figura 27. Estas amostras foram observadas nas diferentes técnicas de microscopia

pela face lateral, isto é, transversal ao corddo de solda.

Regides no Material Amostras para analise microestrutural

ZF Face externa
MB par

Face lateral

Figura 27: Esquema da retirada de amostras, observagbes na face lateral,
transversal a solda.

Na tabela 1 sdo mostradas as condi¢cdes das amostras estudadas, isto €, as

condi¢cbes a que o material foi submetido.

Tabela 1: Condi¢des das amostras estudadas.

Acos Condicdo 1 Condicdo 2 Condicao 3 Condicdo 4 Condicado 5

AISI 347 Como Soldado Solubilizado a  Estabilizado a
Recebido 1060°C 900°C
SAF 2507 Como Soldado Solubilizado a  Solubilizado a  Solubilizado

Recebido 900°C 1100°C a 1150°C
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O aco inoxidavel austenitico AISI 347, na condicdo como recebido, esta
estabilizado com Nb. O material consiste de um tubo com espessura de
1,5 cm que foi soldado longitudinalmente pelo processo TIG automatico no passe de
raiz, e soldagem a plasma nos passes de enchimento e acabamento. A solda foi do
tipo junta de topo com chanfro em “V” simples e com trés corddes de solda, como

pode ser observada na figura 28.

Figura 28: Amostra do AISI
347soldado.

A composi¢cdo quimica nominal deste aco e do consumivel utilizado na
soldagem esta apresentada na tabela 2. Nesta composi¢cao é possivel observar que
o teor de Nb encontra-se aproximadamente 10 vezes mais que o teor de C presente

no material.

Tabela 2: Composicéo quimica do aco inoxidavel AlSI 347.

Elementos

C Si Mn P S Cr Ni Mo N Al Nb Outros

AISI 347 0,047 0,410 1,850 0,027 0,002 17,430 9,020 0,010 0,00 0,0036 0,483 ____

Metal de
Solda 0,047 0,480 1,850 0,015 0,010 20,000 10,100 0,500 <0,60 0,000 0,000 Cu:
ER308L <0,200

O aco inoxidavel superduplex SAF 2507, com espessura de 5,5 mm, foi
soldado pelo processo TIG (GTAW) na raiz e eletrodo revestido (SMAW) nos passes

de enchimento. Uma amostra deste a¢o nesta condicdo € mostrada na figura 29.
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Figura 29: Amostra do SAF
2507 soldado.

A composi¢cdo quimica nominal do aco como recebido e do consumivel

utilizado no processo de soldagem esta apresentada na tabela 3.

Tabela 3: Composi¢ao quimica do acgo inoxidavel SAF 2507.

Elementos
C Si Mn P S Cr Ni Mo N Cu Co

SAF 2507 0,030 0,800 1,200 0,035 0,015 25,000 7,000 4,000 0,300 __ 0,010

Metal de Solda
E2293 0,030 0,510 0,600 0,018 0,005 24,700 10,300 3,900 0,240 0,000 0,010

3.2 Preparacdo Metalogréfica

As amostras dos ac¢os inoxidaveis austenitico e superduplex, nas condicdes
citadas na tabela 1, passaram pelas etapas de preparacdo metalografica.

As amostras foram cortadas de forma transversal ao corddo de solda, no
cortador mecanico Mesotom, com disco de alumina. Para facilitar o manuseio, 0
tamanho das amostras foi de forma a permitir que estas ndo precisassem ser
embutidas.

Foi realizado o lixamento manual das amostras (Umido com agua corrente)
sucessivamente com lixas de granulometria cada vez menor: 100#, 220#, 320#,
400#, 600#, 1000#, 1200#, alternando-se em 90° o sentido do lixamento a cada
troca de lixa.

Apo6s o lixamento, foi feito 0 uso sucessivo de suspensdes de alumina com
granulometrias de 1 um e 0,3 um dispersas em agua destilada para o polimento. As

amostras foram lavadas, secas e observadas no microscopio Jenavert em campo
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escuro. Nao identificando riscos consideraveis, na amostra observada em campo
escuro, fez-se o ataque eletrolitico com diferentes reagentes e tempos com o
objetivo de identificar os precipitados presentes, utilizando-se microscopia 6tica (MO)
e microscopia eletronica de varredura (MEV).

3.3 Tratamentos Térmicos

Os tratamentos térmicos foram realizados nas amostras dos agos inoxidaveis
austenitico e superduplex soldados, e tiveram como objetivo provocar as mudancas
microestruturais previstas no diagrama de fases como, por exemplo, a dissolucéo da
ferrita delta presente na zona fundida do aco inoxidavel austenitico, e no caso do
aco inoxidavel superduplex a solubilizacdo dos diferentes precipitados.

Foi utilizado o forno da marca EDG 7000, disponivel no LAMAV/UENF. Este
possibilita um aquecimento controlado com a programacao da temperatura desejada
e do tempo de permanéncia na mesma. Os parametros utilizados nos tratamentos

térmicos sdo apresentados na tabela 4.

Tabela 4: Parametros utilizados nos tratamentos térmicos.

Tratamentos Taxa de Tempo no Resfriamento Aco
Térmicos Aguecimento patamar
Solubilizagéo 7°/min 60 min ao ar AISI 347
a 1060°C soldado
Estabilizacao 7°/min 45 min ao ar AISI 347
a 900°C solubilizado
Solubilizagéo 7°/min 60 min em agua a SAF 2507
a 900°C 35°C soldado
Solubilizag&o 7°/min 18 min em agua a SAF 2507
a 1100°C 35°C Soldado
Solubilizagéo 7°/min 30 min em agua a SAF 2507
a 1150°C 35°C Soldado
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3.4 Técnicas para Avaliacdo Microestrutural

Visando efetuar uma avaliagdo microestrutural das amostras para o estudo do
efeito do tratamento térmico pés-soldagem na micro e subestrutura dos acos, foram

realizados os procedimentos citados abaixo.

3.4.1 Ataques

A realizacdo dos ataques nas amostras metalicas tem em geral a finalidade
de revelar sua microestrutura, a morfologia das fases presentes e, em alguns casos
revelam também as impurezas dispersas na matriz.

Neste trabalho, procurou-se observar as condicbes de ataque, tais como
guantidade de reagentes (e sua proporgcdo) e tempo, procurando variar essas
constantes para atingir os diferentes contrastes nas amostras quando observadas
através de microscopia Otica.

A principal dificuldade na revelacdo da microestrutura desses acos esta no
fato de terem uma tendéncia a se passivar devido ao teor minimo de 11%Cr. Na
literatura, encontra-se que, no ataque a estes tipos de a¢os, € necessario uma maior
concentracdo de &cido a fim de se obter a resposta adequada.

E sugerido que os tipos de ataque eletrolitico sdo os mais indicados para os
acos inoxidaveis. O processo de ataque eletrolitico consiste basicamente de um
eletrélito anddico (a propria amostra) e um eletrdlito catédico adequado para o
material da amostra, e aplicacdo de uma corrente que deve ser constante (Bramfitt e

Benscoter, 2002). Na figura 30, € mostrado o esquema basico deste tipo de ataque.

Ataque Eletrolitico

Eletrolitos imersos em solucdo

Figura 30: Esquema do ataque eletrolitico.
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O objetivo do teste com diferentes ataques foi selecionar ataques, sejam
quimicos ou eletroliticos que revelassem o0s principais precipitados e também os
contornos de grao na microestrutura dos acos: AISI 347 e SAF 2507.

A escolha das variaveis empregadas nos testes tiveram como referéncia
tedrica os trabalhos que estdo relacionados com o ataque a materiais como os deste
estudo. Na tabela 5, sdo mostradas as principais solu¢des utilizadas. As variaveis
citadas séo ilustrativas tendo em vista que, durante os testes, foram utilizadas pelo

menos 3, em cada ataque.

Tabela 5: Solugdes utilizadas no teste de ataques.

Atagque Reagentes Variaveis Funcdo Metalografica
Acido Cloridrico 5 mL de HCI tempo: 30s, Criou uma  pelicula, na
(ataque eletrolitico) 95 mL de CH;OH 2V DC superficie, que nado permitiu
distinguir os precipitados.
Acido Oxalico 10 g de tempo: 60s, Revelou as fases, 0os contornos
(ataque eletrolitico) H,C,04.H,0 0,02v DC de gréo e precipitados.
100 mL de H,O
Hidroxido de 56 g de KOH tempo: 60s, Era esperado que a fase sigma
Potassio 100 mL de H,0O 2V DC e a ferrita fossem coloridas,
(ataque eletrolitico) mas néo ocorreu.
Acido Nitrico 60 mL de HNO;  tempo: 15s, Revelou 0s graos e
(ataque eletrolitico) 40 mL de H,O 0,02V DC  precipitados de forma geral.
Agua-Régia 45 mL de HCI tempo: 30 s Realcou a ferrita, mas ndo os
(ataque quimico) 15 mL de HNOs contornos.
Reativo Vilela 1 g de CsH3N30, tempo: 30 s Destacou a ferrita delta e
(ataque quimico) 5 mL de HCI carbetos, mas néo revelou os

contornos de gréao.

Glicerégia 30 mL de glicerina  tempo: 30 s Realcou os carbetos, mas néo
(ataque quimico) 50 mL de HCI destacou contornos.
10 mL de HNO;

Na micrografia mostrada na figura 31, é mostrada a microestrutura revelada
pelo atague com Glicerégia, com observacao feita por microscopia 6tica, utilizando a

técnica de interferéncia diferencial, aco AISI 347.
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Figura 31: AISI 347 atacado com glicerégia, MO: a) 200x, b) 500x.

Apbs a realizacdo dos testes com os ataques citados anteriormente na tabela
5, os escolhidos para a observacao por microscopia 6tica foram os com a solugéo de
acido nitrico e com acido oxalico. Para a microscopia eletrbnica de varredura,
utilizou-se apenas o atague com &acido oxalico. Estas solu¢cdes mostraram-se mais

adequadas para a pesquisa.

3.4.2 Microscopia Otica

As amostras atacadas foram observadas, inicialmente, no microscépio o6tico
Neophot, disponivel no LAMAV/UENF, que permite o emprego de diferentes técnicas
de observagdo como campo claro (CC), campo escuro (CE), interferéncia diferencial
(ID), luz polarizada (LP) e luz monocromatica (LM). Esse equipamento permite a
captagdo das micrografias em meio digital. Foram feitas micrografias em diferentes
aumentos com o0s métodos de observacdo em campo claro e interferéncia
diferencial. As regides de interesse foram a zona de metal base, zona termicamente
afetada e zona fundida.

Através desta técnica, é possivel acompanhar a evolugédo das fases formadas
durante o processo de soldagem e posteriormente nos tratamentos térmicos
empregados, observando os graos e os precipitados.

3.4.3 Microscopia Eletrénica de Varredura

A microscopia eletrbnica de varredura (MEV) é uma técnica que possibilita a
aguisicao de imagens da microestrutura do material com maiores aumentos e melhor
resolucdo. As imagens adquiridas permitem a observacédo de contornos de graos,
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regides inter e intragranular, revelando a existéncia de fases que ndo sao reveladas
em menores aumentos por microscopia o6tica.

A andlise destas imagens teve como finalidade a identificagdo das
transformacdes ocorridas no resfriamento do material apds o processo de soldagem
e dos tratamentos térmicos, proporcionando estabelecer o tamanho, morfologia e
distribuicdo das fases presentes.

Foram feitas micrografias nas diferentes zonas dos materiais no microscopio
eletrénico disponivel no LAMAV/UENF, fabricado pela Shimadzu, modelo SSX-550
Super Scan, utilizando-se a técnica de elétrons secundarios.

Micrografias da zona fundida do aco inoxidavel austenitico foram feitas em
diferentes aumentos na perspectiva de se observar a dependéncia dos aumentos na
quantificacdo da ferrita delta presente nessa regiao.

A quantificacdo da ferrita delta fundamenta-se no método da contagem de
pontos. Este método consiste na aplicacdo sobre a micrografia de uma malha com
100 pontos, e, posteriormente, identificacdo da quantidade de pontos que
interceptam cada fase. O niumero de pontos que interceptam a fase (n,) dividido pelo
namero total de pontos (P) permite o estabelecimento do percentual de fases
presentes, isto €, a fracao volumétrica das fases na microestrutura.

Além das micrografias, foram feitas analises pontuais qualitativas nas fases
presentes na microestrutura dos acos, utilizando-se espectrometria de energia
dispersiva de raios-X (mencionada ao longo do texto como EDS, sigla devido o
nome em inglés: energy-disperse X-ray spectroscopy) acoplado ao microscépio

eletrénico.
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CAPITULO 4: RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo apresentam-se os resultados e a discussdo da analise micro e
subestrutural das amostras dos acos inoxidaveis em estudo: austenitico e
superduplex.

Para cada tipo de aco, sdo apresentados os resultados das amostras nas
condicdes: (i) como recebido, (ii) soldado e (iii) tratado termicamente apds a solda.

Nas amostras nas condicdes (ii) e (iii), as analises micro e sub estruturais
foram realizadas em cada uma das zonas da solda: metal base (MB), zona
termicamente afetada (ZTA) e zona fundida (ZF).

Sao apresentados também os percentuais de ferrita delta na zona fundida do
aco inoxidavel austenitico.

E importante ressaltar que as micrografias apresentadas sdo das amostras
atacadas eletroliticamente com acido oxdalico e com o &cido nitrico. Estes ataques
foram selecionados por apresentarem melhor qualidade para observacdo da
microestrutura do que 0s outros.

A observacdo da microestrutura dos agos em estudo, utilizando-se
microscopia oOtica (MO), foi realizada no material nas areas consideradas mais
representativas. Na figura 32 sé@o destacadas as regides de onde foram obtidas
micrografias, nesta a regido 1:C-ZF é préxima ao centro da zona fundida, a regido 2:
C-ZTA é a area da zona termicamente afetada proxima a zona fundida e a regido

3:C-MB é a do metal base.

MB

Figura 32: Esquema indicando as regifes analisadas
por microscopia o6tica, corte transversal a solda.

A microscopia eletrbnica de varredura (MEV) foi utilizada para fornecer
informagdes com maiores aumentos e também para a realizacédo da analise pontual

em locais de interesse. Na figura 33, € apresentada uma macrografia com as



Resultados e Discussdo 47

regides, na amostra soldada do aco 347, de onde foram obtidas as micrografias com
esta técnica assim como a analise pontual. Estas mesmas regides foram

selecionadas para a analise no aco superduplex.

Figura 33: Macrografia indicando as regides
analisadas por MEV.

A regido indicada na figura 33 pelo nimero 1 é na zona fundida proxima ao
primeiro passe e sera mencionada ao longo do texto como 1-ZF; a regido 2 € no
centro da zona fundida (C-ZF); o numero 3 indica a regido da zona fundida préxima
ao Ultimo passe (3-ZF); 4 e 5 sao regibes da zona termicamente afetada bem
proxima a zona fundida sendo mencionadas no texto como ZTA préxima a 1-ZF(4) e
préxima a 3-ZF(5); e o numero 6 indica a regido do metal base, mencionada no texto

como MB.

4.1 Microscopia Otica

4.1.1 Aco Inoxidavel Austenitico AISI 347

4.1.1.1 Material como Recebido

A microestrutura caracteristica deste aco (figura 34) ndo se diferencia muito
do previsto na literatura para esta familia de acos inoxidaveis. Consiste de gréos
austeniticos de diferentes tamanhos e com a presenca de alguns precipitados no
interior e nos contornos dos gréos. Estes precipitados séo identificados na literatura
como carbetos do tipo M,3Cs (0s com menor tamanho) e ferrita delta (os mais
alongados e maiores).

A microscopia o6tica do material com o ataque eletrolitico, usando solucéo de

acido nitrico, € apresentada na figura 35. Este ataque permitiu que a amostra
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observada apresenta-se um melhor contraste da microestrutura, revelando melhor

os contornos de gréo (figura 35: i), maclas (figura 35: ii), e os carbetos (Figura 35: iii).

- / o -
AT t{.r‘

roestrutura d(‘)'eblc;o‘ 347 como

Figura 34: Mic
recebido. 500x.

As excelentes propriedades mecanicas destes acos sdo atribuidas a sua
microestrutura. A estrutura cristalina austenitica tem uma maior tendéncia para se
deformar devido ao maior nimero de planos de deslizamento, enquanto o aumento
da resisténcia e dureza séo resultados da deformacgao resultante da transformacgéao
da austenita metaestavel (Dolindek, 2003).

O aco inoxidavel AISI 347 é estabilizado com Nb. Essa adicdo tem como
funcdo provocar a precipitacdo de carbetos do tipo NbC, que evitam o fendbmeno da

sensitizacado e aumentam a resisténcia a fluéncia.

Figura 35: Microestrutura do material como recebido. Solucdo de acido nitrico,
500x: a) e b) identificagcdo da microestrutura.
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Essas caracteristicas sao discutidas no trabalho de Erneman et al. (2006)
sobre a evolugcdo dos carbonitretos de nidbio primério e secundario no aco
inoxidavel AISI 347, durante a fabricacdo e quando expostos a temperaturas
elevadas como em operacdes de soldagem e tratamentos térmicos.

Em geral, o aumento da quantidade de estabilizantes (Ti, Nb) influencia
significativamente o refinamento de grdos e altera a morfologia dos carbetos.
Segundo o trabalho de Piekarski (2001), sobre o efeito das adicoes de Nb e Ti em
acos inoxidaveis austeniticos, esses elementos podem ser empregados de forma

independente ou associados.

4.1.1.2 Material Soldado
4.1.1.2.1 Metal Base

A microestrutura do metal base se assemelha a encontrada no material na
condicdo como recebido. Consiste de graos equiaxiais de diferentes tamanhos e
com precipitados em seu interior. Estes podem ser observados na figura 36.

Como as temperaturas envolvidas nos processos de soldagem nesta regiao
sdo abaixo das transformacgdes de fases previstas, essas regides nao apresentam
mudancas estruturais significativas.

No trabalho de Ibrahim et al. (2010), sobre a tenacidade ao impacto dos acos
inoxidaveis soldados, é proposto que a estabilidade microestrutural do metal base

em temperaturas elevadas seja superior ao do metal de solda, pois este possui um

teor mais alto de ferrita delta em sua microestrutura.

VN i EX « J&O pm
Flgura 36 Mlcroestrutura caracterlstlca do metal base do ago |nOX|daveI austenitico
AISI 347. Ataque com &acido nitrico: a) 200x, b) 500x.
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4.1.1.2.2 Zona Termicamente Afetada

A regido de transicdo entre o metal base e a zona fundida é a ZTA, por sofrer
a influéncia dos ciclos térmicos da soldagem, vai apresentar como consequencia
uma microestrutura com um mecanismo de crescimento no tamanho dos gréos
diferenciado, como pode ser observado na figura 37, comparando-se com a do metal
base (figura 36).

Figura 37: Zona termicamente afetada do aco AISI 347, atacado com acido
oxalico: a) 200x, b) 500.

Esta regido pode também ser observada na figura 38, em um maior aumento,
gue mostra a microestrutura da ZTA apés o ataque com a solugdo de acido nitrico.
Em geral observa-se que ocorreu um aumento no tamanho de alguns graos e
aparecimento de novos grédos pequenos, consistindo de um mecanismo de
crescimento anormal com recristalizacdo secundaria (Hu, 2000). E observada
também uma diminuicdo na quantidade de ferrita § e carbetos em comparagdo com

a zona do metal base.
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20"

Figura 38: Zona termicamente afetada. Ataque
eletrolitico com solucao de 4cido nitrico. 500x.

O mecanismo de precipitacdo da ferrita delta ocorre predominantemente nos
grdos austeniticos ao longo dos contornos, mas pode ocorrer também no seu
interior, como indicado pelas setas na figura 39.

Segundo Brummer e Charlott (1986), em seu trabalho com acgos do tipo 304 e
316, a probabilidade da zona termicamicamente afetada ser sensitizada durante a
soldagem dependera do tempo que o material permanece na faixa de temperatura
de sensitizacdo, de acordo com a entrada de calor de soldagem, que ir4 governar o

aguecimento e as taxas de resfriamento.

Figura 39: Microestrutura da ZTA. Atague com solucao de &cido nitrico. 500x: a) e
b) presenca de ferrita delta na zona termicamente afetada.
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4.1.1.2.3 Zona Fundida

A microestrutura da zona fundida consiste de uma matriz austenitica com a
precipitacdo de ferrita delta a partir dessa matriz como pode ser observado na figura
40.

SO AR A T St L Y A A VA Y N
Figura 40: Microestrutura da ZF por MO, ataque com &cido nitrico: a) identificacédo
da morfologia da ferrita 8, 320x; b) centro da ZF sem a evidéncia de contornos de
gréo, 200x; c) microestrutura da regido proxima a ZTA evidenciando 0s contornos
de grao, 200x; d) diferentes morfologias da ferrita 6, 200x; e) microestrutura do
centro da ZF, 500x; f) ferrita eutética na regido da ZF proxima a ZTA, 500x.
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Na figura 40, identifica-se que a ferrita se precipita principalmente com duas
morfologias: vermicular destacada em (a) pela regido i, e laminar, destacada na
regido ii. A zona fundida mais proxima da ZTA (figura 40:c,d,f) apresenta uma
diferenca maior em sua microestrutura, pois a ferrita § apresenta-se com um maior
espaco entre si, sendo identificadas como pequenas particulas esféricas e
alongadas, que pode ser classificada como ferrita eutética (figura 40:f).

Realizando-se uma comparacdo da microestrutura da ZF préxima a ZTA
(figura 40:c,d,f) com a da microestrutura do centro da ZF(figura 40:b,e), percebe-se
que, no centro da zona fundida, n&o se evidencia a presenca de contornos de gréo
muito destacados (figura 40:b,e). Estes vao aparecer na regidao da ZF mais proxima

a ZTA como pode ser observado nas regifes indicadas pelas setas na figura 40:c.

4.1.1.3 Material com Tratamento Térmico de Solubilizagcéo
4.1.1.3.1 Metal Base

A microestrutura do metal base do aco solubilizado a 1060°C por 1h é
semelhante a do material como recebido, pois esta regido nédo sofre grande
influéncia do ciclo térmico de soldagem. Alguma ferrita 6 pode ainda ser observada

principalmente nos contornos de grao e sao indicadas pelas setas na figura 41.
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Figura 41: Microestrutura do metal base do aco soldado
apos tratamento térmico de solubilizacdo. Ataque
eletrolitico com &cido oxalico. 500x.
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4.1.1.3.2 Zona Termicamente Afetada

A ZTA do acgo solubilizado possui uma microestrutura com graos maiores e
menores semelhante a encontrada na ZTA do aco apenas soldado, porém vai
apresentar algumas especificidades. Na figura 42, apresenta-se a micrografia dessa
regido onde sao evidenciados os graos que variam de tamanho e a presenca intensa
de pequenas particulas de carbetos. Analisando-se qualitativamente a
microestrutura é possivel perceber uma diminuicdo na fracdo volumétrica da ferrita
delta precipitada.

O crescimento diferenciado dos graos sugere que ocorreu uma recristalizacao

secundaria durante o0 mecanismo de crescimento de gréo (Hu, 2000).
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Figura 42: ZTA, ago soldado com tratamento térmico de
solubilizacdo. Ataque eletrolitico com solucdo de acido
oxalico. 500x.

4.1.1.3.3 Zona Fundida

ApOs o tratamento térmico, a microestrutura da zona fundida apresentou uma
mudanca consideravel na morfologia e também na quantidade de ferrita delta
precipitada. Uma analise qualitativa, das micrografias obtidas por microscopia otica
mostram uma diminuicdo na fracdo volumétrica de ferrita delta presente nessa

regiao.
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Na microestrutura da ZF, a delimitacdo dos contornos de grado foi muito
evidenciada apds o tratamento térmico de solubilizagdo, mantendo a fase austenita
como matriz e a precipitacdo da ferrita delta.

A precipitacao da ferrita § na ZF ocorre no interior e nos contornos dos gréaos
austeniticos. Esta fase apresenta-se, predominantemente, com morfologia esférica
e/ou menos alongada, que sédo destacadas na figura 43, do que a presente na zona
fundida do material soldado sem o tratamento térmico.

O tratamento térmico de solubilizagdo é considerado de grande importancia
por promover a diminuicdo da fracdo volumétrica da ferrita §. No trabalho de Kina et
al., (2008) com o aco inoxidavel austenitico 347, uma grande quantidade desta fase
esta associada a formacao de fase sigma, que ndo € desejavel por favorecer a
degradacdo das propriedades mecéanicas e de resisténcia a corrosdo do aco. No
entanto, em porcentagens baixas, a ferrita delta confere ao material boas
caracteristicas como discutido por Tavares et al., (2008) em seu trabalho sobre acos
inoxidaveis austeniticos soldados.

No trabalho de Sasikala et al. (1999), com um aco 316 soldado, verificou-se
que a ferrita delta influencia o comportamento de deformacéo do material, pois esta
fase apresenta-se como um caminho mais facil para difusdo em comparacdo com a

austenita.

|

-

Figura 43: Zona fundida, aco soldado com tratamento térmico de solubilizac&o.
Ataque eletrolitico com acido oxalico. a) 200x, b) 500x.

8) Y e N 20 um JORE 20 pm

4.1.1.4 Material com Tratamento Térmico de Estabilizagéo
A microestrutura das zonas do ago inoxidavel 347 soldado, solubilizado e com

o tratamento de estabilizacdo a 900°C por 45min é mostrada nas micrografias da
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figura 44, onde em cada uma das zonas verifica-se que ndo ocorreu variagao na
microestrutura se comparadas com as do material solubilizado. Destaca-se, nesta

microestrutura, a presenca das pequenas particulas de carbeto nas trés zonas e a

evidéncia dos contornos de gréo da austenita na zona fundida.

.Y

Figua 44: Mirestrutur do o 347 estabilizado. Ataque eltroll’tico com &cido
oxalico). MB: a) 200x, d) 500x; ZTA: b) 200x, €) 500x; ZF: c) 200x, f) 500x.
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Em seu trabalho sobre o aco 347 soldado, Kina et al., (2008) relacionam o
efeito dos tratamentos térmicos na resisténcia a corrosdo intergranular, quando
estes acos sdo utilizados em servigcos a altas temperaturas. Neste € mostrado que o
tratamento de estabilizacdo permite que parte da ferrita delta se dissolva,
favorecendo a redistribuicdo do nidbio na fase austenita, evitando a formacéo de
carbetos de cromo e consequentemente o fen6meno da sensitizagao.

Segundo Moura et al.(2008), o tratamento térmico de estabilizacdo deve ser
realizado a partir de 900°C. Com este tratamento, o aco inoxidavel pode ser melhor
utilizado em aplicacfes de alta temperatura. Isto ocorre porque as finas particulas de
TiC, NbC distribuidas previnem a corroséo intergranular, sensitizacdo e melhoram o

comportamento em fluéncia.

4.1.1.5 Contagem da ferrita delta na ZF

Em diferentes pesquisas, € discutida a influéncia da quantidade de ferrita
delta na microestrutura dos acos, estando relacionadas com a resisténcia a corroséao
e com as propriedades mecanicas. Como mencionado anteriormente, uma alta
fracdo volumétrica dessa fase pode ser considerada prejudicial por ser facilitadora a
precipitacdo de fases indesejaveis como a fase sigma (Kim et al., 2003).

No entanto, pequenas quantidades, em geral em torno de 5%, costumam ser
intencionalmente retidas na microestrutura para evitar a ocorréncia de trincas na
solidificacédo em operacdes de soldagem, como encontrado no trabalho de Gill et al.
(1995), com o aco austenitico 316.

E previsto que a ferrita delta se precipite tanto nos contornos de grdo quanto
intragranularmente. Os seus aspectos benéficos sdo no sentido de reduzir a
susceptibilidade a trincas a quente, durante a solidificacdo da poca de fusdo nos
processos de soldagem, e de maximizar a resisténcia a corrosdo em ambientes
agressivos. A presencga de pequenas quantidades de ferrita 6 nestes acos também
contribui para o aumento da resisténcia a formacdo de trincas no processo de
corrosdo sob tensao e na corrosao intergranular. Estas favorecem a precipitagao de
carbetos no seu interior, ao invés de se precipitarem nos contornos de grao
austenitico, o que reduz a susceptibilidade a sensitizacdo (David et al., 1996)

Num trabalho, Tavares et al., (2008) através de metalografia quantitativa

observou que o teor de ferrita delta em acos soldados diminuiu com o tratamento de
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solubilizagdo. Esta diminuicdo também foi verificada no trabalho de Pessanha
(2011), que realizou a contagem, através do método da contagem de pontos, da
quantidade de ferrita delta nas trés zonas do material soldado, e tratado
termicamente.

Neste trabalho, com o objetivo de verificar a influéncia dos aumentos
utilizados na obtencdo de micrografias, na fracdo volumétrica da fase ferrita delta,
fez-se a contagem desta também pelo método da contagem de pontos. Foram
utilizadas micrografias da zona fundida do aco soldado obtidas por microscopia
eletrbnica de varredura. A escolha dessa regido se justificou por ser a que apresenta
maiores modificacbes quando sdo empregados além de processos de soldagem,
tratamentos térmicos.

Na tabela 6, sdo apresentados os dados encontrados na contagem de pontos,
que foi realizada com micrografias em dois aumentos: 200x e 400x nas regides da
zona fundida que foram indicadas na figura 34: 1-ZF, C-ZF e 3-ZF.

Tabela 6: Contagem da ferrita delta na zona fundida.

Localizag&o | Micrografia | Aumentos | Quantidade | Micrografia | Aumentos | Quantidade
de Ferrita 6 de Ferrita 6
(np) (np)
1 200x 29 10 400x 18
3 200x 25 12 400x 14
4 200x 25 13 400x 11
5 200x 22 14 400x 13
C-ZF
6 200x 27 15 400x 9
7 200x 21 16 400x 13
3.7F 8 200x 22 17 400x 12
9 200x 17 18 400x 15

Foram analisadas um total de 18 micrografias; em cada uma delas foi

sobreposta uma malha com 100 pontos. Obteve-se um total de 900 pontos no

aumento de 200x, dos quais foram 207 que interceptaram a ferrita §, 0 que




Resultados e Discussdo 59

corresponde a um teor médio de aproximadamente 23% de ferrita delta na zona
fundida. No aumento de 400x também obteve-se 900 pontos no total sendo que 119
interceptaram a ferrita § o que corresponde a um teor de aproximadamente 13% de
ferrita delta na zona fundida.

Os resultados encontrados nos diferentes aumentos mostram a influéncia do
aumento, utilizado na obtencdo de micrografias, no valor encontrado para a fracao
volumétrica das fases. No mesmo aumento, 200x, os valores encontrados neste
trabalho e no de Pessanha (2011) sdo aproximados. Porém, em maiores aumentos,
a gquantidade de ferrita delta em comparacdo com 0s aumentos menores é bem
divergente.

Considera-se, portanto, pertinente, para uma melhor caracterizacdo, a
utilizacdo da associacado de diferentes métodos. Exemplos destes métodos séo
encontrados no trabalho de Glownia et al. (2001), no qual foi verificado a utilizacéo
de diferentes métodos de identificacdo da quantidade de ferrita delta. S&o exemplos,
0S que se baseiam na composicdo quimica da liga, instrumentos de medida como
ferritoscépio, e softwares.

Pessanha (2011), em sua pesquisa com este mesmo aco, encontrou, através
da andlise quantitativa das frac6es volumétricas das fases (utilizando o método da
contagem de pontos), aproximadamente 5,8% de ferrita delta presentes na zona
fundida apds o tratamento de solubilizacdo. Essa porcentagem € bem abaixo da
encontrada para esta zona na condi¢do do a¢o apenas soldado onde foi encontrada
uma porcentagem de 26% de ferrita delta na zona fundida.

4.1.2 Aco Inoxidavel Superduplex

4.1.2.1 Material como recebido

A microestrutura observada nas amostras do ago inoxidavel superduplex, na
condicdo como recebido, consiste de graos da fase austenita imersos numa matriz
ferritica, com interfaces ferrita/austenita e contornos de grao bem definidos e em
propor¢cdes aproximadamente iguais.

A morfologia alinhada destas fases é devido ao processo de laminacao
durante a fabricagdo. Esta microestrutura pode ser vista na figura 45.
Microestruturas similares para este tipo de ago sao encontradas em diversos outros

trabalhos como o de Liou et al. (2002).



Resultados e Discussdo 60

B e - = P ot

Figura 45: Microestrutura do ac¢o inoxidavel superduplex como recebido. Ataque
com &cido oxalico, a) 200x b) 500x.

4.1.2.2 Material Soldado
4.1.2.2.1 Metal Base

A microestrutura nesta zona do material, apds a soldagem, é semelhante ao
material como recebido e se diferencia da zona fundida e da zona termicamente
afetada.

A figura 46 apresenta uma microestrutura da zona do metal base: a matriz
ferritica e a austenita como fase dispersa. Nestas camadas alternadas das fases,
ndo foi observada a presenca de fases intermetalicas e precipitados diferentes,

indicando que os ciclos térmicos da soldagem néo afetaram esta zona.

Microestruura do aco inidével superduplex: zona do metal base.
Ataque com acido oxalico: a) 200x b) 500x.

igura 46:
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Como discutido por Atamert e King (1992), em seu trabalho sobre a
microestrutura formada em acos inoxidaveis superduplex, a fragdo volumétrica da
fase ferrita e austenita no MB permanece praticamente inalterada. Esta zona néao é
influenciada pelos ciclos térmicos na soldagem. Nas faixas de temperaturas
envolvida no MB estéd previsto o campo bifadsico, conforme o diagrama de fases

mostrado na figura 3.

4.1.2.2.2 Zona Termicamente Afetada

Em geral, ocorre na ZTA dos acos inoxidaveis superduplex a formacdo de
uma microestrutura com a fase matriz ferritica mais grosseira, a precipitacdo da
austenita e o surgimento de fases intermetalicas como nitretos e carbetos. A

microestrutura da ZTA do aco superduplex em estudo é mostrada na figura 47.
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Figura 47: Microestrutura da ZTA do aco
inoxidavel superduplex. Ataque com &cido
oxalico, 500x.

A microestrutura formada na ZTA € influenciada pelo processo de
solidificagdo da zona fundida, sendo intensamente afetada pelo ciclo térmico da
soldagem. As variacdes na temperatura a qual esta zona é submetida podem gerar
diversas mudancas na sua microestrutura.

No trabalho de Dobranszky et al. (2004) sobre o comportamento de acos
inoxidaveis superduplex 2507, utilizando espectrometria de energia dispersiva, &

mostrado que as transformacdes, durante os tratamentos térmicos isotérmicos ou
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soldagem, estéao principalmente relacionadas com a ferrita delta. Nesta as taxas de
difusdo séo cerca de cem vezes mais rapidas do que na austenita. Além disso, a
ferrita por ter um teor maior de cromo e molibdénio, torna-se facilitadora da formacgéao
de fases intermetalicas.

Neste trabalho, encontrou-se, semelhante a Vasconcelos (2008), a austenita
precipitada na ZTA com diferentes morfologias, mostradas na micrografia da figura
48, onde a regido delimitada pelo i: corresponde a austenita de Widmanstaten; ii:
austenita alotrimérfica de contorno de grdo; iii: austenita intragranular; iv:
segregacoes de carbetos e nitretos. No trabalho de Nilsson (1992) sobre as
caracteriticas gerais dos acos inoxidaveis superduplex, é mostrado que a
precipitacdo de nitretos é intensa em processos com baixa energia de soldagem.

No trabalho de Tavares et al. (2007) sobre a microestrutura do aco 2507
soldado, € mostrado que o excesso da fase ferrita e de precipitados de nitreto de
cromo, durante um teste de corrosdo ciclico, fez com que este fosse mais
intensivamente corroido quando comparado com acos sem/ou com menor

precipitacdo destes.
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Figura 48: Morfologfé da austenita precipitada
na ZTA do aco inoxidavel superduplex.
Ataque solucéo de acido oxalico, 500x.

Segundo Menezes et al., (2005) na ZTA mais proxima da zona fundida, ocorre
a dissolucdo total da austenita primaria, original do metal base, devido ao
aguecimento. No resfriamento é formada a austenita com nova morfologia a partir da
que sofreu dissolugéo. Metalurgicamente, o que acontece é que o calor proveniente

da soldagem leva a ZTA-AT a uma microestrutura totalmente ferritica e, logo em
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seguida, inicia-se o resfriamento que pode ser longo ou rapido. Durante esse
resfriamento, vao ocorrer diferentes processos metallrgicos como a precipitacdo da
fase austenitica, que sera mais intensa para tempos de resfriamentos mais longos e

menos intensa para tempos mais curtos.

4.1.2.2.3 Zona Fundida

Na zona fundida desses acos, encontra-se a presenca da austenita,
principalmente com as morfologias indicadas na figura 49: austenita alotrimorfica de

contorno de gréo (i), austenita intragranular (ii) e austenita de Widmanstatten (iii).

vy e

Figura 49: Morfologia da austenita precipitada na ZF do ago inoxidavel
superduplex. Ataque eletrolitico com solugéo de acido oxalico, a) 200x, b) 500x.

No trabalho de Glownia et al. (2001) com o aco inoxidavel superduplex, o
estudo da fracdo volumétrica da ferrita delta é apresentado com micrografias da
microestrutura da regido da zona fundida semelhante a encontrada neste trabalho,
onde a austenita estd precipitada com diferentes morfologias e segregacdes no
interior desta regi&o. E realizada também a discuss&o acerca da solidificacéo destes
acos, que pode ocorrer dependendo fortemente do teor de nitrogénio, como uma
microestrutura predominantemente acicular ou globular. Neste material, o
predominio da microestrutura € acicular, sendo a fase austenita encontrada com
diferentes morfologias.

Muthupandi et al., (2003) pesquisando sobre o efeito dos metais de adicéo e a
entrada de calor na microestrutura e propriedades dos acos inoxidaveis duplex,
encontrou, na zona fundida, uma microestrutura com a austenita precipitada também



Resultados e Discussdo 64

com diferentes morfologias, sendo as principais encontradas a austenita de contorno
de gréo, de Widmanstéaten e intragranular.

Esta zona é fortemente influenciada pela energia de soldagem e, segundo
Menezes et al. (2005), apenas alguns ajustes na energia de soldagem séao
suficientes para promover uma zona fundida mais rica ou ndo em ferrita. A medida
gue se aumenta a energia de soldagem, diminui-se a velocidade de resfriamento,
sendo justamente esse retardo no resfriamento o responsavel pela nucleacédo e
crescimento da austenita.

Essas diferengas na microestrutura resultante na zona fundida podem ser
observadas na apresentada pelo material em estudo devido a diferentes condi¢des

do processo de soldagem e tratamentos térmicos posteriores.

4.1.2.3 Material com Tratamento Térmico de Solubilizacdo a 900°C por 1h

4.1.2.3.1 Metal Base

7

Quando o aco inoxidavel superduplex é tratado termicamente a 900°C
durante 1h, é possivel a precipitacdo de diferentes fases, associadas a composi¢ao
quimica e fasica deste material. A microestrutura do metal base nesta condicéo,
portanto, se diferencia do metal base do material na condigdo como soldado, como

pode ser observado nas micrografias da figura 50.

Figura 50: Mlcroestrutura dometal base do ago inoxidavel 2507 com tratamento
térmico a 900°C. Ataque eletrolitico com solucéo de acido oxalico, a) 200x, b) 500x.
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A ferrita apresentada com um contraste escuro (figura 50) sofreu uma
dissolucéo, e no seu interior, ocorreu a formacdo de uma alta concentracdo de
precipitados. A formacéo destes precipitados na ferrita, nesta temperatura, é prevista
no diagrama de fases, mostrado na figura 3.

Segundo Dobranszky et al. (2004), os processos de precipitacdo que ocorrem
nos acos inoxidaveis duplex podem ser classificados em intervalos de temperatura
claramente distintos, sendo o maiorintervalo entre 550 e 1000°C. A esta
temperatura, a qual o material foi submetido no tratamento térmico (900°C) a fase

sigma pode se formar muito rapidamente, assim como é possivel também a

formacéao de fase chi.

4.1.2.3.2 Zona Termicamente Afetada

A microestrutura da zona termicamente afetada é mostrada na figura 51.
Nesta € possivel observar a precipitacdo da fase austenita com diferentes
morfologias e orientacdes. A principal diferenca em comparacdo com a do material
soldado (figura 48) é a dissolucdo da ferrita formando outras fases como nitretos,
carbetos, sigma.

A morfologia da austenita presente nessa regido consiste basicamente de
austenita alotrimérfica de contorno de grao, identificada na figura 51, com a seta,
enguanto a regido indicada pela letra i apresenta a austenita intragranular e a ii a

austenita de Widmanstatten.
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Figura 51: Microestrutura da zona termicamente afetada do aco inoxidavel 2507
com tratamento térmico a 900°C. Ataque eletrolitico com solucdo de acido oxalico.

MO: a) e b) 400x.
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4.1.2.3.3 Zona Fundida

A zona fundida do aco tratado a 900°C apresenta uma alta fragdo volumétrica
da fase austenita. Esta apresenta-se com morfologias de contorno de gréo (i),
Widmanstatten (ii) e intragranular (iii), como pode ser observado nos destaques na
figura 52. Observando a microestrutura com um maior aumento (52:b,d), pode-se
destacar que nos grados austeniticos observa-se precipitacdo de particulas
pequenas, provavelmente carbetos. Estes precipitados ndo foram observados na
austenita do metal base e da zona termicamente afetada.

Essa microestrutura encontrada na zona fundida do aco, submetido a
tratamento térmico a temperatura de 900°C, apresenta um crescimento maior da
austenita. Esse crescimento é semelhante ao encontrado no trabalho de Ghosh e

Mondal (2008), no qual atribuem esta microestrutura mais grosseira ao crescimento

da austenita devido a maior difusao de elementos dentro da matriz de ferrita 3.

Figra 52: Microestrutura da zona fundida do acgo inoxidavel 2507 com tratamento
térmico a 900°C. Ataque eletrolitico com solucéo de acido oxalico, a) e c) 200x; b) e
d) 500x.
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4.1.2.4 Material com Tratamento Térmico de Solubilizagdo a 1100°C por 18 min
4.1.2.4.1 Metal Base

A microestrutura do metal base do aco, com tratamento térmico a 1100°C,
(figura 53) apresenta os grdos das duas fases bem delimitados, distribuidos
principalmente com formato alongado, grdos austeniticos no interior dos graos
ferriticos. Observa-se que os grdos das duas fases estdo praticamente livres da

presenca de precipitados em seu interior.
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Figura 53: Microestrutura do metal base do aco
inoxidavel 2507 com tratamento térmico a 1100°C.
Ataque eletrolitico com solucéo de acido oxalico. 200x.

O tratamento de solubilizacdo, em geral, esta relacionado principalmente com
a fase ferrita, porém, no caso dos ac¢os inoxidaveis duplex, onde a fase dispersa é a
austenita, espera-se que esta sofra modificacdes desejaveis como refinamento do
tamanho dos grdos. Espera-se, também, que ocorra a dissolucdo de fases
indesejaveis. Em seu estudo sobre o comportamento dos agos inoxidaveis duplex
submetidos a diferentes tratamentos térmicos, Ghosh e Mondal (2008) verificaram
que, ao submeter estes acos a temperaturas acima de 1000°C, a fase sigma €
completamente dissolvida.

A microestrutura do metal base observada em um aumento maior € mostrada
na figura 54. Nesta, as setas indicam o0s grédos das fases que apresentam-se de

forma menos espacada.
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Quando comparada a microestrutura do metal base deste aco tratado a
1100°C com a microestrutura do metal base do aco tratado a 900°C (onde a ferrita
delta sofreu dissolucéo), verifica-se que esta temperatura ndo dissolveu a ferrita,
mas garantiu a dissolucdo de outras fases como a fase sigma e carbetos, estando

de acordo com o previsto no diagrama de fases para esta temperatura.

B i ) NN
Figura 54: Microestrutura do metal base do ago

inoxidavel 2507 com tratamento térmico a 1100°C.
Ataque eletrolitico com solucéo de acido oxalico. 500x.

4.1.2.4.2 Zona Termicamente Afetada

A zona termicamente afetada, por ser uma regido em que as temperaturas
nao sdo tdo elevadas quanto a da zona fundida, mas também ndo chegam a ser
como as quais 0 metal base é exposto, vai apresentar uma microestrutura com
algumas caracteristicas diferenciadas.

Ao realizar-se uma comparacdo da microestrutura da ZTA do aco soldado
com a do aco tratado a 900°C, encontra-se que o0 aco soldado apresenta uma
intensa precipitacdo de fases bem pequenas, provavelmente carbetos, nos graos
austeniticos e ferriticos enquanto que o aco tratado a 900°C apresenta 0s graos
austeniticos praticamente livres desses precipitados.

Na ZTA do aco tratado a 1100°C, os graos austeniticos também encontram-

se praticamente livres desses precipitados, que provavelmente estdo na fase ferrita.



Resultados e Discussdo 69

Na figura 55 pode-se observar a microestrutura da ZTA do aco tratado a
1100°C. Nesta qualitativamente a fase austenita apresenta-se com graos menores

em comparacao com a ZTA dos agos citados anteriormente.

Tokeh: Bl

Figura 55: Microestrutura da zona termicamente afetada
do aco inoxidavel 2507 com tratamento térmico a
1100°C. Ataque eletrolitico com solugcdo de &cido
oxalico. 200x.

Na micrografia da figura 55, também €& possivel observar que a microestrutura
encontrada, com este tratamento térmico, qualitativamente apresenta a fracéo
volumétrica das fases austenita e ferrita mais proximas.

A alta temperatura envolvida mais o resfriamento rapido em agua favorecem a
precipitacdo da austenitia intragranular. Nestes grdos € encontrada uma maior
guantidade de carbetos do que na fase ferrita, como pode ser observado em
maiores aumentos (figura 56). Deve ser observado também que os grdos das duas
fases, ferrita e austenita, ndo apresentam-se de forma alinhada, isto é, néo
apresentam-se orientados, estando precipitados dentro de graos da fase ferrita além

das lamelas de austenita.



Resultados e Discussdo 70

. il 'y
Figura 56: Precipitados nos graos das fases na zona
termicamente afetada do aco inoxidavel 2507 com
tratamento térmico a 1100°C. Ataque eletrolitico com
solucéo de acido oxalico. 500x.

4.1.2.4.3 Zona Fundida

A zona fundida do ag¢o com este tratamento, em comparagcdo com a dos agos
citados anteriormente, apresenta uma microestrutura com os grados menores da fase
austenita, que qualitativamente se aproxima da fracdo volumétrica da fase ferrita. Na
figura 57, podem-se observar as diferentes morfologias da austenita que se precipita

na zona fundida, principalmente a austenita intragranular e a de Widmanstatten.

’a‘) 'l "”‘ % % AN D | (4

Figura 57: Microestrutura da zon

térmico a 1100°C. Ataque eletrolitico com solucdo de acido oxalico, a) 200x, b)
400x.
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Em maiores aumentos (figura 57:b), € possivel observar a diferenciacao entre
esta microestrutura da zona fundida do agco com esse tratamento e a dos acos
citados anteriormente. Nestes, evidencia-se principalmente, no que se refere ao
balanceamento das fases, que € semelhante a microestrutura encontrada na zona
do metal base. A distribuicdo das fases ocorre sem orientacao, devido o material n&o

ter sido submetido a uma conformagéo.

4.1.2.5 Material com Tratamento Térmico de Solubilizacdo a 1150°C por 30 min

A microestrutura das 3 zonas do material solubilizado a 1150°C por 30
minutos é mostrada na figura 58. Esta ndo difere muito da microestrutura das zonas
do material tratado a 1100°C.

A zona do metal base apresenta uma microestrutura (figura 58:a) que
consiste basicamente de lamelas das duas fases em proporgdes aproximadas. Nos
graos das fases, praticamente, ndo sao observados precipitados.

Na zona termicamente afetada do aco nessa condicdo (figura 58:b,c), a
microestrutura consiste das fases ferrita e austenita que apresentam-se com
espessuras aproximadas. As morfologias da austenita precipitada nessa regido sao
basicamente a austenita de Widmanstéatten e austenita intragranular. Estas mesmas
morfologias sao encontradas na microestrutura da zona fundida (figura 58:d,e,f). A
presenca de fases intermetalicas ndo sao previstas, na microestrutura do material
com este tratamento térmico, em virtude da temperatura empregada que, segundo a
literatura, esta acima da temperatura que permite a solubilizacdo destas fases.

Embora na zona fundida ainda tenha austenita de Widmanstatten esta se
encontra mais dispersa. De forma geral houve uma diminuicdo no tamanho das
fases presentes nesta zona, sendo a austenita intragranular a fase predominante.
Destaca-se, ainda, que a microestrutura do material com este tratamento, quando
comparada com a do anterior (1100°C), qualitativamente apresenta uma fracdo de

ferrita mais proxima da fracdo de austenita.
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Figura 58: Microestrutura das zonas do aco inoxidavel 2507 com tratamento
térmico a 1150°C. Ataque eletrolitico com solucéo de acido oxalico. a) MB, 400x, b)
ZTA, 200x, c) ZTA, 500x, d) ZF, 200x, e) ZF, 500x, f) ZF, 500x.
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4.2 Microscopia Eletrénica de Varredura

4.2.1 Aco Inoxidavel Austenitico AlISI 347

4.2.1.1 Material como Recebido

A microestrutura do material como recebido, observada através de
microscopia eletrénica de varredura (MEV) com a técnica de elétrons secundarios, é
semelhante & observada por microscopia Otica apresentada na figura 34, por

exemplo.

4.2.1.2 Material Soldado
4.2.1.2.1 Metal Base

A micrografia da microestrutura do metal base, obtida por MEV na regido
mostrada na figura 32, é igual a do material na condicdo como recebido, como pode
ser observado na figura 59 se comparada com a figura 34.

E possivel observar que, mesmo apds o processo de soldagem, os gréos
presentes nessa regido possuem o tamanho e a distribuicdo semelhante aos
encontrados no material como recebido.

Os carbetos estdo distribuidos com um aspecto brilhante, e a ferrita delta
precipitada apresenta-se alinhada nessa zona preferencialmente nos contornos de
grdo, em virtude do processo de laminagcdo, e ndo sofreu alteracdo devido as

temperaturas serem inferiores a prevista no diagrama de fases para transformagoes.

cogRL
=

AccVY  Probe  Mag WD Det H———] 50um
15.0kV 40 x400 18 SE LAMAV/UENF

Figura 59: Microestrutura da zona do metal base
do aco 347 soldado.
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4.2.1.2.2 Zona Termicamente Afetada

A microestrutura da ZTA, devido aos ciclos térmicos vai se apresentar com
algumas diferencas da encontrada no metal base. A ZTA de alta temperatura (ZTA-
AT) é a que sofre maior influéncia desses ciclos e, por isso, a discussdo neste
trabalho priorizou esta regido e ndo a ZTA de baixa temperatura (regido mais
afastada da zona fundida).

Embora exista uma variacdo na distribuicdo do tamanho de grdo na
microestrutura do material, em geral na ZTA (figura 60), estes serdo maiores se
comparados com os da figura 59. O crescimento desproporcional de alguns graos
sugere um mecanismo de crescimento de grdo denominado de anormal com

recristalizacdo secundaria (Hu, 2000).

Acc¥  Probe Mag WD Det FH———— 50um
150k¥V 40 x400 18 SE LAMAV/UENF

Figura 60: Microestrutura da ZTA-AT observada
por MEV.

Na ZTA mais préxima a ZF é encontrada maior precipitacdo da ferrita delta e
uma diminuicdo desta na ZTA, mais préxima do MB, como pode ser observada nos
destaques presentes na figura 61. Nesta micrografia também é possivel observar
que na ZTA-AT, a tendéncia da precipitacdo da ferrita delta € nos contornos de gréo.

A andlise pontual de precipitados por EDS nessa zona mostrou a
predominédncia da intensidade dos elementos Fe e Cr, como resultado da

composicdo quimica do aco.
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AccY  Probe Mag WD Det F—— 100um
15.0k¥ 40 x180 18 SE LAMAY/UENF

Figura 61: Microestrutura da ZTA do aco 347 soldado com interface: MB-
ZF. MEV.

Na figura 62, sdo identificados na microestrutura, através de numeros, 0S
precipitados analisados por EDS. Estes apresentam diferentes morfologias, no
entanto, possuem um aspecto visual muito parecido quanto ao contraste. Nesta
técnica de observacéo, estdo distribuidos na microestrutura tanto nos contornos de
grao quanto no seu interior.

O fato do material ter no processo de fabricacdo o Nb, particulas como
carbetos de Nb estdo presentes de forma intensa na microestrutura. Estes séo
identificados na figura 62 com a cor esbranquicada e indicados por setas.
Apresentam diferentes morfologias e um tamanho, em geral, menor do que o da
ferrita delta e maior do que os carbetos de Cr. O ponto 1 é um carbeto de Nb, onde
observa-se que o pico € intenso para o elemento Nb.

A fase ferrita delta esta indicada pelo ponto 2, precipitada no contorno do gréo
austenitico.Os pontos 3 e 4 apresentam morfologias distintas, como pode ser
observado, provavelmente por causa do plano em que foram cortados. Os picos da
intensidade dos elementos que constituem estes precipitados sdo muito parecidos,
sugerindo que seja 0 mesmo tipo de precipitado: ferrita delta. A presenca dos picos
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de Nb para esta fase pode ser justificada pela preferéncia deste elemento em se
precipitar nesta fase.

AccY  Probe  Mag WD Det F——1 10um
150k¥ 40 x1000 18 SE LAMAV/UENF

Figura 62: Analise qualitativa por EDS dos precipitados indicados
pelos pontos na micrografia da ZTA.

4.2.1.2.3 Zona Fundida

A microestrutura da zona fundida na regido 1-ZF é mostrada na figura 63. A
ferrita delta, que estd precipitada nesta zona com diferentes morfologias, esta
identicada na figura 63(a): ferrita delta vermicular (i), e laminar (ii). A distribuicdo
destas ocorre de forma uniforme (figura 63:b).
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AccY Probe Mag WD Det 50um b AccV Probe Mag WD Det 50um
a) 15.0k¥ 40 x200 27 SE LAMAV/UENF ) 15.0k¥V 40 x400 26 SE LAMAV/UENF

Figura 63: Microestrutura da 1-ZF. a) identificacdo da morfologia da ferrita delta
precipitada, b) distribuicdo da ferrita delta na matriz austenitica.

Os resultados da analise EDS nessa regido (1-ZF) mostram que o0s
precipitados apresentam composi¢do quimica semelhante ao dos encontrados na
zona termicamente afetada com predominéncia do Fe e do Cr, um resultado
coerente.

Na figura 64, sédo identificados os precipitados e os resultados do EDS.
Encontra-se na 1-ZF, a ferrita delta com diferentes formatos, devido ao plano de
corte da amostra e séo identificadas pelos numeros 1, 2 e 3. Esta zona apresenta
também os carbetos de Nb (figura 64, ponto 4) com a mesma caracteristica: brancos
e brilhantes.

Em seu trabalho sobre a precipitagdo de carbetos no aco inoxidavel 347,
guando este € exposto a altas temperaturas, Erneman et al. (2006) mostram que o0s
NbC, por apresentarem maior afinidade ao carbono do que o cromo e por estarem
dispersos na matriz austenitica, vao reduzir a susceptibilidade destes agos a

corrosdo intergranular.
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AccY Probe Mag WD Det
15.0kY 40 x1000 17 SE LAMAV/UENF

~ Ponto 1 g ; ] Ponto2

Figura 64: Analise qualitativa por EDS dos precipitados indicados pelos
pontos na micrografia da 1-ZF.

A microestrutura da C-ZTA é mostrada na figura 65. Nessa micrografia, a
distribuicdo da ferrita delta tem predominancia da morfologia laminar identificada na
regido delimitada por i, e ferrita vermicular delimitada pela area ii.
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Essa regido apresenta variacdes na microestrutura devido a realizagdo do
primeiro passe ja ter influenciado essa regido. Este promove uma variagdo na

temperatura como se fosse um pré-aquecimento.

a) AccY Probe Mag WD Det AccY Probe Mag WD Det
15.0kY 4.0  x 400 17 SE LAMAV/UENF 15.0kY 40  x400 17 SE LAMAVUENF

Figura 65: Microestrutura da C-ZF. a) identificacdo da morfologia da ferrita delta
laminar, b) identificacdo da morfologia da ferrita delta vermicular. MEV.

A andlise, utilizando EDS, foi feita nos pontos identificados na figura 66. Os
precipitados possuem composi¢cdo quimica e aspecto visual semelhante ao dos
citados anteriormente. Nesta micrografia, os pontos 1 e 2 possuem a intensidade
dos picos com uma composi¢cao quimica muito parecida, sendo o pico do Nb o de
maior intensidade, séo carbetos de Nb do tipo NbC.

Estes carbetos sédo desejaveis na microestrutura como demonstra Yoon et al.
(2007), em seu trabalho. Este correlacionou a microestrutura com variaveis como a
composicdo quimica dos acos austeniticos estabilizados com Nb, demonstrando a
importancia do NbC na prevencao da formacao de carbetos do tipo M,3Ce. Estes por
serem ricos em cromo podem gerar um empobrecimento neste elemento, na matriz
austenitica, o que favoreceria o fen6meno da sensitizagao.

Os pontos 3 e 4 apresentam 0s elementos com a intensidade dos picos
semelhantes, os de maior intensidade sé&o os do Fe e do Cr.

Na regido proxima ao ultimo passe (3-ZF), a microestrutura € mais grosseira,
apresentando a ferrita precipitada predominantemente com morfologia laminar
(figura 67).
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AccY Probe Mag WD Det F———— 10um
15.0kV 40 x1000 17 SE LAMAY/UENF
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Figura 66: Andlise qualitativa por EDS dos precipitados indicados
pelos pontos na micrografia da C-ZF.

AccV¥  Probe Mag WD Det Acc¥  Probe Mag WD Det
x 400 18 SE LAMAV/UENF

150k¥ 40 x200 18 SE LAMAV/UENF 150kv 40

Figura 67: Microestrutura da 3-ZF com predominancia da ferrita com morfologia
laminar.
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Os precipitados identificados por EDS na regido 3-ZF s&o mostrados na
figura 68.

AccY Probe Mag WD Det F———— 10um
15.0kY 40 x1000 18 SE LAMAV/UENF

. Ponto .2

Figura 68: Andlise qualitativa por EDS dos precipitados indicados pelos pontos
na micrografia da 3-ZF.

O ponto 1 apresenta picos de maior intensidade do Fe, Cr, Nb e baixa
intensidade de Ni. Este esta sobre a ferrita delta. O contorno de grédo da ferrita é
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indicado pelo ponto 2. Neste, os picos dos elementos que se apresentam de forma
geral com maior intensidade sao Al, Nb, Mn, Fe, Cr. O ponto 3 est& préximo a ferrita
delta onde foi feita analise EDS. A distribuicdo da intensidade dos picos € bem
semelhante a encontrada no ponto 1. O ponto 4 consiste de uma fase rica em Nb,
um carbeto do tipo NbC. Destaca-se que, visualmente, € possivel observar que este
encontra-se precipitado sobre a ferrita delta, embora esta esteja com um tamanho
bem reduzido.

Fu et al. (2008), em seu trabalho sobre a solidificacdo de ligas Fe-Cr-Ni,
mostram que a morfologia da ferrita delta geralmente estd vinculada ao modo de
solidificacédo da liga. No trabalho de Brooks e Thompson (1991) sobre o processo de
solidificacdo nos acos inoxidaveis austeniticos soldados, foi observado que a ferrita
delta, presente numa solidificacdo primariamente austenitica, se solidifica nas
regides entre os bragos das dendritas, e a sua morfologia mais caracteristica € a
vermicular.

Segundo Hunter e Ferry (2002), em seu trabalho sobre a formacéo de fases
durante a solidificacdo do aco inoxidavel austenitico AISI 304, as variacbes de
composicdo no aco, adicdes de elementos de liga e condigbes de resfriamento vao
contribuir nessa diferenciagdo das morfologias da ferrita delta. A ferrita delta com
morfologia vermicular tende a se apresentar de forma mais espacada enquanto que
a ferrita laminar apresenta-se com um formato mais regular, consistindo de placas

paralelas (hnumerosas ripas).

4.2.1.3 Material com Tratamento Térmico de Solubilizacéo
4.2.1.3.1 Metal Base

O efeito do tratamento térmico de solubilizagdo, a 1060°C durante 1h, na
microestrutura do metal base pode ser observado na figura 69.

Apoés este tratamento, a microestrutura do MB possui uma quantidade de
pequenos precipitados no interior dos grdos da austenita. E possivel identificar que
os carbetos de Nb estdo presentes, porém visualmente estes estdo com tamanhos
menores. O tempo e a temperatura utilizados ndo foram suficientes para sua
completa solubilizag&o.

Nos contornos da matriz austenitica, observa-se ainda a presenca da ferrita

delta com formatos alongados e irregulares. A explicacdo para isto é encontrada no
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estudo do diagrama de fases mostrado na figura 1 onde, para teores de Cr acima de
12%, a ferrita é esperada em qualquer temperatura. A reducdo da precipitacdo de
ferrita delta apos o tratamento de solubilizacdo, portanto, € esperada e, como
mostrado por Tavares et al. (2008), esta relacionada com efeitos benéficos ao
material como melhor condicdo para a realizagdo de tratamento posterior de
estabilizacao e resisténcia a corroséo intergranular.

Os precipitados encontrados no MB do aco, na condicdo como solubilizado,
sdo mostrados na figura 69. O ponto 1, analisado por EDS, corresponde a ferrita
delta. Os pontos 2, 3 e 4 correspondem a carbetos de Nb, embora visualmente
sejam parecidos quanto ao formato e contraste, esses pontos apresentaram

diferencas na intensidade dos picos dos elementos.

AccY Probe Mag WD Det A 10um
15.0k¥ 40 x1000 20 SE LAMAV/UENF

Figura 69: Pontos em que foi realizada analise
gualitativa por EDS na microestrutura do MB do
aco 347 solubilizado.

4.2.1.3.2 Zona Termicamente Afetada

A observacdo da microestrutura na ZTA confirma que, como consequéncia
deste tratamento, ocorreu um mecanismo de crescimento anormal dos graos. A
composi¢ao quimica dos precipitados encontrados na regido da ZTA proxima a 1-ZF
(figura 71) é muito parecida com a dos precipitados presentes na regido da ZTA
préoxima a 3-ZF (figura 70). Os precipitados identificados na figura 71 apresentaram
picos na analise EDS que correspondem a ferrita delta (1), carbetos de Nb (2 e 4),

grao austenitico (3).
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AccY Probe Mag WD Det 10um
15.0kY 40 x1000 20 SE LAMAV/UENF

Figura 70: Precipitados na microestrutura da
ZTA proxima a 3-ZF, no aco 347 solubilizado.
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Figura 71: Analise qualitativa por EDS dos precipitados na micrografia da ZTA

[Rev1.

préxima a 1-ZF do aco 347 solubilizado.
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4.2.1.3.3 Zona Fundida

A regido 1-ZF é mostrada na figura 72. A analise EDS nesta regido mostrou
que os precipitados apresentam em geral picos com maior intensidade dos
elementos Fe, Cr e Nb. Os pontos 1 e 3 correspondem a um contorno de grao

austenitico, 2 e 4 esta localizado sobre a ferrita delta.

T ~ ; it
AccY Probe Mag WD Det F————- 10um

15.0kV 40 x1000 20 SE LAMAVZUENF

Figura 72: Analise qualitativa por EDS dos precipitados na 1-ZF do
aco 347 solubilizado.
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A micrografia mostrada na figura 73 € da regido C-ZF. Nesta os precipitados
apresentam a composicdo quimica, encontrada na andlise por EDS, semelhante a
dos encontrados na 1-ZF. Os pontos na figura 73 indicam a ferrita delta (1,2,3), e a

matriz austenitica (4).

. . 8
oy (B
ot T 5 . P ST
AccV Probe Mag WD Det F——— 10um
15.0k¥ 40 x1000 20 SE LAMAV/UENF

Figura 73: Precipitados na microestrutura da C-ZF
no aco 347 solubilizado.

Os precipitados identificados na figura 74 estdo presentes na microestrutura
da regidao da 3-ZF. A andlise por EDS indicou que estes também apresentam a
composicdo quimica semelhante a dos encontrados na 1-ZF, sendo a ferrita delta

indicada nos pontos 1, 2, 4 e o NbC indicado no ponto 3.

E ¥ . “
AccY Probe Det F——— 10um
15.0k¥ 40 x1000 20 SE LAMAV/UENF

Figura 74: Analise qualitativa por EDS dos
precipitados na 3-ZF do ago 347 solubilizado.
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4.2.2 Aco Inoxidével Superduplex SAF 2507
4.2.2.1 Material como Recebido

A microestrutura do material como recebido observada por MEV confirma o
observado por MO. Consiste de austenita e ferrita em propor¢cdes aproximadas como
mostrado na figura 75. Pode-se observar também que praticamente ndo ha presenca
de precipitados.

& % L 7 B
AccY Probe Mag WD Det F——— 10um
150k¥ 40 x1000 18 SE LAMAV/UENF

Figura 75: Microestrutura do aco SAF 2507 na
condigdo como recebido.

4.2.2.2 Material Soldado
4.2.2.2.1 Metal Base

Como discutido anteriormente ao longo do texto, devido s temperaturas de
pico nessa zona serem inferiores as encontradas na ZTA e na ZF, a sua
microestrutura vai permanecer praticamente inalterada se comparada com a do
material como recebido.

Na figura 76, é possivel observar a microestrutura do MB deste ago em
estudo por MEV, onde nota-se que este apresenta uma microestrutura semelhante a

da mostrada na figura 75, do material na condicdo como recebido.
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AccY Probe Mag WD Det F——— 10um
15.0k¥ 40 x1000 18 SE LAMAV/UENF

Figura 76: Microestrutura do MB do ago SAF
2507 soldado.

4.2.2.2.2 Zona Termicamente Afetada

A microestrutura observada na zona termicamente afetada, préxima a 1-ZF,
pode ser observada na figura 77.

¢

AccY Probe Mag WD Det F———— 20um
150kV 40 x700 18 SE LAMAV/UENF

Figura 77: Microestrutura da ZTA do aco SAF
2507 préxima a 1-ZF.

A ZTA-AT, de acordo com a figura 25 sofre a influéncia de picos de
temperatura superiores a aproximadamente 1400°C, no trabalho de Atamert e King
(1992), é encontrado que a regido da ZTA préxima a 1-ZF pode sofrer grande
influéncia na precipitacdo de fases também devido ao reaquecimento provocado
pelos passes subsequentes.
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Os precipitados encontrados nesta zona, analisados por EDS (pontos 1, 2, 3,
e 4), sdo mostrados na figura 78, onde verifica-se que composi¢do quimica destes
sao bem proximas, tendo como picos principais o Fe e o Cr e também a presenca de

Mo e Ni, como esperado devido a composi¢cao quimica do material.

2

AccV Probe Mag WD Det - 10um
15.0k¥ 40 x1000 18 SE LAMAV/UENF

[Counta]
[Counts]

.

100---4t-

50

[Counts]
[Counts]

150

100 ---f-

s0--

SN S S N ML (i
2 L g 4 s 8 7 L = -
ReV] [KeV]

Figura 78: Analise qualitativa por EDS dos precipitados na ZTA
préxima a 1-ZF do aco SAF 2507.

A microestrutura da ZTA, proxima a 3-ZF, é mostrada na figura 79. Nesta, a
analise EDS nos pontos identificados também tiveram como picos principais os dos

elementos Fe, Cr, Mo e Ni.
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AccV Probe Mag WD Det F———— 10um
15.0k¥ 40 x1000 18 SE LAMAV/UENF

Figura 79: Microestrutura da ZTA do ago SAF
2507 proxima a 3-ZF.

4.2.2.2.3 Zona Fundida

A observacdo da zona fundida destes acos, através da microscopia
eletrbnica de varredura, permite a visualizagcdo de austenita precipitada na matriz
ferritica com diferentes morfologias.

Na regido proxima a 1-ZF, € possivel observar a presenca de austenita de
Widmanstatten (i) e austenita intragranular (ii) indicadas nas setas mostradas na

figura 80.

v \\_\ “ LA ot
) AccV  Probe  Mag WD Det 1 20um b) co wobe  Mag WD Det H—— 10um
150kV 40 %700 17 SE__ LAMAV/UENF 150 K 1000 17 SE__ LAMAV/UENF

Figura 80: Morfologias da austenita precipitada na 1-ZF do SAF 2507 soldado: a)
700x, b) 1000x.

Nesta zona do material, foram observadas pequenas particulas. A analise

pontual por EDS nessa regido, figura 81, mostrou que o ponto 1 € um carbeto; 2 e 4
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sd0 a austenita e 0 ponto 3 estd na matriz ferrita. Embora sejam bem diferentes

quanto ao seu aspecto visual, a sua composi¢cado quimica é muito parecida.

AccY Probe Mag WD Det - 10um
15.0k¥ 40 x1000 16 SE LAMAV/UENF
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Figura 81: Identificacdo de fases e precipitados por EDS na 1-ZF.

A regido C-ZF na ZF apresenta uma microestrutura com a presenca mais
intensa de particulas tanto no interior da fase ferrita quanto da austenita, como é
mostrado na figura 82(a). Na analise por EDS dessas particulas (pontos 1 ao 4)

encontra-se a intensidade dos picos diferenciados, porém, com a presenca dos
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mesmos elementos, em geral, Fe, Cr, Si, C, Mo e Ni. O precipitado que se diferencia
quanto & composi¢ao quimica € o ponto 2, este apresentou picos de Ti e O.

Embora a microestrutura das 3 regibes observadas na zona fundida sejam
semelhantes, as regides C-ZF (figura 82.a) e 3-ZF (figura 82b) sdo mais parecidas
entre si e apresentam maior quantidade de precipitados se forem comparadas com a
regido 1-ZF (figura 81).

O resultado da analise por EDS nos precipitados presentes na microestrutura
da 3-ZF mostrou que estes também possuem em sua composi¢cao quimica o Fe, Cr,
Si, C, Mo e Ni.

AccY Probe Mag WD Det F——— 10um
15.0k¥Y 40 x1000 16 SE LAMAYZUENF

3
k3

AccY Probe Mag WD Det F——— 10um
15.0k¥ 40 x 1000 16 SE LAMAYZ/UENF

Figura 82: Microestrutura da ZF do aco SAF 2507,
a) precipitados na C-ZF, b) regiao 3-ZF.
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4.2.2.3 Material com Tratamento Térmico de Solubilizacdo a 900°C por 1h
4.2.2.3.1 Metal Base

A microestrutura do metal base do aco inoxidavel superduplex, na condi¢céao
com tratamento térmico a 900°C por 1h, observada por MEV é mostrada na figura
83. Nesta, semelhante ao encontrado por MO, destaca-se a diferenca encontrada no
metal base na condicdo como soldado. Os graos ferriticos sofrem uma dissolucao
formando precipitados no seu interior, e também precipitados associados a interface
oly.

A\ ) “‘/
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‘r\ S . i %d L 43N v
AccY Probe Mag WD Det F——— 10um
15.0k¥ 40 x1000 18 SE LAMAV/UENF

Figura 83: Microestrutura no MB do aco SAF 2507
submetido a 900°C por 1h.

4.2.2.3.2 Zona Termicamente Afetada

A microestrutura formada na ZTA, devido a este tratamento térmico,
visualizada por MEV na ZTA, é mostrada na figura 84, onde também sé&o
identificados os pontos analisados por EDS. Esses pontos, de forma geral,
apresentam em sua composi¢ao quimica o Fe, Cr, Ni.
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Probe Mag WD Det
150kvy 40 x1000 19 SE LAMAV/UENF

Figura 84: Precipitados encontrados na ZTA do aco
SAF 2507 submetido a 900°C por 1h.

Considera-se que esta temperatura provoca um aumento na extensao desta
zona no material em comparacdo com a ZTA do aco soldado. No entanto, esta
consideracdo € apenas qualitativa e baseia-se nas observacfes realizadas. Na
figura 85, é mostrada a ZTA em menor aumento, o0 que também permite identificar,

aproximadamente, os limites das zonas no material.

AccY Probe Mag WD f———— 50um
15.0 k¥ 40 x200 LAMAY/UENF

Figura 85: Microestrutura da ZTA do aco SAF 2507,
submetido a 900°C por 1h.
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4.2.2.3.3 Zona Fundida

A regido 1-ZF é mostrada na figura 86, observa-se na microestrutura, uma
intensa precipitacdo de austenita, como também foi observado por MO. As
morfologias da austenita sdo destacadas também nesta micrografia, setas indicam a
austenita de contorno de grdo, na regido delimitada por i tem-se a austenita de

Widmanstatten, e (ii) austenita intragranular.

L !
AccV Probe Mag WD Det
15.0 k¥ 40 x200 18 SE LAMAY/UENF

Figura 86: Morfologias da austenita precipitada na ZTA do
aco SAF 2507, submetido a 900°C por 1h.

Os precipitados presentes na regido C-ZF sdo muito semelhantes aos

encontrados na 1-ZF (figura 87.a) e aos encontrados na 3-ZF (figura 87.b), tanto em
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AccV  Probe  Mag WD Det F—— 10um AccY  Probe  Mag WD Det F——1 10um
a\15,ukv 40 x1000 18 SE LAMAV/UENF b)w,ukv 40 x1000 19 SE LAMAV/UENF

Figura 87: Identificacdo de precipitados na microestrutura da zona fundida do ago
SAF 2507, submetido a 900°C por 1h. a) 1-ZF, b) 3-ZF.
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relacdo ao aspecto visual quanto na composi¢do quimica. A andlise por EDS desses
precipitados € mostrada na figura 88, em geral encontram-se picos de Fe, Cr, Ni, Si

e Mo.

AccY Probe Mag WD Det I—i 10”"‘
15.0 k¥ 40 x1000 19 SE LAMAVZUENF

Figura 88: Andlise EDS de precipitados na microestrutura da C-ZF do aco
SAF 2507, submetido a 900°C por 1h.
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4.2.2.4 Material com Tratamento Térmico de Solubilizagéo a 1100°C por 18min

4.2.2.4.1 Metal Base

Embora nessa zona o ciclo térmico do processo de soldagem néao provoque
alteracdes significativas, como discutido em diversos momentos ao longo deste
trabalho, verificou-se que a microestrutura do MB observada por MEV (figura 89) foi
influenciada quando este foi tratado a 1100°C por 18 minutos, pois as fases na

microestrutura apresentaram-se mais alinhadas.

AccY Probe Mag WD Det F——— 10um
15.0 k¥ 40 x1000 18 SE LAMAV/UENF

Figura 89: Microestrutura do MB do agco SAF 2507,
submetido a 1100°C por 18min.

4.2.2.4.2 Zona Termicamente Afetada

A microestrutura da ZTA, proxima as trés regides em destaque na ZF: 1-
ZF(a), C-ZF(b) 3-ZF(c), no material com este tratamento térmico é mostrada na
figura 90. Nesta as micrografias, obtidas por MEV em menores aumentos, permite
gue se faca uma comparacao qualitatativa entre esta ZTA (aco tratado a 1100°C por
18 minutos) e a das mostradas nas figuras da ZTA do aco soldado e na ZTA do aco
tratado a 900°C por 1h. Nota-se que a extensdo da ZTA deste aco e também o
tamanho dos graos € maior de forma geral, se comparada com do tratado a 900°C.

Observa-se, qualitativamente, ainda nesta ZTA em comparagcdo com as
anteriores, a diminuicdo da quantidade de austenita precipitada, tornando as fragbes

das fases mais aproximadas.
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ASA &

a) AccV  Probe  Mag WD Det F——1 50um

15.0k¥ 40 x200 17 SE LAMAV/UENF

&/ 3
b) AccVY Probe Mag
15.0k¥ 40 x200

AccY Probe Mag WD Det F——— 50um
150kY 40 x200 18 SE LAMAV/UENF

Figura 90: Microestrutura da ZTA do aco SAF 2507,
submetido a 1100°C por 18min. a) ZTA proxima a 1-ZF, b)
ZTA proxima a C-ZF e ¢) ZTA proxima a 3-ZF

Essas alteracdes nas fracdes fasicas de y e & influenciam na resisténcia a

corrosdo destes acos. Segundo Cervo et al. (2010), a resisténcia a corrosao por
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pites, por exemplo, estd relacionada com a quantidade de ferrita e austenita na
microestrutura resultante do tratamento térmico, sendo esta dependente também da
fracdo das fases no material, composicdo quimica das fases individuais e da
eventual presenca de fases secundarias. Em seu trabalho sobre o efeito das
temperaturas empregadas em tratamentos térmicos na microestrutura de acos
inoxidaveis superduplex soldados, recomendam um tratamento térmico pos-
soldagem para estes acos, visando homogeneizar a microestrutura. Nestes, a

temperatura de recozimento € considerada o parametro mais importante.

4.2.2.4.3 Zona Fundida

A microestrutura da zona fundida é destacada nas diferentes regiées em que
foram obtidas as micrografias por MEV nas figuras 91, 92 e 93. Nestas, podem ser
observados, em menores aumentos (figura 91:a, 92:a, 93:a), 0s aspectos gerais
como as morfologias e distribuicdo da austenita na matriz ferritica. Utilizando-se
maiores aumentos (figura 91:b, 92:b, 93:b), qualitativamente verifica-se a diminuicao
em todas as regides, nesta zona, da quantidade de austenita precipitada,
colaborando para a aproximagéo entre o equilibrio entre as fragdes de 6 e y nesta
zona.

A microestrutura da 1-ZF é mostrada na figura 91. Nesta, numa analise
qualitativa, encontram-se o0s precipitados da austenita de Widmanstatten mais
espessos assim como a austenita intragranular com tamanhos maiores do que o0s

encontrados anteriormente com 0s outros tratamentos.

AccV  Probe  Mag WD Det F—————— 50um
a)15,uw 40 %200 17 SE  LAMAV/UENF b) 150kV 40 x400 17 SE  LAMAV/UENF

Figura 91: Microestrutura da 1-ZF do aco SAF 2507, submetido a 1100°C por
18min: a) distribuicdo da morfologia da vy, b) fracdes entre as fases y e d.
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A regido C-ZF tem uma microestrutura muito parecida com a mostrada na

figura 91, como pode-se observar na figura 92.

g P L Y 3 )
( R Cs IR AN 2
) AccV  Probe  Mag WD Det F——1 50um Probe  Mag WD Det FH——
150KV 40 %200 18 SE  LAMAV/UENF 150k 40 x400 18 SE  LAMAV/UENF

Figura 92: Microestrutura da C-ZF do ago SAF 2507, submetido a 1100°C por
18min: a) distribuicdo da morfologia da vy, b) fracées entre as fases y e é.

Além das diferencas nesta ZF se comparada com a dos agos nas outras
condicdes, o0 aspecto visual dos precipitados também se diferencia. A anélise EDS
dos precipitados encontrados na C-ZF é mostrada na figura 94.

Os pontos indicam precipitados com maior intensidade de picos de Mo se
comparados com 0s encontrados no agco apenas soldado e diminuicdo na
intensidade de picos de Si.

Como pode ser observado na figura 93, a distribuicdo da austenita na
microestrutura da 3-ZF e os precipitados presentes sdo muito semelhantes aos da
C-ZF. Inclusive, na andlise desses pontos, 0s espectros apresentaram as mesmas

caracteristicas que os mostrados na figura 94.

)Acc‘l Probe  Mag WD Det H——1 50um AccY  Probe  Mag WD Det 1 10um
150kV 40 x200 18 SE  LAMAV/UENF 150kvV 40 %1000 18 SE  LAMAV/UENF

Figura 93: Microestrutura da 3-ZF do ago SAF 2507, submetido a 1100°C por
18min: a) distribuicdo da morfologia da vy, b) precipitados presentes nas fases y e 4.
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AccV  Probe  Mag WD Det l—|‘0m
15.0kVv 40 x1000 18 SE  LAMAV/UENF

Ponto 1 Ponto 2

Ponto 3 1] | i Ponto4

Ponto 6

Figura 94: Analise EDS de precipitados na microestrutura da C-ZF do aco SAF
2507, submetido a 1100°C por 18min.
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De acordo com o trabalho de Taban (2008), as variagbes na fracdo de
austenita tendem a diminuir na ZF com o aumento da temperatura do tratamento
térmico, ou poderiam ser resultantes da alta temperatura a que a microestrutrua do
material € submetida durante operacdes de soldagem. Muthupandi et al. (2003)
mostram em seu trabalho que isso ocorre devido as altas taxas de resfriamento do
metal de solda, fazendo com que a transformacdo d-y seja menor, se comparada
com a do metal base. Este pesquisador sugere que os metais de enchimento sejam
ligas com teores de Ni de 2 a 4% maiores do que o do metal base para que a razao

dly na ZF se mantenha adequada.

4.2.2.5 Material com Tratamento Térmico de Solubilizacdo a 1150°C por 30 min
Para um melhor estudo do efeito do tratamento de solubilizagdo na
microestrututura do aco inoxidavel superduplex soldado, foi realizado um tratamento
a maior temperatura e tempo, 1150°C durante 30 minutos.
A microestrutura do metal base do material tratado nesta condicdo pode ser
observada na figura 95. Analogamente ao material tratado a 1100°C, os graos das

fases estao orientados e também com contornos bem delimitados.

' ~ > =
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S _ SR ¢ S £ . e )
a) AccY Probe Mag WD Det ) AccY Probe Mag WD Det F———— 10um

15.0kV 4.0 x400 23 SE LAMAV/UENF 15.0kV 4.0 x1000 23 SE LAMAV/UENF

Figura 95: Microestrutura do MB do aco SAF 2507, submetido a 1150°C por 30min: a)
distribuicdo das fases y e 9, b) identificacdo dos pontos analisados por EDS.

Através da observacdo da figura 96, nota-se alguma diferenciacdo na
microestrutura da ZTA do aco com este tratamento se comparada com a mostrada

na figura 90. As fases estdo com um tamanho maior, em propor¢cbes mais
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aproximadas onde a fase dispersa & esta presente com diferentes orientagbes e
morfologias.

Cervo et al. (2010) em seu trabalho, analisando a microestrutura formada em
acos superduplex submetidos a tratamentos térmicos pos-soldagem, verificaram que
a maior parte das ilhas de austenita nessa estrutura se dissolvem antes na matriz de
ferrita delta durante o periodo de aquecimento. Este fato justifica o observado nas

alteracdes microestruturais resultantes do tratamento térmico realizado.

Probe  Mag WD Det AccV  Probe  Mag WD Det F———1 50um

40 x200 23 SE LAMAV/UENF 15.0kvV 40 =x400 23 SE LAMAV/UENF

@ o =0 b X . - ¢ :
AccV  Probe Mag WD Det H——1 50um AccY  Probe  Mag WD Det
b)15_0kv 40 x200 23 SE LAMAV/UENF . 15.0kV 40 x400 23 SE LAMAV/UENF

Figura 96: Microestrutura da ZTA do aco SAF 2507, submetido a 1150°C por
30min. a) e c) ZTA préxima a 1-ZF, b) e d) ZTA proxima a 3-ZF.

A cinética de precipitacdo da austenita, de acordo com Muthupandi et al.
(2003), acontece no resfriamento, no intervalo de temperatura entre 1300 e 800°C,
onde a austenita comeca a se precipitar, tanto na ZF quanto na ZTA, nos contornos
de gréo da ferrita delta devido a maior energia livre destes locais. Na figura 97, sédo
mostradas micrografias da microestrutura da ZF, nas diferentes regides, visando
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caracterizar a formacgéo da austenita nesta regido. Estas permitem concluir que, a
esta temperatura, a fragcdo das fases se aproxima de forma mais evidente do que os
tratamentos anteriores e a morfologia da austenita precipitada consiste basicamente

de intragranular e Widmanstatten.

AccV  Probe Mag WD Det F——1 50um Probe Mag WD
a)15,uw 40  x200 22 SE  LAMAV/UENF 15.0kV 4.0  x 400 23
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15.0kv 40 %200 22 SE  LAMAV/UENF 15.0kv 4.0  x400 22
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C) AccY  Probe  Mag WD Det F—— 50um f) AccY  Probe  Mag WD Det
15.0kY 4.0  x200 23 SE LAMAV/UENF 150kV 40 x400 23 SE LAMAV/UENF
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Figura 97: Microestrutura da ZF do aco SAF 2507, submetido a 1150°C por
30min. a), d): 1-ZF, b), e): C-ZF, c), f) 3-ZF.

No trabalho de Cervo et al. (2008) utilizando métodos de analise para

identificacdo quantitativa da composicdo quimica das fases é mostrada a existéncia
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de uma variagdo nestas, apos tratamentos na faixa de temperatura entre 1050-
1150°C. A ferrita apresentou uma diminui¢cdo na quantidade de Ni e a austenita uma
diminuicdo, em sua composicao quimica, da quantidade de Mn.

Como discutido anteriormente, a pricipal dificuldade na aplicacdo de
operacfes de soldagem esta relacioanda com as mudancas microestruturais
provocadas pelos ciclos térmicos envolvidos. No que se refere aos acos duplex
soldados, Nilsson et al (1995), em seu trabalho, consideram ser a principal
dificuldade a obtencéo de fracGes da austenita proximas a 50%, fato que considera
ser muito importante para evitar a precipitacdo de fases indesejaveis.

Segundo Ferro et al. (2008) em seu trabalho sobre o efeito de tratamentos
térmicos pos-soldagem na microestrutura dos acos duplex SAF 2207, mostram ser
necessario, geralmente, a realizacdo de um tratamento térmico de solubilizacdo em
estruturas destes agos soldados a fim de provocar a sua homogeneizagcdo. Os
tratamentos térmicos sugeridos consistem em aquecimento do material a
temperaturas entre 1050 e 1150°C durante 30 min ou 1 h, seguido por um
resfriamento rapido a fim de evitar a precipitacdo de fases intermetalicas, tais como
o, x, e outras também deletérias.

Neste estudo, mesmo no material tratado com um tempo inferior ao sugerido
na pesquisa de Ferro et al. (2008) mudancas na microestrutura foram encontradas, e
a proposta deste tratamento a 1150°C com um tempo maior foi verificar se maiores
alteracdes seriam encontradas. Os resultados obtidos, relacionados a analise
qualitativa da microestrutura foram coerentes com 0s previstos para esta faixa de

temperatura.
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CAPITULO 5: CONCLUSOES

Do estudo do efeito dos tratamentos térmicos pos-soldagem na micro e
subestrutura dos acos AISI 347 e SAF 2507, podem-se obter as conclusdes

apresentadas a seguir:

5.1. Aco Inoxidavel Austenitico AlISI 347

1. Na andlise microestrutural deste aco, na condicdo como recebido, verificou-se
gue sua microestrutura monofasica esta constituida de grdos austeniticos
com pequenos precipitados de carbetos dispersos no seu interior. Também foi

observado a presenca constante de maclas.

2. Este aco, na condi¢do como soldado, ndo apresentou mudancas significativas
na zona do MB se comparado com a microestrutura do material como
recebido. A microestrutura da ZTA apresentou um crescimento de grdo com
um mecanismo anormal. Nesta observa-se a presenca da ferrita delta na
forma de precipitados principalmente ao longo dos contornos dos grédos. Na
ZF a precipitacdo da ferrita 6 ocorreu com diferentes morfologias, sendo
predominantes a morfologia vermicular e laminar. Nesta zona, encontra-se
alta concentracdo de ferrita delta, determinada com fracdo volumétrica em
torno de 23%.

3. A microestrutura, com tratamento térmico de solubilizacdo, da zona do MB
ndo apresentou variagdes. Na ZTA também se observou o mecanismo de
crescimento de graos anormal. Esta em comparacdo com a ZTA do material
sem tratamento térmico de solubilizacdo, apresenta uma quantidade menor
da ferrita delta, que também esta precipitada principalmente ao longo dos
contornos de grao. Este tratamento foi efetivo na diminuigéo da ferrita delta,
provocando também uma alteracdo na sua morfologia. A ferrita delta
apresentou-se, na microestrutura, mais esférica e menos alongada, ocupando
menor fragdo volumétrica e dispersa inter e intragranularmente. A ZF fundida

do material solubilizado se diferencia também do na condicdo soldado, nesta
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pode ser observado uma diminuicdo da formac&o de ferrita delta nos
contornos de grao da austenita.

4. Os tratamentos térmicos de solubilizacdo e estabilizacdo nas temperaturas
realizadas nao foram suficientes para a completa dissolucéo dos carbetos que
permaneceram dispersos na microestrutura. Os precipitados encontrados nas
diferentes zonas, MB, ZTA e ZF, analisados qualitativamente por EDS
possuem, em sua composi¢cao quimica, o predominio do Fe, Cr, Ni, Mn e Nb,

como esperado devido a composicao quimica do aco.

5.2. Aco Inoxidavel Superduplex SAF 2507

1. O aco, na condicdo como soldado, apresenta uma microestrutura do metal
base com as fases 6/y, orientadas e distribuidas em propor¢des aproximadas,
gue nao sofrem mudancas significativas como resultado do processo de
soldagem. Nesta condicdo, a ZTA apresenta a austenita dispersa com
diferentes morfologias, sendo as principais a austenita de Widmanstatten,
intragranular e de contorno de grdo. Nesta zona, também verificou-se a
presenca de pequenos carbetos e nitretos. A microestrutura da ZF consiste de
uma matriz ferritica com a precipitacdo de austenita com as morfologias de
contorno de grado, Widmanstétten, e intragranular.

2. O aco tratado a 900°C apresenta uma microestrutura diferente, mesmo o MB
apresenta mudancas com este tratamento. Nesta temperatura, a ferrita delta
sofreu uma dissolucdo em diversas outras fases e a austenita se manteve
inalterada. A ZTA do aco, tratado nesta temperatura, teve a precipitacao de
austenita com as morfologias semelhantes as encontradas na ZTA do
material soldado. A ZF apresentou as mesmas morfologias da austenita
precipitada no ac¢o soldado, porém essa precipitacdo foi mais grosseira,
evidenciando-se mais a austenita com a morfologia de contorno de gréo,
também apresentou a austenita intragranular e a de Widmanstatten.

3. Com os tratamentos a alta temperatura 1100 e 1150°C, as zonas, MB, ZTA e
ZF, em geral, tiveram um comportamento semelhante. O MB manteve as

fases alternadas e as fracdes volumétricas. A microestrutura da ZTA ainda
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apresentava particulas de carbetos, e a precipitacdo da austenita com as
mesmas morfologias que na condicdo soldada. No entanto, a austenita
apresenta-se com um tamanho menor, promovendo nesta regido a
aproximacéao da razéo entre a fracdo volumétrica das fases. Na ZF percebe-
se também a diminuicdo do tamanho da austenita, as fracdes volumétricas

das fases proximas e que estas ndo se apresentam orientadas.

4. A microestrutura da ZTA do aco tratado a 1100°C apresentou uma diminuicdo
dos carbetos precipitados, se comparada com a do aco na condi¢cédo soldado,
porém quando tratado a 1150°C, este apresentou novamente uma intensa
precipitacéo.

5. Na andlise EDS dos diversos precipitados encontrados na diferentes zonas,
MB, ZTA e ZF, identificou-se que possuem nha composicdo quimica o
predominio do Fe, Cr, Ni, Mo, Mn, e Si, como esperado devido & composicéo

quimica do aco.
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CAPITULO 6: SUGESTOES

1. Verificar a influéncia dos tratamentos térmicos na microestrutura,

relacionando-as com as propriedades mecéanicas e de resisténcia a corrosao
destes acos.

2. ldentificar e caracterizar as fases pequenas nao identificadas por microscopia

Otica e microscopia eletrbnica de varredura, utilizando-se a microscopia
eletronica de transmissao.
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