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3 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Aporte Térmico

O aporte térmico € um importante parametro de soldagem, pois a energia
fornecida ao sistema, influencia em diversas caracteristicas da junta soldada, tais
como, penetracdo, tamanho médio do gréo e fragcdo volumétrica das fases [ASM,
1983]. Maiores aportes térmicos tendem a resultar em juntas soldadas com maior
penetracdo, maior tamanho médio de grdo e maior fragdo volumétrica de austenita
[Goransson, et al., 2007; Jang, et al., 2011]

A escolha dos parametros de soldagem foi baseada em procedimento ja
qualificado da empresa Transcontrol [Trasncontrol, 2008], utilizado para soldagem
em acos superduplex local de execugéo desta etapa do projeto. Importante destacar
gue o aporte térmico utilizado, 0,19 kJ/mm, encontra-se no limite inferior ao indicado
por Goransson e colaboradores (2007) e Kotechi (2010), que recomendam a
utilizacdo de valores entre 0,2 e 1,5 kJ/mm. No entanto, estudos recentes vém
apresentando aportes térmicos inferiores aos mencionados, em torno de 0,08kJ/mm
[Kim, et al., 2012b; Kim, et al., 2015; Kim, et al., 2011; Jang, et al., 2011]. Registra-se
ainda um estudo realizado no final da década de 90, que utilizou aportes térmicos
variando de 0,24 a 0,5 kJ/mm [Bhatt, et al.,1999]. Em 1993 a Sandvik (fabricante do
aco hiperduplex) publicou no International Offshore and Polar Engineering
Conference, um resumo no qual recomendava a utilizacdo de aporte térmico entre
0,2 e 1,5 kdJ/mm, estudo que provavelmente serviu como referéncia para publicacdes
posteriores [Fager e Odegard, 1993]. Pode-se presumir que a recomendacéao de 0,2
a 1,5 kJ/mm vem sendo adotada desde o inicio da década de 90, e atualmente,
pesquisas mais recentes, obtiveram bons resultados para aportes térmicos inferiores
aos até entdo utilizados.

A penetracdo e a largura dos corddes de solda para as cinco condicdes
testadas sdo apresentadas na Tabela 08. Como todas as condicfes ensaiadas
utilizaram o mesmo aporte térmico, ndo era esperado variagdo nos parametros
mensurados. Para todas as condicbes a largura variou entre 3,4 e 3,9mm e a

penetracao entre 1,2 e 1,6 mm.



testadas.
Amostra Largura Penetracdo
1,5% N 3,5 mm 1,2 mm
2,5% N> 3,4 mm 1,6 mm
3,5% N3 3,9 mm 1,3 mm
4,5% N 3,4 mm 1,4 mm
5,5% N> 3,8 mm 1,4 mm

3.2

Analise Quimica
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Tabela 08 — Largura e penetracdo dos corddes de solda para as cinco condi¢cbes

A Tabela 09 apresenta o resultado da analise quimica quantitativa por

emissao oOptica, comparando os valores com o0s esperados para o material. Nenhum

elemento ndo especificado foi encontrado. Com excecédo do carbono, todos os

demais estao dentro do esperado para o ago UNS S32707. O carbono encontra-se

acima do limite estabelecido pelo fabricante em 0,005%. A técnica utilizada, emisséo

Optica, néo fornece resultados para o nitrogénio.

Tabela 09 — Composigéo quimica por emissdo Optica

Composicado Quimica (% em peso)
Elemento Padrio Certificado de Resultado Emissao

Rastreabilidade Optica
C max. 0,030 0,019 0,035
Si méax. 0,5 0,22 0,258
Mn max. 1,5 0,92 0,84
P méax. 0,035 0,013 0,010
S méx. 0,010 0,001 0,0059
Cr 27 26,68 25,81
Ni 6,5 6,37 6,40
Mo 4,8 4,77 4,77
N 0,4 038 | @ mmme-
Co 1,0 0,96 1,07
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3.3  Macrografia

As Figuras 43 a 47 apresentam 0s aspectos macrograficos das juntas
soldadas nas cinco condi¢cdes estudadas (aumento de 25x). JA a Figura 48
apresenta com aumento de 50x, para as mesmas condi¢des. As imagens foram
obtidas através de microscopia Otica (MO), com as amostras apos ataque
eletroquimico com solucdo de NaOH. A fase ferrita apresentou tonalidades que
variaram entre amarelo, azul, e vermelho, enquanto a austenita apresentou tons
mais claros que variam entre marrom claro e levemente azulado. Estas tonalidades
sao tipicas dos ataques quimicos coloridos (técnica de color etching). Sabe-se que a
fase sigma, quando presente, apresenta tonalidades bem mais escuras em relacéao
as encontradas [ASM, 1989].

Conforme ja apresentado na revisdo da literatura, o ataque eletroquimico com
solucéo de KOH é normalmente utilizado para caracterizagdo de agos com estrutura
duplex [Giraldo, 2001; Magnabosco, 2001; Elmer, et. al., 2007; Rossitti, 2000], no
entanto, existem pesquisas como a de Rossitti (2000) que mencionam a utilizacéo
de ataque a base de NaOH com resultados similares. Alguns trabalhos corroboram a
eficdcia do ataque eletroquimico com NaOH na identificacdo das fases austenita,
ferrita e sigma [Belmonte, et al., 2014; Santos, et al., 2014; Figueiredo, et al., 2014].

As tonalidades obtidas para as fases presentes, nos aspectos macrograficos
e micrograficos (que serdo apresentados mais adiante) e que utilizaram o ataque
eletroquimico com solu¢cdo de NaOH, sdo uma caracteristica tipica de ataques
realizados com reagentes que depositam filmes na superficie da amostra [ASM
1989].
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ZF

MB

Figura 43 — Macrografia da junta soldada utilizando géas de protecédo 1,5% No.
Imagem ao MO, ataque eletroquimico NaOH, 25x. MB formado por graos alongados
no sentido de laminacao, ZF formada por graos equiaxiais.

ZF

MB

Figura 44 — Macrografia da junta soldada utilizando gas de protecao 2,5% N..
Imagem ao MO, ataque eletroquimico NaOH, 25x. MB formado por gréos alongados
no sentido de laminacao, ZF formada por graos equiaxiais.
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Figura 45 — Macrografia da junta soldada utilizando gas de protecao 3,5% No,.
Imagem ao MO, ataque eletroquimico NaOH, 25x. MB formado por graos alongados
no sentido de laminacao, ZF formada por graos equiaxiais.

ZF

MB

Figura 46 — Macrografia da junta soldada utilizando gas de protecao 4,5% No,.
Imagem ao MO, ataque eletroquimico NaOH, 25x. MB formado por graos alongados
no sentido de laminacao, ZF formada por graos equiaxiais.
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Figura 47 — Macrografia da junta soldada utilizando gas de protecéo 5,5% Ns.
Imagem ao MO, ataque eletroquimico NaOH, 25x. MB formado por graos alongados
no sentido de laminacao, ZF formada por graos equiaxiais.

Conforme Wang e colaboradores (2006), a soldagem TIG no modo pulsado
gera uma geometria preferencialmente formada por grdos equiaxiais nha zona de
fusdo, ao contrario do arco ndo pulsado, que acarretaria em uma geometria
alongada e colunar. As Figuras 43 a 47 mostram que todas as condi¢cbes de
soldagem resultaram em uma zona de fusédo formada preferencialmente por gréos
equiaxiais. Essa geometria era esperada para o processo de soldagem utilizado,
pois 0 arco pulsado acarreta uma agitacdo na poca de fusédo, gerando uma melhor
distribuicdo da energia térmica, resultando em um fluxo de calor mais bem
distribuido durante o processo de solidificacdo. Ao contrario, caso fosse utilizado
arco nao pulsado, ndo haveria agitacéo da poca de fusado e o fluxo de calor ocorreria
preferencialmente na direcdo de arrefecimento, gerando gréos colunares e
alongados. Uma alta taxa de resfriamento também resulta uma zona de fusdo com

graos equiaxiais, pois nao € fornecido tempo suficiente ao material para o

crescimento colunar [Folkhard, 1988; Wang, et al., 2006].
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Figura 48 — . Macrografia das juntas soldadas utilizando gas de protecao variando de
1,5% N, a 5,5% N,. Aspectos ao MO, ataque eletroquimico NaOH, 25x. MB formado
por graos alongados e ZF por graos equiaxiais. Regides escuras indicadas pelas
setas identificadas como porosidades.

N&o foram observadas descontinuidades comuns de ocorrerem em
soldagens, tais como, excesso de penetracdo e mordedura [Folkhard, 1988].
Algumas porosidades foram identificadas, tanto nas juntas soldadas, como no metal
de base, conforme indicado na Figura 48. Tais descontinuidades séo aceitas por
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normas, desde que as quantidades e tamanhos dos poros estejam dentro dos limites
pré-estabelecidos para cada aplicacdo. Acima desses limites, afetam principalmente
as propriedades mecanicas do material podendo comprometer a utilizacdo do
componente. As principais causas de porosidade sdo parametros incorretos de
soldagem e presenca de gases na poca de fusdo [ASM, 1983]. Assim como
observado na Figura 48 e nas micrografias que serdo apresentadas mais adiante,
todas as juntas soldadas, independentemente da quantidade de nitrogénio presente
no gas de protecdo, apresentaram algumas poucas porosidades, assim sendo, nao
foi atribuido ao acréscimo de nitrogénio no gas de protecdo a presenca dessa
descontinuidade. Para a aplicacdo industrial, seria necessario avaliar se as
porosidades estdo dentro dos limites permitidos por normas, caso contrario, adequar

os parametros de soldagem.
3.4  Aspectos Micrograficos
3.4.1 Metal de Base
As Figuras 49 e 50 apresentam a microestrutura observada no metal de base
(MB) do material utilizado. As imagens foram obtidas por microscopia 6tica, apds

ataque eletroquimico com solucdo de NaOH, e microscopia eletrénica de varredura
(MEV), operando em modo BSE.
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Figura 49 — Micrografia do metal de base. Aspecto ao MO, ataque eletroquimico
NaOH, 1000x. Estrutura formada por lamelas alternadas das fases ferrita (o) e
austenita (y) tipicas de processos de laminacéo. Austenita apresentando coloracéo
entre marrom e azul e a ferrita coloracdo variando entre amarelo, verde a azul.
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20161215 00:10 F  D4,8 x1,0k 100 um

Figura 50 — Micrografia do metal de base. MEV operando em modo BSE, sem
atague quimico, 1000x. Estrutura formada por lamelas alternadas das fases ferrita
(o) e austenita (y) tipicas de processos de laminacao. Ferrita apresentando
coloracdo mais escura e austenita coloracao clara. Regides pretas identificadas
como porosidade.

A estrutura lamelar do MB ¢é tipica de tubos fabricados por processo de
laminacdo, onde estdo alternadas as fases ferrita e austenita. Segundo Martins
(2006) e Aguiar (2008), essa alternancia ocorre devido a energia de interface
ferrita/austenita ser menor que para os contornos ferrita/ferrita e austenita/austenita.
Diversos outros estudos ja realizados em acos hiperduplex mostraram este aspecto
microestrutural [Chai, et al., 2009; Tavares, et al.,, 2010; Ha, et al., 2015]. Com
relacdo ao tamanho meédio de grdo, Chai e colaboradores (2009) apontam a
formacdo de grdos muito pequenos na constituicAo das lamelas. A presente
pesquisa identificou lamelas finas possuindo largura menor que 10um. Pode-se
atribuir a isso também, a elevada resisténcia mecanica para os ac¢os hiperduplex

guando comparados aos demais a¢os da familia duplex. As regibes de geometria
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circular e coloracéo preta foram identificadas como porosidade pela técnica de EDS
acoplada ao MEV, cujos resultados seréo discutidos posteriormente.

3.4.2 Zona termicamente afetada

Para todas as condicOes testadas, a zona termicamente afetada (ZTA)
possuiu similaridade microestrutural, ou seja, a variagdo no percentual de nitrogénio
adicionado ao gas de protecao, ndo afetou a microestrutura da ZTA. Esta situacao é
melhor observada nas Figuras 51 e 52, imagens que exemplificam a morfologia
tipica obtida.

Figura 51 — Micrografia da regido da ZTA, gés de protecéo 4,5% N,. Aspecto ao MO,
ataque eletroquimico NaOH, 200x. Estrutura do metal de base formada por lamelas
alternadas das fases ferrita (o)) e austenita (y). Zona de fusdo formada por gréos
equiaxiais de ferrita com austenita preferencialmente no contorno de grao.



Figura 52 — Micrografia da regido da ZTA, gas de protecao 4,5% N,. Aspecto ao MO,
ataque eletroquimico NaOH, 1000x. Estrutura do metal de base formada por lamelas
alternadas das fases ferrita (o) e austenita (y). Zona de fusao formada por gréos
equiaxiais de ferrita com austenita preferencialmente no contorno de grao.

Nos aspectos microestruturais apresentados nas Figuras 51 e 52, é possivel
observar a formacao de uma pequena ZTA, inferior a 0,1mm, notada pela existéncia
de ramificacdes nas lamelas de austenita, as quais iniciam o crescimento para
dentro da fase ferrita. Microscopias de ZTA similares foram obtidas (Figuras 28 e 29)
por Stenvall e Holmquist (2008), que realizaram o processo de soldagem TIG
utilizando metal de adicdo, diferentemente desta investigacdo, cuja soldagem foi
autogena.

Na solidificagdo do aco inoxidavel hiperduplex, normalmente forma-se
primeiramente a fase ferrita, e a austenita se precipita a partir dela, quando o
material ja esta no estado soélido [Alves, 2012; Padilha e Plaut, 2009]. O processo de
soldagem fornece para a ZTA um grande aporte de energia térmica, semelhante ao
existente no material logo apds a sua solidificacdo, quando ocorre a precipitacdo da
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austenita. Este fato pode explicar as ramificacbes das lamelas de austenita se darem
para o interior da ferrita.

O processo de soldagem TIG fornece um aporte térmico de forma muito
localizada na junta soldada, que justifica a ZTA possuir pequenas dimensdes
guando comparadas a outros processos de soldagem [ASM, 1983].

A Figura 53 apresenta as ZTAs para as cinco condi¢bes. Pode-se notar um
aspecto microestrutural muito semelhante em todas as situacdes, onde ZTAs com
pequenas dimensdes e lamelas da fase austenita estdo ramificadas para o interior
da ferrita. Com base nesse resultado, pode-se considerar que a variacdo de
composicdo do gas de protecdo nado apresentou influéncia significativa na

microestrutura da zona termicamente afetada.
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Figura 53 — Micrografias da ZTA utilizando gas de protecéo variando de 1,5% N, a
5,5% N,. Aspectos a MO, ataque eletroquimico NaOH, 200x. Estrutura do metal de
base formada por lamelas alternadas das fases ferrita (o) e austenita (y). Zona de
fusdo formada por graos equiaxiais de ferrita com austenita preferencialmente no
contorno de gréo.
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As Figuras 54 e 55 apresentam micrografias da ZTA para as cinco condi¢oes
por MO (aumento 1000x) e MEV (aumento 600x), respectivamente, nas quais nao
foram identificadas a presenca de fases deletérias. Caso houvessem, conforme ja
mencionado, o ataque eletroquimico com solucédo de NaOH identificaria a fase sigma
com coloracdo bastante escura [Belmonte, et al., 2014; Santos, et al., 2014;
Figueiredo, et al., 2014], similarmente aos aspectos apresentados nas Figuras 15,
16, 17 e 18 para MO. Ao MEV, as fases sigma e chi apareceriam com tonalidade
bem mais clara comparativamente as fases ferrita e austenita, analogas as
apresentadas nas Figuras 09 e 13 [Kim, et al., 2013; Jeon, et al., 2012a]. E
importante a verificagdo da existéncia de fases deletérias na zona termicamente
afetada, pois as condi¢cdes desta regido oferecem meios propicios a formacéo
dessas fases, em especial a sigma e a chi, que se formam a partir da ferrita, quando

0 material € exposto a altas temperaturas [Vurobi e Mitsuyuki, 2008].
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Figura 54 — Micrografias das ZTAs utilizando gas de protecéo variando de 1,5% N a
5,5% N,. Aspectos a MO, ataque eletroquimico NaOH, 1000x. Austenita
apresentando coloracao entre marrom e azul e a ferrita coloracao variando entre
amarelo, verde a azul.
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Figura 55 — Micrografias das ZTAs utilizando gas de protecéo variando de 1,5% N a
5,5% N,. MEV operando em modo BSE, sem ataque, 600x. Austenita apresentando
coloracéo clara e ferrita tons de cinza. Pontos pretos identificados como porosidade.



0

3.4.3 Zona de Fuséao

As Figuras 56, 57 e 58 exemplificam a zona de fusdo para as cinco

condicbes, as duas primeiras utilizando MO e a terceira MEV.

Figura 56 — Micrografias da zona de fusao utilizando gas de protecédo variando de
1,5% N, a 5,5% N,. Aspectos a MO, ataque eletroquimico NaOH, 100x. Austenita
apresentando coloracdo marrom e a ferrita coloracao variando entre amarelo, verde
a azul. Aspecto formado por gréaos de ferrita com a austenita se formando
preferencialmente no contorno de gréao da ferrita.
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Figura 57 — Micrografias da zona de fusao utilizando gas de protecédo variando de
1,5% N, a 5,5% N,. Aspectos a MO, ataque eletroquimico NaOH, 1000x. Austenita
apresentando coloracdo marrom e a ferrita coloracao variando entre amarelo, verde

a azul. Aspecto formado por gréaos de ferrita com a austenita se formando
preferencialmente no contorno de grao da ferrita.
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Figura 58 — Micrografias da zona de fusao utilizando gas de protecédo variando de
1,5% N, a 5,5% N,. MEV operando em modo BSE, sem ataque, 1000x. Austenita
apresentando coloracao clara e ferrita tons de cinza. Pontos pretos identificados
como porosidade. Aspecto formado por graos de ferrita com a austenita se formando
preferencialmente no contorno de grao da ferrita.

Os aspectos microgréficos da Figura 56, ratificam a presenca de graos
equiaxiais observados através das macrografias. A austenita formou-se

preferencialmente nos contornos de grao da ferrita, com alguma inserc&o no interior
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do gréo da referida fase. Esta situacéo fica realgada na Figura 57 B, que apresenta
um grao de ferrita circundado de austenita e regibes pequenas de austenita no
interior do grao ferritico. Morfologias similares foram obtidas por Kim e colaboradores
(2012) (Figura 30). Qualitativamente nota-se uma relacdo direta entre o aumento da
quantidade de nitrogénio no gas de protecdo e o aumento da fracdo volumétrica da
austenita na zona de fusdo. Tal comportamento era esperado devido ao forte efeito
austenitizante do nitrogénio [ASTM, 2001].

As imagens obtidas em MEV (Figura 58) apresentaram, além das fases ferrita
e austenita facilmente identificaveis através de seus aspectos morfolégicos, algumas
regides bem escuras (pretas) que foram identificadas como porosidades. Esses
poros ja haviam sido constatados por MO, existindo inclusive no metal de base, e
serdo discutidos posteriormente juntamente com os resultados de EDS.

As técnicas utilizadas de MO e MEV néo identificaram, através de tonalidades
ou aspectos morfoldgicos, a presenca fases deletérias ou presenca de nitretos.
Microscopia eletrbnica de varredura e microscopia Otica foram utlizadas na
identificacdo dessas fases em diversos trabalhos [Kim, et al., 2013; Jeon, et al.,
2012a; Giraldo, 2001; Magnabosco, 2001; Elmer, et al., 2007; Rossitti, 2000; Jeon,
et al., 2012b -115; Jang, et al., 2011]. Outras técnicas também séo indicadas para a
identificacéo de fases deletérias e nitretos, tais como como microscopia eletronica de

transmissao e difracao de raios-x.

3.4.4 Precipitados

Conforme pode-se observar na Figura 02, os acos inoxidaveis de estrutura
duplex estdo sujeitos a precipitacio de um grande numero de fases e/ou
precipitados quando o seu equilibrio termodindmico é alterado. Em geral, essas
ocorréncias, tém como efeito a diminuicdo da resisténcia a corrosao desses agos. As
micrografias apresentadas até entdo, indicam néo ter ocorrido a formacéo da fase
sigma nas juntas soldadas, fase deletéria mais comum de se formar em agcos com
estrutura duplex. No entanto, andlises utilizando MEV em aumentos maiores séo
necessarias para analisar a auséncia de outras possiveis fases.

Outra importante possibilidade a ser investigada é a formacéo de nitretos. Os
resultados apresentados indicam que o nitrogénio adicionado no gas de protecédo da

soldagem atuou como estabilizador da austenita, aumentando a fragdo volumétrica
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desta fase. No entanto, a solubilidade do nitrogénio, que se encontra na forma de
solucéo intersticial, na austenita € de 2,8%, e na ferrita de apenas 0,1% [Padilha,
2000]. Este experimento utilizou teores de nitrogénio muito acima da solubilidade
das fases no gas de protecéo, até 5,5% N,, 0 que poderia acarretar a formacéo de
nitretos, uma vez que as fases presentes ndo sdo capazes de solubilizar todo o
nitrogénio utilizado.

Outros estudos apontam que acos de estrutura duplex podem formar nitretos
de cromo, 0s quais possuem uma geometria alongada, com cerca de 5um de
comprimento e maior teor de cromo que a fase onde estao precipitados [Jeon, et al.,
2012b; Jeon, et al., 2015].

Com o objetivo de identificar a possivel formacéo de precipitados e/ou nitretos
foram feitas analises em MEV convencional com sistema de EDS acoplado, onde o
resultado ndo foi adequadamente satisfatério, e posteriormente em MEG FEG
também com sistema de EDS acoplado, com resultados satisfatérios, com aumentos
maiores, até 20.000 vezes. As amostras submetidas as andlises foram preparadas
por polimento eletrolitico com solucdo de CrO; em acido acético. Essas analises
foram realizadas nas amostras contando 2,5% de N, no gés de protecao, percentual
comercialmente utilizado, e 5,5% de N,, maior percentual estudado, e, portanto, a
amostra com maior possibilidade de formacéo de nitretos.
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Figura 59 — Micrografias da zona termicamente afetada, amostra com gas de
protecdo contendo 5,5%N,. MEV operando em modo SE, polimento eletrolitico com
CrO3 em acido acético, 1.000x. Observa-se a presenca das fases ferrita e austenita.
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Figura 60 — Resultado de EDS acoplado ao MEV para uma regido aleatoria da fase
austenita da imagem da Figura 59. Como esperado nota-se a presenca de picos de
Cr, Fe, Ni e Mo, sem a presenca de substancias contaminantes.

Figura 61 — Micrografias da zona termicamente afetada, amostra com gas de
protecédo contendo 5,5%N,. MEV operando em modo SE, polimento eletrolitico com
CrO3 em acido acético, 8.000x. Observa-se a presenca de regides escuras de
pequenas dimensodes.
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Figura 62 — Resultado de EDS acoplado ao MEV para uma das regifes de coloracao
preta da imagem da Figura 61. Nota-se similaridade com os picos da Figura 60,
indicando que nao se tratar de nenhuma incluséo.

Figura 63 — Micrografias da zona termicamente afetada, amostra com gés de
protecdo contendo 5,5%N,. MEV operando em modo SE, polimento eletrolitico com
CrO3; em acido acético, 10.000x. Observa-se a presenca de regides com formato
alongado no interior de um gréo de austenita.
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Figura 64 — Micrografias da zona termicamente afetada, amostra com gés de
protecdo contendo 5,5%N,. MEV operando em modo SE, polimento eletrolitico com
CrO3 em &cido acético, 10.000x. Observa-se a presenca de regido com formato
alongado no interior de um gréo de austenita
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Figura 65 — Resultado de EDS acoplado ao MEV para a regiao de coloracéo escura
da imagem da Figura 64. Nota-se similaridade com os picos da Figura 60, indicando
gue néo se tratar de nenhuma inclusao.

As imagens das Figuras 59 a 65 apresentam os resultados obtidos pelo MEV
convencional. Na Figura 59 é possivel observar as fases ferrita e austenita, com a
mesma geometria ja identificada nas imagens de microscopia 6tica e MEV em modo

BSE. Com aumentos maiores observou-se que em algumas areas da amostra
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apresentavam diversos pontos escuros, que tendiam a um formato circular, como
ilustrado na Figura 61. Em alguns graos de austenita foram identificadas pequenas
regides alongadas, como observado nas Figuras 63 e 64. No entanto, o resultado de
EDS acoplado ao MEV para ambas as regides, Figuras 62 e 65, foram similares ao
obtido para a fase da matriz, Figura 60. Portanto, os resultados obtidos em MEV
convencional indicam que as regides localizadas e ilustradas pelas imagens das
Figuras 61, 63 e 64 ndo seriam precipitados. Visando melhor identificar as regides,

as regides foram analisadas em MEV FEG.

Figura 66 — Micrografias da zona termicamente afetada, amostra com gés de
protecdo contendo 5,5%N,. MEV FEG operando em modo SE, polimento eletrolitico
com CrO3 em &cido acético, 2.000x. Observa-se a presenca das fases ferrita e
austenita.
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Figura 67 — Micrografias da zona termicamente afetada, amostra com gés de
protecdo contendo 5,5%N,. MEV FEG operando em modo SE, polimento eletrolitico
com CrO3z em &cido acético, 5.000x. Observa-se a presenca das fases ferrita e
austenita.
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Figura 68 — Micrografias da zona termicamente afetada, amostra com gés de
protecdo contendo 5,5%N,. MEV FEG operando em modo SE, polimento eletrolitico
com CrO3z em acido acético, 20.000x. Observa-se a presenca das fases ferrita e
austenita.
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Figura 69 — Resultado de EDS acoplado ao MEV FEG para uma regido aleatéria da
fase austenita da imagem da Figura 68. Como esperado nota-se a presenca de
picos de Cr, Fe, Ni e Mo, sem a presenca de substancias contaminantes.
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Figura 70 — Resultado de EDS acoplado ao MEV FEG para uma regido aleatoéria da
fase ferrita da imagem da Figura 68. Como esperado nota-se a presenca de picos de
Cr, Fe, Ni e Mo, sem a presenca de substancias contaminantes.
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Figura 71 — Micrografias da zona termicamente afetada, amostra com gés de
protecdo contendo 2,5%N,. MEV FEG operando em modo SE, polimento eletrolitico
com CrO3z em acido acético, 20.000x. Observa-se a presenca das fases ferrita e
austenita.
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Figura 72 — Micrografias da zona termicamente afetada, amostra com gés de
protecdo contendo 2,5%N,. MEV FEG operando em modo SE, polimento eletrolitico
com CrO3z em acido acético, 20.000x. Observa-se a presenca das fases ferrita e
austenita.

Nas imagens das Figuras 66 a 68, 71 e 72 observa-se as fases ferrita a
austenita com aumentos variando de 1.000x a 20.000x. Nas imagens das Figuras 69
e 70, os resultados de EDS para as regibes das fases ferrita e austenita,
respectivamente. As imagens ilustradas representam grande parte das regides
observadas, onde nao foi possivel identificar a presenca de nenhum precipitado. De
forma esporadica foram identificadas pequenas regides com tonalidades diferentes

da matriz, conforme seré&o apresentadas nas imagens a seguir.
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Figura 73 — Micrografias da zona termicamente afetada, amostra com gés de
protecdo contendo 5,5%N,. MEV FEG operando em modo SE, polimento eletrolitico
com CrO3z em &cido acético, 30.000x. Observa-se a presenca de regido com formato

alongado no interior de um gréo de austenita.
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Figura 74 — Resultado de EDS acoplado ao MEV FEG para a regido de coloracao
escura da imagem da Figura 73. Nota-se similaridade com os picos das Figuras 69 e
70, indicando que néo se tratar de nenhuma incluséao.
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Figura 75 — Micrografias da zona termicamente afetada, amostra com gés de
protecdo contendo 5,5%N,. MEV FEG operando em modo SE, polimento eletrolitico
com CrO3z em &cido acético, 10.000x. Observa-se a presenca de regiées com
formato alongado no interior de um gréo de austenita.
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Figura 76 — Micrografias da zona termicamente afetada, amostra com gés de
protecdo contendo 5,5%N,. MEV FEG operando em modo SE, polimento eletrolitico
com CrO3z em &cido acético, 20.000x. Observa-se a presenca de regiées com
formato alongado no interior de um gréo de austenita.
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Figura 77 — Micrografias da zona termicamente afetada, amostra com gés de
protecdo contendo 5,5%N,. MEV FEG operando em modo SE, polimento eletrolitico
com CrO3z em &cido acético, 40.000x. Observa-se a presenca de regides com
formato alongado no interior de um gréo de austenita.
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Figura 78 — Resultado de EDS acoplado ao MEV FEG para a regido de coloracao
escura das imagens das Figuras 75, 76 e 77. Nota-se similaridade com os picos das
Figuras 69 e 70, indicando que néo se tratar de nenhuma incluséo.
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Figura 79 — Micrografias da zona termicamente afetada, amostra com gés de
protecdo contendo 2,5%N,. MEV FEG operando em modo SE, polimento eletrolitico
com CrO3z em &cido acético, 20.000x. Observa-se a presenc¢a de uma regido com
formato alongado no interior de um gréo de austenita.
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Figura 80 — Micrografias da zona termicamente afetada, amostra com gés de
protecdo contendo 2,5%N,. MEV FEG operando em modo SE, polimento eletrolitico
com CrO3z em &cido acético, 80.000x. Observa-se a presenc¢a de uma regido com
formato alongado no interior de um gréo de austenita.



113

t t t t t t t t t
Loo .00 EAIL] 4.00 5.00 6.00 .00 §.00 9.00 keV

Figura 81 — Resultado de EDS acoplado ao MEV FEG para a regido de coloracao
escura das imagens das Figuras 79 e 80. Nota-se similaridade com os picos das
Figuras 69 e 70, indicando que nao se tratar de nenhuma incluséo.

Apesar das imagens apresentadas nas Figuras 63 a 80 apresentarem
similaridade geométrica com nitretos encontrados em outros estudos da literatura
[Jeon, et al., 2012b; Jang, et al., 2011], os resultados do EDS acoplado ao MEV néo
indicam, para nenhuma das regifes analisadas, percentuais de elementos quimicos
diferentes das fases ferrita e austenita. Em estudos similares, foi possivel identificar
gue a regiao dos nitretos eram ricas em cromo [Jang, et al., 2011], fato nao
confirmado nas andlises desse estudo, portanto, ndo se pode concluir que as
regides alongadas encontradas na fase austenita séo precipitados.

A literatura indica que a fase ferrita € a primeira a se solidificar, e que a fase
austenita se forma a partir da ferrita, ja no estado soélido [Alves, 2012; Padilha e
Plaut, 2009]. Observando-se as imagens das Figuras 71, 72 e 75, é possivel
observar que os graos de austenita apos se nucleiam em diferentes pontos e apds o

crescimento ha o coalescimento desses grdos. Uma possivel explicacdo para as
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regides identificadas com formato alongado é que as mesmas sejam pequenas
regioes de ferrita que permaneceram entre 0s graos de austenita durante a formacao
dessa fase. Essa possibilidade também é corroborada pelas analises de microscopia
de forca atdbmica, que serdo apresentadas a seguir. No entanto, seria necessario o
uso de outras técnicas para a completa identificacdo dessas regides, tais como
microscopia eletronica de transmisséo e EBSD.

Considerando que o processo de soldagem utilizou gas de protecédo de até
55% N, e que a solubilidade maxima das fases ferrita e austenita sdo de
respectivamente 0,1% e 2,8% [Padilha, 2000], a auséncia de nitretos indica que o
gas de protecdo ndo foi absorvido pela poca de fusdo em quantidades acima do

limite de solubilidade das fases.

3.4  Estereologia Quantitativa

As imagens obtidas por MEV, a principio, seriam as mais indicadas ao
processamento digital de imagens para a quantificacdo de fases do que as de MO,
pois apresentam apenas tons de cinza. No entanto, o baixo contraste entre as fases
ferrita e austenita ndo permitiu a utilizacdo dessas imagens. A Figura 82 exemplifica
uma das imagens obtidas por MEV e 0 seu respectivo histograma, mono-modal, no
qual nédo foi possivel para o computador diferenciar as regides mais claras
(austenita) das mais escuras (ferrita). Algumas vezes foi possivel resolver esse
problema com a utilizacdo de operacbes mateméticas com os pixels da imagem
(filtros passa baixa), entretanto, apos aplicar esses recursos, apenas para algumas
imagens o resultado foi satisfatorio e obteve-se um desejavel histograma bi-modal
(Figura 83). A Figura 84 exemplifica uma situacdo onde, apesar de inUmeras
tentativas, o histograma da imagem permaneceu mono-modal, ndo permitindo a

separacao e quantificacdo das fases de forma eficaz.
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Figura 82 — Exemplo de imagem da micrografia obtida em MEV operando modo
BSE, aberta em programa de processamento digital de imagem e histograma mono-
modal da imagem.

Figura 83 — Exemplo de imagem da micrografia obtida em MEV operando modo
BSE, aberta em programa de processamento digital de imagem. Imagem apés a
utilizacao de filtro passa baixa onde se obteve um resultado satisfatorio, gerando um
histograma bi-modal.
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Figura 84 — Exemplo de imagem da micrografia obtida em MEV operando modo
BSE, aberta em programa de processamento digital de imagem. Imagem apés a
utilizacao de filtro passa baixa onde se obteve um resultado insatisfatério, gerando
um histograma mono-modal.

Assim, optou-se por quantificar as fases a partir das imagens obtidas por MO
com ataque quimico colorido. O referido ataque gerou tonalidades distintas entre as
fases e contraste suficiente, entretanto, a grande variagao de cores impossibilitou a
automatizacado do processo. As imagens foram processadas uma a uma, através de
sequéncia de comandos individualizados para cada imagem, empregando-se
parametros diferentes em virtude das variacbes apresentadas. As etapas principais
empregadas para 0 processamento das imagens serdo descritas a seguir,

exemplificadas pela imagem da Figura 85.
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Figura 85 — Exemplo de imagem da micrografia com ataque eletroquimico de NaOH
aberta em programa de processamento digital de imagem e histograma da imagem
de casa um dos canais de cores.

Para obter-se uma coloragdo mais uniforme para cada regido foi utilizado o
filtro “passa — baixa sigma”. Devido as varia¢des nas tonalidades, os parametros de
tamanho de kernel e intensidade de sigma foram determinados de acordo com cada
imagem, sempre objetivando como resultado tons homogéneos para cada regido. A
Figura 86 exemplifica a aplicacdo desse filtro, a imagem da esquerda, antes da
aplicacdo, possui variagbes nas tonalidades de pixels dentro da mesma regiao,
enquanto na imagem da direita, apos a aplicacédo do filtro, possui regides com tons
mais homogéneos.
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Figura 86 — Exemplo de imagem da micrografia com ataque eletroquimico de NaOH.
“A” - imagem antes utilizacdo de filtro “passa — baixa sigma” e “B” apos a utilizacao.
Na imagem “B” a presenca de ruido aleat6rio foi reduzida.

A etapa seguinte consistiu ha segmentacao, ou seja, conversao da imagem
corrigida pelo sigma em imagem binaria (apenas tons preto e branco), onde as
regides brancas foram os objetos de interesse a serem quantificados. Foi utilizada
uma segmentacdo no sistema RGB (Red Green Blue), em que a intensidade limite
de cada um dos canais foi determinada de acordo com cada imagem. No exemplo
apresentado, o canal de cor verde foi utilizado para segmentacéo. Nota-se na Figura
85 que este canal possuia um histograma bi-modal, facilitando assim o processo de
divisdo entre as regides. Para diversas outras imagens, o melhor canal foi o azul, e
em alguns casos foi necessario utilizar dois canais de forma simultanea. A Figura 87
ilustra a imagem exemplo apés o processo de segmentacao.
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Figura 87 — Imagem apresentada na Figura 85 apds a utilizacdo da etapa de
segmentacéao. A fase ferrita foi convertida para preto e a fasse austenita para
branco. Nota-se a presenca de ruidos na imagem, pequenos pontos pretos nas
regides brancas e pequenos pontos brancos nas regides pretas.

A binarizacdo conseguiu converter as regibes de austenita em objetos de
interesse, regides brancas. No entanto, varias regides de pequeno tamanho dentro
da ferrita também foram convertidas em branco, assim como pequenas regioes
dentro da austenita assumiram a coloragéo preta. Para solucionar essa adversidade
foram utilizadas duas etapas de pos-processamento, a eliminagcdo de objetos
(regibes brancas dentro da ferrita) e furos (regibes pretas dentro da austenita) de
pequenas dimensdes. O resultado dessas etapas de pos-processamento na imagem
exemplo encontra-se na Figura 88. Neste caso em particular, foram eliminados todos
0s objetos e furos com até 3.000 pixels de tamanho, no entanto, esse valor foi

alterado de uma imagem para outra, de acordo com cada caso.
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Figura 88 — Imagem apresentada na Figura 87, apds eliminacao de objetos e furos
de pequenas dimensodes, problemas gerados na etapa de segmentacéo. A fase
ferrita possui coloracdo preta e a austenita branca.

Para a maioria das imagens, o atague quimico resultou em uma regiao
pertencente a ferrita, localizada na fronteira dos gréos de ferrita / austenita, em
tonalidade diferente do restante do interior do gréo de ferrita. Essa area (fronteirica)
pode ser observada na Figura 86 com uma coloracdo avermelhada. Em alguns
casos, como no exemplo, parte dessa regidao adquiriu tonalidade branca durante o
processo de segmentacdo. Para minimizar esse problema, foram utilizadas
operacdes matematicas de erosdo com os pixels das imagens, isto €, uma operacao
que corroi de modo controlado os objetos de interesse na etapa de pos-
processamento. A Figura 89 ilustra a imagem binaria ap0s todas as etapas de pos-
processamento, sobreposta a imagem original, onde pode-se avaliar a qualidade das
etapas utilizadas no processamento digital de imagem, em que o contorno de grao

da ferrita / austenita esta melhor delimitado.
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Figura 89 — Sobreposicdo das imagens das Figuras 87 e 85. E possivel observar a
gualidade das etapas de processamento digital de imagens, confirmando que a fase
austenita foi convertida em branco e a ferrita em preto.

ApOs todas as etapas de poés-processamento na imagem exemplo, o
percentual de area ocupada pelas regides brancas (austenita) foi quantificado pelo
computador.

O grafico da Figura 90 apresenta o percentual correspondente a fracédo
volumétrica da fase austenitica, na zona de fusdo, para cada uma das cinco
condicbes estudadas. O grafico da Figura 91 apresenta a fracdo volumétrica de
austenita para cada uma das sub-regides da zona de fuséo, isto €, superficie, regido
intermediarias e raiz. Devido a irregularidade das tonalidades geradas pelo ataque
quimico, esse ultimo gréafico foi gerado com informacdes de um numero reduzido de
imagens para cada sub-regido, entre duas e cinco imagens, e, portanto, €&

apresentado apenas como uma tendéncia de comportamento.
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Fracdo Volumétrica de austenita na zona de fusdo
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Figura 90 — Fracéo volumétrica de austenita na zona de fusé@o para cada uma das
condicBes de estudo, percentual de N2 no gas de protecéo variando de 1,5% a

5,5%. Nota-se uma relacdo entre o0 aumento do teor de N2 no gés de prote¢éo e o
aumento da fracdo volumétrica da austenita.

Fracao Volumétrica de austenita na zona de fusao
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Figura 91 — Fracao volumétrica de austenita nas diferentes regides da zona de
fusao, superficie em azul, raiz da solda em cinza e regido intermediaria em laranja,
para cada uma das condi¢des de estudo, percentual de N2 no gas de protecao
variando de 1,5% a 5,5%. Nota-se uma relagéo entre o aumento do teor de N2 no
gas de protecdo e o aumento da fracdo volumétrica da austenita. Também é
possivel observar que a superficie é a regido com menor fracdo volumétrica de
austenita e a raiz da solda a regido com a maior fracao volumétrica.

Este resultado ratifica o que foi observado apenas qualitativamente para a ZF,
sendo possivel constatar que o nitrogénio adicionado ao gas de protecdo atuou
como estabilizador da fase austenita durante o processo de soldagem, aumentando

significativamente a fracdo volumétrica desta fase na zona de fusdo. O efeito do
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nitrogénio como estabilizador da fase austenita jA& é conhecido pela literatura,
entretanto, sem um consenso quanto ao valor ideal para ser adicionado ao gas de
protecdo [ASTM, 2001; Martins e Casteletti, 2005; Bush, et. al., 2004]. Nao se tem
dominio completo de como esse elemento atua na estabilizacdo da austenita
quando adicionado ao gas de protecdo da solda [Kim, et al., 2012b; Kim, et al., 2011,
Jang, et al., 2011; Kim, et al., 2014; Kim, et al., 2015]. Os resultados aqui obtidos
comprovaram a existéncia de uma relacdo direta entre o aumento do teor de
nitrogénio no gas de protecdo com o aumento da fracao volumétrica de austenita na
zona de fuséo.

Os acos de estrutura duplex apresentam uma relacdo ideal de 50% na
composicao de cada uma das fases constituintes, ferrita e austenita [Nilsson, 1992].
No entanto, existe uma faixa de tolerancia aceitavel para composi¢ao dessas fases,
preservando a estrutura duplex desses agos. Alguns trabalhos indicam faixas de 30
a 70 % [Urena, et al., 2007] e ainda de 35 a 65 % [Menezes, et al., 2005]. Para os
limites indicados, todas as condicfes ensaiadas nesta pesquisa apresentaram
resultados satisfatorios, com valores variando de 39 a 57 %. Ressalta-se que
utilizando gas de prote¢cdo com adi¢do de nitrogénio no intervalo de 3,5 a 4,5 %, o
resultado da fracdo volumétrica de austenita € o que mais se aproxima do ideal, 50%
(Figura 68).

A melhor condicdo obtida na ZF, considerando apenas o valor de austenita
em torno de 50%, foi obtida para a composicdo do gas entre 3,5 a 4,5 % No..
Entretanto, a ZF sofre influéncia também de outros parametros, como a composi¢ao
quimica do metal de base, a utilizagdo ou ndo de metal de adicdo, a taxa de
arrefecimento, entre outros. Por exemplo, nos estudos de Kim e colaboradores
(2014) e Kim e colaboradores (2015) foram obtidos teores de austenita de 42 e 38%,
respectivamente, e ambos utilizaram os mesmos procedimentos de soldagem,
alterando apenas o metal de base. Outro exemplo é o de Wang e colaboradores
(2006), cujo estudo variou a taxa de arrefecimento durante o processo de soldagem
TIG, observando-se um aumento de 18% na fracdo volumétrica de austenita para
maiores taxas de arrefecimento. Desta forma, ndo é possivel determinar que apenas
a utilizacdo de gas de protecdo com teores de nitrogénio variando de 3,5 a 4,5%
seja a melhor condicdo para sempre se obter a relacdo ideal de austenita e ferrita.
Assim, a quantidade de austenita gerada dependera da combinacéo de parametros

empregados, tais como, velocidade de soldagem, metal de base, metal de adicéo,
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quantidade de nitrogénio no gas de protecdo. Assim sendo, sdo necessarios estudos
especificos abordando os efeitos conjuntos para determinar em cada situagdo a
proporcao ideal de nitrogénio no gas de protecéo.

Observou-se uma tendéncia de a raiz da junta soldada ser a regido da ZF a
formar maior fragdo volumétrica de austenita, enquanto a superficie de ser a regido
com menor (Figura 91). Esse efeito também foi observado por Stenvall e Holmquist
(2008), e pode ser atribuido ao fato da raiz sofrer resfriamento de forma mais lenta
que a superficie, propiciando mais tempo para formacdo da austenita. Stenvall e
Holmquist (2008) compararam duas juntas soldadas, uma com passe simples e
outra com multipasse. A soldagem multipasse mostrou-se eficaz em produzir juntas
soldadas com maior fragcdo volumétrica de austenita na raiz, 57% contra 47% da
soldagem em passe simples. Todavia, o estudo indicou que a superficie da junta
soldada nao sofria influéncia da quantidade de passes utilizados, apresentando 40%
de austenita para as duas situacoes. Os resultados aqui obtidos (Figura 91) indicam
que a adicao de nitrogénio no gas de protecao foi capaz de influenciar toda a zona

de fusao.

3.5 Andlise Quimica Semiquantitativa por EDS

As Figuras 92 e 93 apresentam o0s percentuais dos elementos quimicos
indicados pela técnica de EDS e para cada uma das amostras testadas foram feitas
medidas nas fases ferrita e austenita. Nenhum elemento estranho a composicao da
liga original foi encontrado, o que indica a inexisténcia de qualquer contaminacao

presente no proprio metal de base, ou ainda oriunda do processo de soldagem.
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Figura 92 — Elementos quimicos presentes na fase ferrita, indicados pela analise de
EDS acoplado ao MEV, para cada amostra testada, gas de protecao variando de
1,5% a 5,5% de N2. Nenhuma impureza foi identificada.
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Figura 93 — Elementos quimicos presentes na fase austenita, indicados pela analise
de EDS acoplado ao MEV, para cada amostra testada, gas de protecao variando de
1,5% a 5,5% de N2. Nenhuma impureza foi identificada.
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A Figura 94 exemplifica um o aspecto microestrutural observado através do
MEV e que foi utilizado para a andlise de EDS. Observa-se a austenita com
coloracao ligeiramente mais clara que a ferrita e a analise de EDS foi realizada de
forma pontual para cada uma das fases. Foram realizadas analises em trés pontos
na ferrita e trés na austenita, em todas condi¢fes de soldagem testadas e também
no metal de base. A Figura 94 exemplifica um destes pontos analisados. Os valores
meédios dos percentuais em peso de niquel, cromo e molibdénio presentes na

austenita e na ferrita sdo apresentados nas Figuras 95, 96 e 97.

Figura 94 — Imagem observada no MEV modo SE. Fase austenita com coloracéo
clara e ferrita com coloracéo escura. O ponto “1” indica a regido de analise do
detector de EDS acoplado ao MEV para a fase austenita, de forma analoga foram
feitas as analises da ferrita.
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Figura 95 — Percentual de niquel presente na ferrita e austenita para as condi¢coes
ensaiadas, gas de protecao variando de 1,5% a 5,5% de N2 e metal de base.
Comparando-se as fases ferrita e austenita de uma mesma amostra, nota-se que a
variacdo dos elementos foi pequena.
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Figura 96 — Percentual de cromo presente na ferrita e austenita para as condicdes
ensaiadas, gas de protecao variando de 1,5% a 5,5% de N2 e metal de base.
Comparando-se as fases ferrita e austenita de uma mesma amostra, nota-se que a
variacdo dos elementos foi pequena



128

% de Mo em peso

25,0
20,0

15,0

10,0
5’ i |
0,

1,5% 2,5% 3,5% 4,5% 5,5%

o

o

B Austenita M Ferrita

Figura 97 — Percentual de molibdénio presente na ferrita e austenita para as
condicdes ensaiadas, gas de protecao variando de 1,5% a 5,5% de N, e metal de
base. Comparando-se as fases ferrita e austenita de uma mesma amostra, nota-se
gue a variacao dos elementos foi pequena

Para todos os elementos quimicos analisados ocorreu uma significativa
variagdo nos resultados de uma amostra para outra. O niquel por exemplo,
apresentou valores proximos a 8% para as amostras com 2,5%, 3,5% e 5,5% de
nitrogénio, e valores proximos a 2,5% para as amostras de metal de base, 1,5% e
4,5% de nitrogénio. Considerando que a técnica de EDS no MEV fornece resultados
semiquantitativos e que as regifes varridas pelo spot do feixe de elétrons trazem
informacdes quimicas do entorno a discussdo apresentada sobre os resultados
restringe-se a comparacao e um ranqueamento dos elementos presentes entre as
regides ferrita e austenita de uma mesma amostra.

As fases ferrita e austenita apresentaram composi¢cao quimica muito parecida
para todas as condi¢cdes analisadas (Figuras 95, 96 e 97). Em geral, uma das fases
possui uma diferenca de 0,5% para a outra, independente do elemento quimico. A
maior variacdo observada foi a analise de niquel para a amostra de 3,5% de Ny,
onde a ferrita apresentou 7,3% e a austenita 8,9%. Essa semelhanca na composi¢céo
guimica explica o fato das imagens de MEV em modo BSE apresentarem baixo
contraste. A técnica gera contraste entre regibes na imagem de acordo com a
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variagdo no peso atomico dos elementos presentes, se 0s pesos forem muito
proximos, a imagem resultante terd baixo contraste [DINIZ, 2001].

As fases ferrita e austenita devem apresentar composicédo quimica similar, e,
portanto, valores de PREnNn préximos, resultando em uma menor taxa de corrosao
galvanica entre as fases, o que ira melhor o desempenho do material em ambientes

corrosivos, segundo Ha e colaboradores (2015).

3.6  Microdureza

A Figura 98 apresenta os perfis de microdureza obtidos ao longo da secéao
transversal das juntas soldadas para todas as condicfes estudadas. Na Tabela 10
sdo apresentados os valores médios, desvios padrdoes e resultados do teste de
hipéteses com distribuicdo t de Student. A Figura 99 exemplifica uma amostra apos
0s ensaios de microdureza. Os pontos pretos destacados na imagem sao os locais
onde ocorreram as penetracbes. Como observado previamente, a ZTA é muito
pequena, em torno de 0,1mm, desta forma, apenas uma das penetracdes foi
realizada sobre a ZTA (como indicado pela linha preta no grafico da Figura 98). As
marcacdes a direita da ZTA foram realizadas no metal de base, e as a esquerda na

zona de fusao.

PERFIL DE MICRODUREZA DAS JUNTAS SOLDADAS

500,0
450,0
400,0 \/\//\/\‘/\—_~
350,0
300,0
ZF ZTA MB
1,5% 2,5% 3,5% 4,5% =—5,5%

Figura 98 — Perfil de microdureza da junta soldada para as condi¢cdes ensaiadas,
gas de protecéo variando de 1,5% a 5,5% de N,. Em todas as condi¢des nota-se
gue néo houve variagéo significativa do valor de dureza.
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Tabela 10 — Valores de microdureza e teste de hipoteses com distribuicdo t de

Student
Amostra | ZF [HV 0,1] | MB [VH 0,1] | Fcaiculado Ftabelado Tcalculado Thabelado
1,5% N, |414,3 +20,9 | 401,0 £12,3 2,91 3,79 1,55 1,76
2,5% N, |412,7 £32,3 | 393,1 £19,8 2,65 3,79 1,46 1,76
3,5% N, | 393,6 +23,4 | 410,3 +18,8 1,54 3,79 1,57 1,76
45% N, | 384,2+14,8 | 389,5 +22,9 2,40 3,79 0,55 1,76
55% N, |405,0+24,9 | 402,0 £15,0 2,76 3,79 0,29 1,76

Figura 99 — Amostra apds ensaio de microdureza. Em destaque as penetracdes de
microdureza realizadas, desde o metal de base até a zona de fusao.

A dureza esperada para o metal de base seria de 34 HRC, conforme

descricdo do fabricante. Embora, as normas nédo prevejam uma forma direta de

conversao entre as diferentes escalas de dureza, utilizando tabela comparativa de

valores de dureza, 34 HRC seria aproximadamente 340 HV [Metal Center, 2016]. Os

valores obtidos estdo ligeiramente superiores aos esperados, em torno de 400

HVO,1.
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Os perfis obtidos (Figura 98) e a andlise estatistica com distribuicdo t de
Student (Tcaiculado < Ttabelado — Tabela 09) indicam que nao houve variacdo entre os
valores de dureza para as cinco condi¢bes analisadas, quando comparados metal
de base e zona de fusdo. O comportamento da dureza foi homogéneo, o que indica
a continuidade desta propriedade ao longo da junta soldada.

Assim, a homogeneidade nos valores de microdureza é um indicativo de ndo
precipitacdo de fases deletérias (sigma, chi e nitretos) na zona de fusédo, as quais
normalmente possuem durezas mais elevadas, o que corrobora as analises da

microestrutura [Kim, et al., 2012].

3.7 Corrosao

O gréafico da Figura 100 mostra a taxa de corrosdo por area para cada uma
das amostras testadas. Segundo a Norma ASTM G48-99, perdas de massa acima
de 0,0001 g/cm? podem indicar a presenca de pontos de corrosdo, e observacéo
macroscopica com aumento de 20x deve ser realizada para deteccdo desses pontos
[ASTM, 1999]. As amostras que utilizaram gas de prote¢cdo com adigdo de nitrogénio
em 3,5%, 4,5% e 5,5% apresentaram taxa de corrosdo abaixo de 0,0001 g/cm?
indicando que nao sofreram processo de corrosado por pitting. As amostras soldadas
com concentracbes menores, 1,5% e 2,5%, sofreram corrosdo acima desse limite.
No entanto, essa hipotese ndo foi confirmada durante a observacdo macroscopica
da superficie, para a qual ndo foi identificada a presenca de pontos de corrosdo. Os
resultados mostram (Figura 100) uma tendéncia do aumento do teor de nitrogénio no
gas de protecao propiciar uma melhoria da resisténcia a corrosdo, no qual pode-se
notar o declinio da curva referente a perda de massa.

A amostra com 2,5% de N, apresentou um comportamento atipico, possuindo
a maior de todas as taxas de corrosao, superando inclusive a amostra com 1,5% de
N.. Esse fato ndo era esperado, uma vez que, segundo a analise de estereologia
quantitativa, a adicdo de nitrogénio em percentual de 2,5% acarretou maior fracédo
volumétrica de austenita, comparando-se a obtida com percentual inferior (1,5%).
Em resumo, todos as condi¢des ensaiadas apresentaram comportamentos muito
semelhantes, como também taxas de corrosdao muito pequenas, em relacdo a
materiais similares. Cervo e colaboradores (2010) obtiveram taxa de corrosao de

0,1954 g/cm2 para uma junta soldada de ago superduplex, 1000 vezes superior a
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obtida neste estudo. Em prosseguimento a pesquisa de Cervo e colaboradores
(2010), foi realizado tratamento térmico com intuito de melhorar a resisténcia a
corrosdo do material, em que se obteve uma reducdo consideravel da taxa de
corrosdo, apresentando valor de 0,0040 g/cm2. No entanto, o0s resultados
satisfatdrios de Cervo et al (2010), ndo superaram os obtidos neste experimento com
o hiperduplex, que foram 22 vezes inferiores. Deste modo, ressalta-se que a
contribuicdo de um ensaio de corrosdo mais sensivel poderia revelar com melhor

precisao a diferenca entre as condi¢cdes ensaiadas.

Perda de massa g/cm?

0,00020
0,00018
0,00016
0,00014
0,00012
0,00010
0,00008
0,00006
0,00004
0,00002

0,00000
1,5% 2,5% 3,5% 4,5% 5,5%

Figura 100 — Taxa de corroséo para as condi¢cdes testadas. Teste por perda de
massa segundo norma ASTM G48-99. Nota-se uma relagéo entre o aumento do teor
de N2 no gas de protecdo e a melhoria na resisténcia a corrosédo, muito embora,
todas as amostras tenham apresentado baixa taxa de corroséao.

3.8  Microscopia de Forga Atdmica

As imagens de microscopia de forca atdbmica (AFM — Atomic Force
Microscopy) foram realizadas por meio de duas técnicas, topografia e forca
magnética. A primeira exibe o resultado do relevo da amostra, enquanto a segunda
atribui a coloracdo de acordo com a forca magnética da regido analisada. As Figuras
101 e 102 exemplificam as imagens de topografia obtidas para o MB e ZF,
respectivamente. As imagens 103 e 104 exemplificam os resultados do moédulo de
forca magnética.
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Figura 101 — Imagem da regiao do metal de base da amostra soldada com 2,5% N
no gés de protecdo, utilizando Microscopia de For¢ca Atdmica no modulo de
topografia. Amostra apenas polida. Observa-se pequenos “arranhdes” na superficie.
N&o € possivel notar as fases presentes.

Figura 102 — Imagem da regido da zona de fusdo da amostra soldada com 2,5% N,
no gas de protecao, utilizando Microscopia de For¢ca Atdmica no médulo de
topografia. Amostra apenas polida. Observa-se pequenos “arranhdes” na superficie.
N&o é possivel notar as fases presentes.
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Figura 103 — Imagem da regiao do metal de base da amostra soldada com 2,5% N,
no gas de protecao, utilizando Microscopia de Forca Atdmica no médulo de forca
magnética. Amostra apenas polida. O médulo de for¢ga magnética revelou as fases
presentes, ferrita em tonalidade mais escura e austenita em tonalidade mais clara.
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Figura 104 — Imagem da regidao da zona de fusdo da amostra soldada com 2,5% N,
no gas de protecao, utilizando Microscopia de Forca Atdmica no médulo de forca
magnética. Amostra apenas polida. O médulo de forga magnética revelou as fases
presentes, ferrita em tonalidade mais escura e austenita em tonalidade mais clara.
Regido em destaque possui geometria similar as regides identificadas através do
MEV FEG nas figuras 73 a 80.
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As Figuras 101 e 102, que utilizaram o modo topografia do microscépio de
forca atbmica nao revelaram qualquer diferenca entre as fases presentes, ferrita e
austenita, as quais foram identificadas pelo microscopio Otico e microscopio
eletrbnico de varredura. As amostras encontravam-se apenas polidas, portanto, ndo
havendo diferenca de relevo entre as regibes de fases diferentes, observou-se
apenas a presenca de alguns arranhfes e pequenos poros. A presenca de
pequenos poros corrobora as observacgdes realizadas por microscopia eletrbnica de
varredura (Figuras 71 a 80), onde pequenos pontos pretos foram identificados e
quando analisados com sistema de EDS indicavam a mesma composi¢do quimica
da fases ferrita e austenita.

As imagens de modulo de forca magnética, Figuras 103 e 104, revelam
claramente a existéncia de duas regifes distintas, uma mais clara e outra mais
escura. Comparando-se as imagens das Figuras 103 e 104 com as obtidas por
microscopia Otica ap6s ataque eletroquimico de NaOH (Figuras 49 e 57) microscopia
eletrbnica de varredura operando em modo BSE (Figuras 50 e 58) e MEV FEG apo0s
polimento eletroquimico (Figuras 66 a 69), constata-se que a austenita adquiriu
coloracéo clara, enquanto a ferrita coloragcéo escura nas imagens de AFM em modo
de forgca magnética. Para os acos inoxidaveis com estrutura duplex, a fase ferrita
apresenta comportamento magnético e a austenita paramagnético [ASM, 1989], o
que explica o fato das fases apresentarem coloracdes diferentes e poderem ser
distinguidas através do médulo de forca magnética do AFM. Nao foi encontrado na
literatura trabalhos que utilizaram a técnica de AFM para a caracterizagdo de fases
em acos inoxidaveis duplex.

Em destaque na Figura 104, pode-se notar uma regido de pequena dimensao
e formato alongado no interior da fase austenita. Regido de geometria e tamanho
muito similar as regides identificadas através do MEV FEG nas Figuras 73 a 80.
Assim coma as analises de MEV FEG ja indicavam a possibilidade dessas regides
serem pequenas regibes de fases ferrita, o AFM em modo de forca magnética
também atribuiu a ela a mesma coloracdo da fase ferrita, o que reforca a
possibilidade dessas regibes serem pequenas regidoes de ferrita no interior da

austenita.
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4 CONCLUSAO

ApOs analise dos resultados dos procedimentos experimentais aplicados,

pode-se concluir que para o ago hiperduplex UNS S32707:

1 — O aumento da fracdo volumétrica de austenita na zona de fusdo melhorou
a resisténcia a corrosao da junta soldada. Para teores de 3,5% a 5,5% de N,, os
ensaios de corrosdo por perda de massa indicaram a inexisténcia de corrosao por

pites.

2 — O nitrogénio adicionado ao gas de protecdo atuou como elemento
gamageénico, contribuindo com o aumento da fragdo volumétrica de austenita na
zona de fusdo. A fracdo volumétrica da austenita variou de 39% (gas de protecéo
1,5% N.) até 57% (gas de protecdo 5,5% N.).

3 — A adicdo de nitrogénio no gas de protecdo ndo influenciou na geometria
dos graos da zona de fuséo, os quais, independente do percentual de N, adicionado,
apresentam sempre com graos equiaxiais de ferrita, e grados alongados de austenita

se formando preferencialmente nos contornos dos graos de ferrita

4 — A adicdo de nitrogénio e a variagao de seus teores, entre 1,5 e 5,5%, no
gads de protecdo ndo afetou os valores de microdureza entre nenhuma das
condicbes ensaiadas, nem tdo pouco entre a zona de fusdo e o metal de base. O
maior e o0 menor resultado para microdureza do metal de base, foram
respectivamente, de 389,5 22,9 HVO,1 e 410,3 £18,8 HVO0,1. Para a zona de fusao
foram de 384,2 £14,8 HVO,1 e 414,3 £20,9 HVO0,1, respectivamente.

5 — Considerando a fracdo volumétrica das fases na zona de fuséo,
comparando-se com os limites recomendados na literatura, e os resultados do teste
de corrosao, a melhor junta soldada seria obtida com teores de nitrogénio no gas de

protecado variando de 3,5 a 4,5%.
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SUGESTAO PARA TRABALHOS FUTUROS

Visando o prosseguimento, desdobramento ou aprofundamento dos estudos
agui apresentados, outros projetos podem ser realizados, tais como:

- Realizag&o de ensaios de microscopia eletronica de transmisséo e difracéo
de raios-x, visando comprovar a inexisténcia de fases deletérias.

- Andlises utilizando técnica de EBSD para avaliagdo das microestruturas
presentes.

- Outros tipos de ensaios de corrosdo, com maior sensibilidade, visando
quantificar a melhoria a resisténcia a corrosdo proporcionada a liga pela adicdo de

N, ao gas de protecao.
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