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Resumo

Os acos inoxidaveis super duplex (AISD) sdo acos com altos teores de elementos de liga. Esses
acos foram introduzidos na industria de dleo e gas em funcdo da sua alta resisténcia a corrosao por
pite. Atualmente, esses acos sdo utilizados em uma ampla gama de aplica¢des devido a sua excelente
resisténcia a corrosdo combinada com alta resisténcia mecanica. Eles sdo frequentemente
selecionados para aplicagdes em ambientes contendo cloretos, como a dgua marinha, onde a corrosdo
sob tensdo e corrosdao por pite podem ocorrer. Nas principais aplicacdes sdo utilizados em
equipamentos para exploracao e producdo de petréleo e gas, em oleodutos e gasodutos, tanto on-
shore quanto off-shore. No entanto, quanto maior a concentra¢do de elementos de liga maior sera a
susceptibilidade a formagdo de fases intermetalicas fragilizantes, e, portanto, maiores cuidados devem
ser tomados durante o processamento desses agos. O processo de soldagem a arco é bastante utilizado
na fabricacdo de equipamentos. Esse processo pode gerar quantidade de calor suficiente para causar
um desbalango da microestrutura ferrita/austenita e, consequentemente, a formacdo de fases nio
desejaveis (deletérias). Isso porque, durante a soldagem a arco, cada ponto da junta passara por ciclos
térmicos diferentes e isso pode resultar em microestruturas nao desejaveis, como por exemplo, a
formacdo da fase Sigma (o), fase Chi (), nitretos de cromo, carbonetos e outros. De maneira geral,
essas fases sao ricas em cromo e molibdénio, o que consequentemente desbalanceia os teores desses
elementos quimicos ao seu redor, produzindo um ambiente favoravel a formagdo de corrosdo,
afetando a resisténcia a corrosdo e suas propriedades mecanicas. O propdsito deste trabalho é
contribuir para a literatura cientifica a respeito do comportamento da zona termicamente afetada de
temperatura elevada (ZTATE) do AISD UNS S32750, de 10 mm de espessura, simulada termicamente
em um equipamento Gleeble 540: Welding Simulator® e por fim avaliar uma metodologia de andlises
da resisténcia a corrosdo de amostras simuladas termicamente. Apds a simulagdo térmica das
amostras, as microestruturas foram caracterizadas utilizando técnicas de Microscopia Otica (MO),
Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) com Espectroscopia por Dispersdo de Energia (EDS) e
Difracdo de Elétrons Retroespalhados (EBSD, de Electron Back Scatter Diffraction). A resisténcia a
corrosdo por pite foi investigada por técnicas de polarizacdo em solucdo de cloreto de sédio e a
temperatura critica do pite (CPT) para cada microestrutura foi avaliada. Os resultados das amostras
simuladas apresentaram microestruturas com morfologias de graos da ZTATE e o aumento do %
ferrita, o que era esperado, ja que as amostras foram submetidas a ciclos térmico que poderiam
desbalancear o teor de austenita/ferrita. Além disso, foram identificados pites de corrosdo apds os
ensaios eletroquimicos e a CPT foi determinada a partir da inflexdo das curvas do potencial em fungao
da temperatura. A metodologia utilizada na avaliacdo da suscetibilidade a corrosao apresentou grande
potencial quando comparado a metodologia convencional, principalmente quando relacionado ao
tempo necessario para fabricacdo de corpo de prova e execuc¢do de ensaio.

Palavras-chave: Aco inoxidavel super duplex ; Soldagem; Zona termicamente afetada;
Corrosao por pite; simulagdo térmica; Potenciostato.
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Title and Abstract

MICROSTRUCTURAL AND ELECTROCHEMICAL EVOLUTION OF THE GLEEBLE-SIMULATED
HEAT-AFFECTED ZONE OF WELDING

Super duplex stainless steels (SDSS) are steels with a high content of alloying elements.
These steels were introduced in the oil and gas industry due to their high resistance to pitting
corrosion. These steels are currently used in a wide range of applications due to their excellent
corrosion resistance combined with high mechanical strength. They are often selected for
applications in chloride-containing environments, such as seawater, where stress and pitting
corrosion can occur. In the main applications they are used in equipment for oil and gas
exploration and production, in oil and gas pipelines. However, the higher the concentration of
alloying elements, the greater the susceptibility to the formation of embrittled intermetallic
phases, and therefore, greater care must be taken during the processing of these steels. The
arc welding process is widely used in the manufacture of equipment. This process can
generate enough heat to cause an unbalance of the ferrite/austenite microstructure and,
consequently, the formation of undesirable (deleterious) phases. During arc welding, each
point of the joint will undergo different thermal cycles and this can result in undesirable
microstructures, such as the formation of the Sigma phase (o), Chi phase (x), chromium
nitrides, carbides and others. In general, these phases are rich in chromium and molybdenum,
which consequently unbalances the levels of these chemical elements around them,
producing a favorable environment for the formation of corrosion, affecting the corrosion
resistance and its mechanical properties. The purpose of this work is to contribute to the
scientific literature regarding the behavior of the AISD UNS S32750 high temperature heat
affected zone (HAZ), 10 mm thickness, thermally simulated in a Gleeble 540: Welding
Simulator® equipment and finally to evaluate a methodology of analyze of the corrosion
resistance of thermal simulated samples. After the thermal simulation of the samples, the
microstructures were characterized using Optical Microscopy (OM), Scanning Electron
Microscopy (SEM) with Energy Dispersion Spectroscopy (EDS) and Electron Back Scatter
Diffraction (EBSD) techniques. The pitting corrosion resistance was investigated by
polarization techniques in sodium chloride solution and the critical pitting temperature (CPT)
for each evaluated microstructure. The partial results of the simulated samples showed
microstructures with HAZ grain morphologies and an increase in the % ferrite, which was
expected, since the samples were submitted to thermal cycles that could unbalance the
austenite/ferrite content. Furthermore, corrosion pits were identified after the
electrochemical tests and the CPT was determined from the inflection of the potential curves
as a function of temperature. The methodology used in the evaluation of the susceptibility to
corrosion showed great potential when compared to the conventional method, especially
when related to the fabrication time of the specimen and the execution time of the test.

Keywords: Super duplex stainless steel; Welding; Heat affected zone; pitting corrosion;
thermal simulation; potentiostat.
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1 Introducao

Os acos inoxidaveis duplex (AID) sdo acos com altos teores de elementos de liga que
resultam em uma proporcdo de fase 50% austenita e 50% ferrita, aproximadamente. E
dependendo dos teores de elementos de liga existem diferentes classes de duplex. Esses acos
sao conhecidos desde 1930 e evoluiram rapidamente desde o inicio dos anos 1980 quando,
entdo, foram introduzidos na industria de 6leo e gds por causa da sua alta resisténcia a
corrosdo por pite (C. LIPPOLD; J. KOTECKI, 2005; GIRALDO, 2001).

Existe uma tendéncia, nas ultimas décadas, pela substituicio de acos inoxidaveis
austeniticos e ligas a base de niquel pelos Agos Inoxiddveis Super Duplex (AISD) (GIRONES et
al., 2004). Atualmente, esses acos sao utilizados em uma ampla gama de aplica¢des devido a
sua excelente resisténcia a corrosdao combinada com alta resisténcia mecanica. Eles sao
frequentemente selecionados para aplicacdes em ambientes contendo cloretos, como a agua
marinha, onde a corrosdo sob tensdo e corrosdo por pite podem ocorrer. Por isso sao
utilizados em equipamentos para explora¢do e produgdo de petréleo e gds, em oleodutos e
gasodutos, tanto on-shore quanto off-shore e em trocadores de calor nos processamentos
quimicos e petroquimicos (GIRONES et al., 2004; TAN et al., 2012a).

No entanto, quanto maior a concentracdo de elementos de liga, maior serd a
susceptibilidade a formacdo de fases intermetalicas, e, portanto, maiores cuidados devem ser
tomados no processamento desses acos. Durante a fabricacdo de equipamentos, o processo
de soldagem a arco é bastante utilizado. Esse processo pode gerar quantidade de calor que
pode causar um desbalanco da microestrutura ferrita/austenita e, consequentemente, a
formacado de fases ndo desejaveis (deletérias). Isso porque, na soldagem a arco, cada ponto
da junta passara por ciclos térmicos diferentes e isso pode resultar em microestruturas ndo
desejaveis, como por exemplo, a formacdo da fase Sigma (o), fase Chi (x), nitretos de cromo,
carbonetos e outros. De maneira geral, essas fases sdo ricas em cromo e molibdénio, o que
consequentemente desbalanceia os teores desses elementos quimicos ao seu redor,
produzindo um ambiente favoravel a formacdo de corrosdo, assim, afetando a resisténcia a
corrosao e suas propriedades mecanicas (GIRALDO, 2001).

Os problemas mais comumente encontrados na soldagem dos AISD estdo associados
a corrosao por pite na zona termicamente afetada (ZTA) e ndo na zona de fusdo (ZF), uma vez
que as propriedades da ZF podem ser controladas e modificadas usando metais de adi¢do de
alta liga e gases de protecdo durante o processo de soldagem (BRANDI; RAMIREZ, 2007;
GARZON; RAMIREZ, 2006). Dependendo do perfil térmico e da temperatura de pico aplicada,
a ZTA pode ser dividida em ZTA de Temperatura Elevada (ZTATE) e a ZTA de Temperatura Baixa
(ZTATB) (RAMIREZ, A. J.; BRANDI, 2004).

Na ZTA, a microestrutura depende principalmente do ciclo térmico e da condicdo
inicial do material. O aporte térmico, a espessura do material, a composi¢do quimica e a sua
microestrutura sdo os fatores que determinam a taxa de resfriamento aplicada no processo
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de soldagem (JIANG et al., 2013; YANG, Yuanyuan et al., 2019a). Quanto menor o aporte
térmico, maior serda a taxa de resfriamento. Baixos aportes térmicos produzem
microestruturas desequilibradas com excesso de ferrita e também podem resultar na
precipitacdo de nitretos de cromo no interior dos graos ferriticos ou na interface dos graos
austenita e ferrita (JIANG et al., 2013; N-133- PETROBRAS, 2017). Um alto aporte térmico
possui uma baixa taxa de resfriamento que também interfere no balango microestrutural e
proporciona maior tempo nas temperaturas de precipitacdo de fases deletérias, como a fase
sigma que prejudica, principalmente, a resisténcia a corrosao(A HOSSEINI; KARLSSON, 2019;
NILSSON, 1992; SADEGHIAN; SHAMANIAN; SHAFYEI, 2014; WESSMAN et al., 2012).

Quando o resfriamento ocorre a partir de 1350°C (ZTATE), fases deletérias podem
precipitar no interior dos graos da ferrita, principalmente o nitreto de cromo (Cr:N), afetando
principalmente a resisténcia a corrosdao do material (GUO et al., 2016). Por isso é de grande
importancia investigar a influéncia das taxas de resfriamento da ZTATE para determinar os
valores mais adequados, obtendo assim teor de ferrita e austenita mais equilibrado e evitando
a precipitacao de Cr2N ou outras fases indesejadas.

Muitas pesquisas foram realizadas a partir da simulagao da microestrutura da ZTA por
meio de simuladores térmicos, como o equipamento Gleeble® ou com um forno dilatémetro,
onde é possivel controlar e monitorar o ciclo térmico que é aplicado no material, dessa forma,
sendo possivel simular ciclos térmicos encontrados em processos de soldagem (JIANG et al.,
2013; TAN et al., 2012a). Estudos recentes mostraram que a microestrutura, a resisténcia a
corrosao e as propriedades mecanicas das amostras de AISD simuladas foram bastante
similares quando comparado com as amostras de soldagens reais utilizando as mesmas
condi¢des de soldagem (OLIVEIRA, 2021).

Este trabalho visa contribuir para a literatura cientifica a respeito do comportamento
da ZTATE do AISD UNS S32750, de 10 mm de espessura, simulado termicamente em um
equipamento Gleeble® 540: Welding Simulator®, avaliando o efeito de diferentes aportes
térmicos na microestrutura, quantificando a porcentagem de ferrita, e identificando quais
fases precipitam e qual poderia ser seu efeito na resisténcia a corrosdo desse material. Além
disso, analisa-se a influéncia da composicdo quimica na precipitacdo da corrosdo por pite e a
metodologia de analises da resisténcia a corrosdao de amostras simuladas termicamente.

1.1 Definicdo do problema

Apesar das boas propriedades, os acos super duplex também possuem desvantagens,
como formacdo de fases deletérias durante o processo de soldagem com a utilizacdo de
aportes térmicos que podem prejudicar a resisténcia a corrosdo. O aporte térmico da
soldagem esta diretamente relacionado a taxa de resfriamento da junta soldada. Portanto,
este estudo baseia-se na seguinte questao norteadora:

e Quais os efeitos de diferentes ciclos térmicos da soldagem na microestrutura e
na suscetibilidade a corrosdao de amostras simuladas termicamente de um AISD
UNS S32750?
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1.2 Objetivo

O objetivo deste trabalho é avaliar o efeito de diferentes ciclos térmicos na

microestrutura e na suscetibilidade a corrosdao em amostras simuladas termicamente de um
AISD UNS S32750.

1.3 Objetivo

s Especificos

Para alcancar o objetivo do trabalho, foram propostos os objetivos especificos:

Caracterizar a microestrutura e a resisténcia a corrosdao do material (AISD UNS
$32750 de 10mm) como recebido;

Simular termicamente diferentes ciclos térmicos da ZTATE no simulador
termomecanico Gleeble® 540;

Caracterizar e avaliar a microestrutura das amostras simuladas na Gleeble®
540;

Avaliar a suscetibilidade a corrosdo (taxas de corrosdo e CPT) a partir da
caracterizacdo eletroquimica das amostras simuladas na Gleeble® 540 e,

Realizar uma andlise de viabilidade econémica da utilizacdo de simulagdes
térmicas e caracterizagOes eletroquimica.

1.4 Importancia da Pesquisa

Os beneficios propostos com a avaliagdo da microestrutura e suscetibilidade a

corrosao de amostras simuladas termicamente sdo:

Contribuir para a literatura cientifica a respeito do comportamento da ZTATE
de um AISD UNS S32750;

Possibilidade de reducdao de custos para avaliar a resisténcia a corrosdo por
meio de amostras simuladas termicamente e ensaios eletroquimicos (energia,
material, HH);

Para melhor compreensdo do que tem sido estudado e pesquisado sobre a

microestrutura e a resisténcia a corrosao dos AID e AISD foi realizada uma busca na base de

dados da plataforma Sciencedirect (www.sciencedirect.com.br) utilizando trés conjuntos de

palavras-chaves, apresentadas na Tabela 1. Essas pesquisas foram executadas no campo da

busca avancada de titulo, resumo ou palavras-chave especificadas pelos autores, filtrando

apenas artigos

de revisao e artigos de pesquisa.
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Tabela 1. Palavras-chaves utilizadas nas pesquisas no Sciencedirect no dia 30/09/2021.

Tema Palavras-chaves

(("duplex stainless steel" OR "DSS" OR "super duplex stainless steel" OR "super
duplex stainless steel" OR "SDSS") AND steel)

Material e Processos  (("duplex stainless steel" OR "DSS" OR "super duplex stainless steel" OR "super

Material

de Soldagem duplex stainless steel" OR "SDSS") AND steel AND welding)
Material, Processos de (("duplex stainless steel" OR "DSS" OR "super duplex stainless steel" OR "super
soldagem e corrosao duplex stainless steel" OR "SDSS") AND steel AND welding AND corrosion)

Fonte: Autoria prdpria.

O resultado quantitativo destacando o percentual dos trabalhos publicados nos
ultimos anos (2015-2021) esta apresentado na Figura 1, envolvendo os temas sobre o
material, processos de soldagem e corrosdo. A analise mostra que dentre as 1.620 publicagbes
sobre o material, 49% deles foram publicados nos ultimos anos (794). Quando restringimos a
pesquisa utilizando palavras-chaves relacionadas ao material e processos de soldagem sao
encontrados 322 artigos, cerca de 20% do total da pesquisa anterior, sendo 60% publicados
entre 2015 e 2021. Quando adicionado a palavra-chave para englobar o tema sobre corrosado
foram encontrados 127 artigos cientificos, destes 57% foram aceitos e publicados nos ultimos
seis anos (72).

Figura 1. Comparagdo entre o numero de publicagdo utilizando trés conjuntos de palavras-chaves pesquisadas
no Sciencedirect no dia 30/09/2021.

1.620
% dos Uultimos anos
(2015-2021)
322
49%
| 127
0,
60% S —57% |
Material Material e Processos de soldagem  Material, Processos de soldagem e

Corrosdo

Fonte: Autoria propria.

As analises quantitativas das publicacGes cientificas do banco de dados do
Sciencedirect mostram que nos ultimos anos o nimero de publicacdes envolvendo o processo
de corrosdo em amostras de AID e AISD soldadas estd em crescimento. Isso fica mais
evidenciado quando os resultados da busca do terceiro grupo de palavras-chaves (material,
processos de soldagem e corrosao) sao plotados em grafico com o acumulado das publicacoes
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em relacdo aos anos. A Figura 2 apresenta dois graficos no formato “S”, um da quantidade
acumulada de publicages por ano (a) e outro da curva de maturidade tecnoldgica (b). Nota-
se uma tendéncia de crescimento das publicacdes e que a curva do acumulado esta entrando
no estagio de crescimento quando comparado com a curva “S” de maturidade, reforcando
gue existe um aumento do interesse nesse tema na literatura cientifica.

Figura 2. Grdfico do acumulado de publicagées (a) e o grdfico da curva "S" de maturidade tecnoldgica (b).
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Fonte: Autoria prépria.

A Figura 3 mostra que 13 revistas tém mais de dois estudos relevantes e a “Corrosion
Science” contribuiu com o maior nimero de publicagées (22) sobre o tema do grupo de
palavras-chaves relacionados ao material, processos de soldagem e corrosdo. Observa-se que
a classificacdo Qualis de 74% das editoras que publicam sobre o tema sdo Al que indica a alta
gualidade internacional das publicacdes sobre o tema proposto e evidencia a relevancia da
pesquisa.
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Figura 3. Principais revistas cientificas que publicam trabalhos sobre o tema (a). Classificacdo Qualis das
editoras (b).
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Fonte: Autoria propria.

Para analise qualitativa foi utilizado o software VOSviewer para criar uma rede
semantica quanto a co-ocorréncia de palavras utilizadas nos titulos, resumos e palavras-
chaves de artigos do primeiro tema da Tabela 1, onde as cores indicam grupos formados
(clusters), os arcos representam a relacdo entre as palavras interligadas e o tamanho do circulo
(ou nd) de cada elemento indica a frequéncia de ocorréncia que aquele termo foi utilizado
(RAMOS et al., 2021). Para isso, foram exportados os metadados de cada artigo no formato
“.RIS” da plataforma do Sciencedirect.

Na Figura 4 é possivel observar a formagdo de trés clusters: vermelho, azul e verde.
Cada cluster ou agrupamento revela a conectividade das palavras entre si (RAMOS et al.,
2021). No maior cluster, de cor vermelha, nota-se que aqueles com maior frequéncia de
ocorréncia sao “stainless steel”, “corrosion”, “heat” e “welding”. Este grupo de palavras
sugere pesquisas que abordam ensaios de corrosdao em amostras soldadas de acos inoxidaveis
e destacam-se os termos “corrosion behavior”, “critical pitting temperature” e “pitting
corrosion resistence” evidenciando que a corrosdo por pite e a definicdo da temperatura
critica do pite sdo abordagens mencionadas na literatura cientifica. Ainda, nota-se a
centralidade do circulo grande na imagem, o qual referéncia a principal palavra comumente
mais utilizada, “stainless steel” com 852 ocorréncias e 4580 links com outras palavras.
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Figura 4. Rede semdntica para co-ocorréncia de palavras-chave feita no software VOSviewer. Palavras-chave de
um mesmo cluster costumam aparecer juntas nos documentos mais do que termos de clusters diferentes.
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Fonte: Autoria propria pelo software VOSviewer

Em destaque, na Figura 5, foi selecionado a palavra “corrosion” para identificar a
ligacdo do termo com outras palavras que aparecem na literatura. Observa-se palavras
associadas com as fases microestruturais (“ferrite”, “austenite phase” e “sigma phase), com
soldagem (“welding”, “weld metal”, “haz” e “weldment”) e corrosdo (“pit”, “passive film”,
“corrosion behavior”, “critical pitting temperature” e “pitting corrosion resistence”). Percebe-
se que avaliar a corrosdo, um dos objetivos deste trabalho, é assertivo através da
microestrutura do material e da definicao da temperatura critica do pite.
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Figura 5. Rede de co-ocorréncias a partir dos metadados das publicagdes no Sciencedirect, com o auxilio do
VosViewer apresentado as palavras ligadas ao termo “corrosion”.
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Fonte: Autoria propria pelo software VOSviewer.
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1.5 Organizacdao do Documento

Este trabalho foi divido da seguinte forma:

1.

O capitulo 1 conteve a Introducdo aos principais pontos relativos a este estudo,
com a apresentacao dos AID e AISD, suas principais aplicacées, dificuldades
encontradas na soldagem desses materiais e o objetivo geral e especificos;

Capitulo 2 contém a fundamentacao tedrica dividida em 6 partes, apresentacao
dos AID/AISD, aplicagcdes dos AID/AISD, metalurgia, metalurgia fisica dos AISD,
tipos de corrosdo e metodologia de avaliar a resisténcia a corrosao.

No capitulo 3 é apresentado o material e métodos utilizados durante o
desenvolvimento deste trabalho e explicagdo sobre os resultados alcangados
embasados em estudos publicados e normas internacionais;

O capitulo 4 apresenta os resultados e as discussdes em cada uma das analises
e ensaios realizados, abordando as caracteristicas microestruturais e a
composicdo quimica de cada amostra ensaiada;

Por fim, o capitulo 5 fecha o estudo, resumindo e discutindo os principais
resultados alcangados e, ainda, apresenta também uma proposta de trabalhos
a serem realizados futuramente.
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2 Revisdo da Literatura
2.1 Acgos Inoxidaveis

O aco inoxidavel é uma liga baseada em sistemas de ferro-cromo, ferro-cromo-carbono
e ferro-cromo-niquel, e sua composicdo contém pelo menos 10,5% de cromo (Cr) e outros
elementos metalicos chamados de elementos de liga, como niquel (Ni), molibdénio (Mo),
titanio (Ti), carbono (C), nitrogénio (N). O cromo é considerado o elemento mais importante
porque torna o aco inoxidavel altamente resistente a corrosdo (SILVA; MEI, 2010). Com a
elevacao da %Cr e outros elementos de liga, os acos inoxidaveis podem oferecer diferente
faixas de resisténcia a corrosao.

De acordo com a estrutura cristalina, composi¢ao quimica e as fases microestruturas
presentes, os acos inoxidaveis sdo divididos em cinco grupos (Figura 6): Endurecimento por
precipitacdo, Martensiticos, Ferriticos, Austeniticos e Ferritico-austeniticos (duplex) (SANTOS,
R. O. Dos, 2016; SAWCZEN, 2014; SILVA; MEI, 2010).

Figura 6. Fluxograma da classificagdo dos agos inoxiddveis em relagGo a microestrutura.

Endurecido por

precipitacdo

__

Supermartensiticos

Acgos Inoxidaveis [
Superausteniticos

— Duplex

REFntico - Super duplex
austeniticos

= Hyper duplex

Fonte: (SANTOS, R. O. Dos, 2016) Adaptado.

Acos endurecidos por precipitacao, sdo ligas de cromo-niquel que podem ter estrutura
cristalina austenitica, semiaustenitica ou martensitica. Sao aplicados principalmente na
industria aerondutica, industrias de extracdo de petrdleo, petroquimica, quimica, papel e
celulose e outros. Devido ao seu processo de fabricacdo, problemas como o de distorcdo e
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trincas sdo praticamente eliminados. O endurecimento desses tipos de agos acorre durante
o tratamento de envelhecimento, quando acontece a precipitacdo da matriz martensitica
(SAWCZEN, 2014).

Comparado com outros grupos de ac¢o inoxidavel, o martensitico tem a menor
resisténcia a corrosdao, mas pode fornecer alta resisténcia mecanica e alta resisténcia ao
desgaste, bem como, relativamente, boa resisténcia a corrosdo. Os acos inoxidaveis
martensiticos sdo vendidos pela industria siderirgica no estado recozido, com estrutura
ferritica, baixa dureza e boa ductilidade. Somente apds o tratamento térmico, eles terdo uma
estrutura martensitica muito dura e pouco ducteis (SMITH; HASHEMI, 2013). Eles sdo usados
em varias aplicacGes, como instrumentos cirurgicos, ferramentas de corte, armas, laminas de
turbinas a vapor e outros (GENTIL, 2007).

O aco inoxidavel ferritico € um aco com estrutura cubica de corpo centrado (CCC)
ferritica, possui como seu principal elemento de liga o cromo, entre 14% e 27 %, e baixo teor
de carbono. Por ndo apresentar niquel torna-se o ago mais econémico. Possuem elevada
resisténcia a corrosao sob tensao (SILVA; MEI, 2010). Podem ser empregados na fabricagdo de
tubos para trocadores de calor, resisténcias elétricas, chapas de revestimentos, pecas de
fornos, queimadores e outros (SAWCZEN, 2014).

O aco inoxidavel austenitico, em comparagdo com o aco ferritico e o martensitico, é o
mais caro devido ao teor de niquel. Possui uma estrutura austenitica cubica de face centrada
(CFC) cujos principais elementos de liga sdo o cromo e o niquel. A presenca de niquel melhora
efetivamente a resisténcia a corrosdao (ANDRADE, 2015). Esses acos sdo provenientes de
modificacGes na composicdo que melhoraram suas caracteristicas, tais como (SAWCZEN,
2014):

e Adicdo de molibdénio para melhorar a resisténcia a corrosdo por pite e por
fresta;

e Reducdo no teor de carbono ou uso de estabilizantes para reduzir a corrosao
intergranular em materiais soldados; e

e Adicdo de niquel e cromo para melhorar a resisténcia a oxidacdo em
temperaturas elevadas e a resisténcia a corrosdo sob tensao.

Entre os acgos inoxidavel, os austenitcos sdo os mais comuns, sendo utilizados em
aplicagGes em altas e baixas temperaturas, na fabricacdao de pegas de uso geral, conjuntos
soldados, eixos, parafusos, eletrodos de solda e outros (SILVA; MEI, 2010).

Os acos inoxidaveis ferritico-austeniticos duplex ou AID surgiram da necessidade de se
obter acos que combinassem as qualidades dos austeniticos e ferriticos, étima resisténcia a
corrosao, alta resisténcia mecanica e elevada tenacidade. Na década de 30 foram fabricados
os primeiros acos duplex de ligas a base de Cr-Ni-Mo. Eles foram desenvolvidos com objetivo
de reduzir os problemas de corrosao intergranular que ocorriam nos agos inoxidaveis
austeniticos (C. LIPPOLD; J. KOTECKI, 2005).
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Durante a década de 80, foram desenvolvidos agos duplex com maior teor de ligas para
resistir em ambientes mais agressivos, esses agos foram denominados de agos super duplex
ou AISD (GUNN, 2002). Ao longo da sua evolucdo, esses acos foram citados comercialmente
de trés maneiras: duplex, super duplex e hiper duplex. Ambos possuem uma estrutura de
austenita-ferrita. Basicamente, a diferenca entre eles é o valor de PREN (pelas iniciais em
inglés: Pitting Resistance Equivalent Number) que avalia a resisténcia a corrosdo por pite ou
alveolar segundo a Eq. 1 e Eg. 2 (GUNN, 2002; N-133- PETROBRAS, 2017). Porém, é comum
utilizar o PRE como um parametro de resisténcia a corrosdo em geral.

PREn = %Cr + 3,3 %Mo + 16 %N Eq. 1

PREw = %Cr + 3,3(%Mo + 0,5%W) + 16%N Eq. 2

As duas equacgdes tém sido utilizadas e atendem respectivamente aos agos sem e com
Tungsténio (W). E importante ressaltar que o nimero de PRE n3o fornece um valor absoluto
de resisténcia a corrosdo e nao é aplicavel a todos os meios, porém, é uma estimativa da
resisténcia a corrosao por pite. Outros elementos, além daqueles presentes nas Eq. 1 e Eq. 2,
atuam na corrosdo localizada e na corrosdo uniforme apresentando um mecanismo
eletroquimico caracteristico da liga. Atualmente tem se adotado a classificacdo dos diferentes
graus baseado na composi¢cdo quimica e no PREN conforme Tabela 2, (N-133- PETROBRAS,
2017):
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Tabela 2. Composigdo Quimica (% em peso) dos principais AID.

Grade UNSN2 ENN2 %C %Cr %Ni %Mo %N %Mn %Cu %W PREN
Duplex - 22% Cr standard
21,0 1,35 0,1 4,0 0,1
LDX2101 S32101 1,4162 0,04 220 17 08 0,20 0,25 60 08 >28,0

21,0 4,5 2,5 0,08

- - >
2205 $31803 11,4462 0,03 230 65 35 0,20 2,00 > 30,5
22,0 4,5 3,0 0,14
- - >
2205 §32205 11,4462 0,03 230 65 35 0,20 2,00 2341
21,5 3,0 0,05 0,05 0,05
- - >
2304 $32204 0,03 245 55 060 020 2,50 0,60 >23,0
Super Duplex - 25% Cr
24,0 5,5 3,0 0,20 0,5
- >
2520 §32520 1,4507 0,03 260 80 4.0 0,35 1,50 20 >37,1
24,0 4,5 2,9 0,10 1,5
- >
F255 §32550 1,4507 0,04 270 65 39 0,25 1,50 25 > 35,2
240 60 3,0 0,24
- >
2507 §32750 1,4410 0,03 260 80 50 0,32 1,20 0,5 >37,7
24,0 6,0 3,0 0,20 0,5 0,50
>
Zeron100 S32760 11,4501 0,03 260 80 4,0 0,30 1,00 10 1,00 >40,0
24,0 6,0 2,5 0,24 0,2 1,50
- >
DP3W $39274 0,03 260 80 35 0,32 1,00 08 2.50 > 38,6
Hiper Duplex
2707 $32707 - 0,03 260 550 4,0 0,30 1,50 1,00 - >48,0

29,0 9,50 5,0 0,50

29,0 6,00 3,0 0,40
- - >
3207 S$33207 0,03 330 900 50 0,60 1,50 1,00 >48,0

Nota 1 Valores de % Unicos sdo maximos
Nota 2 (-) Ndo definidos nas especificagdes

Fonte: (N-133- PETROBRAS, 2017).

A Figura 7 mostra uma microestrutura tipica dos AISD, onde é possivel observar a
matriz da ferrita e ilhas de austenita.
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Figura 7. Microestrutura tipica de um AISD apresentando as fases austenita (regido clara) e ferrita (regido
escura).

Fonte: (TAN et al., 2012a)

2.2 Aplicagbes dos AISD

A producgao de agos inoxidaveis ja foi de aproximadamente 31 milhGes de toneladas
em 2010 no mundo. Em 2020 a producdo foi de 50,9 milhdes, crescimento de 5,1% ao ano
(ASSOCIACAO BRASILEIRA DO ACO INOXIDAVEL, 2021). A Figura 8 mostra a distribuicdo do
consumo do mercado de aco inoxiddvel. Observa-se que as industrias de processos sao
responsaveis por cerco de 40% do consumo desses tipos de material. Embora o consumo de
AID e AISD responda por apenas uma pequena parte do consumo mundial de aco inoxidavel,
cerca de 1%, seu uso esta aumentando substancialmente, e sdo cada vez mais utilizados na
industria de processo, principalmente 6leo e gas. Entre os anos de 2001 e 2011 o consumo
dos AIDs teve um crescimento superior a 100% (GENET; ORBAN, 2010; MERLO, 2016).

Figura 8. Distribuigdo do consumo (%) de agos inoxiddveis por aplicagdo.

Construgao
22%

dustria de Processo

Linha Branca e be Pltros
21%

Fonte: (GENET; ORBAN, 2010)
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Os acos inoxidaveis duplex e super duplex sdao materiais de grande interesse para a
engenharia, principalmente em fungao da sua caracteristica de resisténcia a propagag¢ao de
trincas da corrosdao sob tensdo quando comparados aos austeniticos convencionais. Em
relagdo as propriedades mecanicas, as propriedades dos agos duplex e super duplex também
sdo melhores (PEREIRA, 2018). Isso lhes dd uma vantagem no desenvolvimento de
equipamentos, pois podem reduzir significativamente o peso. Dentre as categorias de aco
inoxidavel, o AISD se destaca em funcdo de sua combinacdo favoravel das propriedades dos
acos ferriticos e dos austeniticos (SILVA; MEI, 2010). Por essa combinacao favoravel de boas
propriedades mecanicas e corrosivas, os AISD tém uma grande quantidade de aplicagbes.
Como na industria de 6leo e gas, papel e celulose, transporte (tanques de armazenamento) e
construcdo. Os AISD podem ser usados na maioria das condi¢cdes tipicas do aco inoxidavel e
geralmente podem substituir os agos austeniticos com maiores vantagens (GUNN, 2002).

Os AISDs foram desenvolvidos com o objetivo de melhorar as propriedades dos duplex
convencionais, o que resulta em uma reducdo significativa da espessura de equipamentos,
como vasos de pressdo e trocadores de calor, com consequente reducdo de peso, o que
benéfico em plataformas de exploracao de petrdleo e na indUstria offshore, em que a redugao
de peso dos equipamentos gera economia na fabricacdo e construcdo de plataformas. Em
particular, na industria de 6leo e gds, o AISD é uma alternativa viavel para aplicacGes em
ambientes aquosos e contendo ions cloreto ClI" (SANTOS, R. O. Dos, 2016; SILVA, A. L. V. C;
MEI, 2006).

As propriedades superiores dos AISDs em relacdo a outros grupos de acos permitem a
utilizacdo em aplicacGes de grande responsabilidade, como indicado na Tabela 3, que
relaciona diversas aplicacdes para os AISDs por setor industrial.
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Tabela 3. Diversas aplicagées para os AlSD.

Industria Aplicagoes dos AISD

Tubulagdo de evaporagao salina;

Bombas;

Equipamentos de amina;

Sistemas de refrigeracdo de dgua do mar.

Petroquimica Tubula¢des em meios contendo cloreto e acido cloridrico.
Papel e celulose Equipamentos de branqueamento.
Trocadores de calor;
Sistemas de pocos geotérmicos e salmouras salinas.
Trocadores de calor;
Sistemas de pocos geotérmicos e salmouras salinas;
Sistemas de refrigeracdo de dgua do mar;
Tubulacdo de sistema hidrdulico contra incéndio;
Oleo e gas Bombas;
Vasos de pressao;

Quimica

Geragao de energia

Valvulas de bloqueio;
Tubulagdo de pocos profundos;
Tubulagdes e vasos.

Fonte: (GUNN, 2002)

A selecdao adequada do AISD deve levar em conta o campo de atuagao em conjunto
com a resisténcia desejada. Hoje em dia, os AISDs constituem uma categoria relativamente
pequena, mas pela sua resisténcia a corrosao, boa relacao entre preco e desempenho e alta
resisténcia mecanica, estes acos tentem a crescer rapidamente em popularidade e seu uso e
campo de aplicacdo vem aumentando continuamente (ESCRIBA et al., 2010; GENET; ORBAN,
2010).

Os AISDs UNS S32750, em estudo neste trabalho, sdo mais utilizados em vasos de
pressdo fabricados com chapas soldadas e em flanges fundidas soldadas em tubulagdes,
geralmente em ambientes ricos em cloreto, como a agua do mar, com temperaturas de
trabalho entre 40°C e 110°C. A principal falha que ocorre nessas aplica¢cdes é a corrosdo por
pite na ZTA causada pela formacdo da fase o (DE FARIAS AZEVEDO et al., 2019).

2.3 Metalurgia dos Agos Super Duplex

Os acos inoxidaveis duplex e super duplex, compostos basicamente por ferrita (a) e
austenita (y), podem apresentar também fases secunddrias indesejaveis e que afetam a
qualidade desses acos a depender do processo utilizado para confeccdo de produtos. O grafico
da Figura 9 mostra a influéncia da adicdo dos elementos de liga na precipitacdo de fases em
acos duplex. Para a curva de precipitacdao das fases carbonetos (M;Cs; e M23Cg), nitrato de
cromo (CrN e Cr;N ), sigma (o), nitretos de cromo (Cr2N), chi (x), austenita secundaria (y2) e R,
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a adicdo de Cr, Mo, W e Si diminui o tempo e a adicdo de Mo, W e Si aumenta a temperatura

para formacado dessas fases (GUNN, 2002).

Figura 9. Diagrama de transformagdes isotérmicas para a precipitagdo de intermetdlicos com influéncia dos

1000 °C

Temperatura

300 °C

elementos de liga

Mo, W,Si

M,C,
CrN (ZTA)
Fase o

Cr,N

Cr, Mo, Cu, W

Fonte: (GUNN, 2002)

Nesses materiais, pode-se formar uma grande quantidade de fases secundarias em

uma faixa de temperatura de 300 a 1000 °C, essa precipitacdo pode ser intergranulares ou se

localizar nos contornos de grao, tornando o material mais fragil. A Tabela 4 mostra um resumo

das fases que podem ser formadas nesses acos com algumas de suas caracteristicas e a faixa

de temperatura aproximada em que elas se formam. Porém, existe uma discordancia na

literatura sobre algumas dessas faixas de temperatura. As fases secundarias mais comuns sdo:

fase sigma, fase chi, e austenita secundaria, nitretos e carbonetos (CANDEL, 2016).
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Tabela 4. Principais caracteristicas cristalogrdficas de algumas das fases que podem surgir em AISD

Intervalo de

Fase Com?o§|;ao Cr Ni Mo Formagdo Locallzaga!o Es‘trutt.xra
Quimica (2€) Preferencial Cristalina
o - 27 9 4 - Matriz CccC
|
v - 27 10 3 <1250 ”tragra;“'ar na CFC
Tetragonal de
o (Fe,Ni)«(Cr,M0), 30 4 7 600-1000 Interface y/ a Corpo
Centrado
X FessCriz2Mo1p 25 3 14 700-900 Interface y/ a CCC
« - 65 25 13  300-525 '”tergra;”'ar na cce
Tipo | 27 9 4 650 Interface a
. Interfacey/ a e
Y2 Tipo ll 24 11 3 >650 a CFC
Tipo I - - - 700-900 Como
Carboneto M-Cs - - - 950-1050 Interface y/ a -
M33Ce 58 2,5 12 600-950 Interface y/ a CFC
_ CroN 72 6 15  700-950  'Mtereranularna o sonal
Nitreto a
CrN - - - - - Cubica

A Figura 10 mostra o diagrama de fases calculado para o AISD UNS S32750, disponivel
no banco de dados do software JMatPro®, nas condi¢des de equilibrio, ou seja, situacdo onde
o material é resfriado lentamente e as fases formadas sdo estaveis e indicam que uma ampla
gama de fases deve precipitar em diferentes temperaturas. Para avaliagdo das transformacdes
de fases utiliza-se o diagrama de tempo, temperatura e transformacdo (TTT), apresentada na
Figura 11 e a curva de transformacdo de resfriamento continuo (CCT) exibido na Figura 12.
N3o é esperado que haja um grande conteudo de fases secunddrias em temperatura inferior
a 750°C, com base no diagrama CCT (HOSSEINI et al., 2017).

Fonte: (GUNN, 2002; NILSSON, 1992; RAMIREZ, A. J. L., 1997, 2001a)

Figura 10. Diagrama de equilibrio de fases do AISD UNS S32750 obtida pelo software JMatPro®.
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Figura 11. Diagrama de tempo, temperatura e transformacdo (curva TTT) obtida pelo software JMatPro® para o

aco AISD UNS S32750.
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Fonte: JMatPro® V12 Materials Property Simulation Software.

Figura 12. Curva de Transformagéo de Resfriamento Continuo (CCT) obtida pelo software JMatPro® para o ago

AISD UNS S32750.
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Fonte: JmatPro® V12 Materials Property Simulation Software.

A Figura 13 evidencia a microestrutura em trés dimensdes do aco UNS S32750

laminado (como recebido) e apds tratamentos térmicos de ferritizacdo em diferentes

temperaturas e tempos. Observa-se a alteracdo do tamanho de grdo ferritico com relagdo ao

tempo de permanéncia na temperatura de pico (RAMIREZ, A. J. L., 2001).

41



Figura 13. Microestrutura do ago UNS $32750 (a) no estado como-recebido revelada com ataque eletrolitico
com solugdo de 40%vol de HNO;3, ferritizado (b) em 1350 °C por 5's, (c) em 1350 °C por 10's e (d) em 1380 °C por
5s

1350*C por10s

Fonte: (RAMIREZ, A. J. L., 2001)

2.3.1 Fragilizacdo a 475°C

O aparecimento de a’ ocorre em temperaturas na faixa de 300 a 525 °C, sendo mais
grave na temperatura de 475°C. Rica em cromo e ferro, com estrutura cristalina cubica de
corpo centrada (CCC), esta fase ocorre principalmente nos acos inoxidaveis ferriticos, sendo
também uma fase estavel nos acos duplex. Sua ocorréncia provoca mudanca na temperatura
da curva de transicao ductil-fragil com respectiva perda de tenacidade a temperatura
ambiente, aumento da dureza e aumento do limite de escoamento. Este fenbmeno é
reversivel aquecendo a uma temperatura de 600°C e resfriando rapidamente (SILVA, A. L. V.
C.; MEI, 2006).

2.3.2 Fase Sigma (o)

Esta fase é constituida principalmente de Cr e Mo com nucleagdo nas interfaces das
fases a/y causando queda brusca na tenacidade, diminuicdo da resisténcia a corrosdo e
aumento disperso da dureza. Dessa forma, por ser rica em cromo e molibdénio, provoca o
empobrecimento desses elementos nas regides circunvizinhas, tornando essas regides mais
susceptiveis a formacdo de pites. Forma-se por resfriamento continuo e lento a partir de
1000°C, ou por exposigdo isotérmica no intervalo de 600°C a 1.000°C, sendo mais rapida na

faixa de 700°C a 900°C, por meio da reacao:
a—-> o+ vy, Eq. 3

O mecanismo de formacdo da fase o da-se inicialmente ao longo das interfaces 6/y
e/ou nos contornos de graos y/y e cresce para o interior do grao da ferrita até praticamente
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ocorrer 0 seu consumo total. A Figura 14 mostra o mecanismo de nucleagao da fase o em
funcdo do tempo na interface da austenita e ferrita, mostrando a difusdo de Cr e Mo. A
precipitacdo da fase sigma estd intimamente ligada a:

e Temperatura de tratamento de solubilizacdo: Quanto maior é essa temperatura, mais
lenta é a cinética de precipitacao e, consequentemente, menor é a fragao volumétrica

desta fase;

e Tamanho de grao: Quanto maior o tamanho de grao, e consequente menor area de

contorno, mais lenta torna-se a precipitacdo de o;

e Deformacdo: Quanto maior a deformacdo, mais rdpida é a precipitacdo da fase o.

Figura 14. Desenho esquemadtico do mecanismo d enucleagdo e propagagéo da fase a nos AISD/AID mostrando
os caminhos de difusdo do Cr e Mo. (a) Tempo inicial (t,) nenhuma nucleag¢do da fase o, (b) inicio da nucleagéo
da fase o (t;) na interface da fase y e a mostrando a migragéo de Mo e Cr da fase a para o, (c) propagagéo da
fase o (t;) e (d) propagagdo adicional da fase o, juntando vdrias fases g, promovendo a y; e criando uma regiéo
empobrecida de Cr.

(a) =0 | b

gy phase

a phase

mm o phase

M 7:phase

(c) t,> (d)

Fonte: (BIEZMA et al., 2021)

2.3.3 Fase Chi (x)

A formacdo desta fase é promovida por alta concentracao dos elementos de liga Mo e
Cr (FessCri2Mo10), tendo efeito similar ao da fase o, de dificil andlise do efeito individual de
cada uma dessas duas fases distintas, uma vez que quase sempre elas coexistem em um
material fragilizado. A fase chi surge em temperaturas na faixa de 700 a 900°C a partir da
transformacdo da ferrita, precipitando fases intermetdlicas de carbonetos complexos do tipo
M,3Cs nos contornos a/y e no interior do grdo de ferrita. A Figura 15 apresenta imagens de
Microscépio Eletronico de Varredura (MEV) da precipitacdo da fase chi na interface y/y apds
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um tratamento térmico na temperatura de 750°C por 1 hora e a formacdo de o apds
tratamento a 700°C por 2 horas (ESCRIBA et al., 2010).

Figura 15. Imagens de MEV das fases o e x

Fonte: (ESCRIBA et al., 2010)

2.3.4 Austenita Secundaria (y2)
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Esta fase deletéria pode se formar por trés diferentes mecanismos, dependendo
da temperatura. Em temperaturas inferiores a 650°C esta fase possui a mesma
composicao da ferrita na qual foi gerada com caracteristicas de uma transformacao
adifusional similar a transformacdo martensitica (SHEK; WONG; LAI, 1997).

No intervalo de temperaturas entre 650°C e 800°C esta fase pode ser encontrada
na ZTA e na interface §/y uma faixa formada durante a soldagem. Ela é um pouco mais
enriquecida em niquel quando comparada a ferrita da qual foi originada. Pode apresentar
também morfologia de Widmanstatten e alotriomorfa. A presenca desta fase gera
diminuicdo da resisténcia a corrosdo, uma vez que os teores de cromo e nitrogénio
contidos nesta fase sdo menores do que na austenita primdria. Enquanto que a austenita
secundaria classificada como tipo Il pode se formar também em conjunto com a fase o
nos contornos da ferrita 6 e da austenita (GHOSH; MONDAL, 2008).

Podem ser ressaltadas duas diferengas basicas com relagao a austenita primadria:
composicao quimica (contém baixo teor de Cr e Mo e elevado conteudo de Ni e Fe) e
morfologia (possui uma forma de hastes ou um formato mais ou menos cilindrico). A
Figura 16 mostra uma micrografia de um aco duplex contendo a fase y». Esta fase nucleia
e cresce na matriz ferritica. Dessa forma, a imagem mostra a fase austenita em tamanho
maior comparada com a austenita secundaria, que estd finamente dispersa nos graos da
fase ferrita. O tratamento térmico realizado para se obter tal microestrutura foi
envelhecimento a 700°C por 30 minutos (GHOSH; MONDAL, 2008).



Figura 16. Microestrutura de um ago duplex contendo precipitagdo da fase intermetdlica austenita secunddria
na matriz ferritica e ilhas de austenita

Fonte: (GHOSH; MONDAL, 2008)

Em relacdo a outros acos super duplex (UNS $S32034, UNS S32760, UNS S32205 e UNS
$32550), a tendéncia a formacdo da fase y intragranular no aco UNS S32750 é menor. O
tratamento térmico a 1350°C por 10 s resultou na formacao desta fase, e aumentando o
tempo de permanéncia nesta temperatura ocorre um aumento do tamanho do grdo, que
facilita a formagao day intragranular. A Figura 17 mostra que além da formacgao desta fase no
interior da 6 pode-se coexistir precipitados de Cr;N dentro ou na interface da y intragranular
(RAMIREZ, A. J. L., 2001a).

Figura 17. Imagens de MEV mostrando particulas de y intragranular com precipitados de nitretos de cromo (a)
na sua interface e (b) no seu interior .
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Fonte: (RAMIREZ, A. J. L., 2001a)

2.3.5 Carbonetos

A precipitacdo de carbonetos M7C3 (hexagonal compacta) em contornos de grio y/&
ocorre na faixa de temperatura entre 950°C a 1050°C. Esse fendbmeno pode ser evitado
quando o ago é submetido a um resfriamento rdpido em menos de 10 minutos. Na faixa de
650°C a 950°C o precipitado que se forma é o M23C6. Esses carbonetos costumam precipitar
em contornos de grdo y/y e 6/86 e em menor escala na interface 6/y. Durante a precipitacdo,
nas regioes proximas aos carbonetos, ocorre o empobrecimento de cromo prejudicando a sua
resisténcia a corrosao, fendbmeno conhecido como sensitizagao.
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2.3.6 Nitretos

A precipitacdo de CraN ou CrN acontece na faixa de 700°C a 900°C. O precipitado Cr;N
pode precipitar simultaneamente com a austenita secundaria (y2) e ocorre devido ao
resfriamento rdpido a partir de uma alta temperatura de solubilizacdo que gera
supersaturacdo do nitrogénio na ferrita. Eles sdo acumulados somente nas regiées centrais
dos graos ferriticos e raramente sdo encontrados no contorno §/y, como pode ser visto na
Figura 18. Os nitretos de cromo precipitam no interior da ferrita, a partir de discordancias,
inclusdes, e sub-contornos de grdao (RAMIREZ, A. J. L., 2001a). Unida com a fase a’, este
composto pode comprometer as propriedades mecanicas do aco.

Figura 18. Micrografias opticas de amostras apds tratamento térmico de 1250°C com precipitados de Cr2N
dentro de grdo ferriticos de um AID.

Fonte: (GHOLAMI; HOSEINPOOR; MOAYED, 2015)

Nos acos inoxidaveis duplex, durante o resfriamento a partir do campo ferritico,
surge uma competicao entre a precipitagdo do CroN e da y. Nesse processo, quase todo o
nitrogénio sera dissolvido na y se a quantidade desta fase for préxima ao valor de
equilibrio. Por conseguinte, a quantidade de Cr,N formada é praticamente nula. Por outro
lado, quando a fase y é retardada ou impedida, ocorre a supersaturacdo de nitrogénio na
ferrita, resultando na precipitacdo de CraN. O software Thermo-Calc® foi utilizado para
fazer calculos termodinamicos no aco UNS S31803 e foi verificado que ainda que as
condicdes de resfriamento permitissem a formacdo da fase y, os precipitados de nitreto
de cromo sdo termodinamicamente estaveis a temperaturas abaixo de 900°C (NILSSON,
1992). Assim, pode-se formar precipitados de Cr;N quando o material é submetido por
longos periodos a temperaturas abaixo de 900°C.
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2.4 Metalurgia de juntas soldadas dos acos AISD

A soldagem dos acos super duplex é uma operacdo que exige grandes cuidados, uma
vez que esta familia de agos inoxiddaveis se solidifica com uma microestrutura 100% ferrita (a)
e a austenita (y) somente surge por difusdo no resfriamento abaixo da faixa de temperatura
1300-1250°C. Deste modo, uma velocidade de resfriamento muito rapida produz uma
microestrutura com maior proporc¢do de a e em nitretos de cromo (CrzN). Por outro lado, um
resfriamento muito lento pode provocar formacdo de fases deletérias, principalmente a
formacdo da fase intermetalica sigma (o) a partir da fase a, o que pode reduzir a resisténcia a
corrosao, resisténcia mecanica e tenacidade ou ambos os casos (GUNN, 2002).

O ciclo térmico representa a histéria térmica sofrida pela junta soldada e mostra a
variacdo da temperatura pelo tempo, composta pela etapa de inicio de aquecimento, etapa
de temperatura alcangada maxima e o resfriamento gradual. Durante a soldagem, cada ponto
de material passa por um ciclo térmico que dependera da localizacdo em relacdo a fonte de
calor. A Figura 19 retrata ciclos térmicos sofridos por uma junta soldada em pontos distintos
(MESSLER, 2004).

Figura 19. Ciclos térmicos de diferentes pontos de uma junta soldada.

Temperatura

Fonte: (MESSLER, 2004)

A Figura 20 aponta as diferentes zonas que podem se formar na soldagem de acos
inoxiddveis duplex. Durante a solidificacdao da zona fundida, forma-se uma estrutura colunar
grosseira devido ao crescimento dos graos de ferrita de forma epitaxial influenciados pelo
tamanho de grdo da zona termicamente afetada. Na poca de fusdo, o balanco microestrutural
a/y pode ser ajustado pela composi¢cdo quimica. A composi¢do quimica da zona fundida pode
ser controlada pela composi¢cdo do consumivel, pela composicdo da atmosfera de protecdo e
pelas condi¢Bes térmicas durante o processo de soldagem (WEISS, 2009).
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Figura 20. Diagrama de altera¢des microestruturais na soldagem de acos inoxiddveis duplex em relacdo ao
diagrama de fase pseudo-bindrio de um aco inoxidadvel.
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Fonte:(WEISS, 2009)

Na zona termicamente afetada (ZTA), o balango microestrutural a/y é determinado
somente pelo ciclo térmico, ou seja, pela temperatura maxima atingida, pelo tempo de
permanéncia nessa temperatura e pelas condi¢des de resfriamento. Isso é influenciado pelos
seguintes fatores: espessura do material, energia de soldagem, temperatura de pré-
aquecimento e temperatura de interpasses.

Nesses materiais, a ZTA pode ser dividida em duas regides: uma regido submetida a
temperaturas elevadas, sendo delimitada pelas temperaturas solvus da ferrita e a
temperatura solidus da liga, onde o ago duplex estd completamente ferritizado; e outra regido
a temperaturas baixas, na qual o limite superior é a temperatura solvus da ferrita. Nesta
regido, o campo continua bifasico, mas com diferentes fracdes volumétricas finais de
austenita na Zona Termicamente Afetada de Temperatura Elevada e Temperatura Baixa
(ZTATE e ZTATB, respectivamente na Figura 21 (a) e (b). A largura dessas zonas é determinada

pela composicao quimica, a geometria da junta e os parametros de soldagem (GARCIA, E. R.
V., 2011).
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Figura 21. Estdgios do ciclo térmico de soldagem da ZTATE (a) e ZTATB (b).

(a) Estagio | Estagio Il Estagio Il (b) Estagio| Estagioll

Temperatura \ / / Temperatura | /
AL T U I

T. solidus T. solvus da ferrita

T oy

T. max. precipitagaoy

T. solvus da ferrita

T. min. precipitacao

Tempo Tempo

Fonte: (GARCIA, E.R. V., 2011)

Na soldagem multipasse a zona de fusao e zona termicamente afetada é reaquecida,
o que gera mudancas microestruturais nessas zonas (por exemplo, precipitacdo ou dissolucao
de nitretos e fases intermetalicas e mudancas na quantidade de austenita). O reaquecimento
da zona termicamente afetada em temperaturas elevadas pode levar ao crescimento da y
intergranular e a precipitacdo da y intragranular. Assim, os nitretos sdo parcialmente ou
inteiramente dissolvidos, resultando no aumento do teor de nitrogénio na matriz. Ja o
reaguecimento em menores temperaturas (~ 900°C) pode gerar a precipitacdo de nitretos de
cromo na ZTA. Dessa forma, recomenda-se o uso da técnica do passe frio no passe de raiz de
uma solda multipasse. Nessa técnica, usa-se elevada energia de soldagem no passe de raiz e
baixa energia no segundo passe. Assim é formado elevada fracdo volumétrica de austenita e
baixa precipitagao de nitretos, tanto na ZTA como na ZF do passe de raiz. No segundo passe,
durante o reaquecimento do passe de raiz, ocorre a diminuicdo da precipitacdo de austenita
intragranular ou de outras fases na ZTA e ZF (VAN NASSAU et al., 1991).

Uma reducdo na quantidade de precipitados de outras fases (carbonetos, nitretos e
carbonitretos) pode ser experimentada quando maiores fragGes volumétricas de austenita sdo
formadas, pois o nitrogénio e o carbono sdo mais estdveis na austenita do que na ferrita e,
consequentemente, esta Ultima se torna menos supersaturada nestes elementos. E
importante salientar que o resfriamento desses a¢os deve ser rapido o suficiente para evitar
a nucleacdo de fases deletérias como a sigma, chi, austenita secundaria e precipitados de
nitretos de cromo, mas que nado seja em tal intensidade pois devera possibilitar a proporcao
entre as fases ferrita e austenita. Devido a todos esses elementos ja discutidos, a
microestrutura final da regido da zona termicamente afetada se difere da microestrutura do
metal de base, mesmo possuindo composicdo similar, em virtude da ZTA ser uma
consequéncia direta dos ciclos térmicos provocados pelo processo de soldagem.

Os acos duplex e super duplex requerem cuidado especial com a formacdo e
precipitacdo de fases deletérias, ja discutidas na se¢do 3.1.2, que podem fragilizar e reduzir a
resisténcia a corrosdao deste material. Evitar a precipitacdo dessas fases é um grande desafio,
principalmente quando existe a necessidade de soldagem desses materiais.
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As simulacbes térmicas da ZTATE estudadas por Ramirez (2001) apresentaram
microestruturas muito semelhantes com as das regides equivalentes da soldagem real. A
regido da ZTATE dos acos duplex é predisposta a ferritizar e susceptivel de precipitacées de
nitretos de cromo e outras fases indesejadas. Com a adequada elabora¢dao do procedimento
de soldagem pode-se evitar a reducdo da resisténcia a corrosao por essas fases deletérias
(RAMIREZ, A. J. L., 2001a).

TAN et al. (2012) simulou diferentes ciclos térmicos da soldagem em dois tipos de acos
inoxidaveis duplex por meio de um simulador termomecénico Gleeble® 3800. Apds a
simulagao, a microestrutura foi caracterizada, enquanto a resisténcia a corrosao por pite foi
investigada em cloreto de sddio (NaCl) e encontrada a temperatura critica do pite (CPT pelas
iniciais em inglés: Critical Pitting Temperature) por meio de um potenciostato. Todos os corpos
de prova simulados termicamente apresentaram a microestrutura e a resisténcia a corrosao
prejudicada, devido a presenca de fases indesejadas como cloreto de cromo. O que era
esperado, ja que as amostras foram submetidas a ciclos térmico que modificaram sua
microestrutura.

JIANG et al., (2013) avaliou a influéncia da composicdo quimica com o foco nos
elementos cromo e niquel (Creq /Nieg) de um AID na resisténcia a corrosdo por pite. Foram
realizadas soldagens reais e simula¢des térmicas da ZTATE com um aporte térmico de 1,5
kJ/mm. A queda da resisténcia a corrosdo por pite apds a simula¢do do ciclo térmico foi
relacionada ao valor do Crgq/Nieq. Conforme o valor Crgq/Nieq aumentava, a resisténcia a
corrosao diminuia, Todas as amostras simuladas termicamente mostraram resisténcia a
corrosao prejudicada com uma queda nos valores da CPT. O mesmo comportamento foi
encontrado nas amostras das soldagens reais.

2.5 Corrosao

A Figura 22 representa dois eletrodos metalicos genéricos A (anodo) e B (catodo) em
uma solucdo eletrolitica. Na corrosdao em meio aquoso, sucede a formacao de ions metalicos
e liberacdo de elétrons na regido do dnodo, regido esta onde acontece a corrosdo do metal.
No cdtodo ocorre o consumo dos elétrons produzidos pela regido anddica. O potencial de
corrosao de um metal estd associado com a energia liberada ou cedida quando o mesmo é
corroido, também conhecida como potencial de corrosdao (GENTIL, 2011; RAMANATHAN,
1988).
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Figura 22. Dois metais A e B imersos em solugéo.

Corrente

eletrélito
Elétrons

Fonte: (RAMANATHAN, 1988) Adaptada.

As reacdes da corrosdo em meio aquoso sdao de natureza eletroquimica onde os
elétrons sdo cedidos em uma regido e recebidos em outra. Este processo subdivide-se em trés
etapas:

i.  Processo anddico, passagem dos ions para a solugao;

ii. Deslocamento de elétrons e ions, transferéncia dos elétrons das regides
anddicas para as catddicas;

iii.  Difusdo de cations e migracdao de anions na solucdo, recepcao dos elétrons
pelos ions ou moléculas da solucao.

Segundo GENTIL (2011), os tipos de corrosdo podem ser apresentados de acordo com
a aparéncia ou forma de ataque e as diferentes causas da corrosdo e seus mecanismos. Assim,
podemos ter corrosao segundo morfologia, causas ou mecanismos, fatores mecanicos, meio
corrosivo ou localizagdo do ataque. A Figura 23 mostra a classificacdo dos tipos de corrosao
de acordo com a morfologia. Como a maioria dos metais, os acos inoxiddveis sdo susceptiveis
a maioria das formas de corrosdo. As mais frequentes sdo: corrosao uniforme, intergranular,
corrosdo por pite, em fretas e corrosdo sob tensdo.
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Figura 23. Classificagdo dos tipos de corroséo de acordo com a morfologia.
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Fonte: (GENTIL, 2011)

Na Figura 24 s3ao apresentados os tipos de falhas por corrosdao em acgos inoxidaveis em
processos industrial e quimicos. A corrosdo intergranular localiza-se entre os graos da
estrutura cristalina do material (contorno de graos), o material perde suas propriedades
mecanicas e pode fraturar quando submetido a esforcos mecanicos menores que o toleravel.
A corrosdo sob tensdo é consequéncia de efeitos combinados de cargas aplicadas em servigo
e certos ambientes corrosivos. A forma menos agressiva de corrosdo é a corrosao uniforme
que se estende de forma homogénea sobre toda a superficie metalica (SAWCZEN, 2014).

Figura 24. Principais falhas por corrosdo em agos inoxiddveis detectadas em processos industriais.

Corrosao por pite
25%

orrosdo sob tensao

18% Corrosao 8%
intergranular
12%

Fonte: (SCHUTZE, 2002)

A corrosdo por pite é um tipo de ataque muito localizado, onde o filme passivo é
rompido em pequenas areas, tornando o local suscetivel ao processo de corrosdo, resultando
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em pequenos furos que se propagam através da estrutura do material. (SAWCZEN, 2014). O
pite é considerado uma das mais perigosas formas de corrosdo devido a sua dificuldade de
identificacdo no estdgio inicial com cavidades de pequena darea superficial com grandes
profundidades com uma forte tendéncia a continuar seu crescimento até perfurar a superficie.
(GARCIA, V. H. G., 2009; SAWCZEN, 2014).

Para os acos inoxidaveis, o Cromo é o elemento de maior relevancia em termos de
resisténcia a corrosdo. Essa caracteristica estd associada ao fen6meno de passivacdo, que
seria a interacdo entre o cromo e o oxigénio provendo a formacdo da pelicula passiva. O
comportamento da pelicula depende de fatores elétricos, quimicos e mecanicos e o aumento
da temperatura associado aos demais fatores, acelera o processo de corrosdo (ANDRADE,
2015; SAWCZEN, 2014).

Em ligas passivaveis o pite é nucleado e o potencial de oxidacdo do ambiente é que
definird se haverd o crescimento do pite ou a repassivacao. O processo da corrosdo por pite é
dividido em trés etapas: nucleagdo, propagacdo metaestavel e propagacdo estavel
(crescimento). A nucleagao é um local de quebra da camada passiva por ions agressivos no
meio, esse processo pode continuar no metal desprotegido e a velocidade da corrosao é
aumentada pelo fato de que um ambiente mais agressivo é produzido pela prépria reacdo da
corrosdo. No entanto, quando os pites ainda sdo muito pequenos eles podem ser repassivados
espontaneamente, isso é referido como o crescimento de pites metaestaveis. A fase de
propagacao estavel é atingida quando o repassivacdao ndao é mais possivel (GARCIA, V. H. G,,
2009).

O mecanismo de nucleacdo dos pites pode ocorrer de diferentes formas dependendo
do meio ao qual o material esta exposto. Um exemplo de como a nucleacdo pode acorrer é
demostrado na Figura 25, onde o cloreto presente no meio com ions metdlicos da camada
passiva formando um complexo solivel causando assim defeitos na camada protetora
(SAWCZEN, 2014). Um dos motivos do rompimento da pelicula passiva é a presenca de ions
agressivos como o cloreto, que quando sdo introduzidos na solugdo substituem as moléculas
de dgua em regidoes onde a pelicula passiva ndo estd envolvida e através da introducdo dos
ions de cloreto resulta na formacdo de complexos cloreto/metal. Esta rea¢do constitui no
rompimento da passividade e ocorre a iniciagdao do pite.
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Figura 25. Possivel reagdo de quebra do filme passivo e formagdo de oxidos.

MCI(H20)— MOH + HCi(aq)

Fonte: (SAWCZEN, 2014)

Em aplicagbes maritimas, as altas concentracdes de ions cloretos provenientes da
dissociacao do NaCl propicia a degradacao do material através do processo de corrosdo por
pites. O cloreto de sédio se dissocia liberando ions Cl- de acordo com a Eq. 4 (SANTQS, R. O.
Dos, 2016). GENTIL (2011) descreve que estes ions de cloretos podem agir de duas formas
para nuclear o pite:

= Qs ions de cloreto penetram na pelicula de passivacdo do aco e ocasionam
ataque anddico localizado com formacao de pite;

= QOion é absorvido na interface camada passivada-solucdo, o que faz com que a
energia interfacial se reduza, quebrando a camada de passivacdo.

No caso das ligas AID e AISD é criada uma regido anddica localizada liberando ions
metdlicos, confirme Eq. 5, Eq. 6 e Eq. 7.

NaCl + H,0 » Na* + OH™ + H* + CI~ Eq. 4
Fe - Fe?* + 2e Eq. 5
Ni - Ni2*+ + 2e Eq. 6
Cr - Cr3* + 3e Eq. 7

A fase de crescimento do pite é entendida como fruto do processo autocatalitico
gerado pelo processo de solubilizacdo do Fe?* que faz com que o potencial eletroquimico no
interior de um pite se torne mais baixo. lons cloretos migram para a regido interna do pite
combinando-se com os ions metdlicos, formando acido cloridrico, o que acelera a cinética da
corrosao, conforme a relacdo da Eq. 8 (GARCIA, V. H. G., 2009):

Me*Cl~ + H,0 - Me*(OH)™ + H* Cl™ Eq. 8
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Onde Me é o metal de base, neste caso o Fe. Os ions de hidrogénio e cloreto tém sua
concentracdo aumentada estimulando novamente o processo de dissolucdo dos ions
metalicos (GARCIA, V. H. G., 2009). A Cinética do processo de nucleagdo e crescimento do Pite
pode ser observado na Figura 26.

Figura 26. Reagdo durante o processo de nucleagdo do Pite.

Fonte: (GARCIA, V. H. G., 2009)

Existem técnicas para proteger um equipamento da corrosdo generalizada. Para isso,
um objeto feito de ferro ou a¢o é colocado em contato com um eletrodo de sacrificio ou metal
de sacrificio. Este metal deve ter um potencial de oxidagdo maior que o ferro para se oxidar
em seu lugar (dai o termo "eletrodo de sacrificio"), doando elétrons para quaisquer ions de
Fe?* que se formem de volta no ferro metdlico (GENTIL, 2011). Esta tecnologia de protecdo é
amplamente utilizada em tanques de combustivel, navios, oleodutos e oleodutos.
Normalmente, no caso de navios, a chapa de zinco esta em contato direto com o casco. No
caso de tubulagdes, tanques e tubulacdes, os blocos de magnésio sdo conectados em varios
pontos (GENTIL, 2011).

2.5.1 Metodologias de avalia¢ao da resisténcia a corrosao

2.5.1.1 Ensaios de imersdo em cloreto de ferro

A norma ASTM G48 método A trata de ensaio de imersdo em cloreto de ferro para
determinar a resisténcia dos acos inox a corrosao por pite e em frestas quando o material é
exposto a ambientes contendo CI e utiliza alguns aparatos experimentais mais simples e nao
envolvem sensores de controles (ASTM - G48, 2011). Para o procedimento de analise, a
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amostra deve ser testada na condicdo de como soldado, sem remocdo do reforco e da
penetragao das raizes. A temperatura de teste deve ser 40°C e o tempo de exposi¢dao de 24
horas (segundo a norma ASTM G 48, pode estender por até 72h). A amostra deve ter uma
dimensdo de espessura total da parede de 25 mm ao longo da solda e 50 mm através da solda.
Toda amostra deve ser decapada antes de ser pesada e testada.

Os critérios de aceitacdo pela norma ASTM G48 é a ndo presenca de pites, na
ampliagao 20x, apds o periodo, entre 24 e 72 horas, de ensaio e a perda de massa deve ser
inferior a 4,0 g/m? (ASTM - G48, 2011). Porém, apds os ensaios, € importante que as analises
nao se limitam na ocorréncia ou nao dos pites. Taxa de perda de massa pode ser calculada
pela Eq. 9 abaixo:

AM _ (mi — mf) £q. 9

At A

AM , . - , . ,
Onde T ee taxa de perda de massa, mi é a massa inicial, mf é a massa finale A é a

area superficial em contato com a solugao.

Além da perda de massa, é importante analisar a densidade de pites por area. Outro
aspecto a ser analisado é a morfologia dos pites, bem como suas medidas de profundidade
(SANTOS, R. O. Dos, 2016). A norma ASTM G46 (2018), propde uma metodologia para
avaliacdo da corrosdo por pite, classificando os pites em termos de densidade, tamanho e
profundidade, conforme apresentado na Figura 27.
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Figura 27. Classificagdo dos pites de acordo com a norma ASTM G 46.
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Fonte: (ASTM G46, 2018; BARBOSA, 2014)

A Figura 28 mostra exemplos de morfologia da corrosdo por pite em funcdo da
concentragdo da solugdao NaCl e de diferentes temperaturas apds ensaios de polarizacao
potenciodinamica. Fica claro que a forma e a densidade das corrosdes encontradas por DONG
et al. (2011) dependem ndo apenas da concentracdo de NaCl, mas também da temperatura
gue os ensaios foram realizados. A medida que a temperatura da solucdo sobe, o nimero de
pites aumenta significativamente.
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Figura 28. Morfologia dos pites formados em fungdo da concentragéo da solugdo NaCl e da temperatura para
um AID.

Concentracdo NaCl [M]

Temperatura [°C]

Fonte: (BARBOSA, 2014; DONG et al., 2011)

2.5.1.2 Técnicas eletroquimicas em corrosdo

A maior parte dos fenbmenos de corrosdo s3ao de natureza eletroquimica que
consistem em reacdes na superficie do metal em corrosdo. Portanto métodos de testes
eletroquimicos podem ser usados para caracterizar mecanismos de corrosdo e prever a
resisténcia a corrosdao de amostras com diferentes microestruturas. A maneira mais simples
de medir essa resisténcia a corrosdao de um metal é expor a amostra ao meio de teste e medir
a perda de peso do material em funcao do tempo. Porém alguns processos de corrosdo
ocorrem sem mudanca significativa de massa, por exemplo a corrosao por pite, tornando-os
de dificeis detec¢do (METROHM AUTOLAB B.V., 2011).

Uma importante questdo a ser considerada em um estudo de corrosdo por pites diz
respeito as curvas de polarizacdo anddica obtidas de ensaios em laboratdrio, que ajudam a
identificar sistemas passivaveis. Ruptura do filme passivo ocorre a determinado valor de
potencial conhecido por potencial de pite (Ep ou Epite). A Figura 29 apresenta uma curva de
polarizagao tipica. Para um estudo de corrosdo por pite é interessante se avaliar a faixa de
potencial para qual o metal esta passivo, ou seja, ndao ocorre corrosdao localizada ou a
probabilidade de ocorréncia é muito pequena (GARCIA, V. H. G., 2009).

58



Figura 29. Curva de polarizagéo anddica caracteristica de metais passivaveis.
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Fonte: (GENTIL, 2011)

Para melhor compreender o comportamento de passivacdao da microestrutura dos
acos inoxidaveis, DAVALOS MONTEIRO et al. (2020) prop6s uma avaliacdo através de ensaios
eletroquimicos. A Figura 30 descreve a resposta eletroquimica encontrada do a¢o estudado
em uma solucao NaOH em 90° C. Essa exposicao do aco ao NaOH mostra a ocorréncia de varias
transicbes ativas para passivas, associadas a diferentes potenciais eletroquimicos. Os
diferentes potenciais sdo referidos a regido catddica, potencial de corrosdo (Ecorr), primeiro
pico de transicdao ativa-passiva, regido passiva (Epass-1), segundo pico de transi¢do ativa para
passiva, segunda regido passiva (Epass-2), € 0 terceiro pico de transpassividade e a evolugao do
oxigénio (DAVALOS MONTEIRO et al., 2020).

Figura 30. Curva de polarizagéo de um ago inoxiddvel em NaOH em 90° C com regides potenciais que descrevem
o comportamento do material nesse ambiente.
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Fonte: (DAVALOS MONTEIRO et al., 2020)
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A taxa de corrosdo depende da cinética da oxidagdo e reagGes catddicas (reducdo). De
acordo com a Lei de Faraday, existe uma relacdo linear entre a taxa de corrosao e a corrente
de corrosdo. As equacOes de Tafel utilizam-se relacdes matematicas sobre o comportamento
linear na base log na zona da curva de polarizagdao mais préxima do potencial de corrosao de
um determinado material (METROHM AUTOLAB B.V., 2011). As analises da resisténcia a
corrosao sdo realizadas mediante as curvas de polariza¢ao utilizando o modelo das inclinagdes
anddicas e catddicas de Tafel. A aparéncia tipica da curva de Tafel é exibida na Figura 31.

Figura 31. Curva de polariza¢do demostrando a extrapolacdo de Tafel.
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Fonte: (SOUZA, D. M. DE, 2016)

2.5.1.3 Temperatura critica do Pite (CPT)

A ASTM (American Society for Testing and Materials) estipula a determinacdo da CPT
e da resisténcia a corrosdo dos ac¢os inoxidaveis comuns nas normas ASTM G-150 e ASTM G-
48. A temperatura critica de pite é entendida como a temperatura mais baixa necessaria para
a nucleac¢do do pite (ASTM - G48, 2011). Pela normal G48, a CPT é determinada pela imersao
do material em cloreto de ferro FeCls por 72 horas a uma temperatura fixa. Se apds o ensaio
a formacdo de pites nao for visualmente identificada, a temperatura deve ser aumentada
gradualmente 5 °C de cada vez, até que seja observada a corrosdo por pite.

A norma G-150 propde técnica eletroquimica potenciostatica para determinar a CPT
aplicando um potencial fixo (0,7 V) ao eletrodo de trabalho em meio de cloreto de sddio
(NaCl), controlando as mudangas de temperatura e monitorando a densidade da corrente
(Figura 32). Apds um periodo inicial de estabilizacdo de temperatura, a solucdo é aquecida a
uma taxa de 1°C/min. A temperatura na qual a densidade de corrente atinge 100 pAcm™ e é
mantida acima desse valor por mais de 60 segundos é a temperatura critica de pite. A
confirmacdo da corrosdo é feita visualmente apds o ensaio.(ASTM G-150, 2013).
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Figura 32. Corrente em relagdo a temperatura para determinag¢éo da CPT
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Fonte: (ASTM G-150, 2013)

A CPT também pode ser determinada através de uma curva tipica de polarizacao
potenciodinamica em diferentes temperaturas, quando ocorre o aumento da densidade de
corrente, pode se supor que havera a quebra da pelicula passiva do metal em analise, e que
os ions de metal sdo dissolvidos na solucdo na reacdo anddica, formando os pites (ANDRADE,
2015; CARRER, 2018; GHOLAMI; HOSEINPOOR; MOAYED, 2015; MORAIS; MAGNABOSCO,
2017). O potencial de pite pode ser utilizado para analisar diferentes materiais e suas
microestruturas quanto a sua resisténcia a corrosdo por pite. A Figura 33 mostra um
esquematico, determinando o potencial de pite a partir de uma curva de polarizacdo
potenciodinamica tipica obtida a temperatura 65°C em um AID (GHOLAMI; HOSEINPOOR;
MOAYED, 2015).

Figura 33. Curva de polarizagéo potenciodindmica para determinagdo do potencial de pite.
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As temperaturas dos ensaios influenciam na determinagdao do potencial de pite. A
Figura 34 mostra duas curvas de polarizacdo em 40°C e 50°C com diferentes potenciais de pite,
aproximadamente 1150 e 500mV, respectivamente. Essa reducdo de quase metade do
potencial de pite ocorre em detrimento do aumento da temperatura, como os defeitos da
camada passiva aumentam com a evolugao da temperatura, a camada passiva se torna menos
estavel em temperaturas mais elevadas, ocorrendo um aumento na densidade de corrente e
sua passividade diminui. Pode-se concluir que a CPT para esse material analisada por
ANDRADE (2015) esta entre 40 e 50°C.

Figura 34. Curvas de polarizagdo tipicas em diferentes temperaturas.
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ApOs realizar ensaios de polarizagdo em 22, 30, 40, 50, 70 e 80°C, ANDRADE (2015)
levantou um grafico de potencial de pite em funcdo da temperatura e a partir dele calculou a
CPT, como sendo o ponto de inflexdo da curva polinomial ajustada de acordo com valores
encontrados. O valor da CPT para o AID em estudo foi de 49,85 °C, como mostrado na Figura
35.

Figura 35. Curva de potencial em fungdo da temperatura para determinagdo da CPT de um AID.
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3 Materiais e Métodos

Este capitulo apresenta o material e as metodologias de ensaios e caracterizagdes

utilizadas para alcancar os objetivos propostos neste trabalho. O fluxograma apresentado na

Figura 36 mostra as etapas desenvolvidas, indicando as entradas, objetivos, justificativas e

infraestrutura necessdrios para execuc¢ao da caracterizagdo do material como recebido, da
programacao da Gleeble®, da simulacdo fisica e por fim, as caracteriza¢cdes microestruturais e
eletroquimica das amostras simuladas.

Figura 36. Fluxograma das etapas utilizadas para obtengdo dos resultados, com destaque as entradas,
objetivos, justificativas e a infraestrutura necessdria para cada etapa desenvolvida.
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Um resumo do fluxo de atividades para desenvolvimento deste trabalho esta
apresentado na Figura 37.
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Figura 37. Fluxograma de etapas da metodologia utilizada.
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A partir dos objetivos propostos neste trabalho, foi possivel tracar um plano para
obtencdo dos resultados. Desta forma, foram selecionadas 3 condi¢des a serem simuladas,
termicamente, em triplicata, para posterior avaliacdo da sua microestrutura e ensaios
eletroquimicos. Em seguida, esses resultados foram correlacionados com os mesmos ensaios
realizados no material como recebido.

A Figura 38 mostra as etapas realizadas, as identificacdes e quantidade de corpos de
prova (CP) utilizados nos ensaios. Foram propostas 3 condi¢cdes de diferentes taxas de
resfriamentos para simulagdo térmica, sendo que essas simulagdes geraram 3 CP para cada
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condicdo. Em seguida, todos os CP foram caracterizados por meio de um microscépio éptico
(MO) para definicao do percentual de ferrita. Os ensaios eletroquimicos no potenciostato
foram realizados em duplicada. Apds realizar o ensaio eletroquimico, os pites foram
caracterizados em um dos dois corpos de prova para cada condi¢do simulada termicamente.
A caracterizagdo microestrutural e composi¢do quimica por meio do MEV/EDS e EBSD foram
realizadas em apenas uma amostra de cada um dos grupos, conforme pode ser observado na
Figura 38.

Figura 38. Fluxograma dos ensaios e quantidade de corpos de provas (CPs) para cada etapa.
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3.1 Material

O material utilizado neste trabalho foi um ago AISD UNS S32750 de espessura 10 mm.
O certificado da chapa (Anexo 1) indica que esse material foi obtido de forma laminada a
guente seguida de témpera a partir de 1100°C com resfriamento em agua. A face estudada
nesse trabalho foi a perpendicular a dire¢do de laminagdo. A composi¢ao quimica do material
é apresentada na Tabela 5 com os valores fornecidos pelo fabricante obtido pelo certificado
(Anexo I).
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Tabela 5. Composi¢cdo quimica (% massa) do AISD UNS S32750 de 10 mm de espessura.

C Si Mn P s cr Ni Mo N PREN
0,015 0,42 0,74 0,029 0,001 24,72 6,88 380 0,270 41,58

Fonte: Autoria prépria

3.2 Simulagao Térmica no Simulador Termomecanico Gleeble®

Para simulacdo dos ciclos térmicos da soldagem, foi utilizado o simulador
termomecanico Gleeble® 540 Welding simulator, que pertence ao Instituto SENAI de Inovacao
(ISI) em Unido e Conformagdo de Materiais do Centro Universitario SENAI CIMATEC. Neste
equipamento, utiliza-se do efeito joule no préprio corpo de prova como forma de
aquecimento com taxas de até 10.000°C/segundo, sendo feito o controle térmico por meio do
software do simulador com dados de retorno dos termopares soldados na regidao central da
amostra. A principal forma de extracdo de calor é por condugdo térmica através das garras
refrigeradas, portanto a regido central é a que apresenta maior temperatura (DYNAMIC
SYSTEMS INC., 2021; VIEIRA et al., 2018).

Foram definidas trés condi¢Ges distintas com diferentes taxas de resfriamentos para
simular um ponto de interesse da ZTATE que apresenta temperaturas mdaximas de pico
proximas de 1350°C (LIOU; HSIEH; TSAI, 2002; OLIVEIRA, 2021). O tempo de resfriamento
entre 1200°C e 800°C (Atiz/s) é a faixa de temperatura dentro da qual a austenitizacdo e
precipitacdo de fases deletérias ocorrem nos AISD/ AID. Existe uma relagdo entre as taxas de
At1y/s e Atgss (tempo de resfriamento entre 800°C e 500°C), pela expressao que foi utilizada
para calcular as taxas de resfriamento para cada condi¢ao simulada neste trabalho (LIOU;
HSIEH; TSAI, 2002; YANG, Yinhui et al., 2011):

g 1 1
At°/s  (500-T0)2 (800-T0)2

Ael2/. T T
/8 (800—T0)2 (1200-T0)2

Eq. 10

Onde To é a temperatura inicial, considerada a temperatura ambiente do laboratério
onde é localizada a Gleeble®, 25°C. A simulacdo térmica foi projetada para replicar a ZTA de
uma solda de passe Unico, sendo que esse historico térmico é descrito como uma sequéncia
de intervalos de aquecimento e resfriamento. A relacdo do aporte térmico e a taxa de
resfriamento Atg/s € dada pela seguinte expressdo (LIOU; HSIEH; TSAI, 2002; RECCAGNI et al.,
2019; YANG, Yinhui et al., 2011):

Q 1
o= k X (atys)2 Eq. 11

Onde Q é o valor do aporte térmico (J/mm), d é a espessura do material (mm), k é o
coeficiente térmico (kJ/mm?2.s1/2) = 25,52 para os AISD/AID e Aw/s é o resfriamento de 800
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para 500°C. Na Tabela 6 é possivel observar os valores de aporte térmico e suas respectivas
taxas de resfriamento para cada condigdo simulada. Nota-se que os valores de taxas de
resfriamento das condi¢cdes 1 e 2 sdo associados com aportes térmicos recomendado por
normas de soldagem para esse tipo de material. A norma IET da Petrobras, por exemplo,
recomenda a utilizagdo de aportes térmicos entre 0,5 e 1,5 kJ/mm (PETROBRAS, 2000).

Tabela 6. Taxas de resfriamento e aportes térmicos calculados para simulagéo térmica.

Taxa 12/8 Taxa 8/5

Condigdo [ C/s] [ C/s] Dtiys[s]  Atgs[s] Temp. Max. [°C] Q [k)/mm]
1 84 21 5 14 1,0
2 34 9 12 35 1350 1,5
3 8 2 48 140 3,0

Fonte: Autoria prépria

Os corpos de provas (CP) foram cortados para as dimensdes de 75 x 10 x 10 mm (Figura
39) em maquinas de corte com lubrificacdo recomendada para esse tipo de material. Apesar
de combinar boas propriedades mecanicas e corrosivas, os acos inoxidaveis ndo possuem boa
usinabilidade devido a baixa condutibilidade térmica, o que dificulta a extracdo do calor na
regidao de corte. O uso de aditivos e refrigeracdo em processos de usinagem desses a¢os auxilia
a transferéncia de calor nas superficies de corte, proporcionando um resfriamento mais
eficiente (SANTOS, F. M. Dos, 2019). Deve-se salientar que possiveis mudancas
microestruturais, subsequentes ao processo de usinagem para se obter os CPs, ndo foram
consideradas para este trabalho.

As garras utilizadas no equipamento de ensaio térmico foram fabricadas em cobre. Foi
utilizado um espaco livre entre as garras (free span) de 25 mm para todos os ensaios de forma
a obter uma maxima regido submetida a temperaturas extremas para ensaios posteriores.

Figura 39. Dimensées do corpo de prova destinados as simulag¢bes térmicas.
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Fonte: Autoria Prépria
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Na Figura 40 é possivel observar um corpo de prova sendo ensaiado, com o arranjo
tipico dos ensaios com a fixacdo central dos termopares de controle e a abertura entre as
garras de 25 mm.

Figura 40. Representagdo do arranjo experimental dos ensaios térmicos executados no simulador
termomecdnico Gleeble®.

Fonte: Autoria Prépria

Os ciclos calculados apresentados na Figura 41 foram tratados e formatados para
leitura, como script, do programa Quiksim da Gleeble®. A taxa de aquecimento foi fixada para
todas as condi¢des em 350°C/s. Ensaios preliminares foram realizados para validar as taxas
calculadas e a temperatura de pico. Nestas simulagdes iniciais, o valor da temperatura de pico
foi programado com valores menores, devido ao efeito “overshoot” comum em trabalhos que
utilizam esse tipo de simulagdo térmica. Assim, diminuindo o valor da temperatura alvo, o
valor do incremento do “overshoot” pode ser estimado (OLIVEIRA, 2021; VIEIRA et al., 2018).
Apds a validacdo da programacdo dos scripts, foram simulados trés corpos de provas para
cada condicdo, a fim de obter resultados estatisticos para caracterizacdo microestrutural e
eletroquimica.
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Figura 41. Ciclos térmicos calculados para cada condigdo.
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Fonte: Autoria prépria

3.3 Caracterizagcdao Microestrutural

Inicialmente o material como recebido foi caracterizado seguindo as mesmas
metodologias utilizadas nos CPs que foram submetidos a diferentes ciclos térmicos na
Geeble®. Apds as simulacOes térmicas na Gleeble®, os mesmos foram cortados na linha
perpendicular onde os termopares foram fixados, no centro da amostra, como ilustrado na
Figura 42 (a). Os cortes foram feitos em mdaquina de corte com sistema de refrigeracao. Na
preparacao superficial das amostras com dimensées 10 x 10 mm, Figura 42 (b), utilizou-se as
lixas, seguindo as granulometrias de 180 a 2000 e respeitando a rotacdo de 90° a cada
mudanca de lixa e lubrificacdo em dgua abundante. Para o polimento, utilizou-se a politriz
com alumina liquida em suspensdo para polimento metalografico de 1 um e 0,3 um, numa
rotacdo de 150 rpm. Na sequéncia, foi realizado o embutimento a frio com resina epdxi de
cura lenta e catalizador endurecedor para permitir o contato elétrico através de um fio de
cobre.
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Figura 42. Corpo de prova ilustrando o local de corte (a) e amostra depois da preparag¢éo metalogrdfica para
andlises microestrutural e eletroquimico (b).
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Fonte: Autoria prépria.

Em seguida, para as andlises de percentual de ferrita, as amostras foram atacadas por
aproximadamente 5 segundos com solucdo Behara Il, que segundo PUTZ, A. et al., (2019)
provou ser o método mais adequado para esse tipo de material para analises de imagens. Esse
acido foi produzido utilizando 20 ml de acido cloridrico (HCl) em 100 ml de H,O destilada e
adicdo de 0,6 g de metabissulfito de potassio (K;5:0s) (FURTADO, et al., 2014). A quantificacao
da porcentagem de fases foi realizada por meio do método de contraste de cores utilizando o
software de dominio publico Imagel). Optou-se por uma ampliacdo de 100x para melhor
precisao dos resultados. A Figura 43 (a) mostra uma microestrutura do material como
recebido obtida pelo microscépio tratada para ajustar contraste e balangco de cores. A
contagem é realizada a partir do ajuste de limiar (converte imagens em tons de cinza ou
coloridas) e entdo é feita a contagem do percentual das fases, pelo préprio software Imagel.

Figura 43. Microscopias demostrando as etapas para contagem de fases pelo software ImageJ. a) Microscopia
Otica com apenas tratamento de contraste e balango de cores, b) Microscopia dtica convertida em tons de cinza
e vermelho para contagem das fases pelo software Image..

Fonte: Autoria propria.
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As amostras que foram submetidas a andlise microestrutural e composi¢dao quimica no
MEV/EDS, por imagens de elétrons retroespalhados e de elétrons secundarios, passaram pela
mesma prepara¢ao metalografica, lixamento e polimento. J4 o ataque realizado a fim de
revelar apenas os contornos de grdaos para essa andlise foi ataque eletrolitico, utilizando
reagente conhecido como “Murakami adaptado”, composto por hidréxido de potassio e dgua
(KOH), na proporcdo de 3:7, em uma fonte com tensdo de 3V por aproximadamente 7
segundos (PUTZ et al., 2019). Apds o ataque, as amostras passaram por limpeza em alcool
etilico e secagem com ar forgado.

Para as andlises no EBSD, apds toda a preparacdao metalografica, ja descrita, as
amostras foram submetidas a um processo de polimento eletrolitico em solu¢des de acidos
mistos, fosférico-sulfuricos H3P04-H,SOs com propor¢cao de volume 3:1. O polimento
eletroquimico foi realizado a 70 °C, controlada por uma plataforma aquecedora, utilizando um
eletrodo de cobre com corrente de 5 A por um minuto (HUANG; HSU, 2007). Apds as analises
microestruturais e composi¢cdo quimica por meio do MO e MEV/EDS, uma amostra do material
como recebido e uma amostra da condi¢do 3 foram preparadas para técnicas de EBSD. Os
resultados obtidos pelo EBSD foram: textura superficial, tamanhos de graos, estrutura de
contornos de graos, orientacao cristalografica, porcentagem das fases ferrita e austenita e a
identificacdo de possiveis fases deletérias. Porém, neste trabalho, somente os resultados
relacionados aos tamanhos de graos e contagens de fases foram discutidos.

3.4 Caracterizacao Eletroquimica

Neste ensaio foi utilizado uma célula eletroquimica baseada na célula de Daniell, com
intuito de preservar a integridade do eletrodo de referéncia no ensaio em alta temperatura
(ASTM G5, 2004). A Figura 44, mostra o esquematico da célula de corrosdo utilizada. Em uma
das células, as amostras foram colocadas em uma solugdo eletrolitica (cloreto de sédio (NaCl
3,5%)) que simula o ambiente maritimo juntamente com o contra-eletrodo de platina, que
deve ser inerte no meio e serve de contraponto para o fluxo da corrente e onde ocorre o
aquecimento.

Em uma ponte de salina, constituida por agar-agar em solugdo (KCl 1M) com a outra
célula contendo apenas o eletrodo de referéncia de prata cloreto de prata (Ag/AgCl), foi
associado ao eletrodo de trabalho, em uma solucdo cloreto de potassio (KCI 3M) em
temperatura ambiente. Todos os eletrodos foram conectados ao potenciostato PGTAT128N
da Autolab Metrohm ligado a um computador utilizando o software NOVA versdo 2.1.
(ANDRADE, 2015; ASTM G5, 2004; DE SOUZA et al., 2011; YANG, Yuanyuan et al., 2019b).
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Figura 44. Esquemdtico da célula de corrosdo utilizada para os ensaios eletroquimicos.
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Fonte: Autoria prdpria.

Foi utilizado com uma varredura de 10 mV/s. A faixa de potencial varrida no ensaio foi
de -1500 mV até +1500 mV. Cada ensaio foi iniciado com o processo de estabilizagdo do
potencial de equilibrio da superficie na solu¢do, durante o qual foi registrado o potencial de
circuito aberto (OCP, pelas iniciais em inglés) por uma hora. Na sequéncia, foi iniciada a
varredura de potenciais no sentido anddico e catddico.

Os ensaios foram conduzidos em diferentes temperaturas, o material como recebido
foi ensaiado nas temperaturas de 30, 40, 50, 60, 70, 80 e 90°C, enquanto as condicbes 1,2 e
3 foram testadas em 40, 50, 60 e 70°C. Para verificar a morfologia do pite apds os ensaios de
polarizacao, foram selecionadas as amostras cujo ensaio foi realizada na temperatura de 70°C,
para o material como recebido, e para as amostras simuladas termicamente na temperatura
de 50°C. As curvas de polarizacao foram obtidas através de duas amostras para cada condicdo
para andlises estatisticas dos resultados. Ao final de cada ensaio, a solucdo eletrolitica (cloreto
de sddio (NacCl)), foi descartada e substituida por uma nova, a fim de ndao contaminar e
prejudicar os resultados do ensaio posterior. Ao final da polarizacao, os corpos de prova foram
lavados com agua corrente, sendo entdo secos com alcool etilico e jato de ar quente para
posterior observacdo por microscopia Optica e/ou microscopia eletrénica de varredura.

Como resultado dos ensaios eletroquimicos foram obtidas as curvas de polarizacdo e
a partir da sua analise, foi possivel registrar o potencial de corrosao e o potencial de pite. Por
meio do método de extrapolacdo de Tafel foi possivel obter também a taxa de corrosdo em
mm/ano. Na Figura 45 é possivel observar a extrapola¢do de Tafel na regido do potencial de
corrosao calculado pelo préprio software ANOVA 2.1.4.
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Figura 45. Curva de polarizagéo ou curva de Tafel
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Fonte: Autoria prépria

Os resultados do potencial de corrosao e do potencial de pite foram extraidos apds o
tratamento dos dados no software Origin®. A Figura 46 apresenta uma curva tipica de
potencial em funcao da densidade da corrente. Nesta é indicado com setas os locais no grafico
onde sdo registrados os valores dos potencias de circuito aberto (Eca) ou potencial de corrosao
e potencial de pite (Epite). Na intersec¢ao das tangentes tragadas no trecho passivo e onde tem
o aumento da densidade da corrente é possivel determinar o valor do Epite (ANDRADE, 2015;
FERREIRA et al., 2018; SAWCZEN, 2014). Com os valores registrados foi possivel levantar o
grafico com o potencial de corrosdao por pite em funcdo da temperatura e a partir dele
determinar a CPT, como o ponto de inflexdo da curva polinomial. O estudo realizado por
CARRER, 2018, comparou a CPT determinada por meio da inflexdo das curvas de ensaios
realizados em diferentes concentracdes de NaCl, essa comparacdo pode ser vista na Figura 47
(CARRER, 2018).
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Figura 46. Curva de polarizagdo tipica com setas indicando os locais do potencial de pite e o potencial de
corroséo
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Fonte: Autoria prdpria.

Figura 47. Determinagdo da CPT de um AID por meio da inflexéo da curva Epite em relagdo a temperatura em
diferentes solugoes.
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Fonte: (CARRER, 2018)
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4 Resultados

Os resultados dos ensaios realizados estdo apresentados de forma sequencial
cronolégica, de forma a comparar os resultados do material como recebido com as condic¢des
simuladas termicamente, buscando demonstrar o impacto de diferentes taxas de
resfriamento nas caracteristicas microestruturais e no comportamento eletroquimico.

4.1 Simulagao Térmica na Gleeble®

As curvas dos ciclos térmicos calculadas foram reproduzidas no simulador
termomecanico Gleeble® para cada condicdo de aporte térmico estudada. Apds a otimizacdo
dos parametros na Gleeble, graficos de temperatura x tempo de cada condicdo ensaiada
foram plotados para analises e comparagao com as curvas dos ciclos calculados, a fim de
avaliar a reprodutividade das taxas selecionadas. A partir dos resultados foi possivel observar
gue a temperatura de pico alcan¢ada na simulagdo térmica foi de aproximadamente 1340°C
para todas as condi¢cdes ensaiadas. Na condicdo 1, a Taxaiys foi de 73°C/s e a Taxag/s foi
22°C/s. Para a condicdo 2 e 3, apenas os valores relacionados a Taxai,/s se apresentaram acima
do esperado em relagdo aos calculados, de 38°C/s e 9°C/s, respectivamente. Tais resultados
podem ser vistos na Tabela 7 relativos as condi¢des 1, 2 e 3.

Tabela 7. Taxas de resfriamento simulados termicamente na Gleeble®

Condicdo Taxaiys Taxas/s Aty Atgys Tmax Q
[°C /s] [°C /s] [s] [s] [°c] [ki/mm]

1 73 22 5 14 1,0

2 38 9 10 34 ~1340 1,5

3 9 2 53 141 3,0

Fonte: Autoria prépria

As Figura 48, Figura 49 e Figura 50 apresentam os ciclos térmicos simulados na
Gleeble® de trés amostras (linhas vermelha, rosa e lilas) e o ciclo térmico calculado (linha azul)
para as condigdes 1, 2 e 3, respectivamente. Nao se observa diferengas nos ciclos térmicos das
amostras simuladas para cada condi¢do (linhas vermelha, rosa e lilds), o que confirma a
reprodutividade das trés amostras simuladas fisicamente. Estima-se que cada amostra obteve
o mesmo ciclo térmico e, consequentemente, terdo microestruturas semelhantes. Observa-
se também que a taxa de aquecimento de 350°C/s foi fielmente reproduzida pela Gleeble®
em todos as simulacdes realizadas.

Na Figura 48, nota-se uma pequena diferenca quando o equipamento inicia o
resfriamento forgado com ar comprimido para a condigdo 1. O acionamento do dispositivo
para auxiliar o resfriamento nao foi suficiente para reproduzir as taxas fielmente, mas os
valores encontrados sdo representativos quando comparado aos intervalos de tempos (At) do
simulado fisicamente com o ciclo térmico calculado.
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Figura 48. Ciclos térmicos da simulagdo fisica (linhas vermelha, rosa e lilds) e do ciclo calculado (linha azul) da
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Fonte: Autoria prépria

Na Figura 49, os ciclos térmicos da condicdo 2 apresentaram uma diferenca muito

menor nas taxas de resfriamentos quando comparado com o ciclo térmico calculado. Verifica-

se que apenas a Taxaiy/s obteve um resultado acima em relagdo ao calculado (apenas 4°C/s da

taxa calculada). A Taxag/s e a taxa de aquecimento foram reproduzidas perfeitamente pela

Gleeble®.

Figura 49. Ciclos térmicos da simulagdo fisica (linhas vermelha, rosa e lilds) e do ciclo calculado (linha azul) da
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Fonte: Autoria propria.

Na condicdo 3, foram realizados alguns ajustes na programacao da Gleeble® para obter
ciclos térmicos semelhantes aos ciclos calculados, como pode-se observar na Figura 50 onde
sdo apresentados os ciclos simulados e calculados desta condicdo. Observa-se que no
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resfriamento abaixo de 800°C, as linhas se sobrepdem completamente. A Taxaiz/s obteve uma
diferenca de apenas 1°C/s quando comparado com a taxa de resfriamento calculada.

Figura 50. Ciclos térmicos da simulagdo fisica (linhas vermelha, rosa e lilds) e do ciclo calculado (linha azul) da
condigdo 3.
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Fonte: Autoria propria.

No geral, as simulacdes térmicas foram representativas em relagdo as curvas
calculadas. Pela andlise dos graficos, nota-se que a condicdo 1, com taxas de resfriamentos
maiores e baixo aporte térmico, obteve uma pequena diferenca entre o ciclo térmico imposto
nas amostras e o ciclo térmico calculado anteriormente.

Na Figura 51 é apresentado o diagrama de transformacgdo por resfriamento continuo
(CCT) do material, obtida pelo banco de dados do JMatPro®, com as curvas de precipitacdes
das fases deletérias, Sigma, Chi e Laves e os resfriamentos dos ciclos térmicos impostos para
cada condic¢do simulada na Gleeble®. Percebe-se que a condicdo 1 ndo apresenta precipitacdo
dessas fases deletérias. Na condicdo 2, esperava-se uma microestrutura com presenca da fase
Chi na sua composi¢ao e na condigdo 3 pressupde que poderia ter ocorrido a precipitagao das
fases Chi e Sigma.
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Figura 51. Grdfico com os resfriamentos dos ciclos térmicos vs CCT
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Fonte: Autoria prépria

4.2 Caracteriza¢ao Microestrutural

O material como recebido teve sua microestrutura caracterizada e, apds as simulacdes
térmicas, foi possivel comparar os resultados obtidos de teor de ferrita por meio de analises
de imagens, que é o método mais preciso para medir percentual de ferrita (PUTZ et al., 2019).
A composicdo quimica foi obtida pelas analises do MEV/EDS, e o tamanho de grdo foi
calculado, por intermédio de técnicas de ESBD.

A Figura 52 mostra a média dos resultados obtidos de teor ferrita em fracao
volumétrica, nota-se que o material como recebido, que ndo sofreu nenhum ciclo térmico,
obteve 46,19% + 2,91% de ferrita, apresentando uma microestrutura mais austenitica. Todas
as amostras que passaram por um histérico térmico simulado na Gleeble® tiveram um
aumento de percentual de ferrita, o que é uma consequéncia esperada do tratamento térmico
(RECCAGNI et al., 2019). Nota-se que as amostras simuladas tiveram uma leve tendéncia de
aumento de percentual de ferrita quando comparadas com as taxas de resfriamentos
simuladas.
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Figura 52. Fragdo volumétrica de ferrita do material como recebido e das condigbes 1, 2 e 3.
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Fonte: Autoria prépria.

Apesar de o teor de ferrita ndo ter sido muito diferente, com valores variando entre
54,09 e 57,25%, é perceptivel a diferenca nas morfologias tipicas de cada condicdo devido as
diferentes taxas de resfriamentos submetidas nas amostras. A Figura 53 mostra as
microestruturas tipicas do material como recebido e das condi¢des 1, 2 e 3. Dessa forma, foi
possivel identificar diferencas no tamanho da austenita de Widmanstatten, comum nas
regides da ZTATE dos AISD, pequenas porcdes de austenita secunddria nas condicoes
simuladas e a presenca de nitretos de cromo na condicdo 3. Porém nao foi possivel observar,
através do microscopio Otico, a presenca de fases deletérias, tais como fase sigma ou chi
(CANDEL, 2016; LONDONO, 1997; SOUZA, C. S., 2012). A anélise detalhada de cada condi¢3o
estd mostrada nos préximos topicos.

Figura 53. Microestruturas do material como recebido e das diferentes condicbes simuladas termicamente.

Condigdo | Condigo Il Condigao Il

-

o 46,49 £2,91 e 54,09.2 3,34, ¢ 0i°56,39# 3,77 . a: 57,25+ 1,48

e

Fonte: Autoria propria.

A média da porcentagem de massa (% peso), apds as andlises do EDS, estdo
apresentados na Tabela 8, sendo realizada em diferentes pontos individualmente para a
obtencdo de sua composicao quimica. Devido a falta de precisao das técnicas do EDS para
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quantificar elementos quimicos muito pequenos, abaixo da limita¢do da técnica do EDS, como
o N e C, foram considerados os valores apresentados no certificado (SATHIRACHINDA et al.,
2011; ZHANG, X. et al., 2019). O nivel de N foi considerado 0,027% e o de C 0,015%. O PREN
calculado utilizando a Eq. 1, considerando os valores médios sem o desvio padrao dos
elementos quimicos, apresentou um valor de 38,99 para a fase austenita e 45,05 para ferrita.
As anadlises realizadas no MEV/EDS apresentaram diferencas de teores de elementos quimicos
resultando em diferentes PRENs para cada fase (Figura 54). As diferencas de teores de
elementos de liga, entre a austenita e a ferrita, tornaram menores nas amostras simuladas na
Gleeble® em comparagdo com o material como recebido. Observa-se uma diminui¢cdo na
concentracdo de Mo na ferrita e na austenita em todas as condi¢des simuladas. Na condicdo
2 e 3, nota-se um ligeiro aumento de %Cr nas regides da ferrita. Esperava-se mudanga nas
concentracdes de Cr e Mo apds as simulagdes térmicas na Gleeble® (RECCAGNI et al., 2019).

Essa diferenca de composicdo quimica é decorrente ao ciclo térmico simulado nas
amostras. Durante as temperaturas mais baixas, no resfriamento, a austenita consume a
maioria dos elementos de liga para formacgao de fases como austenita secundaria e austenita
de Widmanstatten (ZHANG, Z. et al., 2017). Essas diferencas poderiam ser notadas também
nos contornos de graos austeniticos como reportado por Zhang, 2017.

Figura 54. Resultado do PREN calculado nas regides da austenita e ferrita do material como recebido e das
condigdes 1, 2 e 3.
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Fonte: Autoria propria.
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Tabela 8. Pesos (% de massa) dos espectros realizados por EDS na ferrita e na austenita.

Fase C Si Mn Cr Ni Mo N PREN
Voo Austenta o015 OAZ L2 B TER2 313 g
como
recebido  ferrita 0,015 f’é%i f’éﬁ% ffz‘r’g f’ii‘é j'g;i 0,270 45,05
condicae USSR 0015 GO0 e tonst sonu so0s 00 3756
T oos e cae 020 42
condicae USSR 0015 G0 U0s1 tonta 10om ioom O0F0 307
Toommm o oo e a0
Condicge PSSR 0015 G0 CTe0 1o 101s0 o0 00 3830
Tk oo e i 00 0

Fonte: Autoria prépria
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Em relagdo ao tamanho de grao, analise a ser concluida por meio de técnicas de EBSD,
espera-se que a média dos resultados aumente as taxas de resfriamento. Quanto maior o
aporte térmico, mais grossos se tornaram os graos. O aumento do tempo de permanéncia na
temperatura de pico contribui para o aumento do tamanho dos graos, porém neste estudo,
onde o tempo de permanéncia foi curto, a taxa de resfriamento tornou-se o fator dominante
para o aumento do tamanho dos graos (YANG, Yinhui et al., 2011).

Através das técnicas de EBSD foi possivel encontrar a média dos tamanhos de graos e
percentual de ferrita das diferentes microestruturas avaliadas do material como recebido e
das condig¢des 1, 2 e 3. A Figura 55 mostra um grafico com os resultados de tamanhos de graos
calculadas para todas as fases, para ferrita e austenita. O material como recebido, com graos
mais refinados obteve uma média de 19,4 um considerando todas as fases. A ferrita e a
austenita do material como recebido tém em média 26,6 e 15,6 um, respectivamente.

As amostras simuladas termicamente obtiveram grdos mais grosseiros devido as
diferentes taxas de resfriamentos impostas na Gleeble®. Na condicdo 1, os valores
encontrados foram de 42,2, 59,9 e 14,8 um para todas as fases, na ferrita e na austenita, nesta
devida ordem. Na condicao 2 foram encontrados os maiores tamanhos de graos com 71,7 um
para todas as fases, 105 um nos graos ferriticos e 22,4 um na austenita. Na condicdo 3, nota-
se que a ferrita, com 47,4 um, quase dobrou de tamanho quando comparado com o material
como recebido. A média do tamanho de grdo da austenita da condicdo 3 foi de 20,6 um. Essas
diferengas de tamanhos de graos podem ser vistas na Figura 55.

Figura 55. Média dos tamanhos de grdos de todas as fases, da ferrita e da austenita obtidos pelo EBSD em um.
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Fonte: Autoria propria.
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Figura 56. Microestrutura destacando os contornos e tamanhos de grdos da austenita e da ferrita para o
material como recebido e para as condi¢cbes 1,2 e 3

Fonte: Autoria prépria

Nos proximos subitens deste capitulo estdo apresentados os resultados
microestruturais para o material como recebido e das condi¢des 1, 2 e 3, respectivamente.

4.2.1 Material como recebido

Apds as analises dos resultados apresentados na Tabela 9 das trés amostras do
material como recebido, conclui-se que o material estudado possui 46,19% + 2,91% de ferrita.
Na Figura 57 apresentam-se as micrografias do material em estudo nas trés direcOes de
laminacdo da chapa. Dessa forma, observa-se na Figura 58 que o material possui uma
microestrutura de grdos de austenita (fase clara) e ferrita (fase escura) mais achatados e
orientados na direcdo de laminacao .

Figura 57. Imagens metalogrdficas nas trés faces da chapa do AISD UNS $32750 de 10 mm. Ampliagdo de 200x
com ataque eletrolitico KOH 30%. DL — Diregdo de laminagdo.

Fonte: Autoria Prépria
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Tabela 9. Médias dos resultados das contagens de fases das amostras do material como recebido.

Material Como recebido

MR_CP1 MR_CP2 MR_CP3
# % Ferrita % Ferrita % Ferrita
1 48,51 % 43,66 % 49,74 %
2 48,97 % 41,36 % 46,62 %
3 47,17 % 43,26 % 49,42 %
4 43,75 % 43,53 % 48,23 %
Média 47,10% * 2,36% 42,95% + 1,07% 48,50% + 1,41%

46,19% * 2,91% de ferrita

Fonte: Autoria propria.

Figura 58. Microscopia mostrando a morfologia tipica da Material como recebido (MR_CP1) na face
perpendicular a dire¢do de laminagcdo, com ampliagdo de 100x. Ataque com solugdo Behara.
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Fonte: Autoria propria.

No Apéndice | estdo as microscopias, apds o tratamento no software Imagel, para
contagem de % de ferrita das amostras MR_CP1, MR_CP2 e MR_CP3 do material como
recebido. Os corpos de prova do material como recebido apresentaram resultados esperados
e com baixos desvios padrdao. Nao foram encontradas nenhuma fase deletéria nas
microestruturas analisadas e todas as amostras apresentaram as mesmas morfologias tipicas
de um AISD.

Para andlise de composicdao quimica e melhor visualizagcdo das fases existentes no
material como recebido, utilizou-se o MEV, através das imagens obtidas pelos elétrons
secundarios. A Figura 59 mostra uma matriz de cor cinza escura que corresponde a fase
ferritica e as ilhas de cinza mais claro sdo os graos austeniticos. Pela técnica elétrons
secundarios foi possivel visualizar na imagem a topologia da regido da amostra analisada,
destacando a diferenca de relevo devido ao ataque quimico. Foram selecionados 10 pontos
para analise de composicdo quimica através do EDS, os pontos de 1 ao 5 foram obtidos em
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regides correspondentes a fase autenita e os pontos 6 ao 10 foram selecionados na regido
ferritica.

Figura 59. Imagem com magnificagdo de 1000x do MEV por elétrons secunddrios indicando os dez pontos
selecionados para andlise de composigdo quimica por EDS. Amostra MR_CP3.

Fonte: Autoria propria.

A Figura 60 apresenta a analise de composicdo quimica, através de contraste de cores,
utilizando a técnica de EDS. A presenca mais elevada de elementos de liga, como o Cr e Mo
foi detectada na regidao da ferrita e o elemento Ni obteve uma concentragdao maior na
austenita.
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Figura 60. Mapa de composi¢do quimica por contraste de cor dos elementos quimicos Cr, Ni e Mo. Amostra
MR_CP3.

Fonte: Autoria propria.

Através da técnica de EBSD foi possivel encontrar contorno de macla, tamanhos de
graos e percentual de ferrita apresentadas na Figura 61. As médias dos tamanhos de graos da
ferrita e da austenita encontrados foram de 26,6 um e 15,6 um (a), respectivamente, valores
gue eram esperados para uma amostra solubilizada sem ser submetida ao posterior
tratamento térmico. A contagem de % de ferrita obtida pelo EBSD (b) foi de 43,6%, valor
dentro da faixa encontrada pelo MO, considerando o desvio padrao. Verifica-se que a amostra
do material como recebido possui uma microestrutura muito homogénea pois os valores de
% de ferrita encontrados pelo MO e EBSD sdao muitos proximos, mesmo utilizando
magnificagdes diferentes.
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Figura 61. Resultados obtidos pelo EBSD para o material como recebido, amostra MR_CP1. a) imagem
mostrando os contornos e tamanhos de grdos da ferrita e austenita. B) Imagem utilizada para calcular o % de
ferrita.

a) b)

i ‘&J ) 4 L
Ferrita:_26,6 um M Ferrita: 43,6 %
Austenita: 15,6 ym  Austenita: 56,3 %

Todas as fases: 19,4 ym

Fonte: Autoria propria.

4.2.2 Amostras simuladas termicamente da Condi¢ao 1

A Figura 62 apresenta a morfologia tipica da microestrutura encontrada nas amostras
da condi¢dao 1. Pela andlise da morfologia, nota-se que o resfriamento com taxas maiores
impostos na Gleeble® para esta condicdo obteve a formacao de austenitas secundarias e de
Widmanstatten. Essas morfologias da austenita, depende ndo sé das taxas de resfriamentos,
mas também da composi¢ao quimica do material e tamanho de grao ferritico. A austenita de
Widmanstatten tente a crescer em direcdo ao centro do grdo da ferrita (RAMIREZ, A. J. L.,
2001). As analises dos resultados apresentados na Tabela 10 das trés amostras da condicdo 1
(ST_C1_CP1,ST_C1_CP2 e ST_C1_CP3) mostraram que esta condigdo obteve média de 54,09%
+ 3,34% de ferrita.
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Figura 62. Microscopia mostrando a morfologia tipica da Condigdo 1 (ST_C1_CP1) com ampliagéo de 100x.
Ataque com solugdo Behara.

Fonte: Autoria propria.

Tabela 10. Médias dos resultados das contagens de fases das amostras da Condigéo 1.

Condigdo |
ST_C1_CpP1 ST_C1_CP2 ST_C1_CP3
# % Ferrita % Ferrita % Ferrita
1 51,25 % 53,54 % 54,29 %
2 61,22 % 50,33 % 50,97 %
3 56,07 % 58,17 % 51,26 %
4 55,83 % 54,78 % 51,32 %
Média 56,09 % + 4,08 % 54,21 % + 3,24 % 51,96 % + 1,56 %

54,09% + 3,34% de ferrita

Fonte: Autoria prépria.

No Apéndice | estdo as micrografias, apds o tratamento do contraste e balanco de
cores para contagem de % de ferrita das trés amostras relacionadas a condi¢dao 1 (ST_C1_CP1,
ST _C1_CP2 e ST_C1_CP3). A Figura 63 mostra os locais dos pontos selecionados para analise
de composicdo quimica pela técnica de EDS. Os pontos de 1 ao 5 na ferrita e os pontos 6 ao
10 foram selecionados na regido austenitica. A Tabela 8 apresenta a composicdo quimica
presente na austenita e ferrita da amostra ST_C1_CP3. Os PRENSs calculados para austenita e
ferrita apresentaram valores de 37,56 e 42,22, respectivamente. O mapa realizado por
técnicas de EDS demostrando a concentracdo de elementos de liga, Cr, Mo e Ni esta
apresentado na Figura 64. Nota-se que os elementos Cr, Ni e Mo estdo melhor distribuidos na
ferrita e austenita, em comparacdo com a analise realizada no como recebida
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Figura 63. Imagem com magnificacdo de 1000x do MEV por elétrons secunddrios indicando os dez pontos
selecionados para andlise de composigdo quimica por EDS. Amostra ST_C1_CP3.

Fonte: Autoria propria.

Figura 64 Mapa de composigdo quimica por contraste de cor dos elementos quimicos Cr, Ni e Mo. Amostra
ST _C1_CPs3.

Fonte: Autoria propria.

4.2.3 Amostras simuladas termicamente da Condi¢ao 2

A morfologia da microestrutura das amostras da condicdo 2 é apresentada na Figura
65. Nota-se a presenca de austenita secunddria e de Windmanstatten. Os resultados das trés
amostras da condi¢ao 2 sdo apresentados na Tabela 11, nota-se que esta condigdo possui
56,39% + 3,77% de ferrita. No Apéndice | estdo as micrografias utilizadas para contagem de
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percentual de ferrita das trés amostras, ST_C2 CP1, ST _C2 CP2 e ST _C2 CP3, apds o
tratamento do contraste e balango de cores.

Figura 65. Microscopia mostrando a morfologia tipica da condi¢do 1, amostra ST_C2_CP1, com ampliagdo de
100x. Ataque com solugdo Behara.

Fonte: Autoria propria.

Tabela 11. Médias dos resultados das contagens de fases das amostras da Condigdo 2

Condigao Il
ST_C2_cCpP1 ST_C2_CP2 ST_C2_CP3
# % Ferrita % Ferrita % Ferrita
1 57,653 % 60,232 % 52,946 %
2 56,343 % 59,745 % 53,569 %
3 56,713 % 59,291 % 52,491 %
4 59,092 % 60,163 % 48,398 %
Média 57,45 % + 1,23 % 59,86 % + 0,43 % 51,85% + 2,34 %

56,39% * 3,77% de ferrita

Fonte: Autoria propria.

4.2.4 Amostras simuladas termicamente da Condi¢do 3

A Figura 66 mostra a morfologia da microestrutura da condicdo 3. Nesta condicao,
também é perceptivel pela morfologia a presenga de coldnias de austenitas secundaria e de
Windmanstatten. A média dos resultados das amostras, ST_C3_CP1,ST_C3_CP2e ST_C3_CP1
sdo apresentados na Tabela 12, esta condi¢dao obteve 57,25% + 1,46% de ferrita.
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Figura 66. Microscopia mostrando a morfologia tipica da Condigéo 3, amostra ST_C3_CP1 com ampliagdo de
100x. Ataque com solugdo Behara.

Fonte: Autoria propria.

Tabela 12. Médias dos resultados das contagens de fases das amostras da Condigdo 3

Condigao lll
ST_C3_CP1 ST_C3_CP2 ST_C3_CP3
# % Ferrita % Ferrita % Ferrita
1 56,393 % 57,314 % 60,882 %
2 56,920 % 57,746 % 56,178 %
2 57,143 % 58,219 % 56,840 %
4 54,620 % 57,586 % 57,174 %
Média 56,27 % +1,14 % 57,72 % + 0,38 % 57,77 % +2,12 %

57,25% + 1,46% de ferrita

Fonte: Autoria propria.

A Figura 67 mostra uma microscopia na ampliacao de 1000x de uma regidao com uma
suposta colonia de Nitretos de cromo ou carbonetos localizados na ferrita (longe da interface
ferrita/austenita) em uma amostra da condicdo 3. Para confirmar a identificagdo de nitretos
faz-se necessario a analise da composicdo quimica no MEV/EDS para confirmar o volume (%
massa) de elementos quimicos como Cr, Ni e N. De acordo com as taxas de resfriamento e as
curvas de precipitacdo de nitretos (CCT), a regido em destaque poderia corresponder a
nitretos de cromo precipitado. Microestruturas semelhantes também foram relatadas para
outros AISD/AID com resfriamentos a partir de altas temperaturas (GHOLAMI; HOSEINPOOR;
MOAYED, 2015).
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Figura 67. Microscopia da condi¢do 3, amostra ST_C3_CP1 com ampliagdo de 1000x, ataque behara,
destacando uma possivel colénia de nitretos de cromo ou carbonetos.

Fonte: Autoria propria.

Através da técnica de EBSD foi possivel identificar os valores dos tamanhos de graos e
o teor de ferrita (Figura 68). As médias dos tamanhos de graos da ferrita e da austenita foram
de 47,4 um e 20,6 um (Figura 68(a)), respectivamente. A contagem de teor de ferrita obtida
pelo EBSD (Figura 68(b)) foi de 51,6 %. Observa-se que o resultado de percentual de ferrita
obtido pelo EBSD foi diferente do teor de ferrita obtido por MO. Essa diferenca, de
aproximadamente 5%, pode ser relacionada as diferentes regides e magnificacdes
selecionadas nas anadlises realizadas, podendo ser observada no esquematico apresentado na
Figura 69.
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Figura 68. Resultados obtidos pelo EBSD da amostra ST_C3_CP3. A) imagens mostrando os contornos e
tamanhos de grdos da ferrita e austenita. b) Imagem utilizada para defini¢éo do teor de ferrita.

a)

Ferrita: 47,4 ym B Ferrita: 51,6 %

Austenita: 20,6 ym B Austenita: 48,4%
Todas as fases: 30,7 ym

Fonte: Autoria prdpria.

Figura 69. Esquemdtico mostrando regibes com diferentes magnificagdes.

Fonte: Autoria prdpria.

4.3 Caracterizagdo Eletroquimica

Inicialmente foram analisados o potencial de pite para determinar a CPT para o
material como recebido e para as condi¢des simuladas termicamente na Gleeble®. A Figura
70 mostra as CPTs calculadas apds os ensaios eletroquimicos. Observa-se que os valores
encontrados para as condi¢ces simuladas possuem CPTs muito préximas, entre 55,14°C e
54,7°C. Enquanto o material como recebido apresentou uma resisténcia maior a corrosao e
uma CPT de 71,54°C. Portando, tanto o potencial de pite quanto os valores de CPTs confirmam
areducdo da resisténcia a corrosdo por pite do AISD apds histdricos térmicos com baixas taxas
de resfriamento (GHOLAMI; HOSEINPOOR; MOAYED, 2015).
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Figura 70. Grdfico com as temperaturas criticas de pite (CPT) para o material como recebido, condigcdo 1, 2 e 3.

80 . . : . : . :

Como Recebido Condigéo | Condigao Il Condigée Il

Fonte: Autoria prépria.

Todos os potenciais de pite (Epite), obtidos em ensaios nas temperaturas 30°C a 70°C
para o material como recebido e em 40°C e 50°C para as amostras simuladas termicamente,
tiveram valores em torno de 1000mV devido a elevada resisténcia a corrosdo por pite desses
materiais nessas temperaturas. Com o aumento da temperatura do ensaio ficou muito claro
a queda do Epite, que é quando a densidade da corrente aumenta devido a formagdo e
crescimento do pite na superficie avaliada no potencioestato. Nas condi¢cdes simuladas
termicamente foram observadas repassivacdes, na qual a camada passiva fragiliza em um
determinado local quando inicia uma corrosdo por pite metaestavel.

Em relagdo as andlises da morfologia dos pites em temperaturas de 70°C, para o
material como recebido, e 50°C para as amostras simuladas termicamente, espera-se
encontrar pites com diametros muito pequenos devido a rapida repassivacdao dos AISD
(ANDRADE, 2015). As concentragdes de elementos quimicos ou de fases deletérias sdo fatores
gue também contribuem com o tamanho dos pites (CARRER, 2018). Nos prdoximos subitens
deste capitulo estdo apresentados os resultados eletroquimicos para o material como
recebido e condi¢do 1, 2 e 3, respectivamente.

4.3.1 Material Como Recebido

Os ensaios de polarizagdo potenciodinamica realizadas nos corpos de provas do
material como recebido e nos intervalos de temperatura de 30, 40, 50, 60, 70, 80 e 90°C
geraram curvas tipicas de potencial em fung¢do da densidade da corrente, como apresentado
na Figura 71 das amostras MR_CP1 e MR_CP2. Nas setas em destaque, sdo indicadas as
regioes do potencial de pite. Determinado na intersecdo das tangentes tracadas no trecho
passivo e onde se tem o0 aumento da densidade da corrente. Neste momento houve a quebra
da pelicula passiva do AISD, e os ions de metal sdo dissolvidos na solu¢do devido a reacao
anddica, podendo formar um ou mais pites (ANDRADE, 2015; CARRER, 2018).
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Figura 71. Curvas de polarizagdo potenciodindmica em solu¢do 0,6M NaCl, para as temperaturas em estudo,
método para determinar a CPT do material como recebido.
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Fonte: Autoria prépria.

Apds os ensaios e os levantamentos dos valores do potencial de pite (Tabela 13) foi
plotada a curva do potencial do pite em relagdo a temperatura. Desta forma foi possivel
determinar a CPT, como sendo o pondo de inflexao da curva polinomial apresentada na Figura
72.0 memorial de calculo do ponto de inflexao de todas as curvas apresentadas neste capitulo
estao no
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Apéndice Il.

Tabela 13. Potencial de pite encontrado para cada temperatura das amostras do material como recebido.

Temperatura [° C] MR_CP1 [V] MR_CP2 [V]
50 1,02562 0,92046
60 0,96567 1,02268
70 1,04037 1,01186
80 0,05848 0,06929
90 0,17741 0,18625

Fonte: Autoria prdpria.

Observa-se na Tabela 13 que entre as temperaturas de 70 e 80°C existe uma queda
nos valores de Epite, de 1V para aproximadamente 0,05V, o que pode-se concluir que a CPT
esta entre estas temperaturas (ANDRADE, 2015). Apds o calculo do ponto de inflexdo das
curvas apresentadas na Figura 72, foi possivel determinar a CPT para a primeira amostra
(MR_CP1) como 72,54°C, e para a segunda amostra (MR_CP2) como 70,53°C. A média da CPT
calculada do material como recebido foi de 71,54°C com dispersdo de + 1,42°C.

Figura 72. Curva de Potencial em fungdo da temperatura para determinagdo da CPT do material como recebido.
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Fonte: Autoria propria.

4.3.2 Amostras simuladas termicamente da Condigao 1

As curvas de polarizagdo potenciodindmica para as amostras da condicdo 1 foram
determinadas em diferentes intervalos de temperatura: 40, 50, 60 e 70 °C. A Figura 73 mostra
essas curvas para as amostras ST_C1_CP1 e ST_C1_CP2, com as setas indicando as regides do
potencial de pite onde foi definido como o potencial a partir do qual a corrente aumentou
rapidamente (ANDRADE, 2015; CARRER, 2018). A partir dos graficos obtidos, foi possivel
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registrar os valores do potencial de pite na Tabela 14. A curva do potencial do pite em relacao
a temperatura estd apresentada na

Figura 74, onde CPT foi determinada, como sendo o pondo de inflexdo da curva

polinomial gerada a partir dos resultados encontrados.

Figura 73. Curvas de polarizagdo potenciodindmica em solu¢do 0,6M NaCl, para as temperaturas em estudo,

método para determinar a CPT da condigdo 1

r T T T T T U T T T T T T

05 |- 05 |-

Potencial [V]
o
°
T
Potencial [V]

05| 05}

1E-9 1E-8 1E-7 1E-6 1E-5 1E-4 1E-3 1E-9 1E-8 1E-7 1E-6 1E-5 1E-4 1E-3
Corrente [A] Corrente [A/lcm?]

Fonte: Autoria propria.

Tabela 14. Potencial de pite encontrado para cada temperatura das amostras da condicdo 1.

Temperatura [°C] ST_C1_CP1[V] ST_C1_CP2[V]
40 0,97819 1,09869
50 1,0367 1,00461
60 0,08395 0,12587
70 0,07978 -0,00611
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Fonte: Autoria prdpria.

Figura 74. Curva de Potencial em fungdo da temperatura para determinagdo da CPT da Condigdo 1.
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4.3.3 Amostras simuladas termicamente da Condigao 2

Os ensaios de polarizacdo potenciodinamica para as amostras da condicdo 2
(ST_C2_CP1 e ST_C2_CP2), em diferentes intervalos de temperatura de 40, 50, 60 e 70 °C
estdao mostradas na Figura 75, nestas sdo indicados com setas os locais do potencial de pite
(Epite). Os valores do potencial de pite registrados através da interse¢do das tangentes tragadas
no trecho passivo e no trecho onde se tem o aumento da corrente estdo apresentados na
Tabela 13. A Curva do potencial do pite em relacao a temperatura esta apresentada na Figura
76, onde a CPT foi determinada, como sendo o ponto de inflexdo da curva polinomial gerada
a partir dos resultados encontrados.

Figura 75. Curvas de polarizagcdo potenciodinGmica em solugéo 0,6 M NaCl, para as temperaturas em estudo,
método para determinar a CPT da condigéio 2
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Fonte: Autoria prdpria.

Tabela 15. Potencial de pite encontrado para cada temperatura das amostras da condigéo 2.

Temperatura [°C] ST_C2_CP1[V] ST_C2_CP2[V]
40 1,08572 0,98901
50 0,98508 1,01595
60 -0,03971 -0,29826
70 -0,06634 -0,15894

Fonte: Autoria propria.

99



Figura 76. Curva de Potencial em fungdo da temperatura para determinagdo da CPT da Condigéo 2.
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Fonte: Autoria prépria

4.3.4 Amostras simuladas termicamente da Condi¢ao 3

As curvas de polarizagdo das amostras (ST_C3_CP1 e ST_C3_CP2) da condicdo 3 estdo
apresentados na Figura 77 em temperaturas de 40, 50, 60 e 70°C, as setas indicam os locais
do potencial de pite (Epite). Os valores do potencial de pite estdo registrados na Tabela 16. A
curva do potencial do pite em relacdo a temperatura esta apresentada na Figura 77, onde a
CPT para cada amostra foi determinada.

Figura 77. Curvas de polarizagdo potenciodindmica em solugéo 0,6M NaCl, para as temperaturas em estudo,
meétodo para determinar a CPT da condigdo 3
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Fonte: Autoria prdpria.
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Tabela 16. Potencial de pite encontrado para cada temperatura das amostras da condigdo 3.

Temperatura [°C] ST_C3_CP1[V] ST_C3_CP1[V]
40 1,10475 1,07673
50 1,04213 0,95977
60 0,0126 0,06536
70 0,00501 0,15284

Fonte: Autoria propria.

Figura 78. Curva de Potencial em fungdo da temperatura para determinagéo da CPT da Condigdo 3.
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4.4 Avaliagao dos pites formados

Apds os ensaios de polarizagdo a 70°C no material como recebido e a 50°C nas
amostras simuladas termicamente, os pites formados foram analisados através do MEV afim
de entender o ponto inicial das corrosdes nas temperaturas préximas a CPT definidas nos
topicos anteriores. A Figura 79 mostra a microestrutura do material como recebido apds o
ensaio de corrosdo eletroquimico a 70°C. Percebe-se que as corrosdes identificadas no MEV
tiveram como local preferencial os graos austeniticos e os contornos de graos. Pites muito
pequenos e dispersos foram identificados na regidao da ferrita, provavelmente pites
metaestaveis que repassivaram durante o ensaio, que sao formados abaixo da temperatura
da CPT (ANDRADE, 2015; CARRER, 2018).

Figura 79. Morfologias das corrosées encontradas na amostra MR_CP1 apds ensaios de polarizagdo a 70°C.

BEC 20V WD10mm SS50

100pm
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Fonte: Autoria prdpria.

A corrosao identificada na amostra ST_C1_CP3 da condigdo 1, apds analises no MEV,
apresentou pites com didmetros menores localizadas na ferrita e na austenita. Também foram
observados pites ainda menores, provavelmente pequenos pites metaestaveis localizados
principalmente na ferrita. A Figura 80 apresenta duas imagens obtidas pelo MEV com setas
indicando corrosdo por pite em diferentes localizagdes.
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Figura 80. Morfologias das corrosbes encontradas na amostra ST_C1_CP3 apds ensaios de polarizagdo a 50° C.

4.5 Correlagao dos resultados

Fonte: Autoria prépria.

Os resultados do percentual de ferrita e os valores de CPT, para cada condicdo
simulada termicamente e material como recebido, foram plotados em gréafico para melhor

visualizagao dos resultados (Figura 81). Nota-se que o material como recebido apresenta

46,19% de ferrita e obteve a melhor resisténcia a corrosdo, com uma CPT de 71,54°C. As

amostras simuladas termicamente resultaram percentual de ferrita muito préximas, valores
entre 54,09% e 57,25% de ferrita. E perceptivel uma pequena tendéncia de crescimento na

contagem de ferrita quando comparado com as taxas de resfriamentos mais lentas. Em

relacdo a CPT, percebe-se uma baixa tendéncia de queda da temperatura para cada condi¢do.

Conclui-se que o teor de ferrita influencia diretamente na definigdao da CPT.

Figura 81. Grdfico relacionando % ferrita com a CPT do material como recebido e das condi¢ées simuladas

termicamente.
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5 Viabilidade Economica

Os servicos de soldagem de componentes com alta responsabilidade devem ser
desenvolvidos por profissionais qualificados, com infraestrutura apropriada, com
equipamentos caros e, para qualificagdo do procedimento de soldagem, devem ser realizados
uma elevada quantidade de ensaios laboratoriais, incorrendo assim em altos custos na
empresa (GIMENES; FERREIRA, 2013). Portanto, é muito importante encontrar métodos que
sejam capazes de reduzir custos e melhorar a eficiéncia de processos de soldagem. Testes de
qualificacdo sdo realizados por meio da soldagem de corpos de provas (utilizando os
parametros que ocorrem durante a produc¢do) onde, estes, sdo submetidos a ensaios como
dobramento, tracao, impacto e corrosdao. Esses resultados sdao colocados no Registro de
Qualificacdo de Procedimento de Soldagem (RQPS) para assim, serem aprovados. Buscando
se aproximar ao maximo da avaliacdo técnica realizada, a analise de custos realizada nesse
estudo considerou os recursos necessarios para verificar a suscetibilidade a corrosao,
avaliacdo no qual é fundamental para a qualificagao de procedimento de soldagem.

Este processo de avaliacdo da viabilidade econ6mica ocorreu a partir da comparagao
entre duas metodologias. A metodologia ja consolidada e utilizada atualmente pelas
empresas, que consiste na avaliacdo convencional de corrosao através de amostras soldadas
em imersdo em solucdo de cloreto de ferro (ASTM G-48) e o ensaio eletroquimico utilizado
nesse estudo, com amostras simuladas termicamente com ciclos térmicos da soldagem.

Os parametros de cada metodologia avaliados foram o tempo de trabalho na
fabricacdo dos corpos de prova e na execucao dos ensaios. Além disso, os insumos, tamanho
do corpo de prova, necessidade de mao de obra qualificada e infraestrutura necessarias
(investimento inicial) para realizar ensaios também foram levados em consideragdo na
avaliacdo econ6mica. Na Tabela 17 estdo apresentados os parametros analisados com o custo
ou tempo envolvidos. O simbolo “+” indica se o respectivo item possui alto custo ou tempo
de execucdo elevado. As etapas relacionadas a caracterizacdo da amostra ndao foram
consideradas por serem etapas semelhantes.

Tabela 17. Comparativo de custos e tempo entre os ensaios de imersdGo de amostras soldadas e os ensaios
eletroquimicos apds simulagdo térmica. O simbolo “+” significa maiores custos ou tempo envolvidos.

Ensaios de
. imersdo em Ensaios eletroquimicos .
Item avaliado L. . Comentarios
amostras apos simulagao térmica
soldadas

Necessidade de alto

Aquisicao de investimento na
equipamento ++ ++++ aquisigdo de simulador
(investimento Inicial) térmico como a
Gleeble®
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Ensaios de

imersdao em Ensaios eletroquimicos

Item avaliado Comentarios

amostras apos simulagao térmica
soldadas

Para ambos os casos

o ha necessidade de
Mao de obra ~
++ ++ mao de obra
qualificada e

especializada

qualificada

CP menores para

Dimensdes do corpo . . g
+++ + simulagdo térmica e

de prova . -
ensalos eIetrqu|m|cos

Elevada quantidade de
insumos para
Insumos ++++ + fabricagdo de CP
soldados devido ao
processo de soldagem

Amostras soldados faz-

~ i< d 4
Tempo de fabricacado se mais demorada

dos CP

++++ + devido a necessidade
da preparagao para o
processo de soldagem

Uma vez que o ciclo
térmico é validado a
simulagdo fisica é

rapidamente

Tempo de ensaios ++++ + )
executada e os ensaios

eletroquimicos geram
mais resultados em um
tempo menor

Conclui-se que, na metodologia proposta para avaliagcdo da resisténcia a corrosao,
apos uma simulacdo térmica, é necessario um elevado investimento para aquisicdo de
equipamentos como um simulador térmico e um potenciostato. Para ambos os cendrios
avaliados ha a necessidade de mao de obra qualificada e especializada. Em relagdo as
dimensdes do corpo de prova e insumos, entende-se que para a fabricagdo de um CP soldado
utiliza-se mais materiais tanto relacionado aos insumos de soldagem como o metal base a ser
avaliado. Quando observamos o tempo necessario para execucdo de ensaios e fabricacdo de
CP é notavel a vantagem da metodologia descrita neste trabalho, uma vez que as amostras
para uma simulacdo térmica seguida por uma caracterizacdo eletroquimica sdo menores
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guando comparada com amostras soldadas e os ensaios por imersdao demoram no minimo 24
horas, além de ndo ser possivel ter uma propriedade de resisténcia a corrosdo por pite ou
frestas. A partir dessas analises fica evidenciado o grande potencial da metodologia proposta.

Além disso, visto que a simulagdo fisica reproduz com sucesso diferentes ciclos
térmicos de processos de conformacdo e unido de materiais, principalmente oriundos da
soldagem, e consequentemente otimiza os testes necessarios para qualificar os
procedimentos de soldagem. Essa abordagem, poderd baratear as metodologias utilizas
atualmente com corpo de provas soldadas evidenciado o grande potencial da metodologia
proposta (OLIVEIRA, 2021).

6 Conclusoes

Neste capitulo sdo apresentadas as conclusdes e contribui¢cdes dos estudos realizados
(caracterizacdo do material como recebido, simulacbes térmicas, caracterizacdo
microestrutural e eletroquimica):

= No geral, as simulagdes térmicas em laboratério representaram bem os dados
obtidos através das curvas térmicas calculadas a partir de valores de aporte
térmico. Na condicdo 1, com taxas de resfriamentos maiores e baixo aporte
térmico, obteve-se uma pequena diferenca entre o ciclo térmico simulados nas
amostras e o ciclo térmico calculado anteriormente. Os ciclos térmicos
simulados na Gleeble® para cada amostra obtiveram uma excelente
reprodutividade das trés amostras de cada condicdo, as linhas dos histéricos
térmicos se sobrepdem completamente.

= Todas as amostras simuladas termicamente na Gleeble® tiveram um aumento
de % ferrita em relacdo ao material como recebido, o que é uma consequéncia
esperada do aporte térmico. Nota-se que as amostras simuladas tiverem uma
leve tendéncia de aumento de % ferrita quando comparadas com as taxas de
resfriamentos simuladas. Foi perceptivel a diferenca nas morfologias tipicas de
cada condicdo, devido a presenca de diferentes tamanhos da austenita de
Widmanstatten, de pequenas porc¢des de austenita secunddria e nitretos de
cromo. N3o foi possivel observar a presenca de outras fases deletérias, tais
como fase sigma ou chi.

= Apds os ensaios eletroquimicos, ficou evidente que em temperaturas elevadas
o trecho passivo é reduzido, o potencial necessdrio para o pite aparecer é
menor e aumenta a agressividade da corrosdo. Os potenciais de pite (Epite),
obtidos em ensaios nas temperaturas abaixo da CPT, tiveram valores
encontrados em torno de 1000mV devido a elevada resisténcia a corrosao por
pite do material em estudo. Nas condi¢des simuladas termicamente foram
observadas repassivagdes, devido as corrosdes por pite metaestaveis.
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Apds as avaliacOes das corrosdes no MEV, foi possivel relacionar a composi¢ao
quimica com a localizagdo preferencial dos pites em temperaturas proximas a
CPT, definidas neste trabalho. No material como recebido a corrosdao ocorreu
preferencialmente nos graos austeniticos e nos contornos de graos devido a
diferenca da composicao quimica das fases ferrita e austenita.

Conclui-se que a metodologia proposta para avaliar a resisténcia a corrosao
apos uma simulacdo térmica, mesmo sendo necessario um elevado
investimento para aquisicao de equipamentos, possui um grande potencial
quando comparado a metodologia convencional utilizada atualmente
principalmente quando relacionado aos tempos necessarios de fabricagdao de
CP e execuc¢do de ensaios.

6.1 Sugestoes para Trabalhos Futuros

Neste tdpico sdo apresentadas as perspectivas futuras do estudo, buscando uma

investigacdo mais completa. Desse modo, sugere-se:

Simular termicamente novas amostras com diferentes temperaturas de pico,
sugere-se 1000°C como temperatura alvo, a fim de associar a microestrutura
simulada com a ZTATB;

Realizar soldagens reais para comparagao de resultados das amostras
simuladas termicamente da ZTATB e ZTATE;

Avaliar a confiabilidade das curvas de CCT/TTT criadas por simulagdes
numeéricas pelo JMatPro®.

Ampliar os estudos eletroquimicos com os levantamentos das curvas de
impedancia e polarizacdo ciclica, avaliando as passivagdes presentes no
material e avaliar a evolugdo do oxigénio na passivacdo através do
potenciostato;

Avaliar o comportamento das curvas de polarizacdo em diferentes solucdes,
variando as concentragdes de cloretos ou a composicdo das solucdes;

Realizar novos levantamentos da CPT por meio de ensaios potenciostaticos e
comparar os resultados com ensaios em imersdo em cloreto de ferro (ASMT
G48 — método A);

Ampliar as andlises microestruturais com resultados de DRX;

107






Referéncias

A HOSSEINI, Vahid; KARLSSON, Leif. Physical and kinetic simulation of nitrogen loss in
high temperature heat affected zone of duplex stainless steels. Materialia, [s. /], v. 6, p.
100325, 2019. Disponivel em: https://doi.org/https://doi.org/10.1016/j.mtla.2019.100325

ANDRADE, DANIEL AUGUSTO ABED DE. Determinagdao da Temperatura Critica de Pite
do Ago UNS S31803 em solugdo 0, 6M NaCl. 1-77 f. 2015. - Centro Universitario da FEl, [s. /],
2015.

ASSOCIACAO BRASILEIRA DO ACO INOXIDAVEL. Associagdo Brasileira do Ago
Inoxidavel. [S. /], 2021.

ASTM - G48. American Society for testing and Materials G 48 - Standard Test Methods
for Pitting and Crevice Corrosion Resistance of Stainless Steels and Related Alloys by Use of
Ferric Chloride. [s. .], 2011.

ASTM G-150. ASTM G150-03Standard Test Method for Electrochemical Critical Pitting
Temperature Testing of Stainless Steels. [s. I.], v. 53, n. 9, p. 1689-1699, 2013. Disponivel em:
https://doi.org/10.1520/G0150-13.2

ASTM G46. Standard Guide for Examination and Evaluation of Pitting Corrosion. In: [S.
l.:s.n.], 2018.

ASTM G5. G5 - Standard Reference Test Method for Making Potentiodynamic Anodic
Polarization Measurements. Developed by Subcommittee. /In: BOOK 03.02, STANDARDS
VOLUME. [S. I.: s. n.], 2004.

BARBOSA, PATRICIA ALVES. Estudo do comportamento mecanico na usinagem de
acos inoxidaveis. 2014. [s. I.], 2014.

BIEZMA, M V et al. Non-destructive techniques for the detection of sigma phase in
duplex stainless steel: A comprehensive review. Engineering Failure Analysis, [s. .], v. 122, p.
105227, 2021. Disponivel em:
https://doi.org/https://doi.org/10.1016/j.engfailanal.2021.105227

BRANDI, D; RAMIREZ, £ Antonio J. The relationship between atomic partitioning and
corrosion resistance in the weld-heat affected zone microstructures of UNS $32304 duplex
stainless steel. [s. L], p. 9021-9029, 2007. Disponivel em: https://doi.org/10.1007/s10853-
007-1881-6

C. LIPPOLD, John.; J. KOTECKI, Damian. Welding metallurgy and weldability of
stainless. Hoboken, New Jersey: John Willey & Sons, Inc. All rights reserved., 2005.

CANDEL, ESTEVAN HELIO PANISELLO. Soldagem dos agos inoxidaveis superduplex
UNS S32750 e UNS $32760. 137 f. 2016. - USP, [s. I.], 2016.

CARRER, Gabriella Reis. Avaliacdo de parametros de ensaio para determinacdo de
temperatura critica de pite em ac¢o inoxidavel duplex por via potenciostatica. [s. /.], 2018.

DAVALOS MONTEIRO, Raul et al. Corrosion Behaviour of Type 316L Stainless Steel in
Hot Caustic Aqueous EnviroCorrosion Behaviour of Type 316L Stainless Steel in Hot Caustic
Agueous Environmentsnments. Metals and Materials International, [s. I.], v. 26, n. 5, p. 630—-
640, 2020. Disponivel em: https://doi.org/10.1007/s12540-019-00403-2

109



DE FARIAS AZEVEDO, Cesar Roberto et al. An overview of the recurrent failures of
duplex stainless steels. Engineering Failure Analysis, [s. I.], v. 97, n. October 2018, p. 161188,
2019. Disponivel em: https://doi.org/10.1016/j.engfailanal.2018.12.009

DE SOUZA, Juliana Primo Basilio et al. Andlise da Resisténcia a Corrosdo por Pite em
Soldas de Reparo pelo Processo TIG em Aco Inoxidavel Superduplex UNS S32750. Soldagem e
Inspecao, [s. I.], v. 16, n. 2, p. 104-113, 2011. Disponivel em: https://doi.org/10.1590/s0104-
92242011000200003

DONG, Chaofang et al. Effect of temperature and Cl- concentration on pitting of 2205
duplex stainless steel. Journal Wuhan University of Technology, Materials Science Edition,
[s..],v.26,n.4, p.641-647, 2011. Disponivel em: https://doi.org/10.1007/s11595-011-0283-
4

DYNAMIC SYSTEMS INC. Gleeble® Thermal-Mechanical Simulators. [S. /], 2021.
Disponivel em: https://www.gleeble.com/.

ESCRIBA, D. M. et al. Intermetallic phase precipitation in duplex stainless steels during
high temperature exposition. Materials Science Forum, [s. I.], v. 636—637, n. August, p. 478—
484, 2010. Disponivel em: https://doi.org/10.4028/www.scientific.net/MSF.636-637.478

FERREIRA, Miguel Luiz Ribeiro et al. Influéncia dos Gases de Prote¢do na Soldagem do
Aco UNS S31803 com Arame E2209-T1/4 pelo Processo FCAW. Soldagem & Inspegao, [s. /.],
v. 23, n. 3, p. 309-325, 2018. Disponivel em: https://doi.org/10.1590/0104-9224/si2303.02

FURTADO, Eduardo; FILHO, De Simas; SILVA, Ivan. Influence of Deleterious Phases in
Super-Duplex Steel SAF 2507 in the Ultrasonic Lamb Waves Propagation Influence of
Deleterious Phases in Super-Duplex Steel SAF 2507 in the Ultrasonic Lamb Waves Propagation.
[s. L], n. October, 2014.

GARCIA, Erick Renato Vargas. Efeito da Corrente de Soldagem do Processo TIG
Pulsado Autégeno na Microestrutura da Zona Fundida dos Agos Inoxidaveis Duplex UNS
$32304 e UNS S32101. 180 f. 2011. - USP, [s. I.], 2011.

GARCIA, Victor Hugo Guzzo. Modelagem computacional da corrosao por pites em ago
inoxidavel: efeito do potencial e inclusdes de MnS. 2009. - Universidade do estado do Rio de
Janeiro, [s. 1.], 2009.

GARZON, C M; RAMIREZ, A J. Growth kinetics of secondary austenite in the welding
microstructure of a UNS S32304 duplex stainless steel. Acta Materialia, [s. I.], v. 54, n. 12, p.
3321-3331, 2006. Disponivel em:
https://doi.org/https://doi.org/10.1016/j.actamat.2006.03.018

GENET, M.; ORBAN, C. Alloys and Stainless Steel. [s. I.], 2010.
GENTIL, V. Corrosao. [S. .]: Grupo Gen - LTC, 2007.
GENTIL, V. Corrosdo (6a. Ed.). [S. I.]: Grupo Gen - LTC, 2011.

GHOLAMI, M.; HOSEINPOOR, M.; MOAYED, M. H. A statistical study on the effect of
annealing temperature on pitting corrosion resistance of 2205 duplex stainless steel.
Corrosion Science, [s. ], v. 94, p. 156-164, 2015. Disponivel em:
https://doi.org/10.1016/j.corsci.2015.01.054

GHOSH, S K; MONDAL, S. High temperature ageing behaviour of a duplex stainless
steel. Materials Characterization, [s. /], v. 59, n. 12, p. 17761783, 2008. Disponivel em:

110



https://doi.org/10.1016/j.matchar.2008.04.008

GIMENES, Luiz; FERREIRA, Leoandra. ESTIMATIVA DE CUSTO DE UMA EQUIPE DE
ENGENHARIA SOLDAGEM MAIS INSTALACOES DE SOLDAGEM, PARA EMPRESAS DE PEQUENO,
MEDIO E GRANDE PORTE. [s. I.], 2013.

GIRALDO, CLAUDIA PATRICIA SERNA. Precipitagao de fases intermetalicas na zona
afetada pelo calor de temperatura baixa (ZACTB) na soldagem multipasse de agos
inoxidaveis duplex. 2001. - UPS, [s. I.], 2001.

GIRONES, A. et al. Dynamic strain ageing effects on superduplex stainless steels at
intermediate temperatures. Materials Science and Engineering A, [s. ], v. 367, n.1-2, p. 322—
328, 2004. Disponivel em: https://doi.org/10.1016/j.msea.2003.10.293

GUNN, Robert N. Duplex Stainless Steels: Microstructure, properties and applications.
Abington Publishing, [s. ], 2002.

GUO, Yanjun et al. Microstructure evolution and pitting corrosion resistance of the
Gleeble-simulated heat-affected zone of a newly developed lean duplex stainless steel 2002.
Journal of Alloys and Compounds, [s. /], v. 658, p. 1031-1040, 2016. Disponivel em:
https://doi.org/https://doi.org/10.1016/j.jallcom.2015.10.218

HOSSEINI, Vahid A. et al. A novel arc heat treatment technique for producing graded
microstructures through controlled temperature gradients. Materials and Design, [s. I.], v.
121, p. 11-23, 2017. Disponivel em: https://doi.org/10.1016/j.matdes.2017.02.042

HUANG, C A; HSU, C C. The electrochemical polishing behavior of duplex stainless steel
( SAF 2205 ) in phosphoric-sulfuric mixed acids. [s. ], p. 904-910, 2007. Disponivel em:
https://doi.org/10.1007/s00170-006-0654-8

JIANG, Yiming et al. Influence of Creq/Nieq on pitting corrosion resistance and
mechanical properties of UNS $S32304 duplex stainless steel welded joints. Corrosion Science,
[s. 1], V. 70, p. 252-259, 2013. Disponivel em:
https://doi.org/https://doi.org/10.1016/j.corsci.2013.01.037

LIOU, Horng-Yih; HSIEH, Rong-luan; TSAI, Wen-Ta. Microstructure and stress corrosion
cracking in simulated heat-affected zones of duplex stainless steels. Corrosion Science, [s. /.],
V. 44, n. 12, p. 2841-2856, 2002. Disponivel em:
https://doi.org/https://doi.org/10.1016/5S0010-938X(02)00068-9

LONDONO, ANTONIO JOSE RAMIREZ. ESTUDO DA PRECIPITACAO DE NITRETO DE
CROMO E FASE SIGMA POR SIMULACAO TERMICA DA ZONA AFETADA PELO CALOR NA
SOLDAGEM MULTIPASSE DE ACOS INOXIDAVEIS DUPLEX. 1997. [s. /.], 1997.

MERLO, PANMELA PEREIRA. UNIVERSIDADE FEDERAL DO ESPIRITO SANTO CENTRO
TECNOLOGICO PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM ENGENHARIA MECANICA. [s. I.], v. lll, n.
2, p. 2016, 2016.

MESSLER, Robert W. Principles of Welding. [S. /.: s. n.], 2004. Disponivel em:
https://doi.org/10.1002/9783527617487

METROHM AUTOLAB B.V. Autolab Application Note COR02 Corrosion Part 2 —
Measurement of Corrosion Rates. [s. I.], p. 2—4, 2011.

MORAIS, Costa; MAGNABOSCO, Rodrigo. CALPHAD : Computer Coupling of Phase
Diagrams and Experimental investigations and DICTRA ® simulation of sigma phase formation

111



in a duplex stainless steel. Calphad, [s. L], v. 58, n. July, p. 214-218, 2017. Disponivel em:
https://doi.org/10.1016/j.calphad.2017.07.006

N-133- PETROBRAS, S.A. Petrobras Norma N-133. Comissdao de Normalizacdo Técnica
de Sodlagem do Petréleo Brasileiro S. A. - PETROBRAS. [S. I.: s. n.], 2017.

NILSSON, J. O. Super duplex stainless steels. Materials Science and Technology (United
Kingdom), [s. L], v. 8 n. 8 p. 685-700, 1992. Disponivel em:
https://doi.org/10.1179/mst.1992.8.8.685

OLIVEIRA, Leonardo. Metodologia via simulagao numérica e fisica para caracterizagao
da zona termicamente afetada de juntas soldadas de um ago inoxidavel superduplex. 165 f.
2021. - SENAI CIMATEC, [s. 1], 2021.

PEREIRA, Henrigue Boschetti. Corrosao sob tensao de junta soldada de ago inoxidavel
duplex: Ensaio de flexao em quatro pontos sob gotejamento de solu¢dao de dgua do mar
sintética. 2018. [s. I.], 2018.

PETROBRAS. TECHNICAL SPECIFICATION I-ET-3010.90-1200-955-PPC-002. [s. /.], 2000.

PUTZ, A. et al. Methods for the measurement of ferrite content in multipass duplex
stainless steel welds. Welding in the World, [s. I.], v. 63, n. 4, p. 1075-1086, 2019. Disponivel
em: https://doi.org/10.1007/s40194-019-00721-4

RAMANATHAN, L V. Corrosao e seu controle. [S. I.]: Hemus, 1988.

RAMIREZ, A J; BRANDI, S D. Application of discrete distribution point heat source model
to simulate multipass weld thermal cycles in medium thick plates. [s. .], v. 9, n. 1, 2004.
Disponivel em: https://doi.org/10.1179/136217104225017189

RAMIREZ, Anténio José Londofio. ESTUDO DA PRECIPITACAO DE NITRETO DE CROMO
E FASE SIGMA POR SIMULAGAO TERMICA DA ZONA AFETADA PELO CALOR NA SOLDAGEM
MULTIPASSE DE ACOS INOXIDAVEIS DUPLEX. 1997. - USP, [s. I.], 1997.

RAMIREZ, Antbnio José Londofio. Precipitagao de fases intermetalicas e austenita
secundaria na ZAC de soldagens multipasse de agos inoxidaveis duplex. 265 f. 2001a. [s. /],
2001.

RAMIREZ, Antbnio José Londoio. Precipitacdo de fases intermetalicas e austenita
secundaria na ZAC de soldagens multipasse de acos inoxidaveis duplex. [s. I.], p. 265, 2001b.

RAMOS, Wilson et al. Internet of things in solid waste management: systematic review
with bibliometric analysis of the literature. Journal of Environmental Analysis and Progress,
[s. 1], v. 03, p. 194-209, 2021.

RECCAGNI, P et al. Reduction of austenite-ferrite galvanic activity in the heat-affected
zone of a Gleeble-simulated grade 2205 duplex stainless steel weld. Corrosion Science, [s. /],
V. 161, p. 108198, 2019. Disponivel em:
https://doi.org/https://doi.org/10.1016/j.corsci.2019.108198

SADEGHIAN, M; SHAMANIAN, M; SHAFYEI, A. Effect of heat input on microstructure
and mechanical properties of dissimilar joints between super duplex stainless steel and high
strength low alloy steel. Materials & Design, [s. /], v. 60, p. 678—684, 2014. Disponivel em:
https://doi.org/https://doi.org/10.1016/j.matdes.2014.03.057

SANTOS, Francisco Magalh3es dos. OS DESAFIOS DA USINAGEM DE ACOS INOXIDAVEIS

112



AUSTENITICOS: UMA BREVE INTRODUGAO. [s. 1], 2019.

SANTOS, Raphael Oliveira dos. AVALIACAAVALIACAO DO IMPACTO DOS PROCESSOS
DE SOLDADEM CMTO DO IMPACTO DOS PROCESSOS DE SOLDADEM CMT © E FORCEARC ®
NA MICROESTRUTURA , RESISTENCIA MECANICA E A CORROSAO DO ACO INOXIDAVEL
SUPERDUPLEX UNS S32760 AVALIACAO DO IMPACTO DOS PROCESSOS DE SOLDAD. 2016. -
Faculdade de Tecnologia SENAI CIMATEC, [s. I.], 2016.

SATHIRACHINDA, Namurata et al. Scanning Kelvin probe force microscopy study of
chromium nitrides in 2507 super duplex stainless steel - Implications and limitations.
Electrochimica Acta, [s. ], v. 56, n. 4, p. 1792-1798, 2011. Disponivel em:
https://doi.org/10.1016/j.electacta.2010.08.038

SAWCZEN, TIAGO. CARACTERIZACGAO ELETROQUIMICA E PROPOSTA DE
METODOLOGIA PARA A DETERMINAGCAO DA TEMPERATURA CRITICA DE PITE DE AGOS
INOXIDAVEIS SUPER DUPLEX UNS $32760. 2014. - USP, [s. 1], 2014.

SCHUTZE, M. Corrosion Books: Handbook of Corrosion Engineering. By Pierre R.
Roberge - Materials and Corrosion 4/2002. [S. I.: s. n.], 2002. ISSN 0947-5117.v. 53 Disponivel
em: https://doi.org/10.1002/1521-4176(200204)53:4<284::aid-mac01111284>3.0.co;2-8

SHEK, C H; WONG, K W; LAI, J K L. Review of temperature indicators and the use of
duplex stainless steels for life assessment. Materials Science and Engineering: R: Reports, [s.
1], V. 19, n. 5, p. 153-200, 1997. Disponivel em:
https://doi.org/https://doi.org/10.1016/5S0927-796X(97)00001-6

SILVA, A. L. V. C.; MEI, P. R. Agos e ligas especiais. 2? edi¢cdao. 22 Edicaoed. Sao Paulo:
[s. n.], 2006.

SILVA, André Luiz da Costa; MEI, Paulo Roberto. Agos e ligas especiais. 3%d. [S. L]:
Editora Blucher, 2010, 2010.

SMITH, W F; HASHEMI, J. Fundamentos de Engenharia e Ciéncia dos Materiais. [S. /.]:
McGraw Hill Brasil, 2013.

SOUZA, CARLA SOARES. AVALIACAO DA RESISTENCIA A CORROSAO LOCALIZADA DO
ACO INOXIDAVEL LEAN DUPLEX UNS S$32304 SOLDADO PELOS PROCESSOS SMAW, GMAW E
FCAW. [s. I.], 2012. Disponivel em: https://doi.org/10.1017/CB09781107415324.004

SOUZA, DANIEL MARQUES DE. AVALIACAO MICROESTRUTURAL, DAS PROPRIEDADES
MECANICAS E DE RESISTENCIA A CORROSAO DE UMA JUNTA DE ALUMINIO AA 5083-H111
SOLDADA POR FRICTION STIR WELDING (FSW). 2016. - FACULDADE DE TECNOLOGIA SENAI
CIMATEG, [s. 1], 2016.

TAN, Hua et al. Influence of welding thermal cycles on microstructure and pitting
corrosion resistance of 2304 duplex stainless steels. Corrosion Science, [s. ], v. 55, p. 368—
377, 2012a. Disponivel em: https://doi.org/10.1016/j.corsci.2011.10.039

TAN, Hua et al. Influence of welding thermal cycles on microstructure and pitting
corrosion resistance of 2304 duplex stainless steels. Corrosion Science, [s. ], v. 55, p. 368—
377, 2012b. Disponivel em: https://doi.org/https://doi.org/10.1016/j.corsci.2011.10.039

VIEIRA, D. et al. Determinacdo de “overshoot” em simulacgao fisica de ZAC de soldagem.
XLIV CONSOLDA - Congresso Nacional de Soldagem, [s. ], n. December, p. 12, 2018.

WEISS, N. R. Soldagem de agos inoxidaveis duplex. [S. I.]: Universidade Petrobras,

113



20089.

WESSMAN, Sten et al. Computational thermodynamics study of the influence of
tungsten in superduplex stainless weld metal. Welding in the World, [s. /], v. 56, n. 11-12, p.
79-87, 2012. Disponivel em: https://doi.org/10.1007/BF03321398

YANG, Yinhui et al. The effect of large heat input on the microstructure and corrosion
behaviour of simulated heat affected zone in 2205 duplex stainless steel. Corrosion Science,
[s. 1], V. 53, n. 11, p. 3756-3763, 2011. Disponivel em:
https://doi.org/10.1016/j.corsci.2011.07.022

YANG, Yuanyuan et al. The Microstructure and Pitting Resistance of 2002 Lean Duplex
Stainless Steel after the Simulated. Materials, [s. ], v. 12,70, 2019a. Disponivel em:
https://doi.org/10.3390/ma12010070

YANG, Yuanyuan et al. The Microstructure and Pitting Resistance of 2002 Lean Duplex
Stainless Steel after the Simulated Welding Thermal Cycle Process. MATERIALS, [s. /], v. 12, n.
1, 2019b. Disponivel em: https://doi.org/10.3390/ma12010070

ZHANG, Xiaoyong et al. Microstructure and mechanical properties of TOP-TIG-wire and
arc additive manufactured super duplex stainless steel (ER2594). Materials Science and
Engineering: A, [s. L], v. 762, p. 138097, 2019. Disponivel em:
https://doi.org/https://doi.org/10.1016/j.msea.2019.138097

ZHANG, Zhigiang et al. Influence of microstructure and elemental partitioning on
pitting corrosion resistance of duplex stainless steel welding joints. Applied Surface Science,
[s. L], v. 394, p. 297-314, 2017. Disponivel em: https://doi.org/10.1016/j.apsusc.2016.10.047

114



Anexo |

outoku mpu CERTIFICATE - ZEUGNIS - CERTIFICAT st

Fags
high perfoemance stainiess szl EN 10204 - 3.2, TOV N Fige
_ 1811Z368-EN-0 iz
Basiram Link ¢ OCk Cois Dot [wse i), g -Chaege Fic: g 0. [= [ =]
B& Quarta Plate, Juaria Plate Eurcps I0-Mow-2018 048G
Fear rol, I P, "oirm rad =
64 ADZ000 MblWLAD Z000-MBELW20A 0 EN 100287, PED 2014/
T - GHEL Pra ppproval for PRA, 1326WL0BEIE0 4 201 T-10-22
Coragaes. Erpiiager, Lisuda Besiwn
Swerdng Steel A5
Nah of Mavfecioee Process n Urda. VarkstsA. Mamrce
i) e —p Pekren da Frvcant Oubakumpu 2507 1,440
W) Ewmop| (Y]
| Pochici, Ereugeasion, Pooal
Slainkass sleal hot ralled, Plale, 10021, Gut adga
Iﬁ::. T E I Bioe Vo TawrETIIL
e L SFTAELT T Bz RargaTinr,
Ligré | Puritis oim bl o - Lok Hie [re— Foriew Tawddaling
1 2 SHIE14-35630000 | 10,0 X 1500,0 X 3000,0 /mm 2
Pl Kz, Blach For, Tie R
A TG 12071,
Heud — BonTaiag - oouiee Mo e “
W F g Cr M Wa ] ]
fdin 24.00 | 8.00 300 0.24
0.030 | 100 | 200 | 0086 | 0045 | #6400 | 800 | 450 | 0.05
583814 | 0.015 | 042 | D74 | 0.028 | Ga01 | 2472 | 688 | 380 | 027
= Frare I?l"i:t er-'"Fl.t im
Carlilicals via e-Senvices Lelomghudndl 0 = Rack £ m Bl !'-El:n“um-
1 g
4w i el
Plata-no Dirgod, TopBal Lecalion  Fom Temp, Rpl2 RAm AS
C MPa MFa %
i B30 Tal 20
ez =i
1207 T F 2 P ;0 £53 853 33
= Tee—
——
@ Segrern A
L L
LT, . = sam

e s aie Eurzpe Sompusn: piesand srgnu

EE. pI0A| DEGERFIRS VAT

ek aa SRRGnEtangy

Eagolics: SWEDEH | Mg SEELTTAT4E /;7 ; 5 !
Pk Edarcal

115



outokumpu

high performance stairiess steal EM 10204 - 3.2, TUW
) 1B11Z3I68-EN-O
Bomira Un ¢ OC Cwis Cwiurs Disis

CERTIFICATE - ZELIGNIS - CERTIFICAT

Lisil, Lechrw) Chasge Ha

Irrvnicm Pio.

.

Pecireng
Lt =T

Ahraledoed 1. Bsntibguty Commanda i0

S§tg

BA Quang Plate, Duaris Plale Europe I0-Mow-2018 I004E3305
Ebavated lersile lest BN IS0 G822 (260 ")
Plata-no Direcl. TopBol Location Form  Temp Hp{l i
i-c
Min 3-E|I:I
1207 T F 2 P 250,00 457
Charpy impact beet (WV-nobch) EM 150 148-1 10=7 8 |40 *C)
Flata-no Dired. T I Location Form  Temp veluel  Vale® Vvaled Average
i o 4 J J
Klin 33
1207 T F Z P =400 181 124 141 144
Charpry u'npml.lndl,'u' EHIED1-IB-1 107 .5
Flata-no Form 'I'n'rgp Valuel  Vakie2 Valied Averags
o 4 J o
Min B3
1207 T F z P 20,0 176 183 178 17
ORI
EM E50 3651-2 Medhod C
Plada-no Rasult
1207F QK
mmhr:mmm :
Plata-ng Foaadt
1207F (1
Cthaer Informadion
Couriry of crigin [heat) “Swedan
|E'I|Ht1l'ﬁll':ﬁ‘| al 1I1ul B and Quenched in water.
mersicnal con sual irspaciion and grade ma&iPMl ed
Appravad ace. h:m:mu-uurmunwugm carlfiad ace - Approu
Pragsure Equipment Dirsctive [20140G8EL) by
TUEW , Pilifiedd bosdy, regona. 0045
Talsrance Standard Class
Flainess iolerancs EM 1E2BE/A480MEN 10025 IS0 182356 PAALBOVIMEN 10028 N

EN 182 REA4B0MEN 10025
EN 152 BE/A4A0EN 10025
EN 1E2B8/A480MUEN 10028

Thickness
‘Width

150 18256 AAABIMEN 10023
IS0 19286/ A4B0MIEN 10029 B
150 18288 AMABIMUEN 10020

N D o arior - (R wind il - L i i g chis L
Bl A -uu“mm
Ee B1311 DoaTRrEAS T AT P emm
~y [ 1
SMEBEN
Regorion Fomt Er . Mngna S0 A748 7
= ok 5 Pl

116




Apéndice |

Figura 82. Microscopias com ampliagdo de 100x, apds o tratamento de contraste e balango de cores, amostra
MR_CP1 do material como recebido.

Austenita: 51,488 % Austenita: 51,033 %
Ferrita: 48,512 % Ferrita: 48,967 %

—_ 0:47,10 £ 2,36

Austenita: 56,247 %

Austenita: 52,826 % %
Ferrita: 43,753 %

Ferrita: 47,174 %

Fonte: Autoria prépria.

Figura 83. Microscopias com ampliagdo de 100x, apds o tratamento de contraste e balango de cores, amostra
MR_CP2 do material como recebido.

Austenita: 56,342 % Austenita: 58,642 %
Ferrita: 43,658 % Ferrita: 41,358 %

a:42,95 1,07

Austenita: 56,740 % Austenita: 56,472 %
Ferrita: 43,260 % Ferrita: 43,528 %

Fonte: Autoria propria.
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Figura 84. Microscopias com ampliagdo de 100x, apds o tratamento de contraste e balango de cores, amostra
MR_CP3 do material como recebido.

Austenita: 50,256 % Austenita: 53,376 %
Ferrita: 49,744 % Ferrita: 46,624 %

:48,50+1,41

Austenita: 50,579 % Austenita: 51,773 %
Ferrita: 49,421 % Ferrita: 48,227 %

Fonte: Autoria prépria.
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Figura 85. Microscopias com ampliagdo de 100x, apds o tratamento de contraste e balango de cores, amostra
ST_C1_CP1.

Austenita 48,753 % Austenita: 38,778 %

Ferrita: 51,247 % Ferrita: 61,222 %

— a: 56,09 £ 4,08

Austenita: 43,927 % Austenita: 44,169 %
Ferrita: 56,073 % Ferrita: 55,831 %

Fonte: Autoria propria

Figura 86. Microscopias com ampliagdo de 100x, apds o tratamento de contraste e balango de cores, amostra
ST _C1_CP2.

Austenita: 49:672 %
Ferrita: 50,328 %

—> o: 54,09 3,34

Austenita 4830 %2 Austenitaas.220-%
Eertitai58,;170'% : Ferrita: 54,780 %

Fonte: Autoria prépria
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Figura 87. Microscopias com ampliagdo de 100x, apds o tratamento de contraste e balango de cores, amostra
ST_C1_CP3.

Austénita 45;710.% Austenita:'49,027 %
Ferrita: 54,290 % Ferrita:50,973%

—> a:51,39%1,56

Austenita: 48,738 % Austenita: 48,679-%
Ferritai'51,262 % Ferrita: 51,321.%

Fonte: Autoria propria

Figura 88. Microscopias com ampliagdo de 100x, apds o tratamento de contraste e balango de cores, amostra
ST_C2_CP1.

Austenita: 42,347 % Austenita: 43.657 %
Ferrita: 57,653 % Ferrita: 56,343 %

—> a:57,45%1,23

Austenita: 43.287 % Austenita: 40.908 %
Ferrita: 56,713 % Ferrita: 59,092 %

Fonte: Autoria propria.
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Figura 89. Microscopias com ampliagdo de 100x, apds o tratamento de contraste e balango de cores, amostra
ST_C2_CP2.

Austenita: 39,768 % Austenita: 40,255 %
Ferrita: 60,232 % Ferrita: 59,745 %

— a:59,8610,43

Austenita: 40,709 % Austenita: 39,837 %
Ferrita: 59,291 % Ferrita: 60,163 %

Fonte: Autoria prépria

Figura 90 Microscopias com ampliagdo de 100x, apds o tratamento de contraste e balango de cores, amostra
ST_C2_CP3.

Austenita 47.054 % Austenita: 46.431 %
Ferrita: 52,946 % Ferrita: 53,569 %

—> :51,85+2,34

Austenita 47.509 % Austenita: 51.602 %
Ferrita: 52,491 % Ferrita: 48,398 %

Fonte: Autoria prépria

121



Figura 91.Microscopias com ampliacdo de 100x, apds o tratamento de contraste e balango de cores, amostra
ST _C3_CP1.

Austenita: 43,607
Ferrita: 56,393 Austenita: 43,080
Ferrita: 56,920

—> a: 56,27 £ 1,14

Austenita: 42,857

5 Austenita: 45,380
Ferrita: 57,143

Ferrita: 54,620

Fonte: Autoria propria.

Figura 92. Microscopias com ampliagdo de 100x, apds o tratamento de contraste e balango de cores, amostra
ST_C3_CP2.

Austenita: 42,686 Austenita: 42,254
Ferrita: 57,314 Ferrita: 57,746

- o: 57,72 £ 0,38

Austenita: 41,781 Austenita: 42,414
Ferrita: 58,219 Ferrita: 57,586

Fonte: Autoria prépria.
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Figura 93. Microscopias com ampliagdo de 100x, apds o tratamento de contraste e balango de cores, amostra
ST_C3_CP3.

Austenita: 39,118
Ferrita: 60,882 Austenita: 43,822
Ferrita: 56,178

—_— 0: 57,77 £ 2,12

Austenita: 43,160 Austenita: 42,826
Ferrita: 56,840 Ferrita: 57,174

Fonte: Autoria prépria.
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Apéndice Il

Memorial de cdlculo para determinar as CPT como sendo o ponto de inflexao das
curvas obtidas do potencial de pite em funcdo da temperatura.

Material como recebido, Amostra MR_CP1 é descrito abaixo:

f(x) =0,00008x3 — 0,01741x? + 1,20003x — 25,57016

dy
dx ’

£'(x) = 3 x 0,00008x2 — 2 x 0,01741x + 1,20003

Primeira derivada f'(x) =

Segunda derivada f"(x) = 4y

zy:
dx?

f"(x) =2x3x%x0,00008x —2x0,01741

f(x)"=0,00048x — 0,03482
Ponto de Inflexdo - f"(x) = 0
0,00048x —0,03482 =0
x = 72,54

Material como recebido, amostra MR_CP2 é descrito abaixo:

Equacdo Polinomial de ordem 3:

f(x) =0,00010x3 — 0,02116x? + 1,46918x — 31,88204

dy

Primeira derivada f'(x) = .

f'(x) =3 x0,00010x% — 2 x 0,02116x + 1,46918
Segunda derivada f"(x) = %:
f"(x) = 2x3x0,00010x —2 x 0,02116
f(x)" = 0,006x — 0,04232
Ponto de Inflexdo - f"(x) = 0
0,006x — 0,04232 =0

x =70,53
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Condigdo 1, primeira amostra:
Equacgdo Polinomial de ordem 3:

f(x) =0,000255x* — 0,042209x2 + 2,232440x — 36,999990

Primeira derivada f'(x) = Z—Z:

f'(x) =3 x0,000255x% — 2 x 0,042209x + 2,232440

Segunda derivada f"(x) = %:
f"(x) =2x%x3x0,000255x — 2 x 0,042209
f(x)" =0,00153x — 0,084418
Ponto de Inflexdo - f"(x) =0
0,00153x — 0,084418 =0

x = 55,17

Condigao 1, segunda amostra:
Equacgdo Polinomial de ordem 3:

f(x) =0,000327x3 — 0,054052x2 + 2,878054x — 48,565250

dy
dx *

f'(x) =3x0,000327x% — 2 x 0,054052x + 2,878054

Primeira derivada f'(x) =

Segunda derivada f"(x) = %:
f"(x) =2x3x0,000327x — 2 x 0,054052
f(x)"=0,001962x — 0,108104
Ponto de Inflexdo - f"(x) = 0
0,001962x — 0,108104 =0
x = 54,10
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Condigdo 2, primeira amostra:

f(x) =0,000320x3 — 0,052679x2 + 2,776653x — 46,199420

Primeira derivada f'(x) = .,

dx ’
f'(x) =3x% 0,000320x% — 2 X 0,052679x + 2,776653

Segunda derivada f"(x) = %:

f"(x) =2x3x0,000320x — 2 x 0,052679
f(x)" =0,00192x — 0,105358
Ponto de Inflexdo - f"(x) = 0
0,00192x — 0,105358 = 0
x = 54,87

Condigao 2, segunda amostra:

Equacdo Polinomial de ordem 3:

f(x) =0,000466x3 — 0,076573x2 + 4,052984x — 68,423850

Primeira derivada f'(x) = Z—i:

f'(x) =3x0,000466x% — 2 x 0,076573x + 4,052984

Segunda derivada f"(x) = %:

F"(x) = 2 x 3 0,000466x — 2 X 0,0765773
F(x)" = 0,002796x — 0,153146
Ponto de Inflexdo - f"(x) =0
0,002796x — 0,153146 = 0
x = 54,77



Condigdo 3, primeira amostra:
Equacgdo Polinomial de ordem 3:

f(x) =0,000331x3 — 0,054556x2 + 2,881763x — 48,090870

Primeira derivada f'(x) = %:

f'(x) =3x0,000331x* — 2 X 0,054556x + 2,881763

Segunda derivada f"(x) = %:
f"(x) =2%x3%0,000331x — 2 X 0,054556
f(x)"=0,001986x — 0,109112
Ponto de Inflexdo - f"(x) =0
0,001986x — 0,109112 =0

x = 54,94

Condigao 3, segunda amostra:
Equacgdo Polinomial de ordem 3:

f(x) =0,000293x3 — 0,047871x2 + 2,508009x — 41,416730

dy

Primeira derivada f'(x) = e

f'(x) = 3x0,000293x* — 2 X 0,047871x + 2,508009
Segunda derivada f"(x) = %z

F"(x) = 2 % 3 x0,000293x — 2 x 0,047871
F(x)" = 0,001758x — 0,095742

Ponto de Inflexdo - f"(x) =0

0,001758x — 0,095742 =0
x = 54,46
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Apéndice llI

Nas figuras sdao mostras resultados obtidos pelas técnicas de EBSD, como textura
superficial da amostra, tamanho de graos, estrutura de contornos de graos, orientacao
cristalografica, porcentagem das fases ferrita e austenita e a identificacdo de possiveis fases
deletérias.

Figura 94. Resultados obtidos pela técnica de EBSD para o material como recebido.

Ferite, bee (New)

1001}

(111]
101

Austenite, fec (New)
001}

(111
10

Fonte: Autoria prépria.

Figura 95. Resultados obtidos pela técnica de EBSD para condigdo 3.

Fonte: Autoria propria.
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