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RESUMO

O aco inoxidavel duplex UNS S32304 apresenta uma combinacdo de excelentes
propriedades mecéanicas e elevada resisténcia a corrosdo devido a sua estrutura
bifasica ferritica-austenitica. Como consequéncia, ele tem sido investigado como
candidato a revestimento externo para constru¢cdo de um receptaculo para
transporte de material radioativo para atender futuras necessidades previstas com a
construcdo do Reator Nuclear Multiproposito Brasileiro (RMB). A construcdo da
camada externa desse receptaculo prevé o uso de chapas soldadas do aco UNS
S32304. A fim de avaliar o efeito de tratamentos térmicos pdés-soldagem nas
propriedades mecénicas e garantir a confiabilidade da solda neste material, chapas
de UNS S32304 com espessura de 1,8 mm foram soldadas por processamento TIG
autégeno, com corrente pulsada com polaridade direta, gas de protecdo com uma
mistura de argonio e 2% de nitrogénio e um sistema de acionamento automatico
com controle digital dos parametros. As chapas foram tratadas termicamente por 8 h
nas temperaturas de 600, 650, 700 e 750 °C em forno tipo mufla programavel, com
precisdo de + 5 °C seguidos de resfriamento ao ar. Os corpos de prova foram

! usando

submetidos a ensaios de tracdo com taxa de deformacdo de 10* s
maquinas de testes Gleeble® modelo 3500 e 3800 pertencentes ao Laboratério
Nacional de Nanotecnologia e Laboratério Nacional de Luz Sincrotron, localizados
no Centro Nacional de Pesquisa em Energia e Materiais. Medidas de dureza foram
feitas através do ensaio de microdureza Vickers com carga de 1006 gf para o perfil e
cargas de 1 e 2 gf para a analise por fase. A caracterizacdo microestrutural foi feita
através de estereoscopia, microscopia éptica e microscopia eletrdnica de varredura.
A quantificacdo de fases foi realizada por processamento e andlise de imagens
através dos softwares FIJI - ImageJ e SVRNA. Verificou-se que o aumento da
temperatura de tratamento térmico promoveu 0 aumento no teor da fase austenitica
e consequentemente o0 aumento da ductilidade, aumento do coeficiente de

encruamento, reducao da dureza e reducao da resisténcia mecanica.

Palavras-chave: Ac¢o inoxidavel duplex UNS S32304. Soldagem TIG. Tratamento

térmico. Ensaio de tracdo. Gleeble.



ABSTRACT

The duplex stainless steel UNS S32304 has been investigated as a candidate for
external construction of a receptacle for transporting radioactive material associated
with the future Brazilian Multipurpose Nuclear Reactor (RMB), as it presents the
combination of excellent mechanical properties and high resistance to corrosion, as a
consequence of its ferritic-austenitic biphasic structure. The outer shell construction
of this receptacle provides for the use of welded UNS S32304 steel sheets. In order
to evaluate the effect of post-weld heat treatments on the mechanical properties and
to guarantee the reliability of the weld in this material, plates of UNS S32304 with a
thickness of 1.8 mm were welded by autogenous GTAW process with pulsed current
with direct polarity, shielding gas with a mixture of argon and 2% of nitrogen and an
automatic drive system with digital control of the parameters. The specimens were
heat treated for 8 h at 600, 650, 700 and 750 ° C in a programmable muffle furnace,
with accuracy of £ 5 ° C followed by air cooling. The samples were submitted to
stress tests in the thermal-mechanical simulator using Gleeble® model 3500 and
3800 in the Brazilian Nanotechnology National Laboratory and Brazilian Synchrotron
Light Laboratory, located at the Brazilian Center for Research in Energy and
Materials. Hardness measurements were made the Vickers microhardness test with
load of 1006 gf for the profile and loads of 1 and 2 gf for phase individual analysis.
The microstructural characterization was done stereoscopy, optical microscopy and
scanning electron microscopy. Phase quantification was performed by image
processing and analysis using the FIJI - ImageJ and SVRNA software. It was verified
that the increase of the heat treatment temperature promoted the increase in the
content of the austenitic phase and consequently the increase of the ductility,
increase of the hardening coefficient, reduction of the hardness and reduction of the

mechanical strength.

Keywords: Duplex stainless steel UNS S32304. GTAW welding. Heat treatment.

Tensile test. Gleeble.
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1 INTRODUCAO

Os radiofarmacos séo isotopos radioativos utilizados em medicina nuclear para
diagnéstico mais preciso e tratamento de doencas ou disfungBes (radioterapia).
Atualmente, um dos mais importantes radionuclideos para a preparacdo de
radiofarmacos para fins de diagnéstico é o tecnécio-99 metaestavel (Tc-99m), um
produto do decaimento radioativo do molibdénio-99 (**Mo). No Brasil, esse

radionuclideo € importado, uma vez que néo hé reator capaz de produzi-lo [1].

Em 2009, a empresa canadense MDS Nordion, responsavel por abastecer todo o
mercado brasileiro e 40% da producéo global de radioisétopos e de radiofarmacos,
entres eles 0 Mo, interrompeu suas atividades, o que gerou uma crise no mercado
de radiofarmacos. Neste contexto, o Brasil esta investindo na construcdo do Reator
Multipropésito Brasileiro (RMB), que produzira isotopos radioativos para medicina e
pesquisa em areas como energia, agricultura e ciéncias dos materiais, objetivando o

fornecimento a preco de custo e com reducao do risco de abastecimento [2,3].

O transporte dessas substancias, que sao fontes de alta radioatividade, em
recipientes de contencdo € altamente estratégico. A fabricacdo dos geradores de
%Mo - 99mTc para hospitais, necessita do transporte do insumo Mo em recipientes

com caracteristicas muito especiais.

No Brasil, as normas de seguranca para transportar substancias radioativas séo
regulamentadas pela Comissdo Nacional de Energia Nuclear (CNEN). A norma
CNEN NE 5.01 [4] estabelece os requisitos de seguranca e protecao radiolégica a
serem atendidos durante o transporte de materiais que sejam fontes de
radioatividade, de forma a assegurar o adequado nivel de controle da eventual
exposicdo de pessoas, bens e meio ambiente aos efeitos nocivos das radiacbes
ionizantes, especificando os tipos de materiais radioativos, selecdo de embalagens

para o transporte, requisitos de projeto e testes [4].

Nosso grupo de pesquisa, em parceria com Instituto de Pesquisas Energéticas e
Nucleares (IPEN), vem estudando um material para fabricagdo do revestimento
externo desses recipientes (Figura 1), para atender as futuras necessidades

previstas com a construgcao e operacéo do RMB.
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Figura 1 - (a) Container para transporte de material radioativo j& comercializado, utilizado pela MDS
Nordion no Canada. (b) Esquema do container a ser fabricado.
(b)

e

Revestimento externo
" d& a¢0 iNOXidével duplex
Photo courtesy of MDS Nordion UNS $32304
Fonte: Adaptado de [5].

Um estudo preliminar sobre a selecdo de materiais para fabricacdo do receptaculo
foi realizado por Hara et al [1], onde, para o revestimento externo, definiu-se que o
material selecionado estava na familia dos acos e ligas de niquel (Ni). No entanto,
0S acos inoxidaveis apresentam um preco significativamente reduzido, quando
comparados as ligas de Ni, mostrando vantagem em sua escolha [1].

Entre os acos inoxidaveis se destacam os duplex, uma vez que eles possuem a
combinacdo de excelentes propriedades mecanicas e alta resisténcia a corroséo,
devido sua estrutura bifasica ferritica - austenitica em propor¢des aproximadamente
iguais. Aliado a essas propriedades temos um menor custo devido ao menor teor de
elementos ligantes caros, como niquel e molibdénio, quando comparado aos acos
inoxidaveis austeniticos 304 e 316, por exemplo. Os argumentos descritos tornam

este material bastante atrativo do ponto de vista econémico e tecnolégico [6,7,8,9].
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2 OBJETIVO

2.1 OBJETIVO GERAL

Para a futura fabricacdo do receptaculo para transporte de substancias
radiofarmacéuticas que séo fontes de radioatividade, infere-se 0 uso de processos
de solda. Para aprovacdo da resisténcia mecanica e ductilidade em uma junta
soldada € comum a realizacdo de testes mecanicos para avaliar seu desempenho
[10], objetivando atender as normas de seguranga. No caso deste trabalho, com foco
na utilizacdo do aco inoxidavel duplex UNS S32304 o processo de soldagem
investigado foi TIG (Tungsten Inert Gas) autogeno. Os corpos de prova foram
submetidos a diferentes condi¢Ges de tratamentos térmicos, e foram ensaiados em
um simulador mecéanico, a fim de avaliar o efeito do tratamento térmico nas
propriedades mecanicas e garantir a confiabilidade da soldagem nesse material para

utilizacéo na fabricacao do receptaculo para transportar materiais radiofarmacos.

2.2  OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Avaliar o efeito dos tratamentos térmicos nas temperaturas de 475, 600 e 750
°C sobre as propriedades mecanicas do aco inoxidavel duplex UNS S32304;

e Avaliar o efeito da soldagem TIG com géas de protecdo contendo uma mistura
de argbnio e 2% de nitrogénio com subsequentes tratamentos térmicos nas
temperaturas de 600, 650, 700 e 750 °C nas propriedades mecéanicas do aco
inoxidavel duplex UNS S32304;

e Analisar a microestrutura resultante do processo de soldagem e tratamentos
térmicos através de microscopia éptica e microscopia eletrénica de varredura,

e Avaliar o efeito do processo de soldagem e tratamentos térmicos sobre a
microdureza das amostras através de medidas de microdureza Vickers;

e Avaliar a influéncia dos tratamentos térmicos poés-soldagem no
desbalanceamento de fases através de diferentes softwares de
processamento e analise de imagens;

e Avaliar a influéncia do desbalanceamento de fases na resisténcia mecanica e

ductilidade ap6s soldagem e tratamento térmico através de ensaio de tracéo.
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3 REVISAO DA LITERATURA

3.1 ACO INOXIDAVEL DUPLEX (AID)

Os acos inoxidaveis sao designados como acos a base de ferro com teor de cromo
de no minimo 12%, o0 que garante a esse grupo de materiais uma elevada
resisténcia a corrosdo. Além disso, boas propriedades mecanicas a temperaturas

elevadas e tenacidade, sendo esses agos de grande interesse para engenharia [11].

Para fins de classificacao e discusséo, os acos inoxidaveis sdo agrupados em cinco
categorias: martensiticos, ferriticos, austeniticos, duplex e enduceridos por
precipitagdo [11]. O diagrama de Schaeffler (Figura 2), usado frequentemente para
ligas soldadas, é util para ilustrar as areas de estabilidade das diferentes
microestruturas dos acos inoxidaveis. Entre as areas austenitica e ferritica, obtemos
uma estrutura mista de ferrita e austenita: a area duplex. A maioria dos acos
inoxidaveis duplex industriais apresenta uma microestrutura bifasica composta por
ilhas de austenita em uma matriz ferritica (Figura 3) em propor¢cdes
aproximadamente iguais, sendo que comercialmente é aceito que o teor de ferrita

varie de 30 a 70% [6,11,12,13].

Figura 2 - Diagrama de Schaeffler.
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Fonte: Adaptado de [6].
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Figura 3 - Microestruturas 3D, tipica de um aco inoxidavel duplex, na condigdo como recebido, obtida
por microscopia Optica. A ferrita € a regido atacada, mais escura, a austenita a regido clara e a seta
indica a dire¢&o de laminag&o.

UNS S§32304

Fonte: Adaptado de [14].

A combinacgéo de elevada resisténcia mecanica, boa tenacidade, boa resisténcia a
corrosdo em diversos meios e excelente resisténcia a corrosao sob tenséo a fadiga
€ obtida a partir da quantidade equilibrada de ferrita e austenita na microestrutura.
Essa combinacgdo torna este material bastante atrativo particularmente em mercados
criticos como petréleo e gas, industria quimica, industria de papel e celulose,
sistemas de agua, plantas de dessalinizacéo, equipamentos de controle de poluigéo,
entre outros [5,6,7,8,9,15,16].

A classe dos acos inoxidaveis duplex pode ainda ser dividida em cinco grupos, que
variam dependendo do teor da liga: Duplex padréo, como o 2205, responsavel por
mais de 80% do uso de duplex. Lean duplex, com baixas adi¢cdes de Mo e Ni, que
tem a estabilidade alcancada pela adicdo de manganés. Além disso, também tem
um maior teor de nitrogénio, elemento de baixo custo conhecido por melhorar a
estabilidade da liga duplex em alta temperatura e a resisténcia a corrosdo. Duplex
25 Cr, com indice de resisténcia a corrosdo por pites (PREN) inferior a 40. Super
duplex, com maior quantidade de Mo e N comparado ao 25 Cr. E hiperduplex, com
PREN acima de 45 e adicdes de Cr mais elevadas com adicbes de nitrogénio

complementares [6,8,12].

Os acos inoxidaveis podem ser referenciados através de varias normas
internacionais ou utilizando-se de especificagbes internas de fabricantes. Uma das

designacdes mais utilizadas € a UNS (Unified Numbering System), classificacdo da
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ASTM (American Society for Testing and Materials) e SAE (Society Automotive
Engineers), onde o grupo dos acos é composto de uma letra, que identifica a classe,
seguida de cinco algarismos. Como norma, 0s agos inoxidaveis sdo identificados
pela letra “S”, e os agos inoxidaveis duplex comumente referidos em fungcéo de sua
composigdo quimica, como por exemplo, 2304, (aproximadamente 23% de cromo e
4% de niquel), recebem a identificacdo de UNS S32304. Comercialmente esse
material € conhecido como 2304 ou SAF2304 [9], ou identificado pelo grau 1.4362,
de acordo com o sistema de classificagdo Europeu - EN 1088 [17].

O AID UNS S32304, pertence ao grupo dos Lean duplex, por conter baixa adicao de
Mo. O teor da liga inferior, em particular de Mo, do que o AID padrdao S31803 ou
S32205 gera uma menor resisténcia a corrosao por pite, apesar disso apresenta
menor custo de producdo para obter uma combinacdo de melhor resisténcia a
corrosao e elevadas propriedades mecanicas quando comparado as ligas totalmente
austeniticas 304 e 306 e as ligas austeniticas de alta producédo 304L e 316L, por
exemplo [6,12,15].

A microestrutura tem efeito dominante sobre o desempenho dos acos inoxidaveis e
depende diretamente da composi¢cdo quimica e tratamento térmico realizado [11]. A
maioria das ligas duplex se solidifica em ferrita e sofre uma transformacéo parcial
para austenita por resfriamento. As fracdes volumétricas das duas fases dependem
do controle simultdneo da composicdo quimica e da temperatura de recozimento
[6,8,12]. O equilibrio das fases pode ser avaliado usando o diagrama de fase
ternario Fe-Cr-Ni (Figura 4), para um valor constante de Fe. O nitrogénio atua
aumentando a temperatura de transformacao de ferrita para austenita, garantindo a
estabilizacdo do material em elevadas temperaturas, através da reducédo do excesso
de ferrita [8].
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Figura 4 - Diagrama de fase ternario Fe-Cr-Ni a 68% de ferro para avaliagdo do comportamento
metallrgico dos acos inoxidaveis duplex.
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Fonte: [8].

A partir do diagrama de fase (Figura 4) ainda é possivel observar que a composicao
de um aco inoxidavel duplex tipico cai no campo das fases a + y (ferrita + austenita,
respectivamente). Para muitas composicdes de aco inoxidavel, a fase austenitica é
expandida de modo que a fase ferritica seja separada em ferrita de baixa e alta
temperatura, embora tenham a mesma estrutura cristalina. O que levou a pratica de
denotar ferrita delta (8) para alta temperatura (maior que 1394 °C) e para baixa
temperatura (até 912 °C), que se forma pela transformacdo da austenita, como
ferrita alfa (a). E evidente a partir da Figura 4 que a ferrita existe continuamente
desde a solidificacdo até a temperatura ambiente para 0s acos inoxidaveis duplex, e
toda a ferrita é denotada como ferrita a. Como os limites de fase a/(a +y) e (a + y)/y
nao sao verticais, a proporcdo exata de ferrita para austenita depende da

composicao exata, bem como do processamento termomecanico [18,19].

Portanto, a microestrutura final formada depende da composicdo quimica, do
tratamento termomecéanico e das condi¢des de resfriamento. Contudo, € dificil prever
a microestrutura de uma liga duplex devido a presenca de alguns elementos de liga,
gue podem influenciar no balango final das fases ferritica e austenitica, além de
levarem a formacdo de segundas fases. Alguns elementos sdo chamados de
ferritizantes, pois ampliam o campo ferritico, como cromo, molibdénio, tungsténio e

silicio. Outros elementos sdo denominados austenitizantes porque eles ampliam o
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campo austenitico, como o niquel, carbono, nitrogénio e cobre. Alguns destes sdo
mais importantes sobre as propriedades mecanicas, fisicas e de corrosdo dos AlDs
[8,12,13]:

e Cromo: Sua principal vantagem é melhorar a resisténcia a corrosdo, pela
formacédo de um filme passivo de cromo. No entanto, existe um limite para o
nivel de cromo a ser adicionado, pois em grandes quantidades a precipitacdo
de fases intermetdlicas, como a sigma, pode ser aumentada, levando a

reducado da ductilidade, resisténcia e propriedades de corrosao [8,12].

e Molibdénio: Melhora a resisténcia a corrosao por pite e estende a camada
passiva do cromo. Contudo, acima de 4% aumenta a tendéncia de formar

fases intermetalicas prejudiciais [8,12].

e Niquel: Seu papel principal € controlar o equilibrio de fases, retardando a
formacédo de fases intermetalicas em temperaturas na faixa de 650 a 950 °C,
também aumenta significativamente a tenacidade do AID em relacdo ao aco
inoxidavel ferritico. Contudo um alto teor de Ni acelera a formacéo de o’, uma

fase intermetalica de fragilizacdo na ferrita [8,12].

e Nitrogénio: aumenta a resisténcia a corroséo por pite e em frestas, aumenta a
resisténcia mecanica do aco e retarda a precipitacdo das fases intermetalicas,

como sigma e chi, em AIDs que contém altos teores de Cr e Mo [8,12].

e Manganés: tem pouco efeito sobre o equilibrio de fases, no entanto a adicédo
de manganés aumenta a resisténcia a abrasdo e ao desgaste e a resisténcia
a tracdo sem perda de ductilidade. Além disso, 0 Mn aumenta a solubilidade
do nitrogénio. No entanto, as adicdes de Mn em excesso podem gerar
inclusdes de MnS [12].

e Cobre: reduz a taxa de corrosdo em ambientes ndo oxidantes. Contudo sua
adicdo é limitada porque reduz a ductilidade a quente e pode levar ao

endurecimento das precipitagdes [12].
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A combinacédo de excelentes propriedades mecéanicas dos AIDs é consequéncia do
equilibrio das fases ferritica e austenitica, condicdo que € alcancada através de
tratamento térmico de solubilizacdo, seguido de um resfriamento controlado para
evitar a precipitacao de outras fases, que podem levar a reducao de tenacidade e da
resisténcia a corrosao [20].

3.1.1 Precipitagdo nos acos inoxidaveis duplex

As precipitagdes de fase nos AIDs ocorrem numa faixa de temperatura de 300 a
1000 °C (Figura 5), como resultado de condi¢des de servico, ciclos térmicos de
soldagem ou tratamentos térmicos, e estéo relacionadas principalmente as adi¢des
de Mo, Cr, Ni e N. Porém estas adi¢bes tornam mais propensas a transformacéo da
fase ferritica em compostos intermetalicos (sigma, chi), nitretos, carbonetos ou
mesmo a fase alfa linha (a’) em temperaturas mais baixas [6,8,13,20]. Evitar a
precipitacdo destes compostos é um desafio importante, especialmente em
procedimentos de soldagem para estes materiais [16].

Figura 5 - Diagrama TTT esquematico de precipitacbes de fases que podem ocorrer em acos
inoxidaveis duplex.
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Fonte: Adaptado de [6].

Abaixo estéo listadas algumas informacfes sobre as principais fases deletérias e

suas consequéncias para os a¢os inoxidaveis duplex:

e Fase a’: Ocorre entre 300 e 525 °C no interior da ferrita e € a principal causa
do endurecimento e fragilizacdo a 475 °C dos acos inoxidaveis, que causa

perda de tenacidade e resisténcia a corrosdo [8,12]. Sua formacdo pode
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ocorrer por nucleacdo e crescimento quando o teor de cromo na ferrita é
baixo ou por decomposicao espinoidal da ferrita em ferrita 6, que é rica em
ferro, quando o teor de cromo nesta fase € alto. E frequentemente associada
a precipitacao de CryN [12].

Fase sigma (0): Fase rica em cromo e molibdénio, que reduz tanto a
ductilidade a quente quanto a ductilidade a temperatura ambiente do material.
Geralmente ocorre nos contornos de fase ferrita-austenita. No trabalho a
guente, a deformacdo em temperaturas entre 800 e 900 °C aumenta a
formacéo desta fase [9]. Pode ser formada na faixa de temperatura de 600 a
900 °C e esta associada a reducéo da resisténcia ao impacto, fragilidade e
reducdo da resisténcia a corrosao [9,12]. Altos teores de cromo, molibdénio e

niquel em ligas duplex aceleram a cinética de formacgao desta fase [8].

Nitreto de cromo (CrzN): O nitrogénio é adicionado as ligas duplex para
estabilizar a austenita e para melhorar a resisténcia mecanica e a resisténcia
a corrosao por pite. Sua solubilidade € consideravelmente maior na austenita
do que na ferrita. Contudo acima dos 1040 °C, a solubilidade do nitrogénio na
ferrita € alta, mas, ao resfriar, a solubilidade cai e a ferrita se torna
supersaturada em nitrogénio, levando a precipitacédo intragranular de Cr;N,
especialmente em resfriamentos rapidos, onde sao formadas particulas
intragranulares, tipo agulha. Ja tratamentos isotérmicos na faixa de 700 a 900
°C geralmente resultam na precipitacdo intergranular, nos contornos de fase
ferrita-austenita [9,12,13,21]. Em ligas de aco inoxidavel que nao contém
elementos fortes de formacdo de nitretos, como Ti, Nb ou V, o limite de
solubilidade do nitrogénio é determinado pelo equilibrio entre a matriz e Cr,N.
Quando a concentracdo de nitrogénio estd acima deste limite, a liga é
suscetivel a precipitacdo de Cr,N, especialmente entre temperaturas de
aproximadamente 600 a 1050 °C [21]. Esta fase pode reduzir a resisténcia a

corrosao por pite do AID [9].

Austenita secundaria (y2): Pode se formar relativamente rapido e por trés
mecanismos diferentes, dependendo da temperatura. Abaixo de

by

aproximadamente 650 °C tem uma composicdo semelhante a ferrita,
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sugerindo uma transformacédo sem difusdo, com caracteristicas similares a
formacdo de martensita. Em temperaturas acima de 650 °C, onde a difuséo é
mais rapida, pode se precipitar com a morfologia de austenita Widmanstatten.
Nessa faixa de temperatura sua formagdo envolve difuséo, tornando-se
enriquecida em Ni em comparagdo com a matriz ferritica. Os teores de Cre N
sdo inferiores aos da austenita primaria. Na faixa de temperatura 700 a 900
°C, a austenita secundaria pode ser formada por reacao eutetéide (a — o +
y2). A y2 formada absorve Ni e rejeita Cr e Mo, incentivando a formacao de
precipitados ricos em Cr e Mo. A y, que se forma nos contornos das fases
ferrita-austenita € pobre em Cr, particularmente quando o Cr,N se precipita
cooperativamente. Qualquer uma dessas reacdes controladas por difuséo
pode reduzir a resisténcia a corrosao por pite, e mesmo que em quantidade

insignificante, esta fase pode ser um problema [9,12].

Fase chi (x): E comumente encontrada na faixa de temperatura de 700 a
900°C e tem efeito similar ao da fase o nas propriedades de tenacidade e
corrosao, entretanto esta presente em quantidades muito menores. Devido
sua menor fracdo volumétrica, € menos importante que a fase o, mas seu
efeito nem sempre pode ser ignorado. A precipitacdo da fase x é em parte
responsavel pela reducédo da resisténcia por pite, porque consome cromo e
molibdénio e a austenita secundaria formada simultaneamente torna-se pobre

nesses elementos [9,12].

Carbonetos (M23Cs € M7C3): M;C3 precipita-se na faixa entre 950 e 1050 °C,
enquanto M,3Cs precipitam abaixo de 950 °C. Ambos os tipos de carbonetos
sdo observados predominantemente nos contornos de fase aly, mas a
precipitacdo nos contornos a/a e y/y também pode ser observada [9,12]. A
formacdo de M;C3 leva em torno de 10 minutos, portanto pode ser evitada por
técnicas normais de resfriamento. Além disso, como as classes duplex
modernas contém menos que 0,02% de C, ambos os tipos de carbonetos séo
raramente observados. Em classes de duplex com niveis de carbono
moderadamente altos, cerca de 0,03%, o carboneto My3Cs precipita-se

rapidamente entre 650 e 950 °C, levando menos de um minuto para se formar
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a 800 °C [12]. A precipitacdo de carbonetos causa um empobrecimento de
cromo em regifes ao seu entorno ou até mesmo na propria matriz do

material, resultando na perda de resisténcia a corroso [22].

Como pode ser visto na Figura 6, a solidificacdo da liga UNS S32304 é ferritica, e a
taxa de resfriamento determina a quantidade de ferrita que pode se transformar em
austenita, influenciando no equilibrio das fases. Resfriamentos rapidos favorecem a
ferrita, resultando em uma quantidade acima do equilibrio [8,14].

Figura 6 - Diagrama de fase de equilibrio para a liga UNS S32304, onde a linha tracejada indica a
composicédo da liga.
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Fonte: Adaptado de [14].

O nitrogénio aumenta a temperatura na qual a austenita comeca a se formar a partir
da ferrita, aumentando a velocidade de transformacdo de ferrita em austenita,
fazendo com que o nivel de equilibrio da austenita possa quase ser atingido mesmo

em velocidades relativamente rapidas de resfriamento [8].

Contudo o uso do nitrogénio como elemento de liga nos AIDs resulta em nitretos de
cromo nos contornos do gréo a/a, nos contornos das fases aly e na zona afetada
pelo calor das soldas. Como o aumento do nivel de nitrogénio também promove a

formacdo da austenita, pois esta apresenta uma alta solubilidade para o nitrogénio
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em relacdo a ferrita, a medida que a microestrutura resfria, h4 uma competicdo entre

a formacéo de austenita e a precipitacao de nitreto de cromo [6,12,14,21].

3.1.2 Comportamento mecéanico dos a¢os inoxidaveis duplex

Especificacdes de materiais geralmente incluem propriedades minimas de tracao
para garantir a qualidade. Testes de tracdo devem ser feitos para garantir que 0s
materiais atendam essas especificacdes e por isso sao muito Uteis. As propriedades
de tracdo sao usadas na selecdo de materiais para varias aplicacées e também sao
usadas em pesquisa e desenvolvimento para comparar novos materiais ou

processos [23].

As curvas tensao-deformacdo por tracdo podem ser usadas para prever 0O

comportamento dos materiais submetidos a diferentes cargas uniaxiais [23].

O comportamento tensédo-deformacao dos acos inoxidaveis difere do ago carbono,
em alguns aspectos. A diferenca mais importante deve-se a nao linearidade, ou seja,
a forma da curva tensado-deformacdo. A Figura 7(a) compara curvas tipicas de
diferentes acos inoxidaveis e aco carbono até uma deformacéo de 0,75%, enquanto
a Figura 7(b) mostra curvas tipicas de tensdo-deformacéao até a fratura [17].

Figura 7 - Curvas tipicas de tensdo-deformacéo para diferentes acos: (a) até 0,75% de deformacéo e
(b) até a fratura.
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Fonte: Adaptado de [17].

Enquanto o aco carbono exibe tipicamente um comportamento elastico linear até a

tensdo de escoamento e uma curvatura antes da deformacdo plastica, o aco
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inoxidavel tem uma resposta mais suave, sem tensdo de escoamento bem definida.
Logo, tensBes de escoamento nos acos inoxidaveis sdo geralmente citadas em
termos de uma deformacdo permanente, convencionalmente a 0,2% [17,24]. A

tensdo de escoamento é encontrada através da construcdo de uma linha reta

paralela a porcao elastica a partir da deformacgéo de 0,002 [23].

Normalmente, os resultados dos ensaios de tragcdo dos metais séo apresentados em
gréficos onde é plotado a carga dividida pela area original (tensdo) em funcédo do
alongamento percentual medido em algum comprimento especificado [25].
Entretanto a curva de tensédo-deformacéo de engenharia ndo fornece uma indicagao
verdadeira das caracteristicas de deformacdo de um metal, porque se baseia
inteiramente nas dimensdes originais da amostra, e essas dimensfes mudam
continuamente durante o ensaio [24]. Descricdes matematicas, que Sdo necessarias
para analises de engenharia que envolve deformacdo plastica, se baseiam nas

curvas de tensdo-deformacao verdadeira [23].

Com inicio da estriccdo (formacdo do pescoc¢o) a area da secdo transversal da
amostra diminui rapidamente e a carga necessaria para continuar a deformacéao é
reduzida. A tensdo média baseada na area original também diminui, e isso produz a
gueda da tensdo na curva tensdo-deformacédo além do ponto de carga maxima. Na
verdade, o metal continua a endurecer completamente até a fratura, de modo que a

tensdo necessaria para produzir mais deformacéo também deve aumentar [24].

A tensédo verdadeira (0) € baseada na area real da secédo transversal da amostra e
aumenta continuamente até a fratura. E € a carga em qualquer instante (F) dividida
pela area da secdo transversal da amostra naquele instante (A). o € calculada de

acordo com a Equacéo (1) [24,25].

o= %(e+1), Q)

onde e é a deformacdo de engenharia nagquele mesmo instante. A intensidade da
forca no ponto € definida como a tensdo de engenharia (F/A). Além disso, a

deformacgéo verdadeira (€) pode ser calculada a partir da deformacéo de engenharia:
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£ =1In (e+1). 2)

Para as curvas de tensdo-deformacdo verdadeira normalmente é extraida a
deformacdo verdadeira uniforme, que é baseada somente na deformacdo até a

carga maxima [24].

A medida que uma amostra é tracionada, o valor da tens&o verdadeira (o) aumenta,
mas a area da secdo transversal (A) que suporta a carga diminui [23]. A carga
maxima € atingida quando dF = 0. Como F = oA:

Ado + odA = 0. 3)

Considerando o volume (AL) da amostra constante, dA/A = -d€, onde L é o

comprimento da amostra. Reorganizando,

dA
=-0——= 4
do=-0 X ode, (4)
do
9_s 5
-0 )

A Equacdo (5) afirma que a carga maxima € atingida, quando a taxa de
encruamento é numericamente igual a tenséo [23]. E a tensdo verdadeira na carga
maxima corresponde ao limite de resisténcia a tracdo verdadeira do material, onde,
para a maioria dos materiais geralmente se inicia a formacdo do pescoco. A
deformacéo localizada comec¢a na carga maxima, onde o aumento da tensdo devido
a diminuicdo da area da secdo reta transversal do corpo de prova se torna maior que
0 aumento da capacidade do metal suportar o carregamento devido ao encruamento
[24]. Quando a condicdo da Equacédo (5) é satisfeita, conhecida como “Critério de
Considére”, o ponto onde a deformacdo uniforme termina e tem inicio a estricgdo
pode ser obtido na curva tenséo verdadeira - deformagéo verdadeira (o x €) onde a

taxa de encruamento se iguala a tenséo, conforme exemplifica a Figura 8 [24].
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Figura 8 - Interpretagédo gréfica do Critério de Consideré para inicio da estricgdo (limite de resisténcia
a tracao).
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Fonte: [24].

A expressao mais comum para ajustar a curva tensédo-deformacao verdadeira a uma
expressdo matematica € Equacdo de Hollomon [25], que também é utilizada para
investigar os mecanismos e as mudancas na microestrutura que ocorrem durante a
deformacéo [24,26]:

o =Ke", (6)

Ino=InK+nlineg, (7

onde K €& o coeficiente de resisténcia e n € o coeficiente ou expoente de
encruamento. A Equacéo (6) é valida somente a partir do inicio do regime plastico
até a tensdo maxima, onde inicia a estriccdo. Um grafico logaritmico (representado
pela Equacao (7) de tensdo-deformacdo verdadeira até a carga maxima dara uma
linha reta se a Equacdo de Hollomon for satisfeita. A inclinacéo linear desta reta é n
e K é a tensao verdadeira, quando a deformacéo for extrapolada a 1 .O valor de n
pode variar de n = 0 (sélido perfeitamente plastico) até n = 1 (sélido elastico), ou
seja, quanto maior for o coeficiente de encruamento, maior sera a capacidade do
material de deformar em tracdo, sem que ocorra a estriccdo. Para a maioria dos

metais n tem um valor entre 0,10 e 0,50 [23,24].

O coeficiente de encruamento n também pode ser definido como a medida do
aumento na resisténcia de um material devido a deformacéo plastica [27]. Se n é

baixo, a taxa de encruamento € inicialmente alta, mas diminui rapidamente com a
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deformacéo. Por outro lado, com um n alto, o encruamento inicial € menos rapido,

mas continua com altas tensdes, conforme exemplifica a Figura 9.

Figura 9 - Curvas tensdo-deformacéo verdadeira para o = Ke" com vérios valores de n, e K ajustado
de modo que todas as curvas passem por c = 1 em ¢ = 0,3.
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Fonte: Adaptado de [23].

Segundo a norma ASTM E646-16 [27], a equacdo de Hollomon [25] pode ser
utilizada com sucesso para determinar o coeficiente de encruamento de chapas
metéalicas que variam de 0,13 a 6,4 mm de espessura, onde 0 comportamento em

tensdo do material obedece a curva de poténcia (Equacéo (6)).

Os acos inoxidaveis duplex apresentam propriedades mecanicas excepcionais. Seu
limite de escoamento em temperatura ambiente é mais que o dobro dos acos
inoxidaveis austeniticos sem nitrogénio (Figura 10), exigindo maiores forcas para

deformacéo plastica [8].

Apesar da alta resisténcia dos AIDs, eles também apresentam boa ductilidade e
tenacidade. Quando comparados ao aco carbono ou aos agos inoxidaveis ferriticos,
a transicdo ductil-fragil é gradual, por isso mantém boa tenacidade mesmo em
temperaturas baixas, por exemplo -40 °C. Entretanto a ductilidade e tenacidade dos

AIDs sdo em geral menores que as dos acos inoxidaveis austeniticos, que
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normalmente ndo apresentam transicdo ductil-fragil, mantendo excelente tenacidade
em temperaturas criogénicas [8].

Figura 10 - Comparacéo entre o limite de escoamento dos agos inoxidaveis duplex e austenitico tipo
316L. A seta indica o aco estudado neste trabalho.
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Os acos inoxidaveis podem absorver impactos consideraveis sem fraturar devido a

sua excelente ductilidade e suas caracteristicas de encruamento por tenséo [17].

Wang, Ma e Li [28] afirmaram que os AIDs apresentam alta tenacidade ao impacto
devido a distribuicdo uniforme dos graos, consequéncia de uma estrutura bifasica,

limite entre fases suave e melhor resisténcia a propagacéao de trinca.

Devido a grande quantidade de elementos de liga, os AIDs apresentam um
comportamento de precipitacdo bastante complexo, que geraram efeitos sobre as
propriedades mecanicas e corrosivas [15]. Confirma-se que para as classes 2205 e
2507 algumas porcentagens da fase sigma (1 a 2%) ja reduzem drasticamente a

tenacidade, mesmo que as propriedades de tracdo sejam menos afetadas [6].

Badji et al [29] estudaram as transformacfes de fase e 0 comportamento mecanico
durante a soldagem e diferentes tratamentos térmicos entre 800 e 1000 °C do AID
2205. Eles comprovaram que transformacdes de fases, que resultaram em
precipitacbes de fases intermetadlicas e aumento do teor de ferrita, alteraram
fortemente a tenacidade, resisténcia a tracdo e alongamento da solda e do metal

base deste material.
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Pohl, Storz e Glogowski [15] estudaram o efeito de precipitagdes intermetalicas nas
propriedades de AIDs no intervalo de temperatura de 650 a 950 °C, e confirmaram
que a formacdo de fases intermetélicas entre 750 e 950 °C leva a uma perda
desastrosa de tenacidade levando a uma perda prejudicial dos valores de impacto.
Contudo, notaram que a resisténcia a tracdo e ao escoamento aumentaram com a

precipitacdo de fases intermetalicas nas amostras recozidas a 750 e 850 ° C.

3.2 SOLDAGEMTIG

Os acos inoxidaveis duplex tém sido desenvolvidos para terem uma excelente
soldabilidade. Uma vez que grande parte das aplicacfes atuais desses a¢os envolve
algum processo de soldagem [20,12]. Os AIDs modernos podem ser soldados para
atenderem requisitos de projeto e servico, mas também é mostrado que
procedimentos de solda podem levar a falha do componente, por isso a escolha do
processo de soldagem depende da espessura do material, geometria da junta,

custos de fabricacdo e outros fatores de projeto [12].

A ocorréncia de trincas é raramente observada em soldas de AIDs, devido ao alto
teor de ferrita. Problemas de perda de resisténcia a corrosao e tenacidade ou trincas
pos-soldagem geralmente estdo associados a zona afetada pelo calor (ZAC) desses

materiais [8].

Quase todos os processos de soldagem comuns foram aplicados aos AlIDs com
graus variados de sucesso [8,12]. Entre os processos mais frequentes esta o
processo de soldagem TIG [12], que utiliza como fonte de calor um arco elétrico
mantido entre um eletrodo ndo consumivel de tungsténio e a peca a ser soldada. A
protecdo da regido de solda € feita por um fluxo de gas inerte, normalmente o
argonio, ou uma mistura de gases inertes. A soldagem pode ser com ou sem metal
de adicdo, manual ou automatica [30,31]. A Figura 11 exemplifica o processo de
soldagem TIG com metal de adicdo. Para o processo autdégeno, a Unica diferenca é

a auséncia do metal de adicgéo.

Geralmente a composicdo quimica de metais de adicdo para soldagem TIG tem
limites de tolerancia muito inferiores aos de metal de base do mesmo tipo e custo

bem mais elevado. Como a soldagem TIG utiliza eletrodo ndo consumivel, possibilita
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a soldagem sem metal de adi¢cdo (autdégena), o que pode ser interessante na
soldagem de chapas finas [31]. Além disso, a soldagem autégena € comum em
situacdes em que as espessuras das sec¢des sdo pequenas e a penetracédo pode ser
facilmente alcancada, podendo ser aplicada em altas velocidades e com uma
guantidade minima de preparacdo das juntas [13]. Procedimentos autdégenos tém
sido utilizados para chapas finas e graus de liga mais baixo, como por exemplo, 0s
AlIDs S31803 e S32304 [12,31].

Figura 11 - (a) Esquema do processo de soldagem TIG com metal de adigéo. (b) Equipamento basico
para soldagem TIG.
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Fonte: Adaptado de [31].

O processo TIG é aplicavel a maioria dos metais e suas ligas, numa ampla faixa de
espessuras. Entretanto, em virtude de seu custo relativamente elevado, é utilizado
principalmente na soldagem de metais ndo ferrosos, acos inoxidaveis e na soldagem
de pecas de pequena espessura. Esse processo apresenta um excelente controle
de energia transferido para a peca, devido ao controle independente da fonte de
calor, permitindo assim uma execucdo de soldas de alta qualidade e excelente
acabamento, particularmente em juntas de espessura inferior a 10 mm e mais

comumente entre 0,2 e 3 mm [31].

Wang, Ma e Li [28] investigaram a influéncia na caracterizacdo microestrutural nas
propriedades mecanicas e na resisténcia a corrosdo, de diferentes tipos de
processos de soldagem na jun¢édo do aco inoxidavel duplex 2205 com outro aco, e

concluiram que o processo TIG é o mais adequado.

O processo TIG oferece um alto grau de controle e geralmente fornece um perfil de

raiz de boa qualidade com propriedades mecéanicas e de corrosdo proximas dos
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materiais de base. Além disso, garante pouca formacdo de escéria durante a

soldagem, o que elimina locais para corrosao [8,12,31,32].

Na soldagem TIG é essencial que a poca de fusdo seja protegida contra a oxidacao
e contaminacdo atmosféricas [8]. No caso especifico do a¢o inoxidavel duplex,
durante o processo de soldagem, a obtencdo do equilibrio de fases entre
austenita/ferrita esta relacionada ao controle da taxa de resfriamento da solda e ao
gas de protecao utilizado [32]. Esta protecdo é frequentemente alcancada com gas
inerte, por exemplo, argdnio [8].

Contudo, a utilizacdo de argdnio puro para proteger as juntas soldadas resulta em
perda de nitrogénio da poca de fusdo. Esse efeito ocorre devido a diferenca na
pressao parcial entre o nitrogénio dissolvido na poca de fusdo e o gas diretamente
acima da poca. A perda de nitrogénio pode gerar um metal de solda rico em ferrita,
com resisténcia a corroséo inferior ao metal original. Por isso adi¢cbes parciais de
nitrogénio ao gas de protecdo sdo recomendadas para resultar em um aumento no
teor de nitrogénio do metal de solda [8,12,13,32,33].

Entretanto, se a proporcédo de nitrogénio no gas de protecdo exceder os valores
recomendados (Figura 12), a pressdo parcial de nitrogénio no gas de protecao
excedera a pressdo na poca de fusdo, e o nivel de nitrogénio da poca de fuséo
aumentara, resultando em um metal de solda rico em austenita. Ademais, 0 excesso
de nitrogénio no gas de protecdo pode levar a porosidade no metal de solda,

centelhas na poca de fuséo e alteracdo no modo de solidificagédo [12,32].

Zhang et al [33] estudaram os efeitos da adicdo de 2% de nitrogénio no gas de
protecdo contendo argbnio puro, na evolucdo da microestrutura e no comportamento
de corroséo localizada das soldas no AID S31803. Eles comprovaram que a adi¢cao
de nitrogénio facilitou a formacédo de austenita primaria, suprimiu a precipitacido de

Cr,N na raiz da solda e aumentou a microdureza do metal de solda.
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Figura 12 - Efeito do nitrogénio no gas de prote¢éo da solda TIG nos AlDs S31803/S32205. Regido A:
possibilidade de faiscas e porosidade. Regido B: metal de solda equilibrado. Regidao C: perda de
nitrogénio e resisténcia ao pite reduzida.
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Fonte: Adaptado de [12].

3.2.1 Microestrutura dos ac¢os inoxidaveis duplex durante a soldagem

O principal problema do processo de soldagem em aco inoxidavel duplex é manter a
relacéo ferrita/austenita proxima a 50:50. Efeitos de resfriamento rapido associados
aos ciclos térmicos, muitas vezes resultam em um teor de ferrita no metal de solda
superior a 50%, ocasionando perda de resisténcia e aumento da suscetibilidade a
corrosao intergranular [12,18]. Para reduzir a quantidade de ferrita na zona fundida
(ZF), seria necessario estabelecer um controle da taxa de resfriamento [34], além do
uso de uma mistura Ar-N, como gas de protecéo, ja que o nitrogénio € um elemento

de liga estabilizador da fase austenitica, como citado no item anterior (3.2).

O controle no tempo de resfriamento durante o processo de soldagem garante a
manutencdo das propriedades desejaveis no AID, ja que taxas elevadas de
resfriamento retardam a transformacéo de ferrita para austenita, aumentando o teor
de ferrita e promovendo a precipitacdo de carbonetos e nitretos de cromo na ZAC e
na ZF, o que prejudica a tenacidade e a resisténcia a corrosdo da solda. Por outro
lado, um resfriamento muito lento e submetido por longo tempo as temperaturas
entre cerca de 600 e 1000 °C pode levar a precipitagdo de compostos intermetélicos,

prejudicando também as propriedades mecanicas e quimicas da solda [13].
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A Figura 13 mostra as modificacfes microestruturais que ocorrem numa junta
soldada de um aco inoxidavel duplex. Os AIDs durante a soldagem solidificam-se
como ferrita e sdo totalmente ferriticos ao final da solidificacdo. A austenita s pode
nuclear e crescer abaixo da linha solvus da ferrita (linha de solubilidade maxima no
estado sdlido), onde a austenita e a ferrita podem coexistir em equilibrio. A
proporgdo final de ferrita e austenita depende do controle de temperatura de
processamento e do controle da taxa de resfriamento. A sequéncia de
transformagBes para acgos inoxidaveis duplex é: Liquido — Liquido + Ferrita —
Ferrita — Ferrita + Austenita [13].

Figura 13 - Diagrama esquematico de mudancas microestruturais na junta soldada de um AID.
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Fonte: Adaptado de [35].

A ferrita é estavel no estado solido a uma temperatura elevada. Quando a
transformacdo da austenita comeca, austenitas primaria (ou alotriomorficas) séo
formadas preferencialmente ao longo dos contornos de graos ferriticos. Isto ocorre
por um processo de nucleacdo e o crescimento geralmente resulta na cobertura
completa dos contornos de grdos ferriticos por austenita. A medida que a
temperatura diminui, os contornos de graos ficam saturados favorecendo a formacéo
da austenita em direcdo ao interior dos graos, a austenita de Widmanstétten, que
pode se formar como placas laterais fora do contorno de gréo austenitico ou

intragranular dentro dos graos de ferrita [13,35,36].

As morfologias da austenita foram relatadas em vérios trabalhos [20,35,36,37], e
foram descritas ha mais de 50 anos, por Dubé [38], para classificacdo morfologica

de precipitados de ferrita em acos, sendo sugerido que é geralmente aplicavel a
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outros produtos de transformacdes de fase [38]. Este sistema de classificacéo,
modificado posteriormente por Aaronson apud [39], € mostrado na Figura 14 e suas
caracteristicas foram resumidas, de acordo Chen e Yang [36] e Thewlis [40]:

e Austenita alotriomorfica: ocorre durante o resfriamento do ciclo térmico, e é
geralmente a primeira a ser nucleada de forma heterogénea nos limites de
graos da ferrita, que rapidamente ficam saturados de gréos de austenita.

e Austenita de Widmanstatten: € nucleada apés a formacdo da austenita
alotriomorfica, nos limites de gréo da ferrita (vista geralmente em coldnias), ou
a partir de idiomorfos intragranulares da austenita, e cresce ao longo de
planos especificos da matriz com formato de placas ou agulhas finas.

e Austenita idiomorfica: em alguma temperatura mais baixa, tende a nuclear em
inclusdes dentro dos gréaos ferriticos, e ndo possui orientacao preferencial.

e Austenita intragranular de Widmanstatten: placas ou agulhas que nucleiam no
interior dos grdos de ferrita supersaturada em temperaturas relativamente
baixas.

Figura 14 - Sistema de classificagcdo morfolégica de Dubé [38] aplicado a transformacdes de fases:

(a) alotriomorfos, (b) placas laterais de Widmanstatten primarias e secundarias, (c) Widmanstatten em
“dentes de serra”, (d) idiomorfos, (e) Widmanstatten intragranular.
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Fonte: [39].
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4 MATERIAL E METODOS

De forma a caracterizar a influéncia do tratamento térmico e da soldagem TIG nas
propriedades mecanicas de chapas do aco inoxidavel duplex UNS S32304, foram
realizados ensaios em simuladores mecéanicos no Laboratério Nacional de
Nanotecnologia (LNNano) e no Laboratério Nacional de Luz Sincrotron (LNLS),
localizados no Centro Nacional de Pesquisa em Energia e Materiais (CNPEM).
Ademais, foram realizadas anélises de microdureza e caracterizacdo microestrutural

através de estereoscopia, microscopia optica e microscopia eletronica de varredura.

4.1 MATERIAL

Utilizou-se tiras de um aco inoxidavel lean duplex UNS S32304 devido ao excelente
custo beneficio apresentado, quando comparado aos outros tipos de acgos
inoxidaveis. Esse aco foi recebido em trés lotes diferentes, todos com espessura de
1,8 mm e 72,0 mm de largura. As tiras foram produzidas pelo processo de laminacéo

a quente seguido de tratamento térmico a 1050 °C e resfriamento ao ar.

A composicao quimica dos trés lotes foi obtida através do ensaio de fluorescéncia de
raios X (FRX) em um espectroscopio da Shimadzu, modelo EDX-720, pertencente
ao laboratério de Engenharia Ambiental da Universidade Federal do Espirito Santo
(UFES). Foi utilizado padrao interno e realizada a calibracdo da maquina antes das

medidas realizadas.

4.2 METODOS

A Figura 15 exibe em formato de fluxograma a metodologia realizada na parte

experimental deste trabalho de forma resumida.
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Figura 15 - Resumo da metodologia utilizada neste trabalho em forma de fluxograma.
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Fonte: [Autor].

421 Corte das amostras

Os corpos de prova foram confeccionados de acordo com o croqui fornecido pelo
LNNano (Figura 16), atendendo as especificagcbes do simulador termomecanico
Gleeble®. Inicialmente as chapas que ndo foram soldadas foram cortadas na
dimensdo de 90 x 18 mm para serem enviadas para usinagem. As chapas que
seriam soldadas foram cortadas na dimenséo de 50 x 72 mm, e ap0s 0 processo de
unido por soldagem a dimenséao final seria de 100 x 72 mm. Posteriormente, as
chapas soldadas também foram reduzidas para dimensao de 90 x 18 mm e enviadas
para confecgdo dos corpos de prova. Todos os cortes foram realizados em uma
guilhotina Newton, modelo TM 5 no Laboratério de Tecnologia Mecéanica do
Departamento de Engenharia Mecéanica (DEM) da UFES. Os 4 mm acima da

dimensao especificada no croqui foram deixados propositalmente, para que 0s
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corpos de prova pudessem ser desbastado em centro de usinagem, garantindo a

precisao final da medida.

Figura 16 - Dimensdes do corpo de prova utilizado no simulador termomecanico Gleeble®.
69

4.2.2 Soldagem TIG

A soldagem das chapas com largura de 50 mm foi do tipo unido de topo através do
processo TIG autdégeno, no laboratério de soldagem do DEM da UFES, com

utilizacdo da maquina de solda Digiplus A7 da IMC Soldagem.

Para garantir a repetibilidade dos parametros, utilizou-se um processo automatizado
gue manteve constantes a velocidade e a tensdo de soldagem. Um sistema da SPS
- Sistemas e Processos de Soldagem, modelo MCS 2000, permitiu o0 suporte e a
movimentacdo da tocha, com controle automatico de altura do arco (AVC) atraves

do monitoramento da tensdo de soldagem, referenciado por valor pré-estabelecido.

Para assegurar o controle digital dos parametros, utilizou-se um sistema de
aquisicdo dos sinais de soldagem da IMC Soldagem que possibilita o
acompanhamento em tempo real da soldagem e, através da aquisicdo desses

sinais, uma avaliacdo das condi¢cfes e/ou instabilidades do ensaio realizado.

As chapas soldadas foram retiradas do suporte de fixacdo somente apos atingirem a
temperatura ambiente, para evitar variacao da taxa de resfriamento de um corpo de
prova para outro, o que poderia interferir no balanco microestrutural do aco. As
temperaturas foram coletadas por um pirdbmetro Fluke 574 — 3V. O aparato

experimental se encontra da Figura 17.



46

Figura 17 - Aparato experimental de soldagem TIG autégeno para as chapas do aco inoxidavel
duplex UNS S32304.
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Fonte: [Autor].

Utilizou-se corrente pulsada com polaridade direta, gas de protecdo com uma
mistura de argonio (Ar) e 2% de nitrogénio (N2) com vazdo de 10 L/min e gas de
purga com uma mistura de Ar e 10% de N, com mesma vazdo, com 0 intuito de
proteger a poca de fusdo contra oxidacao e evitar as perdas de N, na raiz da solda.
O eletrodo utilizado foi de tungsténio dopado com 2% de torio e afiado a 60°. Os
demais parametros utilizados na soldagem estdo expostos na Tabela 1. A dimensé&o

final dos corpos de prova soldados foi de 100 x 72 mm (Figura 18).

Tabela 1 - Parametros de soldagem.

Corrente média 143 A
Corrente de base 106 A
Corrente de pico 180 A

Tens&o média 13V
Velocidade 37 cm/min

Tempo de pico 8,3ms

Tempo de base 8,3ms

Fonte: [Autor]
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Figura 18 - Chapas do AID UNS S32304 soldadas pelo processo TIG autégeno: (a) cordao de solda
(b) raiz da solda.

() Semp—— (b) =
Fonte: [Autor].

4.2.3 Usinagem

Os corpos de prova (CPs) foram desbastados lateralmente para atingir a dimensao
de 90 x 14 mm em um centro de usinagem da marca Romi, modelo D600, os furos
foram realizados em furadeira de coluna manual da marca Kone, modelo KM32, e o
raio de 20 mm foi usinado em uma fresadora ferramenteira da marca WMW. O corte,
usinagem e furacdo dos CPs (Figura 19) foram realizados no Laboratério de
Tecnologia Mecéanica do DEM da UFES.

Para teste de tracdo de chapas de pequena espessura o CP € normalmente
confeccionado de modo que o corddo de solda fique perpendicular a direcdo de
ensaio, de modo que a deformacdo do corpo de prova dependa das propriedades

das diferentes regides da solda [10].

Figura 19 - Corpos de prontos. (a) Material como recebido (b) Material soldado.

Fonte: [Autor].
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4.2.4 Tratamento térmico

Tratamentos isotérmicos foram realizados a fim de verificar o efeito da temperatura
no material estudado. Para os corpos de prova soldados, os tratamentos térmicos
sdo realizados com objetivo de recuperar algumas caracteristicas perdidas no
processo de soldagem.

Os tratamentos ocorreram em forno tipo mufla programavel, na regido de gradiente
de + 2 °C, com precisao de + 5 °C, todos com duracdo de 8 horas com subsequente
resfriamento em ar, no High Pressure Laboratory (PRESLAB) do Departamento de
Fisica da UFES.

Os corpos de prova sem solda foram tratados nas temperaturas de 475 °C, 600 °C e
750 °C, de maneira a complementar os resultados obtidos em estudo prévio [41] e
servir de premissa para as condi¢cdes de tratamento térmico apO0s a soldagem. A
partir dos resultados obtidos nos ensaios mecanicos, foram escolhidas as
temperaturas de 600 e 750 ° C para as amostras soldadas, e com objetivo de
acompanhar a evolucdo do comportamento mecanico entre essas duas
temperaturas, foram selecionadas temperaturas intermediarias. Portanto, para as
amostras soldadas, os tratamentos térmicos foram realizados nas temperaturas de
600, 650, 700 e 750 °C. A Tabela 2 apresenta as condi¢cdes de tratamento térmico e

nomenclatura das amostras utilizadas neste trabalho.

Tabela 2 - Identificagdo dos corpos de prova segundo as condi¢des experimentais.

Grupo Identificac&o Condicéao experimental
CR Como recebida pelo fabricante
Amostras apenas tratadas 475 Apenas tratada a 475 °C
termicamente 600 Apenas tratada a 600 °C
750 Apenas tratada a 750 °C
Solda Apenas soldada
Solda + 600 Soldada e tratada a 600 °C
Amostratsersmo:g;(‘jnaesnfetratadas Solda + 650 Soldada e tratada a 650 °C
Solda + 700 Soldada e tratada a 700 °C
Solda + 750 Soldada e tratada a 750 °C

Fonte: [Autor].
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4.2.5 Ensaio mecéanico

As simulacgdes fisicas sdo capazes de replicar condicbes reais em um laboratorio,
através da combinacdo de ciclos mecanicos e térmicos, permitindo simular

condicOes de processamento de materiais.

Para as amostras como recebida e tratadas termicamente, os ensaios de tracao
foram realizados em um simulador termomecanico Gleeble® modelo 3800 (Figura
20), instalado no LNNano - CNPEM.

Flgura 20 - Simulador termomecanlco Gleeble 3800 localizado no LNNano
— —rt” -
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Fonte: [utor].

Para as amostras soldadas, os ensaios foram realizados em um simulador
termomecanico Gleeble® modelo 3500 acoplado a difracdo de raios X (DRX) com
Luz Sincrotron (Figura 21) instalado na linha XTMS do LNLS - CNPEM.

Os corpos de prova foram montados dentro da camara de ensaio bombeada a
vacuo, com pressdo minima de 10 Torr. O simulador possui sistema hidraulico com
capacidade de carga de 100 kN em tracdo com resolucdo de 0,1 kN. A tenséao
mecanica foi aplicada ao longo da direcdo de laminacdo com uma taxa de
deformacéo de 10 s, para ambas as maquinas de ensaio. A energia utilizada na
medida de DRX foi de 6,093 keV (A = 0,203497 nm).



Figura 21 - Simulador termomecénico
Sincrotron localizado no LNLS.

I' l H Camara de ensaio

GLEEBLE SYSTEM

:; ' "
Sentido de
deslocamento

Fonte: [Autor].
As diferentes condicdes ensaiadas na Gleeble® 3800 e na Gleeble® 3500, acoplada

a DRX, encontram-se descritas na Tabela 3.

Tabela 3 - Identificagc8o e condi¢@o de ensaios realizados.

50

Gleeble® 3500 acoplado a difracdo de raios X com Luz

Grupo

Condicéo
experimental

Identificac&o

Taxa de deformacéo

P1
(Gleeble® 3800)

Tracgéo até a fratura.

Amostras tratadas
termicamente.

CR
475
600
750

P2

(Gleeble® 3500
acoplada a DRX)

Tracgéo até a fratura.
Amostras soldadas e

tratadas termicamente.

Solda
Solda + 600
Solda + 650
Solda + 700
Solda + 750

Fonte: [Autor].
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4.2.6 Caracterizagcdo microestrutural

As amostras encaminhadas para caracterizacdo microestrutural, antes e apds 0s
ensaios de tracdo, foram preparadas no Laboratorio de Tribologia, Corrosdo e
Materiais (TRICORRMAT) do DEM, UFES.

Os corpos de provas foram cortados em cortadeira de precisdo Minitom da marca
Struers e embutidos em baquelite em embutidora metalografica Arotec, modelo PRE
30Mi, para deixar as superficies da amostra planas e paralelas, evitar abaulamento e

facilitar o manejo durante o polimento e as analises seguintes.

O procedimento de preparacdo das amostras envolveu as etapas de lixamento, com
lixas de granulometrias de 180, 220, 320, 500, 800 e 1200 mesh, polimento com
alumina de 1p e de ataque quimico por imersdo com Behara modificado (HCI + H,O

+ metabissulfito de potassio) por 15 minutos.

Para analisar as regides soldadas, antes e apds o ensaio de tracdo, foram obtidas
imagens utilizando um microscopio estéreo Zeiss, modelo Discovery V12,
pertencente ao Laboratorio de Caracterizacdo de Superficies de Materiais (LCSM)
do DEM, UFES.

Para obter imagens de caracterizacdo metalografica foi utilizado microscopio optico
digital (MO), pertencente ao TRICORRMAT, microscopio eletronico de varredura
(MEV) Zeiss Evo, com detector EDS Oxford X-Man", pertencente ao Instituto
Federal do Espirito Santo (IFES) e o microscopio eletrbnico de varredura FEI®,
modelo Quanta 650FEG, pertencente ao LNNano (CNPEM).

Medidas do perfil de microdureza foram realizadas em um microdurémetro Pantec,
modelo HXD — 1000TM pertencente ao Laboratério TRICORRMAT, segundo a
norma NM ISO 6507:2008, com carga de 1006 gf, partindo do centro da zona

fundida (ZF) em direcdo ao metal base (MB).

Também foram realizadas medidas de microdureza em cada uma das fases
individualmente (ferrita e austenita) utilizando microscépio Dynamic Ultra Micro

Hardness Tester da Shimadzu, modelo DUH-211S pertencente ao IFES, com carga



52

de 1 gf no MB e 2 gf na ZF e com 10 indentagfes distribuidas aleatoriamente ao

longo de cada fase, nas duas regides.

4.2.7 Processamento e anélise de imagens

Uma forma simples, que nédo requer dominio do operador e é ndo destrutiva, para
guantificar fases pode ser desenvolvida por meio do processamento digital de
imagens. A area da Metalografia Quantitativa aplicada as ciéncias dos materiais
utiliza essa técnica para caracterizacdo de fracbes de fases, tamanho de graos,
determinacao de distribuicdo de inclusdes, entre outros parametros que influenciam
nas propriedades dos materiais [42]. A utilizacdo de programas computacionais
minimiza erros relacionados a determinacdo manual por técnicas de Metalografia
Quantitativa e diminui o tempo de analise. Neste trabalho foram utilizados os
programas ImageJ e o SVRNA para desenvolver um processamento digital das

imagens obtidas pelos microscopios.

O ImageJ é um programa de processamento de imagens de dominio publico
desenvolvido pelo National Institute of Health (NIH — EUA). Possui codigo aberto,
possibilitando que a comunidade de usuarios desenvolva complementos e
modificacdes de acordo com suas necessidades. Pode calcular estatisticas de area

e pixel de selecdes definidas pelo usuario [43].

Neste trabalho foi utilizado o FIJI para quantificar o percentual de fases nas
imagens. O FIJI é um pacote de processamento de imagens do ImageJ, que reune
plugins que facilitam a analise cientifica de imagens, incluindo o plugin Trainable
Weka Segmentation (TWS).

Para utilizacdo do TWS foi retirado o background das imagens para melhorar o
contraste entre as fases, através da fungao “Image calculator” depois de aplicar o
“Gaussian Blur” em uma imagem duplicada da original. Foram feitas analises de 4

imagens para cada condicdo estudada e calculada a média e o desvio padrao.

O SVRNA (Segmentacédo Via Rede Neural Artificial), desenvolvido na Universidade
Federal do Ceara (UFC), tem por objetivo realizar tarefas da metalografia

guantitativa em metais, empregando técnicas de processamento digital de imagens
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e inteligéncia artificial, especificamente Redes Neurais Artificiais (RNA), reduzindo o

tempo de anélise em relagdo ao modo manual [42].

Esse programa aceita como entrada apenas imagens em Bitmap e em tamanho
reduzido, ou seja, diferente do ImageJ. Portanto, em cada uma das 4 imagens
previamente analisadas no FIJI (ImageJd), foram selecionadas 4 sub-regides,
totalizando 16 imagens analisadas para cada condicdo citada na Tabela 2. Da

mesma maneira, foram calculadas a média percentual e o desvio padrao.
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5 RESULTADO E DISCUSSAO

51 CARACTERIZACAO DAS AMOSTRAS

5.1.1 Fluorescénciade raios X

A composicdo quimica dos trés lotes recebidos do AID UNS S32304 obtidas por
fluorescéncia de raios X e o valor referenciado por norma encontram-se na Tabela 4,
onde B1, B2 e B3 equivalem aos diferentes lotes recebidos. Observa-se que os
valores sdo bem proximos e estdo dentro da faixa especificada por norma.

Tabela 4 - Composicéo quimica do AID UNS S32304 obtida por fluorescéncia de raios X. Quantidade
de ferro balanceada.

Amostra %Cr %Ni %Mn %Cu %Mo
B1 (FRX) 22,552 3,473 1,565 0,362 0,244
B2 (FRX) 22,994 3,622 1,382 0,367 0,240
B3 (FRX) 22,808 3,520 1,439 0,340 0,355
Normatizado [8] 21,5-24,5 3,0-55 2,5 (max) 0,05-0,6 0,05-0,6

Fonte: [Autor].

5.1.2 Estereoscopia

A Figura 22 apresenta as imagens obtidas através do estereoscopio, destacando a
extensdo da ZF nas chapas soldadas, para as condicbes soldada (Solda), e
soldadas com subsequentes tratamentos térmicos a 600 °C (Solda + 600), 650 °C
(Solda + 650), 700 °C (Solda + 700) e 750 °C (Solda + 750).

Os tamanhos medidos estdo expostos na Tabela 5. Foi possivel perceber que os
tratamentos térmicos nao alteraram a extensao da ZF de forma significativa, ja que o

processo de soldagem foi 0 mesmo para todas as condi¢des.
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Figura 22 - Estereoscopia das amostras soldadas destacando a extensdo da zona fundida. Ataque
Behara modificado.
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Fonte: [Autor].

Tabela 5 - Extenséo da zona fundida medida por estereoscopio.

Condicéao Extensdo da zona fundida (mm)
Solda 7,6 (3)
Solda + 600 7,3 (4)
Solda + 650 7,1 (3)
Solda + 700 7,6 (3)
Solda + 750 7,8 (3)

Fonte: [Autor].

5.1.3 Microscopia

A Figura 23 apresenta a microscopia Optica do metal base (MB) das amostras
soldadas sem tratamento térmico (Solda) e com subsequentes tratamentos térmicos
a 600 °C (Solda + 600), 650 °C (Solda + 650), 700 °C (Solda + 700) e 750 °C (Solda
+ 750). A microestrutura dos ac¢os inoxidaveis duplex é bem definida, apresentando
os graos alongados na direcdo de laminacao e intercalados entre ferrita e austenita.
Os graos mais escuros na Figura 23 correspondem a matriz ferritica e os mais claros
a fase austenitica. Nao foi possivel perceber alteragdo microestrutural nem a
presenca de fases deletérias com aumento da temperatura de tratamento térmico

através das imagens de MO.
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Figura 23 - Microscopia do metal base das condi¢bes estudadas do AID UNS S32304: regido escura
ferrita e regido clara austenita. Ataque Behara modificado. Microscopia 6ptica, 1000x.

Solda + 600

Solda + 650 Solda + 700

Solda + 750

Fonte: [Autor].

A Figura 24 apresenta a zona fundida (ZF) das condi¢des estudadas, e € possivel
observar a evolugdo das microestruturas com aumento da temperatura de
tratamento térmico. A ZF difere do MB devido as altas taxas de resfriamento do
processo de soldagem, que favorece o aparecimento das diferentes morfologias da
austenita [13], destacadas posteriormente. Ainda é possivel avaliar qualitativamente
gue o aumento da temperatura promoveu o aumento da austenita (fase mais clara),

particularmente para a temperatura de 750 °C, o que condiz com o diagrama Fe-C.
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Figura 24 - Microscopia da zona fundida das condi¢bes estudadas do AID UNS S32304: regido
escura ferrita e regido clara austenita. Ataque Behara modificado. Microscopia optica, 100x.
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A Figura 25(a), obtida através de microscopia 6tica (MO), apresenta as diferentes
morfologias da austenita encontradas na ZF da amostra soldada sem tratamento
térmico, enquanto a Figura 25(b), obtida por MEV, destaca a presenca de
precipitados na matriz ferritica. Esses precipitados sdo consequéncia do processo
de soldagem autégena, onde o aumento da temperatura seguido de resfriamento
relativamente rapido provoca: (a) uma elevada quantidade de ferrita; (b) modificacédo
da quantidade de austenita formada, que se distancia do valor de equilibrio, e (c)
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modificacdo no contetdo de nitrogénio, que ndo consegue chegar até a austenita, se
precipitando na ferrita como nitreto de cromo (CrzN) [13,14,44].

Figura 25 — Zona fundida da amostra do AID UNS S32304 somente soldada: (a) Microscopia optica,
200x e (b) mlcroscopla eletronica de varredura, 1300x. Ataque Behara modlflcado
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Fonte [Autor].

Durante o resfriamento a partir do campo ferritico, ocorre uma competicdo entre a
formacdo da austenita e a precipitacdo do nitreto de cromo. Se a quantidade de
austenita formada for préxima do valor de equilibrio, praticamente todo o nitrogénio
estara dissolvido nela, portanto, a quantidade de nitreto de cromo na ferrita é
praticamente nula. No entanto, se a precipitacdo da austenita for retardada ou
impedida, como por exemplo, com as altas taxas de resfriamento do processo de
soldagem, a ferrita torna-se supersaturada em nitrogénio, precipitando como nitreto
de cromo [Nilsson, Jonsson e Wilson apud [44]]. Por serem ricos em Cr, 0s nitretos
podem provocar um empobrecimento desse elemento ao redor da sua regido de

precipitacdo, reduzindo a resisténcia a corrosédo desses locais [13].

A Figura 26(a), obtida através de MO, apresenta as diferentes morfologias da
austenita encontradas na ZF da amostra soldada com subsequente tratamento
térmico a 600 °C (Solda + 600), e a Figura 26(b), obtida por MEV, destaca a
precipitacdo de colénias de Cr;N, que foram favorecidas com a temperatura de

tratamento térmico, quando comparada a condicdo soldada sem tratamento térmico.
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Figura 26 — Zona fundida da amostra do AID UNS S32304 soldada com subsequente tratamento
térmico a 600 °C (Solda + 600): (a) MO, 200x e (b) MEV, 1100x. Atague Behara modificado.
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Fonte: [Autor].

A Figura 27 apresenta as mesmas condi¢cdes citadas anteriormente agora para a
amostra soldada com subsequente tratamento térmico a 650 °C (Solda + 650).
Apesar do pequeno aumento de temperatura em relacdo a condi¢cdo anterior (Solda
+ 600), como a precipitacdo de Cr;N para esta condicdo se mostrou reduzida, os
precipitados podem ter comecado a se dissolver.

Figura 27 — Zona fundida da amostra do AID UNS S32304 soldada com subsequente tratamento
térmico a 650 °C (Solda + 650): (a) MO, 200x e (b) MEV, 1000x. Atague Behara modificado.
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Fonte: [Autor].

Para as amostras soldadas com subsequente tratamento térmico a 700 °C (Solda +
700) e 750 °C (Solda + 750), além das morfologias da austenita (Figura 28(a) e
Figura 29 (a)) observadas nas condi¢gbes anteriores, foi possivel comprovar através
do MEV que as col6nias de CroN diminuiram em relacdo as condigbes anteriores
(Figura 28(b) e Figura 29 (b)). Isto pode ser justificado pelo aumento na formagéao vo,
gue ocorreu por dois mecanismos diferentes: a partir dos CroN (Figura 28 (c) e

Figura 29 (d)) e formadas a partir de austenitas pré-existentes, (Figura 29 (c)). Os
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dois tipos de austenita foram possiveis de ser identificadas devido a coloracdo
diferente que apresentam apOs o ataque quimico, e devido a formacdo de um
degrau entre a austenita priméria (y) e a secundaria (y2), conforme destacado na
literatura [20]. Assim, foi possivel identificar quando as austenita intragranulares
eram primarias ou secundarias, conforme circulado na Figura 28 (c) para a amostra
tratada a 700 °C e Figura 29 (d) para 750 °C.

Figura 28 — Zona fundida da amostra do AID UNS S32304 soldada com subsequente tratamento

térmico a 700 °C (Solda + 700): (a) MO, 200x, (b) MEV, 1000x e (c) e (d) MO, 1000x com destaque
para formacdo da austenita secundaria. Ataque Behara modificado.
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Fonte: [Autor].

O mecanismo de formagédo da y, a partir da precipitagdo de Cr,N é explicado na
literatura [14]. Os autores propdem um mecanismo de precipitagdo cooperativa entre
CrN e y2 nas interfaces aly, conforme mostra a Figura 30. De acordo com esse
mecanismo, durante a exposicéo a altas temperaturas tem-se a precipitacdo de Cr,N
na interface aly, que cresce para dentro da ferrita empobrecendo a vizinhanga em
Cr, Mo e V (elementos estabilizadores da ferrita). Devido a difusividade do N, o seu
suprimento para formacdo desses precipitados tem origem na formacgéo da ferrita.

Assim a ferrita ao redor dos nitretos fica empobrecida em elementos ferritizantes e
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enriguecida em elementos austenitizantes. Com o suprimento do N, elemento
fortemente estabilizador da austenita, tem-se as condi¢cdes favoraveis para o
crescimento da austenita, na forma de austenita secundaria (y.). Apos algum tempo
os Cr2N deixam de crescer e a y, continua crescer sozinha [14].

Figura 29 — Zona fundida da amostra do AID UNS S32304 soldada com subsequente tratamento

térmico a 750 °C (Solda + 750): (a) MO, 200x, (b) MEV, 1000x, (c) MO, 1000x e (d) MO, 500x com
dqstqu para formacdo da austenita secundaria. Ataque Behara modificao.
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Fonte: [Autor].

Contudo, nem todos os nitretos dardo origem a particulas de y, muitos deles
dissolverdo antes que isso aconteca, e essa dissolucdo garante o suprimento de N
gue serd empregado na precipitacdo da vy, intragranular conforme destacado nas
Figura 28 (c) e Figura 29 (d).

Na literatura [45] foi confirmado que a y, tem uma concentragdo significativamente
menor de Cr, Mo e N em comparacdo com a austenita primaria. Sendo assim, a
presenca da y, por si sO pode ser responsavel por reduzir a resisténcia a corrosao
por pite do AID, conforme explicado no item 3.1.1. Adiciona-se aqui que, quando o
Cr2N se precipita cooperativamente, o efeito deletério € ainda maior [6,9,12,45].
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Figura 30 - Representacdo esquematica do mecanismo de precipitacdo cooperativa de nitretos e
austenita secundaria na interface ferrita/austenita.
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Fonte: Adaptado de [14].

Apesar dos precipitados (y2 e CraN) terem sido revelados através da MO e MEV, a
analise realizada atraves do EDS (MEV) ndo mostrou variagcbes percentuais
significativas na composi¢do quimica de nenhuma condicdo estudada. Os valores
médios encontrados para cada fase estdo expostos na Tabela 6.

Tabela 6 - Percentual médio da composicdo quimica por fase em cada condicdo estudada, obtido por
EDS.

Condicéo Fase % Fe % Cr % Ni % Mn % Si % Cu
Solda Austenita 70,3 (1) 23,1 (1) 3,9(1) 1,6 (1) 0,5 (1) 0,6 (1)
Ferrita 70,2 (3) 23,3 (1) 3,9(1) 1,4 (1) 0,5 (1) 0,6 (1)
Austenita 70,6 (2) 23,2 (2) 3,8 (1) 1,5(2) 0,4 (1) 0,4 (1)

Solda + 600
Ferrita 70,1 (3) 23,4 (2) 3,8(3) 1,6 (1) 0,4 (1) 0,7 (1)
Austenita 70,5 (2) 23,4 (2) 3,8 (1) 1,6 (1) 0,4 (1) 0,4 (1)

Solda + 650
Ferrita 70,3 (3) 23,3(2) 3,8 (3) 1,6 (1) 0,4 (1) 0,7 (1)
Austenita 70,0 (5) 23,5 (5) 3,9(3) 1,6 (1) 0,5 (1) 0,6 (2)

Solda + 700
Ferrita 70,5 (4) 23,4 (2) 3,6 (2) 1,5() 0,5 (1) 0,6 (1)
Austenita 70,4 (4) 23,0 (2) 4,2 (3) 1,6 (1) 0,5 (1) 0,4 (1)

Solda + 750
Ferrita 70,2 (2) 23,6 (1) 3,8 (1) 1,6 (1) 0,4 (1) 0,6 (1)

Fonte: [Autor].
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5.1.4 Microdureza Vickers

A medida de microdureza fornece uma visdo qualitativa das mudancas
microestruturais que ocorrem no material [46]. A Figura 31 apresenta o perfil de
microdureza Vickers medido a partir do centro do cordéo de solda (ZF) em direcéo
ao MB para todas as condi¢cbes estudadas. O aumento da dureza com a
proximidade a ZF do material em relacdo ao material de base ocorre devido aos
seguintes fatores: (a) tensfes induzidas pelo aquecimento; (b) compressédo da
regido durante o resfriamento no processo de soldagem [12] e (c) devido a presenca
do nitrogénio, que aumenta a dureza em ambas as fases [46].

Figura 31 - Perfil de microdureza Vickers para as diferentes condicfes estudadas do AID UNS
S32304. Carga de 1006 df.
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Fonte: [Autor].

Também foram realizadas medidas de microdureza por fase, ferritica e austenitica
(Figura 32), para que pudessem ser observadas as mudancas microestruturais
individuais com o aumento da temperatura. Foram feitas 10 medidas em cada fase,
sendo que nessas medidas foi utilizado o critério de Chauvenet, que utiliza a razdo
entre o desvio individual e desvio padrdo para eliminar valores duvidosos. Os
valores expostos representam a dureza média para cada fase em cada regido,

sendo que a barra de erros é o desvio padrao.
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Figura 32 - Microdureza Vickers por fase para as diferentes condicées estudadas do AID UNS
S32304 no metal base (1 gf) e na zona fundida (2 df).
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O aumento da dureza observado na Figura 31 na ZF em relacdo ao MB também

ocorreu na analise individual de cada fase em todas as condi¢cdes (Figura 32).

Apesar das grandes barras de erros encontradas em algumas condi¢des, de modo
geral a fase austenitica apresenta maior dureza do que a ferritica, o que segundo a
literatura [12,46] é justificado pela presenca do nitrogénio, ja que essa fase pode
dissolver cerca de cinco vezes mais nitrogénio do que a ferrita, como consequéncia

de seu arranjo cristalino e parametros de rede.

Devido o baixo teor de nitrogénio na ferrita, como pode ser observado na Figura 6,
dois mecanismos sao responsaveis pelo endurecimento da fase ferrita na ZF: o
endurecimento por solucdo sélida substitucional e o endurecimento devido a
presenca de precipitados de Cr;N [46]. Essa descricdo est4 de acordo com a Figura
32, ja que foi comprovada a grande incidéncia de Cr,N especialmente na amostra
soldada com subsequente tratamento térmico a 600 °C (Figura 26), condicdo que

apresentou maior dureza para fase ferritica. O aumento da dureza na ferrita do MB
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das amostras soldadas e tratadas a 600 e 650 °C pode indicar a presenca de

segundas fases, apesar de ndo ter sido observado na andlise por MO e MEV.

5.1.5 Processamento e andlise de imagens

A partir das imagens obtidas por MO e MEV, foi realizada a quantificagdo do teor
das fases ferritica e austenitica no MB e ZF de todas as condi¢fes estudadas, para
garantir maior precisdo da andlise. A Tabela 7 mostra a quantificacdo percentual
média e o erro obtido através dos softwares FIJI (ImageJ) e SVRNA.

Tabela 7 - Quantificacdo percentual das fases ferritica e austenitica do AID UNS S32304 no metal
base e zona fundida das condi¢es estudadas obtidas no FIJI (ImageJ) e SVRNA.

FIJI (Imaged) SVRNA Incerteza
Condicdo  Regido i i ] ] média entre os
(%) Ferrita (%) Austenita (%) Ferrita (%) Austenita  goftwares (%)
Sold MB 55,8 +5,3 44,2 +5,3 60,0 + 6,6 40,0+ 6,6 8,34
olda
ZF 839+1,1 16,1+1,1 82,4+45 17,6 £45 491
MB 53,1+2,0 46,9+2,0 58,3+8,7 41,7 + 8,7 9,94
Solda + 600
ZF 78,2+ 3,9 21,8+ 3,9 75,6 £4,3 24,4+ 4.3 7,01
MB 51,4+4,4 48,6 £ 4,4 57,3+5,5 42,7 +5,5 11,28
Solda + 650
ZF 78,1+1,2 21,9+1,2 79,4+0,9 20,6 £0,9 3,91
MB 44,6 £2,3 55,4+2,3 523+7,1 47,7+7,1 14,28
Solda + 700
ZF 76,9+ 2,3 23,1+2,3 77,0+4,2 23,0+4,2 0,27
MB 43,2+2,0 56,8 +2,0 52,1+2,6 479+2,6 16,33
Solda + 750
ZF 66,8 + 2,7 33,2+2,7 76,8 +2,8 23,2+28 21,51

Fonte: [Autor].

A diferenca encontrada nas medidas esta relacionada a capacidade de analise e
processamento de cada programa. A selecdo inicial do objeto de interesse para
guantificacdo em cada um dos programas € diferente e tem efeito direto no resultado
final. A ferramenta de selecdo do objeto de interesse do ImageJ possui menor
tamanho quando comparada a ferramenta de selecdo do SVRNA, possibilitando a
selecdo de regibes menores e mais especificas, em contrapartida as imagens
analisadas pelo SVRNA sdo menores, tornando a andlise mais discretizada.
Contudo, ambos os programas se baseiam na binarizacdo de imagem para

guantificacéo.
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A maior dificuldade para melhorar a precisao foi encontrada na etapa de preparagao.
O ataque quimico néo diferenciou de forma eficiente os microconstituintes, gerando
dificuldade em ambos os programas para distinguir as fases, devido o baixo
contraste obtido em algumas imagens. Para ilustrar o comportamento encontrado, a
Figura 33 mostra uma imagem, com bom contraste, que apresentou um bom
resultado de diferenciacéo e quantificacdo das duas fases nos dois programas. De
forma antagbnica a Figura 34 mostra uma imagem que, além do baixo contraste,
possui particulas muito pequenas. A Figura 34 (b) e (c) exemplifica que o resultado
da binarizacdo para este tipo de imagem né&o foi boa para os dois programas
utilizados, especialmente no SVRNA. Isso justifica a diferenca encontrada na
guantificacdo de fases, particularmente para as amostras com tratamentos térmicos
a 700 e 750 °C, que apresentaram uma maior quantidade de gréos pequenos.

Figura 33 - (a) Imagem original obtida por MO da amostra soldada. (b) Binarizagdo realizada no FIJI
(c) e no SVRNA.
; A

(a)
aats

11/.‘.

Fonte: [Autor].

Figura 34 — (a) Imagem original obtida por MO da amostra soldada com subsequente tratamento
térmico a 750 °C. (b) Biaria do realizada no FI
Sy ik

A maior diferenca encontrada na quantificacdo de fases foi para amostra soldada
com tratamento térmico a 750 °C (Solda + 750), o que pode ser justificado pela
grande quantidade de vy, jA que esta fase deve ser quantificada junto com a
austenita primaria, entretanto, devido as dificuldades explicitas no paragrafo anterior,
e justificado na Figura 34, referente a revelagédo dos microconstituintes, essa fase foi

revelada com a tonalidade bem préxima da fase ferritica, o que dificultou para o
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programa SVRNA o seu reconhecimento. No FIJI esse problema nao foi téo
evidente, devido a maior facilidade de selecionar areas menores, proporcionada por

este software.

A maior limitacdo encontrada no SVRNA foi referente as particulas muito pequenas
ou quando o contraste nao foi suficiente para diferenciar as microestruturas, néo
sendo possivel selecionar e relaciona-las a uma das classes analisadas, ficando a
“critério” do programa classifica-las em alguma das duas fases. Contudo, para as
imagens com particulas maiores e melhor contraste, a binarizacdo do programa foi
eficiente. Por outro lado, a analise realizada com o FIJI revelou melhor os
constituintes, mas requereu um longo tempo de processamento da imagem onde
havia particulas muito pequenas ou quando o contraste ndo era suficiente, devido a

necessidade de uma grande quantidade de marcacoes.

BN

Com relacdo a variacdo entre os valores encontrados para os dois softwares
utilizados, o ideal seria uma quantificacdo mais precisa das fases, como por
exemplo, por raios X ou EBSD para ter certeza de quais valores encontrados estao
mais corretos. Contudo, para o MB, o0s dois programas apresentaram valores
consistentes com a literatura e condiz com as micrografias analisadas. Ja para a ZF
os valores encontrados nos dois programas foram préximos e também estdo de
acordo com a analise qualitativa feita pelas imagens de MO para todas as amostras,
com excecao da amostra soldada com tratamento térmico de 750 °C, onde ficou
evidente o aumento da fase austenitica pelas imagens, e como essa condi¢ao
apresentou uma grande quantidade de austenita secundaria, que foi dificil de

evidencia-las no SVRNA, o valor encontrado no FIJI se mostra mais confiavel.

Como o FIJI se mostrou mais eficaz, a Figura 35 mostra a variacdo percentual de
forma grafica por fase, em cada regido, para melhor comparacdo da evolugéo
percentual com aumento da temperatura de tratamento térmico nas amostras

soldadas.
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Figura 35 - Quantificacdo percentual das fases em cada condicdo estudada do AID UNS S32304,
através do F1JI (ImageJ).
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Foi confirmado que com o aumento da temperatura de tratamento térmico ocorre o
aumento da fracdo percentual da fase austenitica no MB e na ZF, e esse aumento
fica ainda mais evidente para o tratamento térmico de 750 °C. O que esta coerente a

avaliacdo qualitativa feita a partir das imagens de MO (Figura 24).

A variacao aceitavel no equilibrio de fases para uma solda em um AID é maior que a
do metal base. Se a tenacidade e a resisténcia a corrosdo forem aceitaveis, uma
faixa de 25 a 75% de ferrita pode oferecer as propriedades desejadas [8]. Entre as
amostras analisadas apenas a tratada a 750 °C atende esta condi¢éo, entretanto, o
equilibrio de fases pode ser conseguido mediante o controle da taxa de resfriamento
durante o processo de soldagem, que normalmente € elevada o suficiente para
impedir a formacao da austenita, assim como confirmado nos estudos de [34] e [47],
gque comprovaram que a diminuicdo na taxa de resfriamento no processo de

soldagem aumenta o teor de austenita de forma significativa em um AID.
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5.1.6 Identificacdo das fases por difracao de raios X

Foram realizadas medidas de difracéo de raios X com alta definicdo, no Laboratério
Nacional de Luz Sincrotron (LNLS), nas amostras soldadas. A Figura 36 exibe um
padrdo de difracdo caracteristico da amostra soldada sem tratamento térmico
(Solda) na direcdo perpendicular a laminacdo. Os picos nao identificados
correspondem ao Y,0s3 utilizado como calibre interno.

Figura 36 - Difratograma da amostra soldada sem tratamento térmico. Direcdo perpendicular a
laminacdo. Radiacao Sincrotron A = 0,203497 nm.
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Fonte: [Autor].
Com objetivo de verificar a aleatoriedade dos graos na zona fundida, também foram

realizadas medidas paralelas a dire¢cdo de laminacéo (DL).

A Figura 36 destaca um pico de difracdo que foi avaliado nas duas dire¢cdes medidas
por DRX, a saber: paralela a DL e perpendicular a DL. O resultado destas medidas
comparativas se encontra na Figura 37, que destaca a variagdo que ocorreu para o

pico da ferrita associado ao plano (200).



70

Figura 37 - Difratograma na direcdo de laminac&o e perpendicular a DL da amostra soldada sem
tratamento térmico indicando a mudanca na intensidade do pico associado ao plano (200) da ferrita.
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Fonte: [Autor].
A mudanca de intensidade do pico associado ao plano (200) da ferrita, destacado na
Figura 37, revela que a difracdo de raios X, apesar de ter sido realizada em alta
resolucdo, ndo apresenta a precisdo necessaria (menor que 5%) para quantificar as

fases ferritica e austenitica presentes na regido de solda.

A variacdo de intensidade em funcdo da DL ou perpendicular a DL foi verificada em
outros picos da ferrita e da austenita para todas as amostras soldadas deste
trabalho. A Tabela 8 exemplifica quais 0s picos apresentaram as maiores variacoes
na intensidade (maior que 20%) na amostra soldada sem tratamento térmico.

Tabela 8 - Picos que apresentaram variacdo de intensidade com a mudanca de posicionamento nas
medidas de DRX com luz sincrotron na amostra soldada.

Fase Plano Distancia
Austenita 111 2,08
Austenita 200 1,8

Ferrita 200 1,43
Ferrita 211 1,167
Ferrita 220 1,01
Ferrita 310 0,9095

Fonte: [Autor].
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A variacdo da intensidade dos picos de difracdo com o posicionamento de ensaio da
amostra € um indicativo inequivoco da ndo aleatoriedade perfeita dos grédos na
amostra mensurada. Esta constatacdo diverge do que foi descrito na literatura [48],
onde se afirma que ndo existe orientacao preferencial dos gréos na regido de solda.
Medidas de textura se fazem necessaria para verificar o grau de ndo aleatoriedade

dos gréaos.

As medidas obtidas por difracdo de raios X se mostraram inadequadas para
qguantificacdo das fases ferritica e austenitica presentes na regido de solda, tendo

em vista o efeito de textura descrito no paragrafo anterior.

5.2 ENSAIO MECANICO

As amostras ensaiadas foram divididas em dois grupos, como citado no item 4.2.5:
amostras ensaiadas na Gleeble® 3800 (P1), que inclui as amostras na condigéo
como recebida e tratada termicamente, e o0 grupo das amostras ensaiadas na
Gleeble® 3500 (P2), que inclui as amostras na condicdo soldada com subsequente

tratamento térmico.

5.2.1 Amostras tratadas termicamente

O simulador termomecanico fornece os valores de tensdo e deformacdo de
engenharia. A partir destes, foi possivel plotar as curvas tensao versus deformacao
de engenharia, para cada condicdo analisada. A Figura 38 mostra as curvas das
amostras nas condicfes: como recebida (CR), tratadas termicamente a 475 °C
(475), 600 °C (600) e 750 °C (750). Essas condicdes foram submetidas ao ensaio de
tracdo apenas para complementar os resultados encontrados por Machado [41] e
para servir de premissa no estudo das chapas soldadas, que é o foco deste trabalho.
Como a caracterizacdo microestrutural para estas condi¢cdes foi realizada em estudo

prévio [41], ndo foi repetida neste trabalho.
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Figura 38 - Curvas tensdo-deformacdo de engenharia das amostras do AID UNS S32304 nas
condicdes como recebida, tratadas termicamente por 8h a 475, 600 e 750 °C seguido de resfriamento
ao ar, obtidas no simulador Gleeble® 3800.
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Fonte: [Autor].

A curva tensdo-deformacdo de engenharia ndo da uma indicacdo verdadeira das
caracteristicas de deformacdo do metal porque ela é inteiramente baseada nas
dimensdes originais do corpo de prova, e essas dimensdes mudam continuamente
durante a deformacao [24]. Sendo assim, a partir das curvas de engenharia foram
encontradas as tensdes de escoamento convencional (a partir de uma reta paralela
a porcao elastica na deformacéo de 0,2%) e o limite de resisténcia a tracdo para
cada condicdo analisada, e através das Equacdes (1) e (2), foi possivel obter as

curvas tensao verdadeira versus deformacéo verdadeira (Figura 39).
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Figura 39 - Curvas tensdo verdadeira - deformacdo verdadeira das amostras do AID UNS S32304
nas condicbes como recebida, tratadas termicamente por 8h a 475, 600 e 750 °C seguido de
resfriamento ao ar.
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A partir do grafico de tensdo verdadeira — deformacéo verdadeira (Figura 39) foi
utilizado o Critério de Considére, como explicado no item 3.1.2, para encontrar o
valor do limite de resisténcia a tracdo verdadeira. A Figura 40 destaca o0 ponto
correspondente ao limite de resisténcia a tracao verdadeira e a deformacéo uniforme

(alongamento) obtidos através do Critério de Consideré.

E a partir das Figura 39 e Figura 40 foi possivel obter a evolucdo das principais
propriedades mecéanicas (limite de resisténcia a tracdo, tensdo de escoamento e

alongamento), expostos graficamente na Figura 41.
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Figura 40 - Graficos de o x € e (do/d€) x € segundo o critério de Consideré, com destaque para 0s
valores do limite de resisténcia a tracdo e deformacao uniforme, entre parénteses, das amostras do
AID UNS S32304 nas condi¢bes como recebida, tratadas termicamente por 8h a 475, 600 e 750 °C
seguido de resfriamento ao ar.
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Fonte: [Autor].

A amostra tratada a 475 °C apresentou 0 menor alongamento, em relacédo as demais
condi¢Bes, e um pequeno aumento na resisténcia mecanica em relacdo a amostra
CR. Esse comportamento pode estar relacionado a precipitacao de fases deletérias,
especialmente a fase conhecida como alfa linha (a’), que é a principal causa do
endurecimento, fragilizacdo e perda de tenacidade dos AIDs nesta temperatura,
sendo conhecida como temperatura de fragilizacdo [12,14]. A presenca desta fase
justifica 0 aumento da resisténcia mecanica e a reducdo da ductilidade. Além disso,
esta fase também provoca a diminuicdo da resisténcia a corrosdo do material
[8,12,14]. As outras fases precipitadas podem ser a austenita secundaria (y2) e

nitreto de cromo (Cr,N), que foram observadas por [6,7,20,41].
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Figura 41 - Correlacdo das propriedades mecénicas obtidas apos ensaio de tragdo em funcao dos
tratamentos térmicos para as amostras do AID UNS S32304 nas condi¢bes como recebida, tratadas
termicamente por 8h a 475, 600 e 750 °C seguido de resfriamento ao ar.
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Fonte: [Autor].

O tratamento térmico a 600 °C manteve a caracteristica da curva tensdo-deformacéo
e suas principais propriedades mecanicas bem proximas da amostra como recebida,
0 que é justificado tendo em vista a menor precipitacdo de fases deletérias nesta

temperatura, conforme investigado por outros autores [6,8,9,15,49].

A temperatura de tratamento térmico de 750 °C, mostrou os melhores valores de
limite de resisténcia a tracdo e alongamento em relacdo as demais condicdes,
entretanto, de acordo com a literatura [9,12,20,41,49], essa temperatura favorece a
precipitacdo de fases deletérias, como y,, CroN e fase sigma (o). Na literatura
encontra-se o trabalho [41] que estudou a influéncia de diferentes condicdes de
tratamento térmico no AID UNS S32304, constatando que o aumento da
temperatura promoveu o alivio da tensao residual. Mais especificamente, é indicado
gue a temperatura de tratamento de 750 °C a produz a menor tensao residual total
no material. Por outro lado, outro autor [50], estudou a influéncia de diferentes
tratamentos térmicos na resisténcia a corrosdo deste mesmo material, indicando que
o tratamento térmico de 750 °C resultou na diminuigdo significativa da resisténcia a

corroséo localizada, qguando comparado ao tratamento de 600 °C.
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Pode-se resumir que 0s ensaios mecanicos indicam o tratamento térmico de 600 °C
como o0 que manteve as propriedades bem proximas da amostra na condigcdo como
recebida, o que é benéfico tendo em vista a manutencdo das caracteristicas do
material original. Por outro lado, o tratamento térmico de 750 °C promoveu a
melhora tanto do limite de resisténcia a tragcdo como da ductilidade. Portanto, para a
proxima andlise das amostras soldadas destacaremos a andlise e a evolugdo no
comportamento do material entre essas duas temperaturas, comparado a amostra

soldada sem tratamento térmico.

5.2.2 Amostras soldadas com subsequente tratamento térmico

Para as amostras soldadas foi utilizada a mesma metodologia explicada no item
anterior, para as amostras sem solda. A partir do ensaio de tracéo foi possivel obter
as curvas tensdo-deformacdo de engenharia das condicbes: soldadas sem
tratamento térmico (Solda), com subsequente tratamento térmico a 600 °C (Solda +
600), 650 °C (Solda + 650), 700 °C (Solda + 700) e 750 °C (Solda + 750), conforme
mostra a Figura 42.

Figura 42 - Curvas tensdo-deformacdo de engenharia das amostras do AID UNS S32304 nas

condic¢Bes soldada e soldada com subsequentes tratamentos térmicos por 8h a 600, 650, 700 e 750
°C seguido de resfriamento ao ar, obtidas no simulador Gleeble® 3500.
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A partir da Figura 42 e das Equacbes (1) e (2), foi possivel obter as curvas tenséo
verdadeira versus deformacéo verdadeira para todas as condi¢des (Figura 43).
Figura 43 - Curvas tensdo verdadeira - deformacdo verdadeira das amostras do AID UNS S32304

nas condi¢fes soldada e soldada com subsequentes tratamentos térmicos por 8h a 600, 650, 700 e
750 °C seguido de resfriamento ao ar.
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Seguindo o mesmo procedimento utilizado anteriormente, a partir do grafico de
tensdo verdadeira — deformacédo verdadeira (Figura 43) foram tracados os graficos
de 0 x € e (do /dE) x € para encontrar os valores de limite de resisténcia a tracédo
verdadeira e a deformacdo uniforme (alongamento) obtidos através do Critério de

Consideré (Figura 44).

Com objetivo de investigar os mecanismos e as mudancas microestruturais que
podem ocorrer durante a deformacdo do material para cada condicdo de tratamento
térmico em que foram submetidas as amostras soldadas, foram tracadas as curvas
logaritmicas da tenséo verdadeira versus deformacao verdadeira (Figura 45) a partir
da Figura 43, considerando somente a regido plastica. Essas curvas séo utilizadas
para determinar o coeficiente de encruamento, conforme explicado no item 3.1.2 e
na norma ASTM E646-16 [27] através das Equacdes (6) e (7).
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Figura 44 - Graficos de o x € e (do/d€) x € segundo critério de Consideré, com destaque para 0s
valores do limite de resisténcia a tracdo e deformacao uniforme, entre parénteses, das amostras do
AID UNS S32304 nas condi¢des soldada e soldada com subsequentes tratamentos térmicos por 8h a
600, 650, 700 e 750 °C seguido de resfriamento ao ar.
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Figura 45 - Curvas logaritmicas (tenséo verdadeira versus deformacao verdadeira) das amostras do
AID UNS S32304 nas condi¢des soldada e soldada com subsequentes tratamentos térmicos por 8h a
600, 650, 700 e 750 °C seguido de resfriamento ao ar.
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Fonte: [Autor].

In (Deformagao verdadeira)

Foi possivel verificar que o comportamento de encruamento para as condi¢cdes
analisadas obedece ao mecanismo de encruamento em duas etapas (n1 e ny).
Sendo o coeficiente de encruamento no primeiro estagio maior que o segundo para

todas as condi¢cbes. De acordo com a ASTM E646 [27] uma Unica curva de poténcia
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pode ndo se ajustar satisfatoriamente para toda a curva tensao-deformacdo. Nem
todos os metais mostram um comportamento linear, em vez disso, uma curva
experimental tensdo-deformagao tem frequentemente uma forma bilinear em dois ou
mais estagios. Esse comportamento apés o limite de escoamento consiste em duas
etapas distintas e independentes, e é dito que o material exibe um comportamento

de encruamento em tenséo de dois estagios ou "duplo-n" [51].

Hertelé, Waele e Denys [51] concluiram que uma variedade de materiais metéalicos
exibe o fenbmeno de dois estagios. Em especial, Simmons [52] estudou um acgo
inoxidavel austenitico e relacionou a variacdo do coeficiente de encruamento a
precipitacdo de nitretos, que reduz as concentracdes de nitrogénio intersticial e a
capacidade de encruamento do material. Neste estudo, as condicbes que
apresentaram o menor coeficiente de encruamento (n;), também apresentaram a
maior incidéncia de nitretos de cromo de acordo com a analise por MO. Ludwigson
[53], que também estudou um aco inoxidavel austenitico, relacionou o aumento do
coeficiente de encruamento a reducédo da energia de falha de empilhamento das

fases CFC (cubica de fase centrada), com o0 aumento da temperatura.

Aléem disso, outros autores, em diferentes estudos para aco dual phase,
relacionaram a presenca de diferentes estagios de encruamento aos diferentes
mecanismos de ativacdo de encruamento. Podem-se destacar aqui os trabalhos de
Jiang [54] e Movahed [55], que relacionaram o primeiro estagio a deformacéo
plastica da ferrita, e o segundo estagio a deformacédo da ferrita e da martensita

simultaneamente. Akbarpour [56] relacionou as fases ferritica e bainitica.

O primeiro coeficiente de encruamento (n;), estd relacionado ao inicio da
deformacéo plastica, onde ha um aumento abrupto da tensdo devido o efeito
dominante do encruamento, ou seja, onde ha um rapido aumento na densidade de
discordancias [57]. Verifica-se que neste estudo n; se manteve praticamente
constante, com excecdo das amostras soldadas com tratamento térmico a 650 °C e
700 °C. Entende-se gue estas constatacfes necessitam de uma investigacao mais
profunda, ja que ndo foram observadas alteracdes microestrutural significativas,
guando comparada as demais condi¢fes estudadas, especialmente para a amostra
com tratamento térmico de 650 °C, que apresentou uma variacdo significativa. As

analises seguintes se baseardo no segundo coeficiente de encruamento (n,).
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A avaliacdo das propriedades mecanicas para as juntas esta restrita aos valores do
limite de resisténcia a tracdo e ductilidade. Isso porque, no ensaio de tracdo de um
corpo de prova soldado, € tensionado simultaneamente o metal de base e o metal
de solda, portanto os valores obtidos no ensaio séo afetados pelos dois materiais. O
limite de resisténcia a tracdo e o local de ruptura também séo afetados por esta
interacdo, mas ainda assim séo determinados para finalidades praticas. A American
Welding Society (AWS) através da norma AWS B4.0:2007 - Métodos padréo para
testes mecanico de soldas [58] diz que para corpos de prova retangulares somente a
resisténcia a tracdo final € normalmente determinada em amostras ensaiadas
transversalmente a linha da solda. Enquanto a norma Europeia BS EM 895:1995 -
Ensaios destrutivos em soldas de materiais metalicos [59], diz que ensaios de tracao
transversais sao realizados a fim de determinar a resisténcia a tracao e o local de
ruptura da junta soldada. Sendo assim, a partir das Equacdes (5) e (7), do grafico de
tensdo - deformacéo verdadeira (Figura 43) e das curvas logaritmicas (Figura 45)
obteve-se os valores do limite de resisténcia a tracdo, alongamento (deformacao
uniforme) e coeficiente de encruamento de acordo com a temperatura de tratamento
térmico nas amostras soldadas, expostos na Figura 46.

Figura 46 - Correlac@o das propriedades mecénicas obtidas apds ensaio de tracdo em fungéo dos

tratamentos térmicos para as amostras do AID UNS S32304 nas condi¢des soldada e soldada com
subsequentes tratamentos térmicos por 8h a 600, 650, 700 e 750 °C seguido de resfriamento ao ar.
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Foi constado o aumento da ductilidade com aumento da temperatura de tratamento
térmico, o0 que pode ser correlacionado ao segundo coeficiente de encruamento (ny),
gque também cresceu com aumento da temperatura, ja que o coeficiente de
encruamento € um indicador da capacidade de alongamento do material, ou seja,
guanto maior o valor n, mais o material pode se deformar antes da instabilidade

[24,56], 0 que esta de acordo com os dados experimentais encontrados.

O aumento da ductilidade e do coeficiente de encruamento pode estar diretamente
relacionado ao aumento no teor da fase austenitica, que foi observado nas imagens
de MO (Figura 24) e na quantificacdo percentual (Tabela 7 e Figura 35). Esse
comportamento fica mais evidente para a amostra soldada com subsequente
tratamento térmico a 750 °C, que apresentou 0 maior teor de austenita. A austenita
tem estrutura cristalina CFC, estrutura com maior quantidade de planos efetivos de
deslizamentos, e maior liberdade para movimentacdo de discordancias, portanto

apresenta maior capacidade de suportar deformacao plastica [60].

Além disso, a amostra soldada com posterior tratamento térmico a 750 °C
apresentou a menor dureza média na ZF (Figura 31), quando comparada as demais
condicBes, o que esta de acordo com a alta ductilidade e o alto coeficiente de
encruamento encontrado para esta condicdo. JA que o aumento da dureza é

sinbnimo de uma maior dificuldade de movimentac&o das discordancias [60].

Essa condicdo justifica o comportamento observado para as amostras soldadas e
tratadas termicamente a 600, 650 e 700 °C. A tratada a 600 °C apresentou a maior
dureza aliada a uma alta resisténcia mecéanica, a amostra tratada a 650 °C
apresentou a maior resisténcia mecanica, que pode ser consequéncia do acumulo
de discordancias, e apesar de nao ter tido um aumento significativo na dureza,
manteve sua média proxima ao valor da amostra somente soldada, assim como a
amostra tratada termicamente a 700 °C, que manteve a dureza e apresentou uma
alta resisténcia mecanica. Para essas trés condicbes ndo houve alteracao

percentual significativa no teor de austenita (Figura 35).

A variacdo da dureza entre essas condi¢cbes pode ser consequéncia da maior
incidéncia de precipitados de nitretos de cromo (Cr,N) na amostra tratada a 600 °C,

observado através do MEV (Figura 26). Os precipitados atuam como barreira a
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movimentacgdo das discordancias, e o aumento da dureza ou da resisténcia de um
metal esta intimamente associado a um aumento da concentracdo de discordancias
[60]. Para a amostra tratada a 750 °C foi possivel observar que o aumento da
temperatura promoveu a transformacgéo dos precipitados de Cr,N em y,, podendo
também ter influenciado na reducédo da dureza, além do menor valor de resisténcia
mecéanica quando comparada as demais amostras soldadas com subsequente

tratamento térmico.

A deformagdo plastica macroscépica na maioria dos metais corresponde a
deformacéo permanente que ocorre pelo movimento das discordancias (fendmeno
de deslizamento) em resposta a aplicacdo de uma tenséo, e esta intimamente ligada
ao fendbmeno do encruamento [24]. Como o encruamento por deformacgédo surge a
partir do movimento das discordancias, que esta bloqueado por um obstaculo que
pode ser um limite de gréo, limite de subgrédo, segunda fase, entre outros, o caminho
livre entre as discordancias pode ser um meio de explicar o comportamento de

encruamento por deformacao dos metais [61].

Fan, Minshi e Deke [61] estudaram a relac&o entre o coeficiente de encruamento e a
microestrutura dos metais, e concluiram que para os acos carbono simples, o valor
de n depende do espacamento entre particulas de cementitas, que é considerado o
caminho livre entre discordancias, ou seja, a medida que a densidade de
discordancias aumenta, o caminho livre entre elas diminui, resultando em uma
diminuicdo do expoente de encruamento, independentemente da mudanca na

microestrutura.

Sendo assim, como um fator que controla o comportamento de encruamento por
deformacéo dos materiais é o volume das discordancias, para uma melhor avaliacédo
em relacdo aos coeficientes de encruamento encontrados, seria necessaria uma
investigacdo através de microscopia eletrénica de transmissdao ou EBSD (MEV),
para quantificar a densidade de discordancias e/ou o caminho livre entre elas e

entdo correlacionar com as diferentes condi¢cbes ensaiadas.

A variagdo na resisténcia mecanica das ligas duplex pode ser vista como
essencialmente controlada pela ferrita [12], sendo assim a redugao encontrada para

o limite de resisténcia a tragdo na amostra tratada a 750 °C pode estar relacionado a
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diminuicdo percentual do teor da fase ferritica, em relacdo as demais condicdes,

comprovado através da quantificacdo de fases (Figura 35).

Apébs o ensaio de tracao, foi realizada a analise através de estereoscopio para todos
0s corpos de provas ensaiados, para identificar a regido de rompimento. A Figura 47
mostra que todas as amostras romperam na ZF do cordao de solda (regido mais
escura). O que era esperado, considerando que foi realizada uma solda sem
material de adicdo, portanto n&do foi adicionado nenhum material com caracteristicas
superiores ao metal base para garantir que o rompimento ndo ocorresse ali. Além
disso, a ZF apresenta microestrutura diferente do MB (Figura 23 e Figura 24),
perdendo a estrutura original de lamelas alternadas de ferrita e austenita, se
tornando a regiao mais fragil, dado que o ensaio de tragéo foi realizado na direcao
de laminacéo, e conforme comprovado nas Figura 41 e Figura 46, as amostras
soldadas apresentaram menor resisténcia mecanica quando comparadas as

amostras sem solda.

Em alguns ensaios de tracdo de materiais soldados o corpo de prova tende a
romper-se no metal base, entretanto segundo Madeira e Modenesi [10] quando isso
ocorre, a junta soldada nao foi efetivamente testada e os valores das propriedades
mecanicas ndo devem ser comparados. Caso a ruptura ocorra na junta soldada os
valores das propriedades mecanicas estarao relacionados com as propriedades da

solda, mas, ainda assim, tende a ter influéncia da deformacéo do metal base.
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Figura 47 - Estereoscopia das amostras soldadas apds o ensaio de tracdo, destacando a regido de
rompimento na zona fundida (parte mais escura dos corpos de prova). Ataque Behara modificado.
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6 CONCLUSAO

Este estudo forneceu parametros inéditos sobre o comportamento mecanico de
chapas do aco inoxidavel UNS S32304 (1,8 mm de espessura) soldadas e
posteriormente tratadas termicamente em diferentes temperaturas. Estes parametros
sdo de vital importancia para um futuro projeto de fabricacdo do revestimento
externo de recipientes de contencdo para o transporte de substancias de alta
radioatividade (**Mo - 99mTc para a medicina nuclear utilizada em hospitais). Este
projeto, que tem parceria com Instituto de Pesquisas Energéticas e Nucleares
(IPEN), atenderé as futuras necessidades previstas com a construcao e operacao do

Reator Nuclear Multiproposito Brasileiro (RMB).

Verificou-se que processo de soldagem promoveu o aparecimento de diferentes
morfologias da austenita, conforme reportado na literatura, sendo observadas as

morfologias de Widmanstatten, alotriomorfica, idiomérfica e intragranular.

Esta pesquisa ndo observou alteracbes microestruturais com o0 aumento da
temperatura de tratamento térmico pés-soldagem para o metal base (MB), entretanto
para a zona fundida (ZF) o aumento da temperatura favoreceu o aumento da
formacdo da fase austenitica. Em especial verificou-se o aumento pronunciado da
fase austenitica para a amostra tratada termicamente a 750 °C, comprovado pela

guantificacdo de fases através do processamento e analise de imagens.

Também foi observada a presenca de nitretos de cromo na amostra somente
soldada, soldada com subsequente tratamento térmico a 600 °C e soldada com
subsequente tratamento térmico a 650 °C. Para as temperaturas de 700 e 750 °C os

nitretos de cromo deram origem a austenita secundaria ou se dissolveram.

Chama a atencdo nos resultados que ocorreu um aumento da dureza com a
proximidade a zona fundida em relacdo ao material de base para todas as
condicBes, 0 que é consequéncia das tensfes induzidas durante os ciclos térmicos
no processo de soldagem e devido a presenca do nitrogénio, que aumenta a dureza
em ambas as fases. A amostra soldada com subsequente tratamento térmico a 600
°C apresentou a maior dureza média na zona fundida, o que pode estar relacionada

a maior precipitacdo de nitretos de cromo observada para esta condigéao.
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A pesquisa indicou que o comportamento de encruamento de todas as condi¢des
analisadas obedece ao mecanismo de encruamento em mais de uma etapa. Mais
especificamente, verificou-se que o segundo coeficiente, que é um indicador da
capacidade de alongamento do material, aumentou com o aumento da temperatura
de tratamento térmico, promovendo o aumento da ductilidade do material. Ambas as
propriedades estdo relacionadas ao aumento no teor da fase austenitica. Esse
comportamento ficou mais evidente para amostra soldada com subsequente
tratamento térmico a 750 °C, que apresentou o maior teor de austenita, maior
ductilidade e maior coeficiente de encruamento, quando comparada as demais
condicdes ensaiadas. Ja a reducdo na resisténcia mecanica para essa condi¢do

pode estar relacionado a diminui¢cdo percentual do teor da fase ferritica.

Destaca-se nesta pesquisa que a alta dureza aliada a alta resisténcia mecanica
observada nas amostras soldadas e tratadas termicamente a 600, 650 e 700 °C
pode ser consequéncia de uma maior dificuldade de movimentacdo das
discordancias, devido a menor quantidade de austenita, quando comparada a
amostra tratada a 750 °C, e aos precipitados observados nas amostras tratadas a
600 e 650 °C. Para essas trés condicdbes ndo houve alteracdo percentual

significativa no teor de austenita.

Diante das propriedades analisadas neste estudo, a melhor condicdo de tratamento
térmico observada para as amostras soldadas foi a de 650 °C durante 8h com
subsequente resfriamento ao ar, considerando o maior valor do limite de resisténcia
a tracdo e o aumento do alongamento, quando comparada a amostra soldada sem
tratamento térmico, associada a menor precipitacdo de fases deletérias, observado

através das analises de microscopia.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

e Realizar o preaquecimento das chapas no processo de soldagem para
aumentar o percentual de austenita no balango de fases.

e Quantificar e verificar através de EBSD ou microscopia eletrbnica de
transmissao a influéncia das discordancias no encruamento e propriedades
mecanicas das diferentes condi¢des estudadas.

e Analisar o comportamento mecanico por deformacgéao das diversas condicdes
agui estudadas por outras fun¢des matematicas, como por exemplo, Ludwik,
Swift, Ludwigson e Voce.

¢ Quantificar a influéncia da austenita secundaria na suscetibilidade a corroséo
por pite do material.

e Quantificar o tamanho dos grédos através de microtomografia para
correlacionar sua influéncia com as propriedades analisadas neste trabalho.

e Analisar com mais profundidade através de microscopia eletronica de
transmissao a presenca e influéncia dos nitretos de cromo nas propriedades
analisadas neste trabalho.

e Quantificar através de textura cristalografica o grau de néo aleatoriedade dos

graos bem como o teor de fases ferritica e austenitica na regido de solda.
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