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CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL DA ZONA TERMICAMENTE
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O aco 9%Ni foi desenvolvido na década de 40 objetivando atender as demandas
de alta tenacidade em temperaturas criogénicas. Recentemente este aco vem sendo
utilizado em plataformas de petréleo para reinjecdo de CO, onde contaminantes como
H,S podem ser encontrados. O efeito deste meio na resisténcia a corrosdo e nas
propriedades mecanicas no aco 9%Ni temperado e revenido ainda ndo é bem conhecido,
principalmente quando se envolve o processo de soldagem, onde a microestrutura na
regido adjacente a solda pode ser completamente alterada. Neste trabalho foi utilizado
um tubo de aco 9%Ni soldado e a zona termicamente afetada do passe de acabamento
do aco 9%Ni Q&T foi investigada. Oito ciclos térmicos de soldagem a diferentes
temperaturas de pico foram simulados computacionalmente e reproduzidos
termofisicamente. A microestrutura dos espécimes reproduzidas foi analisada por meio
de microscopia 6ptica, eletrénica de varredura e de transmissdo, difracdo de raios —X,
dilatometria e saturacdo magnética. Analises de imagens foram realizadas para avaliar a
distribuicédo, fracdo volumétrica e tamanho médio da austenita, com comparagéo direta
com os resultados de difracdo de raios-x. Observa-se que o percentual de austenita
presente na zona termicamente afetada é funcdo da temperatura de pico. Além disso
martensita, bainita coalescida e austenita se mostram como 0s principais constituintes

da zona termicamente afetada.
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MICROSTRUCTURAL CHARACTERIZATION OF THE HEAT AFFETCTED
ZONE OF THE CAP PASS 9%NI STEELS WELDED BY GMAW PROCESS BY
THE PHISICAL AND COMPUTACIONAL SIMULATION
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The 9% Ni steel was developed in the 40’s to meet the demands of high
strength and great fracture toughness at cryogenic temperatures. Recently, this steel
has been used in oil platforms for CO, re-injection where contaminants such as H,S
can be found. The effect of this environment on corrosion resistance and mechanical
properties on quenched and tempered 9% Ni steel is still not well known, especially
when the welding process is involved, where the microstructure in the region close to
the weld can be completely changed. In this work a 9% Ni welded steel tube was
used and the heat affected zone of the cap pass of the 9% Ni Q & T steel was
investigated. Differents welding thermal cycles were simulated computationally and
physically reproduced. Eight peaks temperatures were chosen in order to characterize
the main regions of the thermally affected zone. The microstructure of the
reproduced specimens was analyzed by optical, scanning and transmission electron
microscopy, X-ray diffraction, dilatometry and magnetic saturation. Image analysis
was performed to evaluate the distribution, volumetric fraction and mean size of the
austenite, with direct correlation with the results of x-ray diffraction. It was observed
that the percentage of austenite present in the heat affected zone is a function of the
peak temperature. In addition, martensite, coalesced bainite and cementite were

shown as the main constituents of the heat affected zone.
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1. INTRODUCAO

O aco 9%Ni vem sendo utilizado para fabricacdo de tubos de Oleo e gas.
Atualmente ele esta sendo aplicado em plataformas de extracdo de petréleo nas linhas
de injecdo de CO; e para resistir pressdes de 550 bar por apresentar alta resisténcia
mecanica e alta tenacidade em baixas temperaturas. A microestrutura almejada para este
aco € obtida ou pelo tratamento térmico de dupla normalizacdo ou pela témpera e
revenido, resultando em uma matriz ferritica com presenca de carbetos e 5-15% de
austenita reversa [1,2,3,4,5].

Apesar do aco 9%Ni manter boas propriedades em temperaturas criogénicas,
ainda ndo se conhece bem 0 seu comportamento em meios corrosivos e ja que o sistema
em que ele passou a ser utilizado conta com a presenca de H,S, H,O e CO; é importante
conhecer o0s seus mecanismos de fragilizacdo pelo hidrogénio para evitar falhas. Estudos
apontam que a microestrutura apresenta maior importancia na resisténcia a corrosdo sob
tensdo do que a propria quantidade de niquel [6]. A microestrutura do aco 9%Ni é
sensivel a composicdo quimica e 0 seu comportamento em relagdo a diversos
tratamentos térmicos vém sendo estudado por varios autores. E reportado na literatura
que a presenca de austenita reversa na sua microestrutura final € um dos principais
fatores para a sua alta tenacidade a fratura em temperaturas criogénicas [2]. A austenita
reversa contribui para a absor¢cdo de carbono da matriz e diminuicdo da precipitagéo de
cementita e funciona como um agente aliviador de tensdo durante o ensaio de impacto,
por exemplo. Quando a ponta da trinca encontra a austenita, durante o teste, esta se
transforma em martensita por deformacédo induzida devido ao alto nivel de tensdao em
que esta submetida e muita energia € absorvida. Sendo assim a tensao € aliviada, ocorre
um embotamento e a trinca para de crescer. Estudos revelaram também que para
garantir a presenca de austenita reversa estavel (ndo sendo susceptivel a transformacéo
martensitica durante o resfriamento) € necessario que a etapa do tratamento térmico de
revenido intercritico seja realizado a 600°C [7,8,9,10].

Os mecanismos de fragilizacdo por hidrogénio no aco 9%Ni vém sendo
estudados e observou-se que os sitios mais provaveis de nucleagdo de hidrogénio seriam
0s contornos das ripas de martensita. Kim e colaboradores constataram que para 0 ago
5,5%Ni na condicdo QLT, a presenca de austenita instdvel poderia potencializar a

fragilizacdo por hidrogénio na microestrutura. A transformagdo induzida por



deformacéo da austenita geraria uma martensita rica em hidrogénio, funcionando como
um local preferencial para nucleagéo de trincas [11].

E conhecido que no processo de soldagem, a formagdo do corddo de solda,
implica na imposicéo de diversos ciclos térmicos no metal de base e a regido que sofre
estas variacdes de temperaturas € conhecida por zona termicamente afetada (ZTA). Este
gradiente de temperatura resulta em transformacgdes microestruturais e mudancgas nas
propriedades mecanicas nesta area [12]. Desta forma é importante conhecer o efeito dos
ciclos térmicos de soldagem na microestrutura inicial do ago 9%Ni uma vez que podem
impactar diretamente na sua resisténcia a fragilizacdo por hidrogénio e tenacidade a
fratura [13].

A microestrutura formada na ZTA do aco 9%Ni vem sendo investigada por
diversos autores. Técnicas avangadas de caracterizacdo, como microscopia eletrénica de
varredura (MEV) com EBSD acoplado e microscopia eletrénica de transmissdo (MET)
na maioria das vezes sdo requisitadas dada a granulometria refinada da matriz ferritica
(9 ASTM), dimensdes diminutas da austenita reversa/retida e dos carbetos e a
dificuldade de diferencia-los. A microestrutura da ZTA do agco 9%Ni traz ainda maiores
dificuldades de caracterizacdo, pois, além de possuir uma extensao pequena, entre 2 mm
e 3 mm, apresenta um gradiente muito grande de microestrutura resultante dos
diferentes ciclos térmicos sentidos em cada ponto, e cujos efeitos na microestrutura
ainda ndo sdo totalmente conhecidos [12,13].

Nippes, Rodrigues e Pereira [13-15] estudaram a microestrutura da ZTA, porém
as fases e constituintes formados em cada condi¢do de temperatura de pico escolhida
para simular a ZTA nédo foram totalmente esclarecidas.

O objetivo deste trabalho é compreender a microestrutura da ZTA do aco 9%Ni
para que seja possivel no futuro, entender o comportamento quando submetidos a
esforgos mecénicos e meios corrosivos [2,5,11].

Este estudo apresenta um primeiro, mas detalhado passo na investigacdo de
mudancgas microestruturais na ZTA por meio de simulacdo computacional e mecéanica
de oito regibes diferentes da ZTA originada pelo passe de acabamento pelo processo
GMAMW utilizando liga de niquel 625 como cordédo de solda. Nesta condi¢cdo o metal de
base foi submetido a apenas um ciclo térmico de soldagem, o qual permite avaliar as
transformagdes microestruturais sem entrar em detalhe nos efeitos de reaquecimento (no
caso da ZTA dos passes de enchimento). Foi assumido também que a microestrutura do

metal de base temperado e revenido (inalterado por nenhum ciclo térmico) é o estado
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inicial antes de sofrer a influéncia do ciclo térmico de soldagem pelo passe de
acabamento. Foi utilizado para este trabalho um software comercial baseado em
elementos finitos (Sysweld®) para simulagdo computacional do processo de soldagem e
extracdo dos ciclos térmicos em diferentes pontos/ regides da ZTA. Para isso as
propriedades térmicas do material foram modeladas com JMatPro. A simulacdo
termomecénica foi usada para aplicar os ciclos térmicos obtidos computacionalmente
em uma amostra fisica real. Para avaliar as mudancas microestruturais na ZTA do passe
de acabamento, 8 temperaturas de pico foram escolhidas, dentre elas algumas
contemplam posic¢des acima de Acs, outras estdo entre Ac; e Acsz e as demais abaixo de
AcC;.

Para realizar a simulagdo computacional, os corddes de solda e a extensdo da
ZTA foram reproduzidos a partir de uma micrografia de uma solda real. Os parametros
do processo da soldagem real como aporte de calor, voltagem, velocidade de soldagem,
dentre outros também foram utilizados como dados de entrada para a simulagdo. Além
do mais, os passes de raiz e enchimento foram considerados pré-existentes, somente o
passe de acabamento foi simulado e por fim os ciclos térmicos foram extraidos de sua
ZTA. Foi escolhido o método por elementos finitos para o calculo dos ciclos térmicos
devido a sua melhor precisdo quando comparada com outros tipos de modelos como
Rosenthal e Rikalin, os quais a fonte de calor considerada é muito simplificada e as
variacdes das propriedades fisicas com a temperatura ndo sdo levadas em consideracédo
[16,17].

As amostras submetidas a simulacdo termomecénica na Gleeble® machine
apresentam tanto microestrutura quanto propriedades mecénicas homogéneas ao longo
da regido em uma regido especifica da amostra, no caso deste trabalho foi obtido um
comprimento maximo de 3 mm em uma area de 10 x 10 mm (bem maior do que a
mesma regido em uma solda real), o que torna a analise microestrutural mais facil e
confiavel [18].

Com a ajuda de um dispositivo de dilatometria acoplado a maquina Gleeble, as
temperaturas criticas de transformagdo, Ac;, Acs, Mi, M; e B; também foram
determinadas para cada uma das oito temperaturas de pico escolhidas. A microestrutura
das amostras de ZTA simuladas termomecanicamente foi investigada por microscopia
oOptica, eletronica de varredura e d etransmissdo, difragdo de raios-x e medidas de
dureza. Um ponto de foco especial foi dado a analise quantitativa da austenita nas

diferentes temperaturas de pico. Foi visto que o ciclo térmico de soldagem altera
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drasticamente a fracdo de austenita e a martensita € a microestrutura predominante na

ZTA do passe de acabamento do ago 9%Ni soldado.



2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. Aco 9%Ni

O aco com teor de 9% de niquel foi desenvolvido pela primeira vez pela
International Nickel Company, EUA, em 1942, Este aco possui excelente tenacidade a
fratura a -196°C, alta resisténcia mecénica e sua junta soldada ndo necessita de
tratamento térmico de alivio de tensdo para espessuras de até 50 mm [3]. Por este
motivo estes acos sdo muito utilizados para construgédo de vasos de pressao e tubos para
transporte de gas natural liquefeito. Atualmente ele vem sendo largamente utilizado em
plataformas de petréleo para re-injecéo de CO,.

As especificacbes de composicdo quimica e propriedades mecanicas dos

materiais segundo a norma ASTM A333 estdo descritas na Tabela 1 [1, 3].

Tabela 1- Especificacfes do aco 9%Ni ASTM A 333 Gr.8. [1,3].

e ASTM
Especificacdes A 333 grau 8
C 0,13 max.
Mn 0,90 max.
Composigao Si 0,13-0,32
Quimica Ni 8,4-9,6
S 0,025 max.
P 0,025 max.
Limite de escoamento 515
. (MPa)
Proprle(jades Limite de resisténcia 690
Mecanicas (MPa)
Alongamento % (50mm) 22

Os acos 9%Ni sdo muito sensiveis a composicdo quimica, pequenas alteracdes
nas quantidades dos elementos presentes podem afetar significantemente a qualidade do
aco. Enxofre e fésforo devem estar presentes em minimas quantidades, aluminio e
tithnio podem ser adicionados para refinar o grdo e Mo e Mn, para aumentar a sua
resisténcia e tenacidade em baixas temperaturas [5].

O diagrama de transformacg&o em equilibrio Fe-Ni, pode ser usado para estimar e
prever com certa seguranga as temperaturas de transformacdes de fases do aco 9%Ni de
baixo carbono. A Figura 1 mostra o diagrama de equilibrio proposto por



Swartzendruber [19]. Por ser o niquel um elemento estabilizador da austenita, ao ser
adicionado na liga ele abaixa a temperatura de transformacdo de austenita em ferrita e

suprime a transformacao para o constituinte perlita em altas temperaturas [5, 20].
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Figura 1- Diagrama FeNi adaptado de [19].

Além de atuar no sentido de retardar a transformacdo de ferrita e perlita em altas
temperaturas o niquel age na reducdo da temperatura final de formacéo da martensita. A
estrutura resfriada a partir da temperatura de austenitizacdo e tratada termicamente
apresenta uma quantidade substancial de austenita reversa, que permanece estavel
mesmo em temperaturas criogénicas. A presenca da austenita estdvel melhora
indiretamente a resisténcia ao impacto, pois evita a formacdo de carbetos de
fragilizagcdo, uma vez que a sua formagdo e crescimento envolve a incorporagao
carbono. Sendo assim, a estrutura de grao fino de niquel-ferrita em ago 9%Ni, tende a
ser desprovida de redes de carboneto de fragilizacdo e resulta em excelente resisténcia
ao impacto em baixas temperaturas [2,13,21,22].

Os dois diagramas de resfriamento continuo (CCT) mostrados na Figura 2
apresentam as curvas de resfriamento e ilustram muito bem a influéncia da composigéo
quimica no ago 9%Ni onde, a principal diferenca entre a Figura 2 (a) e Figura 2 (b) é a

adicdo de manganés.



Nota-se que para baixas taxas de resfriamento, a Figura 2-(a), resulta na
presenca de bainita (Zw), ferritta (F), perlita (P) e matensita, enquanto que a Figura 2-
(b) ndo ocorre a formacdo da ferrita e perlita, ocorrendo apenas a presenca da martensita
e bainita. Desta forma, fica evidente que pequenas modificagdes na composi¢do quimica
do aco 9%Ni alteram significantemente as fases e constituintes resultantes no

resfriamento [23].
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Figura 2- Diagrama CCT (a) aco 0,1C-9,11Ni (b) aco 0,08C-8,51Ni [23].



A Figura 3 apresenta o diagrama CCT para 0 ago de composicdo quimica 0,09C-
9,02Ni-0,22Si-0,68Mn-0,03Al-0,008P-0,009S. Observa-se que as temperaturas Ac, e
Ac; variam consideravelmente em relacdo aquelas da Figura 2, o que reforca ainda mais

a sensibilidade do aco 9%Ni a pequenas variacdes de composi¢ao quimica.
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Figura 3-Diagrama de resfriamento continuo do 9%Ni (0,09C-0,22Si-0,68Mn-0,008P-
0,009S-0,031Al). Adaptado de [5].

Uma vez que as temperaturas de transformagéo Ac, e Ac,; S&0 muito importantes
para o entendimento das fases e constituintes formados no diagrama CCT, Rodrigues
[14] apresentou em seu trabalho uma tabela relacionando as temperaturas Ac, e Ac;,

aferidas para diferentes composic¢@es quimicas, como pode ser observando na Tabela 2.

Tabela 2-Valores das temperaturas AC1 e AC3 do aco 9%Ni para diversos autores.

Adaptado de [14].

Composicao Ac; Ac; Autor
0,10C-9,11Ni 560 709 (NIMS Materials Database, 2014)
0,08C-8,51Ni-0,54Mn - 719 (NIMS Materials Database, 2014)
0,1C-8,6Ni-0,54Mn 552 643 (Brophy, Miller, 1948)
0,001C-8,95Ni-0,85Mn 590 725 (Ooka, Sugino, 1960)
0,1C-8,95Ni-0,85Mn 540 720 (Ooka, Sugino, 1960)
0,066C-9,28Ni-0,65Mn 664 694 (Jang, Ju et al., 2003)
0,09C-9,02Ni-0,68Mn 602 705 I1W-884-87 apud (Asan et al., 2014)
0,043C-9,35Ni-0,64Mn 577 703 (X. Q. Zhao et al., 2007)
0,036C-9,02Ni-0,70Mn 640 725 (Y. H. Yang et al., 2014)




Diante das Figura 2 e Figura 3, pode-se constatar que para a maioria das faixas
de resfriamento aplicadas, a microestrutura final sera composta por martensita e bainita,
sendo que esta ultima sera tanto maior quanto menor a velocidade de resfriamento e

pode-se perceber também, que a dureza final diminui com a presenca de bainita.

2.2. Microestruturas e tratamentos térmicos do aco 9%Ni

A fim de atender as propriedades mecénicas exigidas pela ASME, Boiler and
Pressure Vessel Code, para aplicagdo em temperaturas criogénicas, dois processos de
tratamentos térmicos devem ser realizados, dupla normalizacdo seguida de revenimento
ou témpera seguida de revenimento [3]. Durante estes tratamentos, os carbetos presentes
na estrutura sdo convertidos em austenita, que em virtude de possuir maior percentual
de carbono e de niquel, é estavel em baixas temperaturas [24].

No primeiro, 0 aco 9%Ni é aquecido até a temperatura de 900°C, produzindo
uma estrutura completamente homogénea, composta por austenita. Posteriormente é
realizado normalizacdo & 790°C onde gréos finos de austenita sido formados. O
resfriamento € seguido ao ar e transforma a austenita em martesita e bainita. Cada
temperatura € mantida durante o tempo de 2,4 minutos por milimetro de espessura da
placa. Caso o tempo de permanéncia seja inferior a 15 minutos deve-se prosseguir o
resfriamento ao ar. O revenido é realizado entre as temperaturas de 565-610'C, e causa
reversdo metaestavel, produzindo 10-15% de austenita estavel a temperatura ambiente
[1,5].

Na témpera e revenido, a placa de aco 9%Ni é elevada até a temperatura de 800-
925°'C, mantida nesta temperatura até que todo o material esteja uniformemente
aquecido e entdo € realizado témpera em agua. O revenido deve ser realizado na regido
intercritica do campo bifasico (a+), entre 565 e 610°C, de forma a garantir a presenca
de austenita reversa estavel (nos itens a seguir da revisdo sera explicado o motivo pelo
qual esta faixa de temperatura € propicia para garantir a estabilidade da austenita).
Ambos os tratamentos térmicos resultam na obtencdo de uma microestrutura formada
por uma matriz ferritica, com presenca de cementita e 5-15% de austenita [1,3].

A Figura 4 ilustra a microestrutura do metal de base resultante do processo de
témpera e revenido, que apesar de reportado na literatura, ser composto por ferrita,
cementita e austenita reversa, uma diferenciacdo entre cementita e austenita ndo é

apontada. Os contornos de gréo da austenita podem ser identificados [25].



Figura 4- Microestrutura tipica do aco 9%Ni temperado e revenido em MO e MEV
[9, 25].

Os agos martensiticos conferem alta resisténcia aos acos estruturais. A
transformacdo esponténea de clbica de faces centradas (CFC) para cubica de corpo
centrado (CCC) envolve uma tensdo que é acomodada pela introducdo de uma alta
densidade de discordancias [26].

Quando o teor de carbono é alto (> 0,6% em peso em acos Fe-C), a temperatura
de transformacdo martensitica é baixa, os defeitos primarios sdo maclas internas. A
martensita "maclada" resultante pode ser muito resistente, mas & geralmente muito
fragil, sendo destinada a uso estrutural. Ja quando o teor de carbono é relativamente
baixo (<0,6% em peso) e a composi¢do quimica da liga é favoravel, a microestrutura
resultante € martensita em forma de ripas ou placas, o que proporciona boa combinacéo

de resisténcia mecanica e dureza [26].
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Kinney e colaboradores [27] propuseram estudar a microestrutura martensitica
pois ela possui atraentes propriedades mecénicas, mas é dificil de ser caracterizada. A
sua microestrutura é complexa pois a martensita formada possui muitas variantes
cristalogréficas, 24 no caso da relacdo comum de Kurdjumov-Sachs (KS), e a maioria
ou todas estas aparecem durante a transformacdo de cada grao de austenita previa.

A composicdo quimica do ago estudado por Kinney et al [27] é Fe-9Ni—
0,64Mn-0,23Si-0,046C-0,02Al-0,01Cr. Em seu trabalho as amostras foram conduzidas
a austenitizagdo (1200°C por 1 hora e meia) e temperadas a 175°C e entdo
reaustenitizada a temperatura de 1000°C por 5h antes de ser temperada a 15°C, levando
a um tamanho de gréo austenitico de 200 pm.

A microestrutura do aco 9%Ni na condi¢do temperada é martensitica, podendo

ter presenca de bainita, como mostrado na anélise de EBSD da Figura 5.

Figura 5 - Mapa de EBSD de estrutura martensitica em ripas do aco 9Ni como
temperado. Trés gréos de austenita prévia estdo identificados [27]

E reportado que a formag&o da martensita esta dividida em trés niveis no interior
dos grdos austeniticos prévios. As ripas de martensita sdo organizadas no interior de

blocos, que por sua vez constituem os pacotes, como pode ser observado na Figura 6.
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Figura 6 - Representacdo esquematica da estrutura de blocos e pacotes no interior do
gréo da austenita prévia [27].

Um segundo tratamento foi conduzido para produzir pequeno gréo austenitico,
de 50-100pum. As amostras foram austenitizadas a 1150°C por 2 horas e entdo
temperadas a 10°C.

As microestruturas resultantes destes dois tratamentos térmicos foram avaliadas
por meio do EBSD, onde as regides nas quais as placas compartilham um plano comum
{0 1 1} foram localizadas e destacadas. A Figura 7 e a Figura 8 ilustram 0s quatro
pacotes que estdo presentes em cada grdo de austenita prévia, referentes as amostras de
grande e pequeno gréo austenitico e estdo em concordancia com a aparéncia de todas as

24 variantes KS.

Figura 7 - Grdos grandes de austenita prévia de amostras de aco 9%Ni, identificando os
quatro pacotes distintos de matensita [27].
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Figura 8 - Grédos pequenos de austenita prévia de amostras de aco 9%Ni, identificando
0s quatro pacotes distintos de matensita [27].

Furuhara e colaboradores [28] propuseram a estudar a estrutura bainitica no ago
de composicdo Fe-9%Ni-(0,15-0,5%C) transformadas entre as temperaturas de 350°C e
450°C em comparagdo com a martensita formada. As amostras foram austenitizadas na
temperatura de 1150°C e transformada isotermicamente nas temperaturas de 450°C,
400°C e 350°C, seguidas de témpera.

O pacote de bainita formado é semelhante as ripas de martensita e é dividido em
blocos e obedecem a mesma relacdo de planos KS. Os pacotes de bainita superior foram
caracterizados em trés tipos conforme descritos a seguir:

e Tipo A: o pacote contém ripas de apenas duas variantes com uma pequena

orientacdo de baixo angulo.

e Tipo B: o pacote é dividido em trés blocos em que cada um possui orientacdes

completamente diferentes um dos outros, e cada bloco possui sub-blocos.

e Tipo C: o pacote consiste em blocos contendo uma variante Unica de ripas, variantes

em pares maclados séo preferencialmente formados.
A Figura 9 ilustra as configuracdes cristalograficas da bainita. A Figura 9-d apresenta
uma sintese do efeito do teor de carbono e temperatura no tipo de formacdo do pacote

de bainita.
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Figura 9 - llustracdo esquematica que descreve as caracteristicas cristalograficas das
subestruturas da bainita superior e das ripas de martensita em ligas de Fe-9Ni-C [28].

Todas as ligas transformadas a 450°C exibiram um pacote de bainita do tipo (A)
e 0 teor de carbono ndo influenciou no tipo de bainita formada. Em 400°C e 350°C, a
caracteristica cristalografica do pacote alterou para o tipo (B) ou para (C) e os blocos
sdo grosseiros a medida que o teor de carbono aumenta. Isto acontece devido a forca
motriz, que diminui com o aumento de carbono a uma temperatura fixa. Para uma
pequena forca motriz, uma variante especifica € selecionada naturalmente a partir do
limite de grdo da austenita. Durante o desenvolvimento do pacote, os sub-blocos sdo
ocasionalmente formados, embora sua origem ainda n&o seja bem compreendida [28].

Para o mesmo teor de carbono, ao diminuir a temperatura de transformacéo, a
caracteristica do pacote muda do tipo (A) para (B) e para (C), resultando em
refinamento dos blocos. Isto ocorre, pois, mantendo o teor de carbono, a for¢ca motriz
aumenta com a diminuicdo da temperatura. Para uma grande forca motriz, a diferenca
na energia de ativagdo para a nucleagdo entre variantes da bainita torna-se menor e mais
variaveis podem se formar em um limite de grdo de austenita dado, resultando em refino
dos blocos [28].
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A Figura 10 descreve esquematicamente a formacdo dos pacotes da bainita

superior para diferentes forgas motrizes.

BF S

_;f}»a(f

(b) ripas de muiti-varianes que pertencem ao mesmo pacote

Figura 10 - llustracdo esquematica que descreve a formacdo de um pacote de bainita
superior: (a) para uma forca motriz pequena e (b) para uma forca motriz grande [28].

A bainita fica mais grosseira enquanto que os pacotes de ripa de martensita séo
refinados com o aumento do teor de carbono. Um pacote de tipo (B) foi observado na
liga de 0,15C, enquanto o tipo (C) foi obtido nas ligas de carbono mais alto. Apesar
destes materiais apresentarem teores de carbono superiores aos requisitos da norma
ASTM A333 gr. 8, a relagdo destes constituintes com o carbono tende a se manter,
fazendo que estes conceitos sejam aplicaveis nos acos deste estudo.

A Figura 11 apresenta a microestrutura por microscopia Gtica para as ripas de
martensita e estruturas bainiticas formadas isotermicamente a 350°C para agos 9%Ni
com percentuais de carbono de 0,15 e 0,5%, onde a os blocos da bainita s&o refinados
com a diminuicdo da temperatura e do teor de carbono e os blocos e ripas de martensita

sdo refinadas com o aumento de carbono.
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Figura 11-Micrografia dtica das estruturas bainiticas formadas a 350°C (a) 0,15% de C e
(b) 0,5%C em peso e para estruturas de ripas de martensita obtidas por témpera em agua
(c) 0,15% C em peso (d) 0,5% C em peso [28].

Outra configuracdo de bainita vem sendo reportada na literatura, a bainita
coalescida em acos contendo alto teor de niquel [29-32]. A Figura 12 mostra um
exemplo de sua morfologia. Ela é caracterizada por possuir contorno enriquecido em
carbono e precipitados de carbetos em seu interior e por ter comprimento médio de
10um. A bainita coalescida é geralmente acompanhada pela martensita, bainita superior
e/ou inferior e se forma quando Bi e Mi sdo proximos [29-30].
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Figura 12- Morfologia da bainita coalescida em uma regido de grdos grosseiros
(Adaptado de 30).

As placas de bainita coalescida podem ser observadas em escala dptica, porém,
precipitados de carbetos em seu interior s6 podem ser observados usando microscopia
eletronica ou de transmiss@o. A bainita coalescida consiste na unido de finas placas de
ferrita (sub unidades) que se formam adjacente umas as outras e nucleiam no contorno
de grdo da austenita prévia [30].

O mecanismo de formagéo da bainita coalescida estd exemplificado na Figura
13. Ela se da a partir de ferritas supersaturadas em carbono que possuem a mesma
orientacdo cristalogréfica entre si e que, durante o crescimento, coalescem em um Unico
grande gréo. Deve entdo existir uma grande forga motriz para promover a formacéo da
placa de bainita grosseira para sustentar o aumento da energia de deformacéo associado
com a unido das placas de ferrita supersaturada [29, 30].

No resfriamento, o carbono presente tende a ir para a austenita mais préxima,
qgue se encontra na interface austenita/bainita coalescida, porém, para taxas de
resfriamento lentas, a difusdo do carbono é baixa e aquele que ndo consegue migrar para
0 contorno da bainita coalescida precipita em forma de carbetos em seu interior [30].

A principio, suspeitou-se que esta nova microestrutura poderia ser martensita
autorevenida pelo fato da temperatura de inicio da sua formacéo ser proxima de Mi, mas
posteriores analises mostraram que esta hipo6tese era equivocada, 0 tamanho da bainita
coalescida (de até aproximadamente 13 um de comprimento e 4 um de largura) e a
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auséncia de ripas no interior do seu grdo ndo sao esperados na martensita autorevenida.
Além do mais, observou-se que a sua fragdo aumenta com a diminuicdo da taxa de
resfriamento, oposto do que acontece com a fracdo de martensita [32].

Em seu estudo, Keehane colaboradores [29] constataram que a bainita coalescida
é prejudicial a tenacidade ao impacto e leva a uma diminuicdo da tensdo de limite de
escoamento, mas, combinada a microestrutura martensitica confere boa combinacéao

entre resisténcia mecéanica e tenacidade.

Nucleacao inicia com
placas de carbono

\\\\\\ supersaturada.

Placas supersaturadas coalescem e
formam uma grande placa supersaturada.
Ao difundir para a austenita o carbono
precipifa nos seus contornos e em seu
“\. interior.

Precipitacio de carbetos a
partir da austenita.

BAINITA COALECIDA

Figura 13 - Representacdo esquematica da formacdo da bainita coalescida. Adaptado de
[30].

Tentando entender o efeito das temperaturas de revenido na microestrututa do
aco 9%Ni, Strife e Passoja [2] estudaram o efeito do tratamento térmico com e sem
revenido na microestrutura do aco 9%Ni. Para estabelecer os parametros de tratamentos
térmicos, as temperaturas criticas foram determinadas por dilatometria nas amostras
austenitizadas a 900°C e temperadas em agua. Os valores de Ac1 e Acs obtidos foram
590°C e 740°C respectivamente.
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Foram realizados varios tratamentos térmicos de revenimento a fim de alterar a
fragdo da austenita retida. Foi constatado que o tempo e a temperatura de revenido
influenciam na quantidade de austenita reversa formada. A Figura 14 mostra 0s

resultados obtidos dos tratamentos térmicos realizados.
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Figura 14 - Porcentagem de austenita a -196 °C vs tempo de revenimento para acos
9%Ni temperados a partir de 843°C, revenidos nas temperaturas indicadas seguido de
témpera a -196°C [2].

E possivel perceber que a quantidade de austenita reversa atinge um maximo
para certa temperatura e tempo de revenimento e o tempo que leva a maximizacao da
austenita reversa diminui a medida que a temperatura de revenido aumenta. Isto ocorre,
pois, a austenita que se forma inicialmente é estavel, rica em elemento de liga. A
medida que a temperatura de revenido aumenta, a austenita continua a crescer e o soluto
que estava em seu interior passa a ser distribuido em um volume maior. Sendo assim a
estabilidade da austenita diminui e a austenita fica susceptivel a se transformar em
martensita durante o resfriamento [2].

Strife e Passoja [2] ainda constataram que quando o revenimento foi realizado a
540°C por uma hora, a quantidade de austenita reversa obtida por meio de ensaio de
difracdo de raios-X foi de 0,5%, houve recuperacdo parcial das discordancias e a
precipitacdo generalizada de carbetos foi maior do que a observada a 590°C, que possui

maior porcentagem final de austenita. A Figura 15 mostra a microestrutura obtida por
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microscopio 6ptico reportada por Striffe e Passoja [2] que, apesar de afirmarem a

presenca de carbetos, ndo os sinalizam na micrografia.

Figura 15 - Micrografia Optica de ago 9%Ni temperado (temperatura de austenitizagdo
de 843°C) e revenido a 540 °C. Note a precipitagdo generalizada de carboneto [2].

A Figura 16 apresenta a micrografia resultante da analise por microscopio
eletrébnico de transmissdo. A densidade de discordancias variou de ripa para ripa e
carbetos em forma de filmes foram observados nos contornos das ripas e em forma de
precipitados no interior das ripas.
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Figura 16 - Micrografia eletronica de transmissdo de aco 9% Ni temperado (temperatura
de austenitizacdo de 843°C) e revenido a 540°C. (A) filmes de carbetos nos contornos
das ripas, (B) carbetos precipitados no interior das ripas [2].

Ja no revenido & 590°C durante uma hora, foi encontrado 5,2% de austenita
reversa por difracdo de raios-X. A precipitacdo de carbetos foi menos pronunciada
quando comparada a 540°C, vide Figura 17. Apesar de reportarem que os glébulos de
austenita reversa podem ser observados nos contornos dos pacotes de martensita prévia
e apesar da notavel diferenca da sua microestrutura em relacdo a Figura 15, ndo é
apontado com clareza a sua posi¢do e nem a distingdo entre a austenita e os carbetos sdo

evidenciados.
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Figura 17 - Micrografia Optica de aco 9% Ni temperado (temperatura de austenitizacao
de 843°C) e revenido a 590°C. Glébulos de austenita reversa e precipitacdo de
carbonetos sdo observados primeiramente nos contornos de pacotes de martensita prévia

2]

A Figura 18 mostra a analise realizada em microscopia eletrénica de transmisséo
onde se observou maior recuperacdo e alguns grdos apresentaram-se livres de
discordancias. A estrutura de ripas permaneceu e ndo ocorreu precipitacdo de filmes de
carbetos nos contornos das ripas. Ou seja, o revenido a 590°C propiciou o crescimento
da austenita, que por sua vez esta associada a incorporagdo de carbono, suprimindo a

precipitacdo da cementita, diferentemente do revenido & 540°C.
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Figura 18 - Micrografia eletronica de transmissao de aco 9%Ni temperado (temperatura
de austenitizacdo de 843°C) e revenido a 590°C. Note a presenca de alguns graos livres
de discordancias e carbetos [2].

Strife e Passoja [2] ainda observaram a microestrutura do ago 9%Ni temperado
por microscopia eletrdnica de transmissdo. Eles notaram que a estrutura martensitica
possuia elevada densidade de discordancias e estava posicionada em paralelo. A
precipitacdo de carbetos ndo foi constatada nesta condicéo.

Brophy e Miller [24] estudaram a influéncia de tratamentos térmicos na
microestrutura do aco com faixa de composicdo quimica de 3 a 10% de niquel e
perceberam que as composi¢des que atingiram melhores propriedades mecéanicas em
temperaturas criogénicas foram aquelas que continham a fragdo de 8 a 10% de niquel.

Foram conduzidos ensaios dilatométricos com taxa de aquecimento igual a
2°C/min e taxa de resfriamento de 0,4°C/min e as temperaturas criticas de
transformacdo Ac; e Ac; obtidas para o aco 8,5%Ni foram iguais a 550°C e 730°C,
respectivamente.

Os tratamentos térmicos realizados no aco 8,5%Ni e a quantidade de austenita
encontrada em cada um por meio de analises na difracdo de raios-X estdo presentes na
Tabela 3.
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Tabela 3 - Tratamentos térmicos no a¢o 8,5%Ni e % de austenita encontrada em cada
um deles [24].

Tratamento térmico %Austenita
Normalizagdo de 900°C a 790°C- Sem revenimento 10
Normalizagdo de 900°C a 790°C + revenimento a 425°C por uma hora 5
Normalizagdo de 900°C a 790°C+ revenimento a 565°C por uma hora 12
Normalizagéo de 900°C a 790°C+ 565°C+ revenimento & 425°C por uma hora 15

A partir do aco 9%Ni normalizado de 900°C a 790°C, contendo 10% de
austenita, foi observado que ao realizar o revenido a temperatura de 425°C, a austenita
remanescente caiu para 5%, ou seja, se tornou instavel e metade dela se decompds. Ja
quando foi aplicada uma temperatura de revenido mais alta, de 565°C, a fracdo de
austenita além de ndo perder estabilidade, aumentou de volume, passando de 10 para
12%. Ao aplicar um segundo revenido de 425°C sobre este Ultimo obteve-se uma
quantidade de austenita ainda maior, 15% [24].

Brophy e Miller [24] reportaram que a microestrutura do aco 8,5%Ni
normalizado é constituida por martensita, ferrita e alguma austenita. A Figura 19
apresenta a microestrutura via microscopia Optica, porém pode-se perceber que a

identificacdo das fases ndo é apresentada.

Figura 19 - Microestrutura do aco 8,5%Ni normalizado a 900°C e 730°C. Aumento de
1000X. Ataque Picral [24].

A Figura 20 mostra a microestrutura tipica do ago normalizado, também
reportado por Brophy e Miller [24], revenido a temperaturas abaixo da temperatura

critica Aci. A martensita preexistente se transforma praticamente em ferrita e carbetos.
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Figtgra 20 - Microestrutura do aco 8,5%Ni normalizado a 900°C e 730°C e revenido a
480 C. Aumento de 1000X. Ataque picral [24].

J& quando a temperatura de revenimento excede Aci, a maioria dos carbonetos é
convertida em austenita estavel e a microestrutura resultante esta presente na Figura 21,
que consiste em ferrita, austenita e algum carboneto remanescente.

Somente apds revenimento a 595°C que o Gltimo traco de carbonetos se
transforma em austenita estavel e a microestrutura final é constituida por ilhas de
austenita em uma matriz ferritica, como mostra a Figura 22. Esta é a estrutura que

alcanca a melhor resisténcia ao impacto na menor temperatura.

Figtojra 21 - Microestrutura do aco 8,5%Ni normalizado a 900°C e 730°C e revenido a
565 C. Aumento de 1000X. Ataque Picral [24].
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Figlgra 22 - Microestrutura do aco 8,5%Ni normalizado a 900°C e 730°C e revenido a
595 C. Aumento de 1000X. Picral [24].

A microestrutura apds o revenimento a 620°C consiste em ferrita, austenita e
martensita, como mostra a Figura 23. Uma vez que a temperatura do revenimento é
maior, a austenita que se formou a 595C cresce e perde sua estabilidade devido a
diluicdo dos elementos de liga, com isso, durante o resfriamento ela se transforma em
martensita. Nota-se que para os diversos tratamentos térmicos analisados, a microscopia

Optica ndo foi suficiente para caracterizar a austenita e os carbonetos presentes.

Figura 23 - Microestrutura do aco 8,5%Ni normalizado a 900°C e 730°C e revenido a
620°C. Aumento de 1000X. Ataque Picral [24].
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Zhang e colaboradores [33] avaliaram o efeito da taxa de aquecimento de 2, 5,
10, 20 e 40°C/s no revenimento da austenita reversa para o0 aco 9%Ni e observaram que
a quantidade de austenita reversa atinge um maximo para taxas de aquecimento em
torno de 10°C/s e sua distribuicdo ocorre de maneira uniforme em todos os tipos de
contornos (contornos de ripas de martensita e contornos de graos de austenita prévia).

Da mesma forma, em um estudo do aco inoxidavel martensitico Fe-13%Cr-
7%Ni-3%Si, Dong-Seok Leem [34] constataram que as temperaturas de inicio e fim da
transformacéo austenitica aumentam com o aumento da taxa de aquecimento até 10°C/s
e, acima deste valor, as temperaturas ndo variaram com a variacdo da taxa de
aquecimento. Por este motivo, os autores concluiram que, para taxas de aquecimento
menores que 10°C/s a reversédo de austenita ocorre de maneira difusional, enquanto que
para valores maiores que 10°C/s, a reversdo da austenita ocorre de maneira adifusional
(por cisalhamento). Os autores ainda observaram que a taxa de aquecimento afetou a
difusdo dos dtomos de carbono e a austenita retida atuou como sitio preferencial para
nucleacdo da austenita reversa, aumentando assim sua quantidade na microestrutura.
Contudo, a formacdo de austenita reversa atinge maiores quantidades, valores proximos
a 8%, por meio de mecanismo difusional, este sendo afetado pela taxa de aquecimento.

Zhang e colaboradores [9] se propuseram a estudar a influéncia entre os
tratamentos térmicos de témpera, témpera intercritica e revenido (Q-1Q-T) com a
témpera e revenido (Q-T) na microestrutura e nas propriedades mecanicas do ago 9%Ni.
As microestruturas foram analisadas por microscopia optica e eletrdnica de transmissao
e a fracdo de austenita foi medida por meio do ensaio de difragdo de raios-x. O Q-1Q-T
foi realizado a 820°C, 670°C e 570°C, respectivamente e a témpera e revenido foi
conduzida a 820°C e 570°C. A Tabela 4 apresenta a fracdo de austenita e a energia de
impacto em ambos tratamentos térmicos. Pode-se perceber que a tenacidade em
temperaturas criogénicas foi melhorada com aplicacdo da témpera intercritica que por

sua vez possui maior porcentagem de austenita.

Tabela 4 - Propriedades mecanicas e fracdo de austenita do aco 9%Ni para diferentes
processos de tratamentos térmicos [9].

% Austenita Ecy a-196°C [J]
Q-T 09+05 96 +3
Q-1Q-T 9,8+0,5 201 +5
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Para a condicdo temperado e revenido, mesmo tratamento térmico empregado no
aco deste estudo, a microestrutura reportada por Zhang e colaboradores [9] é composta
por ferrita e 0,9% de austenita. A presenca de cementita ndo foi citada.

Com o auxilio do microscopio eletronico de transmissdo observou-se que as
ripas de martensita prévia possuem alta densidade de discordancias e também foi
possivel detectar a presenca de austenita reversa (campo claro e escuro) entre as ripas de

martensita prévia, como mostra na Figura 24.

Figura 24 - Microscopia eletronica de transmissao de aco 9%Ni temperado (temperatura
de austenitizacdo de 870°C) e revenido a 570°C. (a) ripas de martensita prévia e
presenca de alta densidade de discordéncia, (b) presenca de austenita reversa entre ripas
de martensita prévia e (c) presenca de austenita reversa entre ripas de martensita prévia
(micrografia de campo escuro) [9].

Yang et al. [35], avaliaram a influéncia das temperaturas de austenitizagéo e de
revenimento para aco 9%Ni (0,036%C, 0,10%Si, 0,70%Mn, 0,096%Mo, 0,0068%P,

0,005%S e 9,02%Ni). Eles perceberam que a temperatura de austenitizagdo influencia
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fortemente na fracdo volumétrica de austenita reversa obtida apos o revenido a 600°C.
Observou-se que ela aumenta a medida que a temperatura aumenta de 750°C para
900°C, onde atinge seu méaximo. Para temperaturas de austenitizacdo maiores que
900°C, a tendéncia da quantidade de austenita reversa € diminuir.

Isto ocorre pois, como 0s gréos de austenita prévia e de “pacotes” de martensita
funcionam como sitios preferenciais para nucleagdo da austenita reversa e o refino do
proporcionado por temperaturas menores que 900°C permitem um aumento da
densidade destes sitios. A Figura 25 apresenta a andlise realizada no microscopio
eletrénico de varredura (MEV) em que avalia a presenca de austenita em diferentes
temperaturas de austenitizacdo. E possivel notar que os grdos ficam grosseiros a partir
de 900°C.
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Figura 25 - Micrografias de MEV de amostras revenidas a 600°C e temperadas a partir
diversas temperaturas de austenitizagdo (a) 750°C; (b) 800°C; (c) 850°C; (d) 900°C; (e)
1000°C [35].

Yang e colaboradores [35] também estudaram a o efeito da temperatura de
revenido na formacdo da austenita reversa. Eles observaram que a austenita se forma em
contornos de graos de austenita prévia e em contornos de “pacotes” de martensita. Foi
avaliada a faixa de temperatura entre 540-630°C de revenido. Percebeu-se que, com o
aumento da temperatura de revenido, parte da austenita torna-se instavel e transforma-se
em martensita ndo revenida durante o resfriamento. A microestrutura resultante é

formada por ripas grosseiras de martensita com austenita reversa e martensita ndo-

30



revenida nos contornos das ripas de martensita. O estudo também mostrou que a
austenita formada no revenimento em temperaturas abaixo de 600°C apresentou maior
estabilidade. A Figura 26 ilustra o fenémeno observado para diferentes temperaturas de

revenimento.

600°C; (d) 630°C: (e) 650°C: (f) 670°C [35].

2.3. Microestruturas da ZTA

E conhecido que o processo de soldagem impde altas temperaturas entre as
partes que sdo unidas. Cada ponto distante do centro do corddo experimenta um ciclo

térmico de aquecimento e resfriamento a diferentes temperaturas de pico, levando assim
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a uma mudanca na microestrutura do metal de base e consequentemente alteragdes em
suas propriedades mecanicas e metallrgicas. Esta regido que experimentou mudanca
microestrutural devido ao efeito de aquecimento e resfriamento rdpidos de ciclos
térmicos de soldagem é conhecida por zona termicamente afetada (ZTA). Ela é
caracterizada por possuir uma microestrutura heterogénea e € de suma importancia
compreender as suas transformacOes microestruturais para entender o seu
comportamento quando submetido a esforgos mecéanicos e a0 meio agressivo (corroséo)
[12].

A ZTA pode ser classificada em diferentes regifes devido as caracteristicas
conferidas por cada faixa do gradiente de temperatura sofrida por ela. A Figura 27
ilustra as diferentes regides que constituem a zona termicamente afetada para de Unico
passe para um aco carbono, relacionadas aos intervalos de temperatura do seu diagrama
de equilibrio [12]. Ela é classificada em regido de grdos grosseiros (RGG), graos finos
(RGF), regido intercritica (RIC), indicada como parcialmente transformada, e a regido
subcritica (RS), indicada como regido revenida ou esferoidizada [12].
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Figura 27-Regides da zona afeta pelo calor. Adaptado de [12].
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A regido de grdos grosseiros, como 0 nome ja diz, é caracterizada por apresentar
grdos de austenita prévia com granulagdo grosseira, 1 a 3 ASTM. A faixa de
temperatura que compreende esta regido esta entre 1100°C e 1450°C. Nesta regido ha
dissolucdo completa da maioria dos precipitados, como carbonetos, nitretos e

carbonitretos [12].
A regido de graos finos compreende a faixa de temperatura acima de Acs até

aproximadamente 1100°C e ndo é esperado crescimento dos grdos austeniticos [12].

A regido intercritica estd compreendida entre Ac; e Acs, onde a microestrutura é
parcialmente transformada em austenita, que esta enriquecida em carbono e com isso
apresenta geralmente maior temperabilidade. A microestrutura resultante dependera da
composi¢cdo quimica, principalmente do carbono, e tenderd a ser uma regido que
apresenta uma mistura de microestruturas. Pode ocorrer também aumento da densidade
de discordancias e coalescéncia dos precipitados [12].

A regido subcritica é a regido abaixo de Acj, onde ocorre um revenimento da
microestrutura. Em acos endurecidos por precipitacdo, pode ocorrer um envelhecimento
e por consequéncia diminuigéo da dureza e da tenacidade [12].

Quando a soldagem é de multipasses cada regido da ZTA sofre influéncia dos
ciclos térmicos dos passes subsequentes podendo alterar e gerar indmeras
microestruturas. Consequentemente a dureza e a tenacidade também sdo alteradas [12].

A Figura 28 mostra a nomenclatura utilizada das regifes reaquecidas. A regido
5 RGG, é a regido de grdos grosseiros inalterados reaquecida acima de uma
temperatura especifica de crescimento de grdo ou ndo reaquecida. A regido de graos
refinados reaquecidos supercriticamente, RGRRS, € a regido reaquecida acima de Acs.
A regido de grdos grosseiros reaquecido intercriticamente, RGGRI, é a regido
reaquecida entre Ac; e Acs. A RGGRS (regido de gréos grosseiros reaquecidos

subcriticamente) € a regido reaquecida abaixo de Ac; [12].
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A
1- Regido de gréos grosseiros (RGG)
2- Regifo de gréos finos (RGF)

3- Regido de gréos intercriticos (RGI)
4- Regido de grédos subcriticos (RGS)
5- Regido de graos grosseiros
inalterados (RGGI)

6- Regido de gréos refinados
reaquecidos supercriticamente (RGRRS)
7-Regido de grios grosseiros
reaquecidos intercriicamente (RGGRI)
8- Regido de griaos grosseiros
reaquecidos subcriticamente (RGGRS)

S0 S L Bd —

Metal base

Figura 28-Diagrama esquematico dos constituintes da ZTA de uma solda multipasse.
Adaptado de [36].

Partin [9] aponta que para ndo alterar as propriedades do aco 9%Ni na soldagem,
deve-se utilizar o aporte térmico baixo e optar por soldagem multipasse. Utilizando
baixo aporte de calor, o crescimento dos grdos serd restrito bem como a zona afetada
termicamente.

Em juntas soldadas de aco 9%Ni, a ZTA é composta majoritariamente por
martensita revenida originada pelo reaquecimento imposto pelos multiplos passes e uma
vez que a porcentagem de carbono € baixa, a martensita é caracterizada por possuir alta
tenacidade, ndo sendo necessario tratamento pds soldagem [9].

A microestrutura tanto da solda quanto da ZTA é determinada pela taxa de
resfriamento, especialmente em acos tratados termicamente. Yan e colaboradores [37]
propuseram um diagrama de resfriamento continuo da ZTA simulada, que esta presente
na Figura 29. Devido ao fato do aco 9%Ni ser muito temperavel, é possivel prever a
partir da velocidade de resfriamento que, mesmo em taxas de resfriamento lentas a

microestrutura resultante sera martensitica.
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Figura 29 - Diagrama de resfriamento continuo simulado da ZTA do 9%Ni [37].

Com o intuito de estudar a microestrutura da ZTA no ago 9%Ni, Nippes e
colaboradores [13] realizaram simulacfes de ciclos térmicos na Gleeble® Machine. Por
meio de dilatometria, utilizando alta taxa de aquecimento (350°C/s) e baixa taxa de
resfriamento (3°C/s) foram extraidas as temperaturas criticas Acy, igual a 618°C, Acs
igual a 666°C e Ms igual a 354°C.

Os ciclos térmicos de soldagem utilizados foram calculados utilizando os dados
de estudos anteriores, para placas de 12,5 mm de espessura [38]. A temperatura inicial
da placa foi de 22°C e as distancias de 10,4; 7,9 e 7,4 mm da linha central da solda
foram escolhidas para produzir as temperaturas de pico de 500°C, 1000°C e 1300°C
respectivamente.

Nippes et al. [13] mostraram que a microestrutura da amostra submetida a
temperatura de pico de 500°C ndo sofreu alteracdes significativas em relacdo ao
tamanho de gréo, dureza e energia de impacto quando comparadas ao metal de base.
Porém, o volume de austenita, medido por difracdo de raios-x, reduziu de 9,4 para 3,9%.

O corpo de prova quando submetido a temperatura acima de Acs, 1.000°C,
apresentou refino de grdo devido a transformacdo da ferrita em austenita durante o
aguecimento. Por meio de medidas de microdureza, constataram que a microestrutura
desta amostra foi completamente endurecida, no entanto a maxima dureza possivel foi
alcancada por 100% de transformacdo em martensita. Ao que tudo indica, a relativa
baixa taxa de resfriamento associada com o ciclo térmico de 1.000°C né&o

proporcionaram significativo revenimento da martensita [13].
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A microestrutura do aco 9%Ni submetida ao ciclo térmico de 1.300°C foi
completamente alterada. Os valores de microdureza medidos nesta amostra
apresentaram valores um pouco abaixo dos avaliados a 1.000°C, porém bem maiores
que os da condicdo do material como recebidos [13].

A Figura 30 mostra as microestruturas resultantes das amostras submetidas as
temperaturas de pico de 500°C, 1.000°C e 1.300°C. Nota-se que a microscopia 6ptica
nédo revela com detalhes a microestrutura das amostras simuladas, como quantidade e
disposicao de austenita e carbetos e, portanto, ndo mostrou ser uma boa ferramenta para

caracteriza-la.

(a) (b) (©)

Figura 30 - Microestrutura das amostras submetidas as temperaturas de pico de 500°C
(a), 1000°C(b) e 1300°C(c) [13].

Rodrigues [14], com o intuito de avaliar as transformagfes de fase das zonas
termicamente afetadas simuladas, realizou simulacGes no equipamento Gleeble®
XTMS com difracdo de raios-X sincrotron in situ no aco 9%Ni. Por meio de
dilatometria, utilizando taxa de aquecimento de 10°C/min foram extraidas as
temperaturas criticas Acs, igual a 541°C, Acs igual a 711°C, Mi igual a 467°C e Ms
igual a 338°C.

Foram realizados ciclos térmicos que simularam um e dois passes a fim de
reproduzir as diferentes regides da ZTA. As temperaturas de pico escolhidas para
representar um passe foram, 1200°C (RGG), 900°C (RGF) e 600°C (RIC) [14].

As microestruturas referentes a regido intercritica (RIC-600°C), regido de graos
finos (RGF-900°C) e regido de grdos grosseiros (RGG-1200°C), foram avaliadas via
microscopia Optica e eletrbnica de varredura e estdo presentes nas FigurasFigura

31Figura 32 Figura 33, respectivamente.
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A microestrutura da condicdo da RIC ndo apresentou diferencas em relacdo a
condigdo como recebido, sendo composta por ferrita e austenita reversa. Foi constatado
também que os valores de energia de impacto, dureza e o aspecto da fractografia séo

muito proximos tambem, da condi¢do como recebido [14].

Figura 31 - Microestrutura do aco 9%Ni submetido a temperatura de pico de 600°C
(RIC) [14]

A regido de gréos finos (RGF) apresentou refino dos graos com um aspecto mais
bainitico do que martensitico. Os pontos claros sdo creditados a presenca de cementita
na bainita ja& que o percentual de austenita nesta condicdo é muito baixo. A dureza
apresentou um pequeno aumento e a energia de impacto se mostrou menor do que a
situacdo de RIC [14].

Fgra 32 - Mrestuturado aco 9%Ni sumetldo a tempatura de pio de 900°C
(RGF) [14].

37



A microestrutura da RGG é composta majoritariamente por martensita, com
alguma bainita, e os gréos grosseiros séo facilmente observados. Os valores de dureza e
energia de impacto séo pertos daqueles obtidos na RGF [14]. A Figura 33 (a) apresenta

com detalhe a martensita reportada por Rodrigues [14] via microscopia Optica e em (b)

via eletrénica de varredura.

(b)

Figura 33 - Microestrutura do aco 9%Ni submetido a temperatura de pico de 1200°C
(RGG) (a) micrografia via MO e (b) micrografias via MEV [14].

Rodrigues [14] ainda observou a presenca do constituinte A-M na condicdo de
revenido a 600°C e uma vez que este caso apresentou um dos maiores valores de
energia de impacto em temperaturas criogénicas, o constituinte A-M pode ndo ser o
unico agente causador da fragilizagéo ao revenido a 400°C.

O segundo ciclo de soldagem apds o primeiro ciclo térmico ter sido conduzido a
temperatura de pico de 1200°C, foi realizado as temperaturas de pico de 1200°C (regido
de grdo grosseiro inalterada, RGGI), 900°C, (regido de grdo grosseiros reaquecida na
regido de grdo fino, RGGGF) e 600°C (regido de grdo grosseiro reaquecida na regiao
intercritica, RGGIC) [14].

O difratograma das amostras simuladas nas condicdes de duplo ciclo, RGGI e
RGGGF ndo apresentaram picos de austenita. Nem mesmo o aquecimento a 900°C no
segundo ciclo levou a formagdo da austenita reversa. Contudo, toda a austenita se
transformou em martensita no resfriamento [14].

A Figura 34 mostra os difratogramas das condi¢des de RGGI e RGGGF.
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Figura 34- Difratograma das condi¢cdes RGGI e RGGGF [14].

Analisando o comportamento de cada ciclo em detalhe, Rodrigues [14] percebeu

que j& no primeiro ciclo térmico a 1200°C ndo houve formacdo da austenita, fato este

gue permaneceu apos o0 segundo passe a 1200°C e 900°C, como mostrado na Figura 35.
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Figura 35 - Picos de difragdo da austenita(y) e ferrita(a) para as amostras (a)RGGI e
(b)RGGGF nas diferentes condicdes de ciclos térmicos [14].

J& na condicdo de RGGIC, Figura 36, o processo de reversdao da austenita foi
observado durante o segundo ciclo de reaquecimento simulado a 600°C, sendo

confirmado na Figura 37.
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Figura 36- Difratograma da condic¢do de RGGIC [14].
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Figura 37 - Picos de difracdo da austenita(y) e ferrita(o) para as amostras RGGIC nas
diferentes condicdes de ciclos térmicos [14].

Este fato deve ter ocorrido, pois, quando a amostra foi submetida ao primeiro
ciclo, a 1.200°C, o tempo para a austenita redistribuir o carbono e o niquel néo foi
suficiente e o reaquecimento a 600°C propiciou condi¢Bes termodinamicas favoraveis
para uma nova nucleacdo da austenita [14].

Rodrigues [14] ainda presumiu que as particulas claras presentes nas imagens
microscopia eletrénica de varredura das amostras de simulacdo da ZTA fossem
austenita. Ao quantifica-las, encontrou valores muito acima do esperado, indicando que

a contagem foi superestimada. Porém, como o0s carbetos ndo foram diferenciados,
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presume-se que a analise levou em consideracdo os carbetos e austenita e desta forma a
quantificacdo por imagem somente da austenita ndo pode ser conduzida.

Pereira [15] também se prop6s a estudar as diferentes microestruturas da ZTA
do aco 9%Ni com o intuito de avaliar o seu comportamento em relacdo ao efeito da
fragilizacéo por hidrogénio.

Foi utilizado o sistema Gleeble® 3800 e foi seguido o modelo de Rikalyn 3D
para a simulagdo dos ciclos térmicos e 0 modelo de Rosenthal para obter as distancias
das temperaturas de pico de cada regido da ZTA em relacdo a linha de fusdo. O aporte
de calor adotado foi de 2,5KJ/mm, com taxa de aquecimento de 150°C/s e com tempo
de permanéncia de 1 segundo na temperatura de pico [15].

As temperaturas de pico para a analise das regides da ZTA foram escolhidas de
acordo com o diagrama de equilibrio Fe-Ni (Figura 1) onde Ac; e Acs, sdo 345°C e
720°C, respectivamente.

As temperaturas de transformacdo foram retiradas do Atlas of continuos cooling
transformation diagrams for engineering steels, da Brithish Steel Company e por meio do
diagrama TTT para o aco 9%Ni, em que o material foi aquecido até a temperatura de 790°C
e entdo resfriado a taxa de 500°C/min. M;, My, Ac; e Acz foram definidas como 340°C,
135°C, 520°C e 720°C, respectivamente.

As regides da ZTA foram simuladas considerando apenas um Unico passe de
soldagem. Desta forma as temperaturas de pico escolhidas foram: 1450°C referente a
regido proxima a linha de fusdo (RLF), 1250°C, a regido de grdos grosseiros (RGG),
1000°C, a regido de graos finos (RGF), 750°C a regido Intercritica (RIC) e 400°C, a
regido subcritica (RSC) [15].

A Figura 38 mostra as temperaturas das curvas de resfriamento dos ciclos
térmicos para cada temperatura de pico. As temperaturas de transformacdo obtidos do
diagrama TTT foram adicionadas como referéncia para as fases formadas em cada ciclo

térmico.
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Figura 38 - Ciclos térmicos simulados na Gleeble [15].

As analises microestruturais foram realizadas por meio de microscopia Optica e
eletronica de varredura.

Segundo Pereira [15], a microestrutura resultante dos corpos de prova
submetidos a temperatura de pico acima de Acz é composta majoritariamente por
martensita na forma de pacotes que cresceram a partir do contorno de gréo da austenita
e que também ¢é limitada por ele.

A temperatura de pico de 750°C foi considerada neste trabalho como regido
intercritica, porém ela corresponde a regido de graos finos uma vez que esta acima da
Ac; considerada, de 720°C. A sua microestrutura confirma esta posi¢cdo uma vez que é
composta majoritariamente por martensita. Fica evidente a importancia da realizagdo da
dilatometria com as condi¢Oes de soldagem (altas taxas de aquecimento e baixas taxas
de resfriamento) para a correta determinacdo das temperaturas de transformacéo, Ac; e
Ac; para determinar com preciséo a localizacdo correspondente de cada temperatura de
pico, acima de Acs, abaixo de Ac; ou situada entre elas.

A microestrutura da amostra submetida a temperatura de pico de 1450°C
apresentou tamanho de grdo austenitico maior do que a 1250°C, o que ja era de ser
esperado pois quanto maior temperatura de pico maior é a energia fornecida para o grdo
da austenita crescer. A Figura 39 mostra a comparacdo do grdo austenitico entre as
temperaturas de pico de 1450°C e 1250°C.
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Figura 39 - Comparacéo entre as temperaturas de pico 1450°C (A) e 1250°C (B) [15].

As micrografias da Figura 40 apresentam 0s pacotes de martensita formados a
partir do contorno de grdo da austenita. Contudo nota-se que quanto maior a
temperatura de pico, maior é o tamanho de gréo austenitico e maiores sdo 0s blocos de

martensita formados durante o resfriamento [15].

(a) | (b)

Figura 40 - Microestrutura analisada no MEV nas Tps de 1400°C (A) e 1250°C(B).
Nital 2% [15].

A Figura 41 apresenta as analises das Tps de 1.000°C, 750°C e 400°C observadas
no microscopio 6ptico. Observa-se que as microestruturas a 1.000°C e 750°C séo
semelhantes, apresentando grdos finos. A amostra submetida a Tp de 400°C, ndo
apresentou diferenca significativa em relacdo ao metal de base, pois ndo ultrapassou a

temperatura Ac;.
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Figura 41 - Analise metalogréafica via MO nas Tps de 1000°C(A), 750°C(B) e 400°C(C).
Nital 2%. Aumento de 1.000X [15].

A dureza da amostra simulada na Tp de 1.000°C é maior do que a das Tp de
1.450°C e 1.250°C, pois, durante o resfriamento, a martensita tem dificuldades de
crescer uma vez que € limitada pelo pequeno contorno de grdo austenitico e assim se da
0 surgimento sucessivo de novas agulhas de martensita. Logo, a resisténcia mecanica é
maior neste caso. O mesmo ocorre a temperatura de pico de 750°C [15].

Na avaliacdo da microestrutura da amostra simulada na temperatura de pico de
400°C, Figura 42-c, Pereira [15] notou indicio de precipitacdo de carbetos no contorno
de grédo da austenita prévia e nas agulhas finas de martensita e ele sugeriu que os pontos
mais claros podem ser designados por austenita residual. Esta amostra apresentou
dureza baixa, 0 que esta em conformidade com o estudo de Nippes, em que a dureza

diminui devido ao revenimento da martensita na Tp de 500°C.
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Figura 42 - MEV das Tps de 1000°C(a), 750°C(b) e 400°C(c). Nital 2% [15].

As temperaturas de transformagdes Mi, Mf, Ac; e Acz foram definidas como
340°C, 135°C, 520°C e 720°C respectivamente. Pode-se observar pelo grafico da Figura
38 que as taxas de aquecimentos foram iguais, 0 que demonstra coeréncia com a
premissa adotada de 150°C/s. As temperaturas de pico mais elevadas tiveram uma curva
de resfriamento mais acentuado. Ainda, as Tps iguais a 1450°C, 1250°C, 1000°C e

750°C se encontram acima de Acs e portanto, foram austenitizadas completamente.

2.4. Simulacao de soldagem

Os processos de soldagem sdo complexos uma vez que envolvem ciclos térmicos
de aquecimento e resfriamentos rapidos. Atualmente, diversos autores vém recorrendo a
simulacdo matematica e ou computacional, para prever a influéncia dos fluxos de calor
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impostos no metal de solda e no metal de base (zona termicamente afetada) durante os
processos de soldagem [13,14,15,18,38,39,40].

Diante das alteragdes microestruturais no metal de base decorridas do processo
de soldagem e da necessidade de compreendé-las bem, a simulagdo computacional tem
sido aliada a simulacdo termomecanica e vem se tornando uma excelente alternativa
para reproduzir uma regido ou um ponto especifico da ZTA em uma amostra real, em
uma area muito maior do que a observada na junta soldada [13-15]. A descri¢cdo mais
detalhada da simulacdo computacional e termomecénica estdo presentes nos itens a

sequir.

2.4.1. Simulacdo computacional

Os processos de soldagem envolvem analises fisicas complexas e diante disto
houve a necessidade de criar modelos numéricos que descrevessem o comportamento
do sistema para facilitar o seu entendimento e diminuir os custos com a produgéo [18].

Rosenthal e Rykalin no final dos anos 30 baseados na teoria de Fourier,
propuseram equacdes de fluxo de calor em movimento em soldagem levando em
consideracdo as propriedades fisicas, a espessura do metal a ser soldado e os principais
parametros de soldagem tais como temperatura de preaquecimento, energia e 0 proprio
processo de soldagem. No modelo de Rosenthal, um sistema de coordenas é fixado
sobre a fonte da solda onde a origem dos eixos é 0 ponto entre 0 arame € a peca a ser
soldada e o sistema se move a medida que a fonte produz o corddo de solda. Rosenthal
assumiu sistema estacionario e temperatura infinita na fonte de calor. A curva €
construida levando em consideracdo o aporte térmico, a temperatura de pré-
aquecimento, velocidade de soldagem, distancia do ponto da ZTA até o centro do
corddo de solda e a eficiéncia do arco [16]. E reportado na literatura que este modelo
esta sujeito a erros quando se trata de temperaturas préximas a linha de fusdo e da zona
termicamente afetada uma vez que ndo leva em consideracdo a correta distribuicdo de
calor no arco e adota fonte de calor com temperatura infinita [18,39,40].

O modelo de Rykalin adota a fonte de calor perpendicular ao eixo da solda e
considera as propriedades como a condutividade térmica, a densidade e o calor
especifico do material que esta sendo ensaiado, porém ndo leva em consideracao as suas

variacdes com a temperatura. A curva ¢ levantada considerando a temperatura de pico, o

47



aporte térmico, a temperatura de pré-aguecimento, a taxa de aquecimento e a espessura
da chapa [17].

Para contornar os problemas relacionados a previsdo de fluxo de calor obtida
pelos modelos matematicos, tém-se optado pela utilizacdo de elementos finitos devido a
sua maior precisdo, que leva a uma reproducdo mais fiel da realidade mediante os
parametros variados de processo de soldagem [40]. Com o avanco da tecnologia,
programas computacionais puderam ser desenvolvidos, como por exemplo, o0
Syswerd®, que utiliza 0 modelo de fonte de calor movel no formato de duplo elipsoide
Goldak [39] que apesar de ser uma abstracdo simples da complexa interacao de fisicas
envolvidas na soldagem a arco apresenta boa capacidade representar diferentes
processos de soldagem.

2.4.2. Simulagéo termomecéanica

O uso de simuladores termomecanicos vem sendo adotados por diversos autores
para replicar condi¢bes de processos reais tais como laminacdo a frio e ou a quente,
forjamento, fusdo e soldagem (simulacdo de zona afetada pelo calor em passe Unico ou
em multipasses) [14,15,38]. Nippes e Savage [38] foram o0s pioneiros no uso do
simulador termomecénico Gleeble para avaliar a microestrutura da ZTA em amostras de
impacto Charpy entalhados.

O principal objetivo da simulacdo termomecanica é reproduzir de maneira fiel os
processos fisicos e mecanicos de um material, para obter a mesma microestrutura e
propriedades mecanicas alcancadas de quando ele é submetido ao processo real [41].

O aguecimento no sistema Gleeble é realizado por efeito Joule e por conducao, e
a taxa de aquecimento pode chegar até 10.000°C/s. A amostra é posicionada entre garras
de cobre que sdo responsaveis pelo resfriamento da peca. A Figura 43 mostra uma
ilustracdo esquematica da disposi¢do da amostra no servo hidraulica da Gleeble [41].
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Figura 43 - llustracdo esquematica dos principais componentes da Gleeble [41].

Durante o0 aguecimento a acorrente flui na direcdo axial do corpo de prova
gerando planos isotérmicos na regido aquecida. Durante o resfriamento, as garras de
cobre auxiliam na obtencdo precisa de altas taxas de resfriamento, pois possuem alta
condutividade térmica. Também pode ser utilizado gés inerte, 4&gua e ou nitrogénio
liquido para aumentar a refrigeracdo. A temperatura pode ser monitorada por meio de
termopar ou pirdbmetro [42].

O centro da amostra experimenta a temperatura maxima pois é o ponto mais
afastado das garras. Quanto mais préximo um ponto da amostra estiver da garra de
cobre, menor é a temperatura de pico atingida. Desta forma, o free span (distancia entre
as garras de cobre) apresenta um perfil isotérmico e, quanto maior ele for, maior é a area
atil alcancada, ou seja, maior a area submetida a mesma temperatura de pico (com
variacdo maxima de 10°C), conforme apresentado na Figura 44. A regido da amostra
que estd em contato direto com a garra se mantém em temperatura ambiente devido a
eficiéncia do resfriamento das garras. E possivel também utilizar extensémetros e

dilatbmetros para testes precisos de dilatacdo e deslocamento [41].
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Figura 44 - Gradiente térmica ao longo do comprimento da amostra e suas respectivas
areas Uteis para dois Free Span diferentes.Adaptado de [44].

2.5. Difracdo de raios-x (DRX)

A técnica de difracdo de raios-x (DRX) representa o fendmeno de interacdo
entre um feixe incidente de raios-x e os elétrons dos &omos componentes de um
material, em que a deteccao dos fotons difratados constituem o feixe difratado [45-47].

Segundo Jenkins e Snyder [45], os fotons de raios X apds colidirem com o
elétron da amostra muda sua trajetoria, mas mantém o mesmo comprimento de onda da
radiacdo incidente. Se 0s 4&tomos que geram este espalhamento estiverem arranjados de
maneira sistematica, como em uma estrutura cristalina, pode-se verificar que as relacfes
de fase entre os espalhamentos se tornam periodicas. Com isso, o fenémeno de difracéo
de raios-X € observado em vaérios angulos de incidéncia do feixe desde que seu
comprimento de onda A, seja da ordem de grandeza das distancias entre os centros

espalhadores —d, como resultado de uma interferéncia construtiva e ocorrendo nas
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direcdes de espalhamento que satisfazem a Lei de Bragg, como mostra a Figura 45. A

Lei de Bragg é expressa pela Equacéo:

nA=2 d send

onde, A corresponde ao comprimento de onda da radiagdo incidente, “n” a ordem de
difragdo (numero inteiro), “d” a distancia interplanar para o conjunto de planos hkl da
estrutura cristalina e 6 ao angulo de incidéncia dos raios X (entre o feixe incidente e 0s

planos cristalinos [47].

Raio-X Raio-X
incidente difratado
! FWHM
\\/ / oo
g —

(ar) (B)

Figura 45- Os raios-X incidentes e os raios X refletidos fazem um angulo 0, simétrico
ao normal do plano de cristal (a). O pico de difragdo é observado no angulo 6 de Bragg

(b) [47].

Cada sélido cristalino possui um arranjo de 4&tomos ordenados e Unicos, ou seja,
cada cristal possui caracteristicas especificas de espacamento interplanar, planos de
difracdo, propriedades da célula unitaria do cristal e padrdo de difracdo. Desta maneira
os feixes difratados possibilitam a identificacdo dos compostos cristalinos por meio das
posicBes angulares e intensidade relativa dos feixes. Ao realizar uma varredura na
amostra em uma faixa de angulo 26, ird aparecer um pico de intensidade referente a
austenita e ferrita, por exemplo, nos seus angulos correspondentes [45-47].

A técnica de difracdo de raios-x pode ser usada para identificacdo de fases,
determinacdo de parametros da célula unitaria, estudos relacionados a transformacéo de
fases em temperaturas elevadas, avaliacdo de tenséo residual e avaliacdo de textura [45-
47].
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2.6. MET

A microscopia eletrénica de transmissdo (MET) é uma ferramenta fundamental
para caracterizacdo de materiais ja que permite ndo s6 visualizar a morfologia como
também permite identificar defeitos, estrutura cristalina, relacGes de orientacdo entre
fases, entre outros. E um instrumento poderoso para analise quimica, qualitativa e
quantitativa, com alta resolugéo espacial [48].

O microscopio eletrdnico de transmissdo consiste em uma coluna de alto vacuo
que contém um canhdo de elétrons e um conjunto de lentes eletromagnéticas, uma lente
objetiva, lentes intermediarias e uma lente protetora. As lentes controlam o foco,
intensidade de iluminacgdo e magnificagéo [48].

O MET é utilizado para a caracterizagdo de materiais em escala nanométrica e
ou subatdmica. Por meio dele obtém-se imagens de altissima resolucéo, atingindo entre
0,8 e 2,2 A [48]. Os feixes de elétrons atravessam uma amostra fina, os feixes
transmitidos e difratados sdo detectados e assim as imagens séo formadas [48].

Para a formacdo de imagens a partir de sistema de iluminagédo de feixe paralelo
existem trés mecanismos de contraste no MET. O contraste de absor¢do, para amostras
amorfas, onde os elétrons sdo espalhados elasticamente. O contraste de fases, obtido
pelo contraste da interferéncia de ondas de elétrons difratados espalhados e por ultimo,
0 contraste por difracdo, o mais utilizado para formacdo de imagens em materiais
cristalinos, metalicos ou ndo metalicos. Uma vez que os elétrons possuem comprimento
de onda pequeno, a difracdo dos feixes sai quase rasante aos planos difratantes, a
depender da orientacdo dos planos da amostra, havera contraste. No contraste por
difracdo temos dois modos de formacgdo de imagem: campo escuro, formado pelos
elétrons difratados e o campo claro, formado pelos elétrons transmitidos [48].

No modo de operacdo STEM (scanning transmission electron microscopy) o
sistema de iluminacédo usado é convergente, ou seja, forma um feixe pontual que varre a
amostra e a inclinagdo néo varia. Nas imagens de alta resolucdo, por exemplo, posi¢des
reais de colunas atdmicas sdo detectadas, o que ja ndo é possivel na microscopia
eletrébnica no modo em paralelo, na qual se tem uma maior area para ser analisada e as
reais posicdes dos atomos sao dificultadas pelo padréo de interferéncia gerado [48].

A preparacdo das amostras analisadas por MET é uma etapa fundamental para o
sucesso da andlise pois a probabilidade que um elétron incidente em uma amostra tem

de sofrer colisdes com 0s seus atomos é proporcional ao trajeto percorrido. Sendo assim
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as amostras devem ser finas o suficiente para que a chance de interacdo (colisbes) se
mantenha pequena. A espessura das amostras deve variar entre 500 e 5000A,
dependendo do material e da tensdo aplicada [49].

As amostras de espessura pequena para analise no MET podem ser preparadas
das seguintes maneiras: réplicas, folhas finas.

A réplica é uma técnica que se baseia na deposi¢do de uma fina camada sobre a
superficie da amostra, que em seguida é retirada ou por lavamento ou por dissolucao do
substrato. Usam-se polimeros (dissolvidos em solventes organicos), deposicdo de
carbono por evaporagdo em vacuo, ou ainda 6xidos, por anodizacdo do aluminio. Séo
utilizados principalmente para a anélise de metais e superficies fraturadas [49].

O método de folhas finas foi utilizado neste trabalho e nele, os metais possuem
dimensGes de um disco de 3 mm de diametro e a regido a ser analisada deve possuir
uma espessura da ordem de 100 nm, de modo que seja transparente ao feixe de elétrons.
O processo de preparacdo deve se dar de forma que preserve as caracteristicas da
amostra maciga, sem modificar a mesma [49].

O corte € realizado por serras especiais ou eletroerosdo, para se obter uma fatia
fina da amostra. Em seguida, fabrica-se um disco de 3 mm de diametro, com um punhéo
em tubo similar a um furador de papel. Por processos abrasivos, obtém uma espessura
da ordem de 10 a 1 um. A secdo transparente aos elétrons, de espessura da ordem de
100 nm, é geralmente obtida por ataque eletroquimico, mas podem ser utilizados

abrasdo e feixe de ions para realizar o furo e obter a espessura necessaria [49].

2.7. Dilatometria

A dilatometria é uma técnica utilizada para medir as propriedades térmicas dos
materiais. Monitora-se 0 comportamento volumétrico dos acos de acordo com a
temperatura em que estdo sendo submetidos e as temperaturas de inicio e fim de
formacdes das fases podem ser extraidas. Este ensaio se baseia em acoplar um
extensdmetro ao acgo na regido de direcdo do aquecimento e registrar oS comprimentos
atingidos a medida que este é aquecido. Forma-se um grafico entre a variacdo de
volume versus a temperatura (dI/l, x T) e as inflexdes observadas referentes as
expansoes e contracbes do material séo diretamente relacionadas com as fases formadas
no aquecimento e no resfriamento. Ao aquecer um ago que na temperatura ambiente

possui microestrutura ferritica, cubica de corpo centrado, por exemplo, este se
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transforma em uma estrutura mais compacta, cubica de faces centrada, e uma contracao

volumeétrica do aco e sua temperatura de formacéo é esperada [50,51].

2.8. Magnetometria de amostra vibrante

A Magnetometria de Amostra Vibrante (Vibrating Sample Magnetometry,VSM), é uma
técnica que permite aferir medidas magnéticas precisas, possui baixa fonte de erros, é de
simples manuseio e de baixo custo. No equipamento VSM, a amostra é presa na
extremidade de uma haste rigida, que por sua vez é posicionada em um vibrador. Em
seguida, é aplicado um campo magnético perpendicular a direcdo de vibracdo da

amostra, como ilustra a Figura 46 [52].

Figura 46 - Desenho esquematico de um magnetdmetro de amostra vibrante. Adaptado
de [52].

Quando a amostra vibra em certa frequéncia f, uma voltagem é induzida nas bobinas

coletoras. Como esta voltagem esta diretamente relacionada com o momento magnético,
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este aparato permite que uma variacéo de fluxo magnetico da amostra seja detectada nas
bobinas [53].
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3. MATERIAIS E METODOS

Este topico apresenta a metodologia que foi aplicada para caracterizacdo da zona
termicamente afetada do passe de acabamento, referente a influéncia de um Unico passe
na junta do aco 9%Ni, soldada pelo processo GMAW. Este processo foi escolhido por
se tratar de uma técnica amplamente utilizada e de facil operagdo, o que permite um
monitoramento mais confiavel dos reais parametros de soldagem. Serdo expostos 0s
procedimentos adotados para a etapa de simulacdo computacional no software
Sysweld® e simulagdo termomecanica na Gleeble Machine®. Serdo apresentadas as
técnicas de caracterizagdo microestrutural utilizadas nos diferentes ciclos térmicos
ensaiados, referentes as regides da ZTA.

As amostras de simulacdo da ZTA foram obtidas por meio de corte abrasivo
(Isomet) para evitar que possiveis altera¢cbes microestruturais pudessem ser induzidas
durante o seccionamento, como por exemplo, transformacéo da austenita em martensita

por deformacdo mecanica.

3.1 Materiais

Para o desenvolvimento deste trabalho uma junta tubular circunferencial de topo
com 219,1 mm de didmetro nominal, 31,7 mm de espessura e comprimento de
300,1 mm de um aco 9% niquel temperado e revenido (classificagdo ASTM A333 Gr.8)
foi soldada nos passes de raiz e refor¢o da raiz com o processo GTAW (Gas Tungsten
Arc Welding), com o equipamento da Miller modelo PIPEWORKX 400 e 0s passes de
enchimento e acabamento foram realizados pelo processo GMAW (Gas Metal Arc
Welding), com o equipamento da Kemppi modelo PRO 420. O metal de adicéo
utilizado foi a liga de niquel 625 (classificacdo AWS A5.14 ER NiCrMo-3).

O tratamento térmico utilizado na fabricacdo do aco 9%Ni foi o de témpera e
revenido, onde o metal foi elevado a temperatura de 800 + 15°C e temperado em &gua.
O revenido foi realizado entre as temperaturas intercriticas de 565-605°C de forma a
garantir a presenga de austenita reversa estavel.

A composicao quimica do aco 9%Ni como recebido esté presente na Tabela 5:
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Tabela 5 - Composigéo do aco 9%Ni como recebido.
Composi¢do quimica (%peso)

C N Mn Si Mo Al
0,061 @ 9,70 0,607 0,279 0,142 0,0218

A Figura 47 (a) e (b) apresenta o croqui do chanfro da junta soldada e a distribuicdo dos
seus passes de solda. Pode-se observar que na soldagem de mdltiplos passes, a maior
parte da extensdo da ZTA sofreu influéncia de mais de um ciclo térmico, salvo o passe
de acabamento. Desta forma para avaliar as mudancas microestruturais do aco 9%Ni em
relacdo aos ciclos térmicos sofridos por um corddo de solda, somente o passe de
acabamento foi alvo do estudo. A ZTA do passe 28 foi escolhida para analise. A Tabela
6 apresenta os parametros do processo da soldagem.

10 deg + 27, deg '\

377, deg 2NBNZ =) »

+ 91 e 21 /0 ) 18
£ 2/ deg IS SR 2 £
31,0 mm 5mm 15 \Au 16/ 14
; 1 13 12 J10
19 mm ’f*ﬁéf?‘
(3 in.) L
SR A

TREL) TIG: 6,5 mm
1

1.5 mm + 0.8 mm

(a) (b)

Figura 47 — (a) Chanfro da junta e (b) distribuicdo dos passes de solda com raiz soldada
pelo processo GTAW e enchimento e acabamento por GMAW no tubo circunferencial
de aco 9%Ni temperado e revenido.

Tabela 6 — Parametros de soldagem utilizados na junta soldada por GTAW na raiz e
GMAW nos passes de enchimento e acabamento.

Temperatura de pré-quecimento <100°C

Limpeza entre 0s passes Acetona
GMAW pulsado CC+-

Gés de protegdo Argonio e hélio

Temperatura de interpasse, max. [°C] 100
Aporte térmico [kJ/mm] 0,85
Voltagem [V] 25,5
3,48

Velocidade de Soldagem [mm/s]

A seccdo transversal da junta GMAW soldada foi preparada metalograficamente

com lixas de até 1.200# e polimento em pasta de diamente com panos de 1 e 3 pum. Foi
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utilizado ataque nital para revelar a microestrutura. A microestrutura da zona
termicamente afetada do passe 28 (Figura 47 (b)) foi analisada por microscopia
eletronica de varredura, onde aumentos de 5, 10 e 20 mil vezes foram empregados.

3.2. Simulacdo computacional

A simulacdo computacional foi realizada pela equipe do LNTSold abrangendo
apenas o ultimo passe de acabamento da junta soldada e usando o software comercial
Sysweld (ESI Group), que € baseado no método de elementos finitos.

A Figura 48 apresenta um fluxograma esquematico com as etapas seguidas para
a realizacdo da simulacdo computacional. A primeira etapa se refere a modelagem do
material, isto é, compilar dados de propriedades fisicas, quimicas e metalurgicas
significativas para a resolucdo que se deseja (térmica, termomecéanica,
termometallrgica-mecanica). As propriedades fundamentais para simulacéo térmica sao
condutividade térmica, densidade e calor especifico. Para adicionar a resolugédo
mecanica do problema seria necessario adicionar dados de limite de escoamento,
encruamento do material, coeficiente de expansdo térmica e mddulo de elasticidade.
Porém, tanto as propriedades para simulacdo térmica quanto mecéanica sdo na verdade
funcdo da temperatura, o que torna muito complicado a obtencdo de dados
experimentais. Por fim, para se adicionar a evolucdo metalUrgica de fases no ago é
necessario adicionar dados referentes a diagramas de transformagdo de fase (diagrama
de equilibrio, tempo temperatura transformacdo (TTT) e transformacdo em resfriamento
continuo (TRC — em inglés CCT)). E importante ressaltar que a evolucdo de fases
também interfere na resolucdo térmica e mecanica, pois cada fase tera propriedades
proprias. Por exemplo, a austenita e ferrita possuem coeficientes de conducdo e
expansao térmica bem diferente. Neste trabalho o foco da simulagéo foi a resolucéo do
problema termometalirgico. Os dados dessa compilacdo podem vir da bibliografia, de
resultados experimentais ou ainda de outras ferramentas de simulacdo. No caso desse
estudo foi utilizado o software JmatPro (Sente Software) para obtencdo dessas
propriedades para composi¢do quimica e historico de processamento do aco 9%Ni
estudado. Assim, foram extraidos os valores de densidade, calor especifico e
condutividade térmica em funcdo da temperatura e também dados do diagrama TRC
considerando o tamanho de grao de 40 um - referente a dados experimentais da regido

de grdos grosseiros na junta soldada para alimentar um modelo de transformacéo de
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fases em resfriamento rapido. Em seguida, por meio de uma macrografia, foi realizada a
modelagem geomeétrica da junta soldada real, onde as dimensdes da junta, dos passes e
da ZTA foram extraidas. A etapa seguinte é referente a inser¢do dos pardmetros da
soldagem conforme condicdo experimental real. Estes parametros ja foram previamente
expostos na Tabela 6. Os pardmetros principais de soldagem (corrente, tensdo e
velocidade de soldagem), bem como dados da geometria do corddo, sdo necessarios
para a etapa seguinte de modelagem da fonte de calor mével. Nesse estudo, foi utilizado
o0 modelo de fonte de calor movel no formato de duplo elipsoide, proposto por Goldak
[39], que, apesar de ser uma aproximacdo simples das complexas interacGes fisicas
envolvidas na soldagem a arco, apresenta boa capacidade representar diferentes
processos de soldagem. Para se ter validade na simulacéo é necessario calibrar a fonte
de calor mdvel, alterando seus parametros geomeétricos e de distribuicdo de aporte de
calor, conforme pode ser observado na Figura 49, de modo a conseguir a melhor
coincidéncia possivel entre a linha de fusdo observada na macrografia e na simulacdo

computacional.

Modelagem 3D
sistema
(geometria e
malha)

Modelagem
material
(propriedades)

Modelagem fonte
de calor
(calibragdo)

Input de processo
de soldagem

Extragdo de ciclos
térmicos

Figura 48 - Fluxograma da metodologia utilizada na simulacdo computacional.

z Fluxo de calor

Diregao de soldagemm

Figura 49 - Modelo duplo-elipsoide para fonte de calor. Adaptado de [39].
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Ao fim da simulacéo, é possivel extrair o ciclo térmico de cada n6 da malha.
Para esse estudo, 0 objetivo era selecionar 0s n6s que possuissem temperaturas de pico
referente a diferentes regides da zona termicamente afetada.

A ZTA formada por um passe de solda possui um gradiente de temperatura de
pico que decresce a medida que se afasta da linha de fusdo como se pode observar no
exemplo da Figura 50. Para monitorar as principais microestruturas presentes na ZTA,
foram extraidos ciclos térmicos de oito temperaturas de pico em funcao da disténcia da
linha de fusdo. A microestrutura resultante em cada temperatura de pico foi

caracterizada e a sua correspondente na solda real foi identificada.

y{t}

Tempercturg T

>
@
”

Tempo t

Figura 50 - Variacao da temperatura de pico com a distancia da linha de fusao [36].

Conforme mencionado, as temperaturas de pico foram escolhidas visando
abranger as diversas regifes da zona termicamente afetada. Um refino maior foi
conduzido préximo a regido intercritica, onde, no equilibrio aponta estar entre 602 e
705°C [5] onde pode ter maior variagdo do nimero de fases formadas e o efeito da
temperatura de pico na quantidade de austenita pode ser monitorado melhor. A Figura
51 apresenta um desenho esquematico das oito temperaturas de pico escolhidas para
analise microestrutural.
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Figura 51 - Representacdo esquematica das temperaturas de pico a diferentes distancias

da linha de fuséo.

Estas temperaturas de pico foram escolhidas com o objetivo de avaliar a

microestrutura nas seguintes condices:

» TP de 1.370°C- Temperatura mais proxima do ponto de fusdo do aco 9%Ni
(1455°C). Crescimento méximo do grdo [14,15];

> TP de 1.100°C- Temperatura em que 0 grdo € menor que a média do tamanho
de grdo grosseiro [1,14];

» TP de 850°C- Temperatura que abrange a regido de grdos finos, pois esta
compreendida um pouco acima de Acs, que pode atingir 765°C pelo efeito da
taxa de aquecimento [54];

» TP de 750°C- Temperatura proxima a Acs (765°C), esperava-se que sua
microestrutura fosse composta majoritariamente por austenita reversa [54];

> TP de 700°C- Temperatura compreendida na regido intercritica, superior a de
revenimento, mais proxima de Acs. Pretende-se avaliar a austenita formada
nesta condicdo, uma vez que suspeita-se que ela tenha baixa estabilidade
quando submetida a temperatura maior que 600°C [2,24]

> TP de 650°C- Temperatura intercritica que pode conferir estabilidade a
austenita [20,24];

» TP de 600°C- Temperatura utilizada para o tratamento térmico de revenido
intercritico, que pode conferir a maior estabilidade na austenita reversa formada
[5,20,24,35];

» TP de 500°C- Temperatura subcritica proxima de Ac; [13].
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3.3. Simulagdo termomecanica

Os ciclos térmicos obtidos pela simulacdo computacional no Sysweld® foram
reproduzidos no simulador termofisico Gleeble® Machine 38000. Foi utilizado corpo
de prova retangular, de 10 mm largura, 10 mm de altura e72 mm de comprimento para
permitir a adequacdo das taxas de resfriamento impostas. Se o comprimento do CP
fosse muito maior do que 72 mm, o resfriamento teria que ser realizado a taxas mais
elevadas devido a maior quantidade de material possivel de escoamento do calor e ndo
seria possivel atingir temperaturas acima de 1.300°C por exemplo. J& se fosse menor
que 72mm a falta de material adjacente a regido aquecida permitiria o acumulo
excessivo de calor, impedindo a obtencdo da taxa de resfriamento desejada. Para
monitorar a temperatura do corpo de prova durante a simulacdo termomecéanica, um
termopar foi soldado no centro da amostra. O termopar do tipo R foi utilizado para as
temperaturas de pico de 1.370 e 1.100°C por resistir temperaturas de até 1.480°C sem
fundir, ja as demais temperaturas de pico foram monitoradas com termopar do tipo K
(que resiste até 1.260°C). A Figura 52 ilustra a composicdo do ensaio, onde 0s

termopares estdo soldados no corpo de prova que por sua vez estd posicionado nas

garras de cobre no simulador termomecéanico Gleeble.
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Figura 52 - Representacdo esquematica do corpo de prova sendo simulado na Gleeble.
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Ap0s simulacdo termomecanica, 0s corpos de provas para analise metalogréafica
foram cortados ao centro e sua superficie transversal foi analisada. Os corpos de prova
de simulacdo da ZTA referente as temperaturas de pico de 1.370, 700 e 600°C foram
analisados via microscopia eletronica de transmissdo (MET) e demandaram area util de
3mm para obtencdo de corpos de prova suficiente para a analise. A complexa
preparacdo e a pequena area de andlise (regido fina) que envolve as amostras de MET,
fizeram com que fosse necessario obter pelo menos 3 corpos de prova, por condigdo, a
fim de garantir regides suficientes para analisar e encontrar o que se deseja.

Para que fosse possivel atingir a area atil de 3mm com a simulacdo
termomecanica, com o0 equipamento Gleeble foi preciso adequar as taxas de
resfriamento impostas pelo ciclo térmico no corpo de prova. Contudo foi necessario
aumentar a frequéncia de leitura das temperaturas, ajustar o free span e 0 comprimento
do corpo de prova de acordo com a temperatura de pico atingida.

Na temperatura de pico de 1.370°C, o controle do ciclo térmico foi dificultado
pelas altas taxas de aquecimento e resfriamento impostas bem como pela alta
temperatura  atingida. Foi entdo utilizado amostra de dimensdo de
10 mm x 10 mm x 72 mm e free span de 10 mm, de modo que as garras de cobre
ficaram mais proximas para atingir as taxas de resfriamento mais elevadas e o
comprimento do CP permitiu acomodagdo do calor no centro da amostra. Ja a 700 e
600°C, por se tratar de temperaturas mais baixas e por ter um ciclo térmico com taxa de
resfriamento menor que a de 1.370°C, o comprimento do corpo de prova e o free span
precisaram ser, 73,20 mm e 11,2 mm, respectivamente, para que fosse evitado um
superaguecimento no centro da amostra e que as taxas de resfriamento fossem
adequadas.

Foi avaliado por meio da implementacdo de um termopar as distancias de 1,5; 2
e 2,5mm do centro da amostra e somente a posi¢do a 1,5 mm deste obteve 0 menor
gradiente de temperatura, 10°C, em relacéo a temperatura alcangado no cento (de pico),

constituindo a area Util considerada para este trabalho de 3 mm.
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3.4. Dilatometria

Ensaios de dilatometria foram conduzidos segundo a norma ASTM A1033-10
[55]. Os corpos de prova foram retirados na parte externa do tubo a fim de evitar
segregacdo formada em seu interior devido ao seu processo de conformacgéo. A Figura
53 mostra 0 esquema da posicdo de retirada dos corpos de prova. Os ciclos térmicos das
oito temperaturas de pico foram reproduzidos em duplicata, considerando as altas taxas
de aquecimento e resfriamento dos ciclos térmicos de soldagem simulados
computacionalmente no softwre Sysweld® a fim de avaliar as temperaturas de
transformacéo, Aci, Acs, Mi, Mf, Bi.

Neste trabalho, a determinacdo das temperaturas de transformacao, Ac; e Acs foi
realizada pelo método das derivadas, proposto por Siefert [56], a fim de diminuir a
subjetividade relacionada a sua deteccdo mediante ao ponto de inflexdo da curva no
aquecimento. Neste método, diferente do proposto pela norma ASTM A1033-10, a
temperatura em que ocorre mudanca de fase é detectada por meio da derivada primeira
da curva de dilatometria, ponto em que esta deixa de ser constante quando ha
transformacéo de fase.

Para o resfriamento, um tratamento adicional dos dados foi necessério visto que
estes apresentaram ruidos e a diferenciacdo de transformacdo de fase em temperaturas
mais baixas, como por exemplo a transformacdo bainitica e martensitica, foi estimada.
A derivada de segunda ordem foi calculada nos dados tratados e as temperaturas de
transformac&o foram obtidas com maior preciséo.

As temperaturas de transformacdo foram determinadas por meio de uma média

dos valores encontrados nos dois ensaios de dilatometria.
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Corpos de prova
de dilatometria

Figura 53 - Croqui das posi¢des de retirada dos corpos de prova para dilatometria.

3.5. Analise microestrutural por Microscopia Optica (MO)

Todas as amostras simuladas na Gleeble foram avaliadas por microscopia optica.
A preparagdo metalografica foi realizada seguindo as etapas de lixamento nas
sequéncias de #100, #220, #320, #400, #500, #600 e #1200. Apos lixamento, 0s corpos
de prova foram polidos com pasta de diamante na ordem de 6 um, 3 um e 1 um.

Para as medi¢cdes do tamanho de grdo, as amostras foram atacadas com o
reagente para revelar contorno de grdo de austenita prévia, solucdo de 4g de acido
picrico, 4g de cloreto férrico e 200ml de agua destilada. Utilizou-se também detergente
comercial neutro, como agente hidrofilico. Sobre a amostra ja polida, depositou-se 0
detergente neutro e com o auxilio de uma pinga tenaz um chumaco de algoddo foi
imergido na solucdo e pincelou-se a amostra por 3 minutos. O ataque foi interrompido
por agua corrente e alcool e posterior secagem. Os contornos de grdo foram medidos
pelo método dos interceptos, de acordo com a norma ASTM E112 [57].

Para andlise da microestrutura foi utilizado o reagente quimico Nital 2%.
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3.6. Analise Microestrutural por Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

Todas as amostras simuladas termomecanicamente no equipamento Gleeble
Machine foram analisadas por microscopia eletronica de varredura. Foram avaliados
tamanho, formato. A composicdo quimica (por meio do EDS) néo foi satisfatoria uma
vez que ndo foi possivel detectar carbono e diferenca de concentracdo de niquel entre a
austenita e ferrita. Por se tratar de um grdo muito pequeno, da ordem de até 1 um, o
feixe de elétrons em formato de gota seleciona, aléem da austenita alguma porcdo da
matriz e a diferenca da composicdo quimica ndo pode ser observada. A preparacao
metalografica das amostras seguiu a mesma rotina utilizada para o MO (sec¢éo 3.2.2).

Para a detecgdo da austenita na microestrutura, além do lixamento e polimento
utilizado para analises de microscopia Optica, as amostras foram polidas
eletroliticamente com o objetivo de remover a camada superficial deformada
mecanicamente durante a etapa de prepara¢do mecanica. A solucdo utilizada é composta
por 9% de &cido percldérico e 91% de acido acético. O polimento eletrolitico foi
realizado no equipamento Electro MetTM Polisher Etcher em uma voltagem constante
de 30V por 10 minutos a 20°C. Sob a superficie polida eletroliticamente, foi utilizado o
ataque picral por ser revelador caracteristico da austenita. Diferente da superficie polida
mecanicamente o ataque picral sob o polimento eletrolitico permitiu que os
precipitados, possivelmente cementita e a austenita fossem distinguidos pela coloracéo,
onde, acredita-se que 0s constituintes brancos sdo austenita enquanto que a cementita é
cinza claro. Sendo assim, a quantificacdo da austenita foi realizada por meio de analise
de imagens levando-se em consideragdo a diferenca de cor entre as fases. Para a
quantificacdo da austenita foram realizadas 20 imagens via MEV no aumento de 5.000x
de cada temperatura de pico a fim de obter estatistica dos dados. Foi utilizado o
software de andlise de imagens ImageJ para quantificacdo e dimensionamento da
austenita. Os equipamentos de microscopia eletronica de varredura utilizados foram o

microscopio FEI modelo Inspect S50 e o TescanVega.

3.7. Analise Microestrutural por Difragdo de Raios-X (DRX)

As oito amostras de ZTA simuladas e o metal base do aco 9%Ni tiveram seus
difratogramas obtidos por difracdo de raios-X. As amostras foram polidas

eletroliticamente a fim de que a camada superficial deformada por preparagéo
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metalografica mecénica fosse removida. Foi utilizado o difratdmetro Xpert-Pro do
Lnnano, usando radiacdo de Co, de Ka de 1,78901A e KPB de 1,62083A. O intervalo de
varredura do gonidometro foi de 45° a 125°, com passo do angulo 26 de 0,019°, no modo
escaneamento continuo.

As fracBes volumétricas das fases ferrita e austenita foram obtidas por meio do
refinamento de Rietveld com o auxilio do programa de andlise de difratogramas, Xpert-
Pro da PANalitical. Para isso, foi inserido no programa um padrdo das fases que se
desejava encontrar, austenita e ferrita. O refinamento de Rietveld [58] foi realizado de
forma que o difratograma calculado com base na estrutura cristalina inserida se

aproximasse o0 méaximo possivel do difratrograma analisado.

3.8. Saturacdo magnética

A analise de saturacdo magnética foi utilizada a fim de verificar a fracdo da fase
paramagneética, no caso a austenita, do aco 9%Ni. Ela foi realizada somente no metal de
base visto que ndo foi possivel obter amostras de simulacdo da ZTA nas dimensdes
especificas para este ensaio.

Uma amostra de ago 9%Ni temperada e revenida foi temperada em nitrogénio

liquido a partir de 800°C a fim de se obter uma amostra de referéncia, 100% ferritica
(magnética). O ensaio foi entdo realizado com a amostra temperada e com o metal de
base. A diferenca de magnetismo entre estas amostras correspondeu a fracdo de
austenita no metal de base.
O ensaio foi realizado no magnetémetro de amostra vibrante do laboratorio de ensaios
ndo destrutivos, corrosdo e soldagem da UFRJ, LNDC da marca Bruker's TRACER IlI-
SD. Foi utilizado amostras de 3 mm de diametro e 1,5 mm de altura, para diminuir o
efeito de borda. O ensaio obteve duragdo de 12 minutos e 0 campo magnético maximo
aplicado, correspondendo a condi¢do 100% magnética, foi de 218,14 emu/g.

Apds o ensaio, o software do equipamento forneceu a magnetizacdo de saturacéo
(M) de cada uma das amostras mas o seu valor também calculado por meio do grafico
ms/kg X campo aplicado, onde ele é identificado pela projecdo do patamar superior da
curva no eixoy.

A fracdo de fase paramagnética (fpara) foi calculada por meio das Equacdes 1 e
2 descritas abaixo, onde, com base no valor de saturagdo maxima a diferenca entre o

valor da magnetizacdo da amostra em analise (ms) para a magnetizacdo de saturacéo
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intrinseca da fase ferromagnética (my,) corresponde a fragdo da fase paramagnética

(neste caso a austenita).

frerrom = Ms/Mgo Equacédo 1
foara = 1- frerrom Equacdo 2
Sendo que:

ms= magnetizacdo da amostra a ser analisada
M= magnetizacdo correspondente a 100% da fase ferromagnética
f para= fracdo de fase paramagnética

f rerrom= fragdo de fase ferromagnética na amostra de andlise

3.9. Anélise microestrutural por Microscopia Eletrénica de Transmissdo (MET)

As andlises no MET foram conduzidas nos CP’S que foram submetidos a
temperatura de pico de 600°C, 700°C e 1.370°C a fim de analisar a presenga da
cementita, austenita e das ripas de martensita.

A preparacdo da amostra foi realizada segundo a técnica de folhas finas. Cada
amostra simulada termomecanicamente foi usinada na sua area util em um torno
mecéanico até atingir o didmetro de 3 mm. Trés discos de aproximadamente 0,5 mm
foram seccionados com disco de corte fino, Isomet®, e sua espessura foi reduzida a
100 um na sequéncia de lixas de 300#, 600# e 1200#. O acabamento final foi realizado
no pano de polimento de 1 um. Por fim foi realizado um furo com ataque eletrolitico, no
equipamento Tenupol® utilizando a solucdo de 9% de acido perclérico e 91% de acido
acético. Os parametros utilizados para a realizacdo do furo foram: voltagem de 20,5 V,
luz e fluxo de 40 e temperatura de 15°C.

As microestruturas das amostras de condicdo de simulacdo de ciclo térmico de
soldagem foram observadas no microscopio de transmissdo modelo FEI TECNAI T20
de 200Kv. Devido ao pequeno tamanho dos precipitados de cementita e da austenita, o
padrdo de difracdo foi obtido com o menor tamanho de diafragma possivel para garantir
abrangéncia somente na fase ou precipitado, ou seja, para evitar padrbes de difracdo

policristalinos contendo varios gréos e ou precipitados e assim facilitar a analise.
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Para analise dos padrdes de difracdo foi utilizado o software cristalografico
Carine, onde a partir das medicgdes de duas distancias interplanares e o angulo entre elas
foi possivel indexar a austenita, cementita e ferrita. Para a anélise, os pardmetros de rede
utilizados para ferrita (CCC) e austenita (CFC) foram obtidos por meio dos
difratogramas do ensaio de difracdo de raios-x, 2,86A e 3,58A respectivamente. Os
parametros de rede da cementita (ortorrdmbica) foram obtidos na literatura, a=5,05 A,
b=6,76 A e c=4,53 A.

3.10. Ensaio de Dureza

A fim de se obter uma propriedade caracteristica do material, foram realizadas
dez medicdes de dureza Vickers com a carga de 10kgf (HV10) segundo a norma ASTM
E92 [59] em cada corpo de prova simulado termicamente e no metal base.
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4. RESULTADOS

Este topico apresentara os resultados obtidos da caracterizacdo microestrutural
da ZTA do aco 9%Ni referente a um passe de solda por microscopia Optica, eletrénica
de varredura e transmissdo, difracdo de raios-X, dilatometria e dureza. A saturagéo
magnética também foi utilizada como um método complementar para confirmar a

fracdo de fase paramagnética no metal de base.

4.1. Simulagdo computacional

A Figura 54 apresenta o aspecto final do resultado da simulacdo, vista
perpendicularmente a solda, exibindo os campos de temperatura (mapa de cores)
maxima (pico) alcancado em cada n6 da malha na regido préxima ao corddo de solda.
Foi observado o bom ajuste entre a linha de fuséo advinda da macrografia e a isoterma
de fusdo (1.490°C) resultante da simulacdo. Além disso, indicam-se com setas 0s nos
que representam as temperaturas de interesse e de onde foram extraidos os ciclos

térmicos para simulagdo fisica no sistema Gleeble®.
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Figura 54 - Figura esquematica das regides da ZTA obtidas na simulagdo
computacional.

Observa-se que a medida que se afasta da linha de fusdo a temperatura de pico
diminuiu. A Tabela 7 apresenta a distancia de cada uma das oito temperaturas de pico

em estudo em relagdo a linha de fus&o.

Tabela 7 - Distancias dos ciclos térmicos de soldagem da linha de fusdo da solda.

Temperatura de pico
[°C]

Distancia da linha de

1.370 1.100 850 750 700 650 600 500

021 091 167 206 242 259 288 3,39
fusdo [mm]

A Figura 55 apresenta o perfil dos ciclos térmicos extraidos dos nés da malha da
simulacdo computacional. Observa-se na Figura 54 que as linhas em que os ciclos
térmicos foram retirados ndo constavam a temperatura de pico de 650°C. Desta forma,
esta Tp foi retirada de um perfil de gradiente de temperaturas em uma regido mais
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afastada e por isto apresentou uma defasagem de tempo em relacdo aos demais,

mantendo o perfil do ciclo térmico, o que ndo comprometeu a analise.

Ciclos térmicos

1400

1200 ——1400°C
O’ 1000 1100°C
'g 800 850°C
S 600 750°C
2
© 400 700°C
S 200 N — 650°C
£ ——600°C
(o 400 410 420 430 440 450 460 —500°C

Tempo [s]

Figura 55 - Ciclos térmicos obtidos por simulacdo computacional referente as
temperaturas de pico de 1400°C, 1100°C, 850°C, 750°C, 700°C, 650°C, 600°C e 500°C.

A Tabela 8 apresenta as caracteristicas dos ciclos térmicos de soldagem
apresentados na Figura 55.

Tabela 8 — Ciclos térmicos de soldagem (taxa de aquecimento, temperatura de pico, Tp,

tempo na temperature de pico, tp, e taxa de resfriamento) extraidas da simulagédo
computacional.

Parametros dos ciclos térmicos
de soldagem
Temperatura de pico, T, [°C] | 1.370 | 1.100 | 850 | 750 | 700 | 650 | 600 | 500
Taxa de aquecimento, [°C/s] | 632 443 (192 | 93 | 72 | 75 | 60 | 43
Taxa de resfriamento [°C/s] 69 70 | 59 | 52 | 41 | 39 | 28 | 20

Tempongtemperaturade 0.3 04 | 0807090915/ 10
pico, t; [s]

Amostra

4.2. Dilatometria

As curvas de dilatometria foram levantadas para as amostras de simulacdo da
ZTA com o intuito de compreender as principais transformac6es de fase que ocorrem
em cada temperatura de pico. Como o metal de base do ago 9%Ni na condigéo
temperado e revenido ja possui alguma austenita a temperatura ambiente, a temperatura

Ac; calculada ndo representa o inicio de formacdo da austenita, e, portanto nao é
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verdadeira, conforme ja reportado por Barrick e colaboradores [60]. Na curva de
dilatometria, a contracdo observada durante o aquecimento ocorre devido a
transformacéo da estrutura de menor fator de empacotamento da ferrita, CCC, para a de
maior fator de empacotamento, austenita, CFC. Durante o resfriamento ha indicios de
formacéo de ferrita e bainita, referente aos picos identificados anteriormente aos picos
de reversdo da austenita em martensita, que ocorre por expansdo volumétrica. As
temperaturas de transformacdo de fases foram detectadas ao observar a mudanca de
inflexdo nas curvas referentes ao aquecimento e ao resfriamento.

A Figura 56 apresenta as curvas de dilatometria das condicGes de ciclo térmico
nas temperaturas de pico de 500°C, 600°C, 650°C, 700°C, 750°C, 850°C, 1.100°C e
1.370°C. As temperaturas criticas assinaladas representam a média referente aos
resultados das duas curvas de dilatometria realizadas para cada temperatura de pico.
Nota-se também que as temperaturas de fim de formacdo das ferrita bainitica/bainita
ndo foram apontadas devido ao fendmeno de incompleta transformacdo da bainita
conforme reportado por Tsuzaki e colaboradores [61]. Eles perceberam que o
crescimento da bainita ocorre difusionalmente e quando a fracdo de niquel é maior que
9% a sua cinética de formacdo diminuiu ainda mais pois a Bi tende a ocorrer em
temperaturas mais baixas. Além do mais, uma vez que a temperatura para formagdo da
bainita estd acima da temperatura Mf, o nimero de sitios para completar a
transformacdo por cisalhamento ndo é suficiente e desta forma eles sugerem que a
temperatura Bf corresponde a temperatura Mf para uma liga binaria Fe-M.

As temperaturas de pico de 500°C, 600°C nédo atingiram Aci;, como se pode
observar na Figura 56 (a), (b).

A curva de dilatometria da Tp de 700°C bem como a sua derivada primeira no
aquecimento e resfriamento, onde as temperaturas de transformacdo Ac;, Acs, Mi e Mf
foram determinadas, estdo presentes na Figura 56 (d). Observa-se que ela se situa na
regido intercritica, ou seja, atingiu Ac;, porém ndo completou Acs, portanto
experimentou austenitizacdo parcial. A expansdo volumétrica apresentada no
resfriamento aponta a transformagdo martensitica, oriunda da fracéo austenitizada.

A dilatometria dos ciclos térmicos nas temperaturas de pico de 750°C, 850°C,
1.100°C e 1.370°C e as curvas das derivadas utilizadas para determinar as temperaturas
de transformacdes de fases (Aci, Acs, Mi, Mf, e Bi) estdo presentes nas Figura 56 (e),

(). (@) e (h).
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Figura 56 — Curvas de dilatometria do aco 9%Ni temperado e revenido submetido a Tp
de (a)500°C, (b) 600°C, (c) 650°C e (d) 700°C. (e)750°C, (f) 850°C, (g) 1100°C e (h)
1370°C.
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A Tabela 9 apresenta as temperaturas de transformacdes de fase para cada
condicdo simulagdo da ZTA identificadas nas curvas de dilatometria apresentadas na
Figura 56. As temperaturas de pico de 500°C e 600°C n&o estdo presentes pois nao
atingiram Ac;. As temperaturas Ac; e Acz apresentaram aumento com o aumento da

taxa de aquecimento enquanto Mi e Bi tenderam a diminuir.

Tabela 9 - Temperaturas Aci, Acs, M;, M; e B; determinadas por ensaios de dilatometria
no aco 9%Ni temperado e revenido adotando as condicGes de ciclos térmicos
apresentados na Tabela 8.

Tp [C] Temperatura [°C]
AcCy AcC3 Mi Mf Bi
1370 676 764 391 230 530
1100 673 752 390 210 434
850 648 757 385 207 487
750 647 739 376 222 396
700 632 — 390 210 572
650 626 — — — —

4.3. Caracterizacdo microestrutural via MO e MEV

As analises microestruturais apresentadas nesta sec¢do serdo complementadas e
justificadas nesta seccéo e uma discussdo mais detalhada envolvendo as demais técnicas
de caracterizacdo utilizadas neste trabalho sera realizada posteriormente.

A Figura 57 (a) e (b) apresenta a microestrutura do metal de base do aco 9%Ni
via microscopia oOptica e eletronica de varredura, respectivamente. Conforme reportado
na literatura, ela é composta por uma matriz ferritica (o)), precipitados de cementita
(FesC) e austenita reversa (yry). Presume-se que as fragcGes pretas presentes nos
contornos e no interior dos grdos de austenita prévia, vistos por microscopia optica
(MO), sejam provavelmente constituidos pela austenita e precipitados de cementita. E
possivel observar forte presenca de bandas de segregacao (apontada pela seta, podem ter
sido originadas durante o processo de lamina¢do dos tubos). J& sob microscopia
eletrbnica de varredura (MEV) a matriz ferritica é cinza escuro, e a cementita e
austenita sdo contituidos pelas fracGes cinza claras. Desta forma estima-se que estes
precipitados pretos no MO correspondam aos cinza clara observados via MEV, que por

sua vez correspondem a austenita e cementita e nenhum dos dois métodos, nestas
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condi¢cdes de preparacdo metalografica permitiram a diferenciacdo entre austenita e

cementita. O tamanho de grdo do metal de base foi avaliado em 7,9 pm.

2018 —10 pm ——

20.00 kV[5000x |11.8 mm| 4.0 ETD|51.2 pm|3:00:34 PM CENANO - INT
(b)
Figura 57 - Microestrutura do aco 9%Ni temperado e revenido (a) MO e (b) MEV.
Ataqgue nital 2% _1000X.

As microestruturas das amostras de simulacdo fisica da ZTA das oito
temperaturas de pico também foram obtidas por microscopia optica (MO) e microscopia
eletronica de varredura (MEV), reveladas com nital 2%, e estdo apresentadas nas figuras
a seqguir. Devido ao pequeno tamanho de grdo do aco 9%Ni, a microestrutura obtida
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com aumentos menores do que 1.000X em microscopia optica ndo foram suficientes
para deteccdo das fases presentes na microestrutura e desta forma n&o foram
considerados na analise. Observa-se na Figura 58 que a microestrutura do aco 9%Ni
temperado e revenido submetido a ciclos térmicos de soldagem em temperaturas de pico
de 500, 600 e 650°C ndo obtiveram mudangas microestruturais significativas em relagédo
ao metal de base. Em ambos a microestrutura é constituida por ferrita, precipitados de
cementita e austenita. O tamanho médio dos grdos destas amostras simuladas
permaneceu no intervalo entre 5,7-6,8 um, préximo aos valores encontrados para 0

metal de base, como pode ser visto na Tabela 10.
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-h&'?ai*‘ :

AN TE A

WD |spot| det | HFW | 2/ —
20.00 kV. 5000 [12.1 mm| 4.5 |ETD|51.2 ym | 11:43:01 AM CENANO - INT

(b) - Tp de 500°C. MEV-5000X.

spot ‘;:Iet HFW
120 mm| 4.5 |[ETD 51.2

HFW | 2/6/2018 i —
20.00 KV, 5000 x [12.5 mm| 4.7 |ETD|51.2 ym | 10:54:11 AM CENANO - INT

(f) - Tp de 650°C. MEV-5000X.

Figura 58 - Aco 9%Ni temperado e revenido submetido a temperatura de pico de
500°C(a) MO e (b) MEV, 600°C(c)MO (d) MEV e 650°C (e) MO e (f) MEV.
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A Figura 59 (a) e (b) apresenta a microestrutura da amostra submetida a TP de
700°C em microscopia Optica e eletrbnica de varredura, respectivamente. A
microestrutura nesta condicdo € formada por martensita (o), ferrita, austenita e
possivelmente alguma cementita que ndo tenha tido tempo de solubilizar
completamente. Presume-se que na microestrutura observada por microscopia Optica
(Figura 59-a) os gréos brancos correspondam a ferrita, 0s marrons claro & martensita e
0s pontos pretos a austenita e cementita. Por microscopia eletronica de varredura
(Figura 59-b) é possivel identificar claramente as ripas, caracteristicas da martensita, a
ferrita, escura e possui aspecto liso (como no metal de base) e as particulas de austenita
e cementita que como j& mencionado anteriormente sdo provavelmente as cinza claras.

O tamanho de graos desta condigéo foi avaliado em 5,6 + 1 um.
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THV mag O] WD [spot ro1s
(b)
Figura 59 - Ago 9%Ni temperado e revenido submetido a ciclo térmico de temperatura
de pico de 700°C(a) MO e (b) MEV.

A microestrutura da amostra submetida a temperatura de pico de 750°C em MO
e MEV estdo presentes na Figura 60. Observa-se que a microestrutura é completamente
martensitica. Presume-se a presenca de alguma ferrita, austenita e cementita conforme

identificacdo. O tamanho médio de gréos foi avaliado em 5,5 pm.
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20.00 kV' 5000 x {12.3

(b)
Figura 60 - Aco 9%Ni temperado e revenido submetido a temperatura de pico de
750°C(a) MO e (b) MEV.

A microestrutura da amostra submetida a Tp de 850°C, também é composta
majoritariamente por martensita e alguma ferrita bainitica/ bainita coalecida (Bc) pode
ser identificada. Observa-se também a possivel presenca de austenita e cementita. A
Figura 61 (a) e (b) apresentam a sua microestrutura obtida por microscopia éptica e
eletronica de varredura, respectivamente. Assim como ja exposto para as condi¢des
anteriores, a martensita, ferrita, austenita e possiveis cementita foram identificados. A
amostra de Tp de 850°C apresentou tamanho de gréo de 7,4 £ 1 um.

81



— 10 pm —

CENANO - INT

(b)
Figura 61 - Aco 9%Ni temperado e revenido submetido a temperatura de pico de
850°C(a) MO e (b) MEV.

A microestrutura da amostra submetida a Tp de 1.100°C e 1.370°C, como pode
ser observada na Figura 62 e Figura 63, é composta por martensita e bainita coalescida
(Bc). Diferente da Tp de 1.370°C, a Tp de 1.100°C possui fragdes cinza claras,
evidéncia de austenita retida ap6s o ciclo térmico. O tamanho de grdo atingido na Tp de
1.100°C e de 1.370°C foram 15 + 2 e 68 + 9 um, respectivamente.
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" (b)
Figura 62 - Aco 9%Ni temperado e revenido submetido a temperatura de pico
1100°C(a) MO e (b) MEV.

de
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10 pm

(b)
Figura 63 - Aco 9%Ni temperado e revenido submetido a temperatura de pico de

1370°C ()MO e (b) MEV.
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e revenido estdo resumidos na Tabela 10.
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Tabela 10 - Tamanho de gréo das amostras de ZTA de a¢co 9%Ni simuladas fisicamente.

Temper""[‘;‘gi"‘de PI®9 1370 1100 850 750 700 650 600 500  MB

5,5+ 5,6+ 6,8+0, 6,3+0, 5,7+0, 7,90,
1 1 5 5 5 5

Tamanho de gréo

68+9 15+2 7,4+1
[um]

4.4. Difracdo de raios-X e Saturacdo magnética

As oito amostras de simulacdo da ZTA e o metal de base do aco 9%Ni tiveram
seus difratogramas obtidos por difracdo de raios-X conforme ilustra a Figura 64. Todas
as amostras apresentaram picos de austenita com excecdo das temperaturas de pico de
1100 e 1370 C.

=
—
=) —
. ™~
= < .
35000 - =1' - = =
=] o S N
' 2 = F +« = 29
30000 - of = . N .
] 0 — A .
25000 4 A l ° 0 A - Ferrita
o 1 l o Austenita
T 20000 A 'l .\
i*] 4
CR— l h 1100°C
) J ——1370°C
£ : : ——850°C
10000 Saoee
] A J\ A~ 700°C
5000 - A A A -650°C
1 ——600°C
01 ——500°C
-5000 I | L | L L [ rrrvirrv1r 01 vy virrrirri

40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 100105110 115120 125 130
26 — Co (graus)

Figura 64 - Difratograma das amostras de simulacdo da ZTA e do metal de base do aco
9%Ni temperado e revenido obtidos por DRX.

A quantificagéo da austenita foi realizada pelo método de Rietveld, onde as fases
previstas foram indexadas aos difratogramas reais utilizando o ajuste da curva pseudo-

voigt. A Figura 65 e a Figura 66 apresentam os difratogramas do metal de base e das
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oito amostra de simulacdo respectivamente com os resultados das fracbes de fase da

austenita e ferrita calculada por Rietveld.

MB
.Ferrita 91
W Austenita

3%
27 %

40000

Contagem

| e
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L B e e e

290

Posicdo (2-theta) - Cobalto

Figura 65 - Difratograma obtido por DRX com o ajuste da curva do metal de base por

Rietveld.
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(c) - Amostra de Tp de 650°C.
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(d) - Amostra de Tp de 700°C.
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Tp 754 Tp 854
o | Fefrita 99,0 % M fejrita 99,4 %
. Austenita 1,0 % 20000 . Alstenita 0,6 %
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(e) - Amostra de Tp de 750°C. (F)- Amostra de Tp de 850°C.
Tp 1100| Tp 13
M Ferjta 100 % I Fefrita 100 %
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e | g
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Figura 66 - Difratogramas obtidos por DRX com o ajuste das curvas por Rietveld das
amostras de Tps a) 500°C, (b) 600°C, (c) 650°C, (d) 700°C, (e) 750°C, (f) 850°C, (g)
1.100°C, (h) 1.370°C.

A Tabela 11 apresenta o resumo dos valores de austenita medidos por DRX. O

parametro de rede da ferrita calculado foi de 2,866 A e da austenita de 3,58 A.

Tabela 11 - Fracdo de austenita medida por DRX nas amostras de ZTA simuladas e no
metal de base do aco 9%Ni temperado e revenido.

Temperaturade pico ;375 1700 850 750 700 650 600 500 MB

[°C]
27 27 2.7
% Austenita 0 0 8? é’gi g’éi g,gi +0. 40, +0,
L ) H ) 5 5 5

A Figura 67 apresenta um grafico de fracdo de austenita versus temperatura de
pico em que a amostra de aco 9%Ni foi submetida. Pode-se perceber claramente que a
fracdo de austenita comeca a aumentar em 650°C, atinge um maximo em 700°C e cai
drasticamente nas demais temperaturas, o que corrobora com o0s estudos anteriores
[2,7,8,24].
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Figura 67 - Relacdo entre a fracdo de austenita com a temperatura de pico.

Ensaios de saturacdo magnética foram conduzidos no metal de base. A
magnetizacdo de saturacdo da amostra de aco 9%Ni temperada em nitrogénio liquido
(100% ferritica) foi de 218,14 emu/g e a do metal de base foi de 211,46 emu/g,
portanto, a fracdo de austenita foi de 3,06%, o que corroborou com a quantidade de
austenita encontrada por DRX no metal de base. O ensaio ndo foi realizado nas
amostras de simulacdo da ZTA pois ndo houve amostras simuladas termofisicamente

suficiente para a analise.

4.5. Andlise de imagens

O item 4.3. apresentou a microestrutura das amostras de simulagdo da ZTA e do
metal de base na secc¢do (b) da Figura 58 a Figura 63, obtida por microscopia eletrdnica
de varredura. Nele, as amostras foram polidas mecanicamente e atacadas com reagente
nital. Os precipitados observados na matriz, principalmente nas temperaturas de picos
inferiores & 850°C foram identificadas até o0 momento como austenita e cementita, e
como observado até entdo a sua diferenciacdo ndo pode ser estabelecida. No intuito de
diferenciar a austenita dos carbetos nas microestruturas do aco 9%Ni outras
combinagBes de preparacdo metalogréfica e ataques quimicos foram utilizados. A
Figura 68 apresenta micrografia em MEV com trés condicOes diferentes de praragéo,
onde na Figura 68 (a) a amostra foi polida mecanicamente e atacada com nital, em (b)
foi polida mecanicamente e atacada com picral e em (c) a amostra foi polida

eletroliticamente e atacada com picral.
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Na primeira condicdo é possivel perceber que os precipitados, austenita e
cementita estdo superestimados e sua diferenciacdo ndo foram alcangadas, conforme ja
mencionado. A segunda configuracdo obteve uma microestrutura cujas areas claras
possuiam aspecto suavizado em relacdo a primeira, porém uma diferenciacao entre eles
continuou dificil. A terceira condicdo contempla como meio de preparacdo
metalografica o polimento eletrolitico que, segundo Hayakawa [62], promove a
remocao da camada superficial deformada oriunda do processo anterior de lixamento e
faz com que a cementita seja projetada para fora da superficie por ter maior resisténcia
ao polimento em relacdo a matriz ferritica. Como a imagem no MEV é construida pela
diferenca de topografia da superficie analisada, ¢ mais fécil detectar os precipitados
quando a superficie € polida eletroliticamente. Nesta condi¢do, duas tonalidades de
cores foram observadas nas particulas das micrografias via MEV, brancas e cinza claras.
Suspeitou-se que as particulas brancas eram a austenita e ao realizar a sua quantificacao
verificou-se que as suas fragdes medidas foram coincidentes com os resultados de DRX,
como se pode observar na Tabela 12.
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SEM HV: 20.0 kV VEGA3 TESCAN
WD: 10.27 mm SEM MAG: 5.00 kx | 10 pm
Date(m/dly): 05/17/18 WD: 10.27 mm COPPE/UFRJ

Figura 68 — Micrografias de microscopia eletronica de varredura do aco 9%Ni
temperado e revenido submetido a temperatura de pico de 500°C de ciclos térmicos de
soldagem da ZTA (a) MEV polimento mecanico e ataque Nital2% (b) MEV polimento
mecanico e ataque de picral 4% (c) MEV polimento eletrolitico e ataque picral 4%.

Tabela 12 - Quantificacdo da austenita por DRX e analise de imagens das amostras de
ZTA simuladas termicamente e do metal de base do ago 9%Ni Q&T.

Temperatura de pico [°C] 1370 1100 850 ~ 700 650 600 500 MB

0,6+ 1+ 3,1+ 3+ 2,7+ 27 2,7+

) :
»Austenita [DRX] 0 O 05 05 05 05 05 05 05

0,13+ 0,3+ 09+ 10+ 28+ 29+0 29+ 27+ 24+

%Austenita [Analise de imagens] 0.02 01 025 05 04 5 06 04 06
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A Figura 69 apresenta com maior clareza a diferenca de cores encontradas. A
Figura 69 (a) apresenta a microestrutura no aumento de 20000x em MEV da amostra de
aco 9%Ni simulada termomecanicamente & Tp de 500°C. E possivel discernir
facilmente a provavel austenita (branca e brilhante) da cementita (cinza claro). A Figura

69 (b) ilustra a selecdo do intervalo de cores que representam a austenita e com isso sua

posterior quantificagdo pode ser estabelecida.

A\ <. o ki 5pm 5 um
Figura 69 - Medicdo da austenita na amostra de simulacdo de ZTA a tp de 500°C no aco
9%Ni (a) Imagem obtida no MEV 20000x and (b) Quantificacdo da austenita (fase
branca colorida em vermelho) em (a) por meio da diferenca de niveis de cinza por
analise de imagens.

A identificacdo e diferenciacdo entre a austenita e cementita foram sustentadas
com base também no bom acordo entre a quantidade de austenita observada nas
micrografias e as analises de DRX. A Figura 70 apresenta alguns exemplos de
microestruturas no aumento de 20.000x via MEV dos corpos de prova de simulagdo da
ZTA, nas temperaturas de pico de 500, 700, 850 e 1.370°C. A medida que a temperatura
de pico aumenta h& pouca ou nenhuma evidéncia das fracfes brancas. Na amostra de TP
de 1.370°C, por exemplo, Figura 70 (d), quase nenhuma area branca é observada o que
corrobora com o resultado de DRX que ndo apresentou nenhum pico de austenita para
esta condigdo. Esta constatacdo contribui para validar a hipdtese que permite creditar as

areas brancas a classificacdo de austenita. Quanto a cementita, a literatura aponta que o
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interior da bainita coalecida contém cementita precipitada, que por sua vez possui

coloragéo cinza clara [29-31].

o0 vl 28 o3 12 | 6 | FD 128~ CERAOT———
(c)
Figura 70 - Scanning electron macrographs of the quenched and tempered 9%Ni steel
submitted to different welding thermal cycles of the heat affected zone: peak
temperatures of (a) 500°C, (b) 700°C, (c) 850°C e (d) 1370°C Electrolytic polishing and
picral 4% etching.

Uma vez identificadas, as particulas brancas, consideradas austenita, foram
contabilizadas e analises matematicas puderam ser realizadas nelas tanto no metal de
base, quanto nas amostras de simulagéo da ZTA. A Figura 71 apresenta os histogramas
das areas das particulas brancas e a Tabela 13 apresenta 0 nimero total de precipitados
de austenita. Para posteriores analises, determinou-se que as particulas menores que
0,0242 mm? sdo consideradas pequenas e acima desta, grandes. A Tabela 13 ainda
apresenta a razao de circularidade (de 1:1 entre a largura e comprimento) das particulas

em cada condicdo, como pode ser observado.
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Figura 71 — Histograma das areas das particulas de austenita no metal de base do aco
9%Ni temperado e revenido e das amostras de simulagéo da ZTA.

Tabela 13 - Andlise de particulas nas amostras de simulagdo da ZTA e no metal de base
do aco 9%Ni temperado e revenido.

Temperatura ) 600 50 700 750 850 1100 1370 MB
de pico [°C]

NuUmero total

) 34144 59346 49508 61405 45099 26795 14214 6208 50513
de particulas

NUmero de
particulas 26343 38226 32101 43079 34856 21289 12690 5746 33828
<0,0242mm?2

NUmero de
particulas 7801 21120 17407 18326 10243 5506 1524 462 12617
>0,0242mm?2

Ndmero de
particulas
Circulares
(razdo 1:1)

22679 33617 28394 35637 29684 17976 10936 4277 28995
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4.6. Microscopia eletrénica de transmisséo

As amostras de ciclo térmico de soldagem, simuladas a temperatura de pico de
600°C, 700°C e 1.370°C foram observadas por microscopia eletronica de transmissao
nos modos de imagem de padrdo de difracdo (TEM) e STEM (scanning transmission
electron microscopy). A morfologia e a posicdo da austenita e cementita foram

avaliadas em cada uma das trés condi¢6es, quando identificadas.

4.6.1. Microscopia eletronica de transmissdo da amostra de Tp de 600°C

A Figura 72 apresenta a micrografia do aco 9%Ni temperado e revenido
submetido ao ciclo térmico de temperatura de pico de 600°C no modo de imagem TEM.
As indexacdes dos padrdes de difracdo da matriz e dos precipitados, Figura 72 (b) e ( ¢),
levaram & caracterizacdo de ferrita e cementita, respectivamente,. Apesar de ter sido
exaustivamente procurada nas trés amostras preparadas, a austenita ndo foi encontrada
nas andlises via MET para este caso. Uma vez em que nesta condicdo foi constatada a
presenca de austenita por DRX, a pequena area de analise e a baixa fracdo de austenita

reduziram a probabilidade de encontra-la.
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Figura 72 - Imagens de MET do aco 9%Ni temperado e revenido submetido a
temperatura de pico de 600°C.(a) Bright Field (b) Padrdo de difracdo da ferrita (c)
Padrdo de difracdo da cementita.

4.6.2. Microscopia eletrdnica de transmissdo da Tp de amostra de 700°C

A Figura 73 apresenta a microestrutura da amostra de TP de 700°C observada no
MET, onde a indexagdo do padréo de difragdo em um grdo de morfologia de gota com
contraste de difracdo bem definido permitiu a caracterizacdo da austenita, conforme
apresentada na Figura 73 (c). A matriz ferritica também foi identificada por meio de

padrdo de difracdo, conforme ilustra a Figura 73 (d).

95



(b)

y (o))

" (121) o :

-
.

Y [100] a [101]

————15.00 1inm

(©) (d)

Figura 73 - Imagens de MET do aco 9%Ni temperado e revenido submetido a
temperatura de pico de 700°C. (a) austenita presente na matriz ferritica e (b) detalhe
para a austenita e (c) pd da austenita e (d) pd da ferrita.

—————1 5.00 1/nm

Apesar de se ter inferido a presenca da cementita por microscopia eletrdnica de
varredura, ela ndo foi identificada no modo de transmissdo para esta condicao. Presume-
se que a cementita tenha sido arrancada durante o preparo da amostra durante o furo
eletrolitico (Tenupol®), pois, ao percorrer toda a regido fina analisada ela nao foi
encontrada e observou-se varios orificios (buracos) ao longo da microestrutura em
posicdes caracteristicas de precipitacdo da austenita, inclusive ao redor da propria

austenita indexada (Figura 73-b) [63]. Desta forma nao foi possivel encontrar e indexar
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0 padrdo de difracdo da cementita na amostra submetida a temperatura de pico de
700°C.

Figura 74 - Imagem de MET do aco 9%Ni temperado e revenido submetido a
temperatura de pico de 700°C.

A Figura 75 e a Figura 76 apresentam uma imagem no modo STEM obtida de
um precipitado da matriz. Os precipitados sdo provavelmente austenita devido ao alto
pico de niquel detectado na varredura por EDS da composicdo quimica. Como o ferro
estd presente em maior quantidade do que os demais elementos ele foi desconsiderado
na analise para que o perfil de intensidade do niquel e manganés pudesse ser melhor
observado. Néo foi possivel avaliar a variagdo de carbono por esta téecnica. No modo
TEM a imagem observada é muito diferente do modo STEM o que dificultou encontrar
0S mesmos precipitados para realizar o padrédo de difracdo uma vez que a regido foi

perdida durante a analise.
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Figura 75 - Mapa de EDS de precipitados no interior do grdo no modo STEM da

amostra de Tp de 700°C considerando os elementos Ni e Mn.
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Figura 76 - Mapa de EDS de precipitados no contorno do grdo no modo STEM da

amostra de Tp de 700°C considerando os elementos Ni e Mn.

A Figura 77 (a) apresenta a morfologia das ripas de martensita e a Figura 77 (b)

mostra seu padrdo de difracdo onde é possivel observar uma estrutura policristalina,

correspondendo as varias ripas de martensita observadas.
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Figura 77 - Micrografia de MET da amostra de ago 9%Ni temperado e revenido
submetido a ciclo térmico de soldagem a temperatura de pico de 700°C. (a) Morfologia
das ripas de martensita (b) Padrdo de difracdo correspondente.
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4.6.3. Microscopia eletrdnica de transmissao da amostra de Tp de 1.370°C

A Figura 78 apresenta a microestrutura da amostra de aco 9%Ni submetida a
temperatura de pico de 1370°C, constituida em sua maioria por martensita. A Figura 79
(a) apresenta bainita coalescida por entre as ripas de martensita, onde o detalhe Figura
79 (b) e (c) mostram os precipitados, que segundo a literatura sdo precipitados de
cementita em seu interior [30-32].

O padréo de difracdo apresentado na Figura 79 (d) contém mais de um gréo de
martensita e também contém o padrdo da cementita. Segundo a literatura a austenita
retida nesta condi¢do esta disposta em forma de filmes na borda da bainita coalecida
[30]. Para obter o padrdo de difracdo da austenita nesta condigcdo seria necessario
diminuir ainda mais a abertura do diafragma para garantir que o feixe de elétrons
incidisse somente sobre ela ou obter uma angulacdo da amostra de tal forma que o eixo
de zona permitisse obter padrdes de difracdo da austenita e martensita faceis de serem
diferenciados. Como ndo houve éxito em nenhuma das alternativas, ndo foi possivel
obter o padréo de difracdo da austenita retida neste caso. Pelo mesmo motivo o padréo
de difracéo dos precipitados de cementita no interior da bainita coalecida néo foi isolado

e diferenciado dos demais padr@es identificados na area de anélise.

Figura 78 - Micrografia de MET da amostra de aco 9%Ni temperado e revenido
submetido a ciclo térmico de soldagem a temperatura de pico de 1370°C. Morfologia
das ripas de martensita.
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(d)

Figura 79 - Micrografia de MET da amostra de ago 9%Ni temperado e revenido
submetido a ciclo térmico de soldagem a temperatura de pico de 1370°C. (a) Morfologia
das ripas de martensita (b) Padrdo de difracdo correspondente.
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4.7. Dureza

A dureza Vickers HV10 das amostras de simulacdo da ZTA e do metal de base
do aco 9%Ni temperado e revenido foram medidas e estdo presentes na Figura 80.
Observa-se que as durezas das amostras submetidas as temperaturas de pico de 500°C,
600°C e 650°C permaneceram proximas a do metal de base, aumentaram
consideravelmente nas amostras de Tp de 700°C, 750°C e 850°C e obtiveram uma leve

caida nas temperaturas de pico de 1.100°C e 1.370°C.

Dureza
360 240 384 Metal de Base
E» 340 ° o 3 ®Tp de 500°C
§ 320 338 e ©Tpde 600°C
> 300 322 ©Tpde 650°C
0 280 Tp de 700°C
< 260 Tp de 750°C
> oa0 230 234 223 ®Tp de 850°C
B 220 * ®Tp de 1100°C
A 200 ® Tp de 1370°C

400 500 600 700 800 900 1000 1100 1200 1300 1400
Temperatura de pico [°C]

Figura 80 — Dureza HV10 das amostras de simulacdo da ZTA e do metal de base do aco
9%Ni temperado e revenido.

4.8. Analise microestrutural do passe de acabamento da junta real

O resultado da simulacdo computacional do passe de acabamento esta presente
no item 3.2. Simulagdo computacional, deste documento e conforme ja mencionado,
cada temperatura de pico no ciclo térmico de soldagem gerado na ZTA esta a diferentes
distancias da linha de fusdo, conforme apresentado na Tabela 7. As distancias aferidas
por simulacdo foram rebatidas na ZTA do passe de acabamento da junta soldada real e
as suas microestruturas foram avaliadas via MEV, conforme apresentada na Figura 81.

Uma posterior correlacdo entre as microestruturas obtidas por simulacéo
termomecanica com as microestruturas correspondentes na ZTA da solda real também

foi realizada.
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Figura 81 - Microestrutura da ZTA da solda real nas respectivas distancias
dimensionadas na simulacdo computacional dos ciclos térmicos submetidos as
temperaturas de pico de 500°C, 600°C, 650°C, 700°C, 750°C, 850°C, 1100°C e 1370°C
apontadas na Tabela 7.
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A Figura 82 apresenta uma comparacdo entre as microestruturas das amostras de
simulagdo da ZTA com as microestruturas encontradas na ZTA da solda real. O bom
acordo entre elas mostra o qudo bem a simulagéo representou a realidade. Assim como
nas microestruturas das amostras de simulacdo da ZTA, as regides da solda real
referente as Tps de 500°C, 600°C e 650°C sdo provavelmente compostas por uma matriz
ferritica e precipitados de cementita e austenita. A posi¢do da Tp de 700°C na solda real
também possui &reas martensiticas oriundas da austenitizacdo parcial, graos ferriiticos,
austenita e possivel cementita. As microestruturas das regides referentes as Tps de
750°C e 850°C sdo majoritariamente martensiticas com alguma austenita e a 1.100°C e
1.370°C temos martensita e bainita coalescida assim como encontrado nas amostras de
simulacdo da ZTA.
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Figura 82 - Comparagéo entre as microestruturas da ZTA da solda real e das amostras
de simulagdo da ZTA. Lado esquerdo: solda real nas respectivas posigdes das
temperaturas de pico da simulacdo computacional. Lado direito: amostras da ZTA
simulada, onde (b) 500°C, (d) 600°C, (f) 650°C, (h) 700°C, (j) 750°C, (I) 850°C, (n)
1100°C, (p) 1370°C.
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5. CONSIDERACOES FINAIS

Este item apresentara uma analise da microestrutura da ZTA do passe de
acabamento da junta soldada de aco 9%Ni temperado e revenido com base nos métodos

de caracterizacdo microestrutural utilizados nas amostras de simulagdo termomecanica.

5.1. Condicéo de ciclo térmico de ZTA simulada a Tp de 500°C

A amostra submetida a temperatura de pico de 500°C néo atingiu Ac; como se
pode observar na curva de dilatometria da Figura 56 (a). Desta forma, como nédo sofreu
austenitizacdo, a sua microestrutura, Figura 58 (a) e (b), se manteve similar a do metal
de base, composta por uma matriz ferritica, austenita reversa e cementita precipitada nos
contornos de grdos de austenita prévia, 0 que corrobora com 0s resultados de
microestrutura obtidas nos trabalhos de Nippes [13] e Brophy e Miller [24] para
condicdes similares, onde foi empregado temperatura de pico de 500°C em amostra de
aco contendo 9% de niquel. Como se pode conferir na Figura 80, a sua dureza,
234 HV10, permaneceu proximo do metal de base 230 HV10. O seu tamanho de grdo
apresentou pequeno decréscimo, 5,7 um em relacdo ao MB, Tabela 10, contudo
provavelmente esta variacdo ndo adveio do ciclo térmico, uma vez que a amostra nao
austenitizou e sim de possiveis heterogeneidades do tamanho de grdo da propria
amostra como recebido. A fragdo de austenita obtidas tanto por DRX quanto por anélise
de imagens foram coincidentes com as medidas do metal de base, conforme observado
na Tabela 12, o que reforca ainda mais a auséncia de mudanca microestrutural nesta

condicéo.

5.2. Condicdo de ciclo térmico de ZTA simulada a Tp de 600°C

A amostra simulada a temperatura de pico de 600°C apresentou comportamento
semelhante ao de 500°C, com microestrutura similar a do metal de base, como se pode
observar na Figura 58 (c) e (d), e que esta de acordo com a microestrutura encontrada
por Rodrigues [14] para a mesma temperatura de pico. Como se pode observar em sua
curva dilatométrica, Figura 56 (b), ela também ndo atingiu Ac; e, apresentou tamanho
de gréo de 6,3 um e dureza de 230 HV10, coincidentes com o tamanho de grao e dureza

do metal de base, como se pode observar na Tabela 10 e Figura 80. A fracdo de
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austenita medida por DRX e analise de imagens permaneceu proxima a do metal de
base de 2,7%, Tabela 12, porém é observada na sua curva de dilatometria uma pequena
inflexdo na regido préxima a Tp de 600°C, indicando uma contracdo o que corresponde
a uma possivel nucleacdo ou crescimento da austenita. As analises de tamanho médio
das particulas mostraram que em relacdo ao metal de base a frequéncia de particulas de
austenita de tamanho maior aumentou na Tp de 600°C. Por se tratar de uma temperatura
que favorece a formacao da austenita estavel durante o revenimento [2, 24] e por estar
proxima a temperatura de Acy, pode ser que ao ser submetido a temperatura de pico de
600°C a austenita ja existente tenha experimentado uma redistribuicdo volumétrica da
austenita ja existente no metal de base em detrimento de nucleacdo de novas particulas,
mantendo assim a mesma fracdo de austenita. A quantidade de particulas circulares (que

possuem razao de comprimento 1:1) também aumentaram nesta condicao.

5.3. Condicdo de ciclo térmico de ZTA simulada a Tp de 650°C

A amostra submetida a temperatura de pico de 650°C apresentou comportamento
semelhante ao das Tps de 500°C e 600°C e a microestrutura permaneceu similar a do
metal de base, como ja indicado na Figura 58 (e) e (f). Ao observar a curva de
dilatometria presente na Figura 56 (c) nota-se que a variagdo volumétrica versos
temperatura se deu de forma linear tanto no aquecimento quanto no resfriamento, nao
indicando ocorréncia de transformacdo de fase. Porém, por meio das andlises da
primeira derivada da curva no aquecimento foi identificado que na temperatura de
626°C ha indicios de inicio da austenitizacdo uma vez que se observou uma reducdo
volumétrica no patamar de pico, como evidenciado no detalhe da Figura 56 (c). Como
neste caso o delta T de energia motriz para transformacédo é pequeno, a cinética deve ter
sido lenta para o tempo disponivel ao redor dessas temperaturas no ciclo rapido de
soldagem e deve haver muita pouca transformacao.

Apesar de esta condicdo ter experimentado muito pouca austenitizacdo por se
encontrar bem no limite da regido intercritica, ainda assim espera-se uma modificacao,
mesmo que pequena, na fracdo e distribuigdo das particulas de austenita. Inicialmente,
por conta do ja citado baixo delta T de forca motriz, € mais provavel que a alteracéo seja
por crescimento de particulas j& existentes no metal de base do que uma nucleagdo
expressiva e, no entanto, aparentemente ndo houve transformacdo de fase no

resfriamento.
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O tamanho de gréo de 6,8 um e dureza de 229 HV10 apresentados por ela ainda
sdo proximos da dureza e tamanho de grdo do metal de base, como se pode observar na
Tabela 10 e Figura 80, o que contribui para evidenciar a auséncia de mudanca
significativa na microestrutura.

A porcentagem de austenita detectada por difracdo de raios-x apresentou um
pequeno aumento em relacdo ao metal de base. Analises de imagens mostraram que 0
nGmero de particulas com &rea maior que 0,0242pum? aumentaram de 1.4279 do metal
de base para 1.7407 e ndo houve nucleacdo de particulas novas, uma vez que a
quantidade de austenita com tamanho pequeno, menor que 0,0136pm?, ndo aumentou.
Desta forma estima-se que houve um aumento no volume da austenita que ja existia no
metal de base, 0 que justifica 0 aumento do teor de austenita detectado pelo DRX. Este
fendmeno também corrobora com os estudos de Strife e Passoja [2] e Fultz [5] ao
constatarem que quando o aco 9%Ni é submetido a tempos ou temperaturas superiores a
condicdo de revenimento, 565 a 605°C, o aumento da quantidade de austenita ocorre
pelo crescimento (aumento do volume) das particulas de austenita presentes em
detrimento da nucleacdo de novos grdos e a sua estabilidade é mantida no resfriamento
uma vez que a fracdo soluto/volume se mantém a mesma da austenita reversa estavel

encontrada no metal de base.

5.4. Condicdo de ciclo térmico de ZTA simulada a Tp de 700°C

A amostra submetida a temperatura de pico de 700°C atingiu, durante o
aquecimento, Ac; em 632°C e ndo alcangou Acs, portanto, sua microestrutura foi
parcialmente austenitizada, condicdo caracteristica da regido intercritica. O tamanho de
grdo apresentado na Tabela 10 apresentou uma leve diminuicdo em relacdo ao metal de
base uma vez que os graos nucleados de austenita sdo menores que 0s graos de austenita
prévia do metal de base, pois, apds nucleacdo, ndo tiveram tempo nem temperatura para
crescimento durante o ciclo térmico de soldagem, como se pode observar Tabela 8.

A curva dilatométrica da temperatura intercritica de 700°C, Figura 56 (d),
apresentou duas inflexdes no resfriamento, uma bem discreta, provavelmente referente a
faixa de transformagdo ferritica ou bainitica a aproximadamente 572°C e outra mais
evidente correspondendo a formacao da martensita (a 390°C).

Durante o aquecimento, ap0s atingir Ac;, a nucleacdo e crescimento dos grédos

de austenita ocorre nos contornos de gréos de austenita prévia com a incorporacdo da
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cementita e, portanto, elas se formam ricas em carbono. Por ndo atingir temperatura de
completa austenitizacdo e experimentar logo em seguida um resfriamento rapido, as
regides que foram austenitizadas se transformaram em martensita pelo crescimento de
ripas. Apds resfriamento, foi observada por meio de analises de imagens (areas brancas)
uma forte presenca de austenita retida no interior das ripas dos grdos martensiticos e nos
contornos de grdo de austenita prévia e elas apresentaram tamanho maior que o médio
encontrado no metal de base, conforme observado na Tabela 13. Este fato deve ter
ocorrido pois a0 mesmo tempo em que 0S graos de austenita reversa pré-existentes do
metal de base aumentaram de volume, eles também incorporaram carbono, fazendo com
que a relagdo volume versus concentracdo de soluto permanecessem a mesma, 0 que
permitiu a manutencdo da sua estabilidade térmica, e estes remanesceram na
microestrutura mesmo apos o resfriamento, o que corrobora com os estudos de Villa e
Somer [64]. A observacdo de cementita, que pelas referéncias de CALPHAD, 700°C ja
estaria acima da temperatura de dissolucdo em equilibrio da cementita, indica que as
altas taxas de aquecimento ndo permitiram tempo suficiente para completar sua
dissolucdo na microestrutura uma vez que analises de particulas apontaram a existéncia
de cementita na proporcéo reduzida em relacdo ao metal de base de 11 para 5%.

As regides do metal de base que ndo sofreram austenitizagdo permaneceram
como ferrita, como é possivel observar na microestrutura de MEV, Figura 59 (d). Sendo
assim, a microestrutura resultante durante o resfriamento se apresentou dividida entre
regibes martensiticas, oriunda das areas austenitizada, ricas em austenita retida e regides
que permaneceram ferriticas com pouca austenita e alguma cementita. A dureza
aumentou 47% em relacdo ao metal de base devido a diminuicdo do tamanho de grdo e
a presenca de martensita, conforme pode ser observado na Figura 80. Pode ser que
alguma ferrita tenha sido oriunda da austenitizacdo, porém nao foi possivel, observando
a microestrutura, distingui-las das ferritas priméarias que nao foram austenitizadas.

Por ser uma amostra submetida a temperatura acima da temperatura de
austenitizacdo, também era esperado que houvesse uma maior nucleacdo de austenita,
sendo indicado por um aumento da fragdo de austenita com tamanho pequeno. Por meio
da andlise da quantidade de austenita, observou-se um crescimento de grdos de
dimens&o inferior & 0,0242 pm? em até aproximadamente10 mil vezes em relacdo ao
metal de base. Conforme j& mencionado, os gréos grandes (maiores que 0,0242 pm?), de
austenita presentes por entre as ripas de martensita também aumentaram em 3 mil

particulas, comparados ao metal de base. Desta forma, a nucleagdo e crescimento dos
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gréos de austenita, estdo coerentes com os resultados de DRX que apresentou a maior
quantidade de austenita nas suas medidas para esta condi¢do, conforme observado na
Tabela 12.

5.5. Condicéo de ciclo térmico de ZTA simulada a Tp de 750°C

De acordo com a curva de dilatometria foi possivel verificar que a amostra
submetida a temperatura de pico de 750°C experimentou completa austenitizacao,
atingiu durante o aquecimento Ac; em aproximadamente 647°C, e Acsz em 739°C,
conforme apresentado na Figura 56 (e). No resfriamento, é possivel notar a formacéo de
martensita em sua curva de dilatometria onde as suas temperaturas de inicio e de fim de
transformacdo foram identificadas por meio da variacdo da primeira derivada na
inflexdo da curva no resfriamento. A microestrutura resultante composta
majoritariamente por martensita em ripas corrobora com o estudo de Pereira [15] uma
vez que encontrou resultado semelhante para a condi¢do de ciclo térmico a mesma
temperatura de pico. Um ruido bem pequeno na curva dilatométrica é reconhecido na
faixa de temperatura de 400°C e pode estar relacionado a presenca de outra fase, como
bainita por exemplo. Observa-se na micrografia da Figura 60 (b) a presenca de campos
de contraste cinza escuro de aspecto mais liso que sdo identificados como graos de
ferrita bainitica. Apesar de toda microestrutura ter sido austenitizada, a temperatura
atingida pela amostra é muito préxima a temperatura de completa austenitizacdo e pode
ser que ndo se tenha alcancado uma distribuicdo homogénea de soluto e as regides
empobrecidas deste ndo se transformaram em martensita. Pahuta e colaboradores [65]
também inferiram a existéncia de ferrita em micrografias de microscopia Optica mesmo
para altas taxas de resfriamento no aco 9%Ni. Nota-se também que a quantidade de
austenita comeca a cair drasticamente.

Segundo a literatura, a fragdo de austenita nas condi¢cbes em que amostras de ago
contendo niquel foram submetidos a temperaturas de pico acima de Acs é tanto menor
qguanto maior for a temperatura, isto porque a concentracdo de solutos na austenita
comeca a diminuir devido ao aumento do seu volume, fazendo com que a mesma perca
sua estabilidade [2, 24]. Foi detectado por DRX e analise de imagens aproximadamente
1% de austenita na Tp de 750°C. Devido as altas taxas de aquecimento e resfriamento e
por esta ser uma condigdo proxima a Acs, pode ser que apesar da completa

austenitizacdo sofrida uma total homogeneizagdo da microestrutura ndo tenha sido
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atingida e algumas particulas de austenita tenha maior estabilidade térmica por estarem
em regibes mais ricas em soluto e ficam retida na estrutura martensitica apds o
resfriamento. Pelo mesmo motivo, 0s novos graos de austenita nucleados permaneceram
pequenos, por nao possuirem tempo nem temperatura para crescimento apos atingirem
Ac; e se mantiveram préximos do metal de base, vide Tabela 10.

A dureza aumentou 48% em relagdo ao metal de base devido a presenca
majoritaria da fase martensitica e ao pequeno tamanho de gréo.

5.6. Condicéo de ciclo térmico de ZTA simulada a Tp de 850°C

A amostra submetida a temperatura de pico de 850°C atingiu Ac; em
aproximadamente 647°C, e Acsz em 757°C, desta forma a microestrutura foi
completamente austenitizada, conforme apresentada na curva dilatométrica da Figura 56
(f). Durante o resfriamento, é possivel notar a formagdo de martensita em sua curva de
dilatometria onde as suas temperaturas de inicio e de fim de transformacdo foram
identificadas por analises matematicas da curva no resfriamento. Foi identificada uma
inflexdo forte a baixa temperatura relacionada inicialmente & transformacédo
martensitica. Analises mais refinadas da curva possibilitaram a identificacdo de outras
transformacdes de fase, como por exemplo a formacdo da bainita pela pequena inflexao
identificada pouco antes de Ms. Observou-se na sua microestrutura, Figura 61 (b), a
presenca de martensita e possiveis ferritas, pelos mesmos motivos explicitados na Tp de
750°C. Também foi observado a presenca de bainita coalecida.

A fracdo de austenita detectada por DRX na temperatura de pico de 850°C foi de
0,6%, menor que na Tp de 750°C, o que reforcou ainda mais a teoria de que a medida
que a temperatura de pico aumenta a austenita perde a sua estabilidade [2, 24].

Por ter sido submetida a 100°C acima de Ac3 e em um tempo curto de
aproximadamente 4 segundos e 0 0s novos grdos de austenitizados permaneceram
pequenos, proximos ao do metal de base, vide Tabela 10.

A dureza aumentou 50% em relacdo ao metal de base devido a presenca majoritaria da

fase martensitica.
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5.7. Condicéo de ciclo térmico de ZTA simulada a Tp de 1100°C e 1370°C

A curva de dilatometria das amostras de ago 9%Ni submetido as temperaturas de
1100°C e 1370°C observados na Figura 56 mostram que, durante o aquecimento, Ac; e
Ac; foram 673 e 752°C para a amostra de Tp de 1100°C e 676 e 764°C para 1370°C.
Apobs atingir Acs, 0 crescimento de grdo de austenita prévia comeca a ocorrer a partir da
dissolucéo total dos carbetos e quando ha forca motriz suficiente para movimentacéao de
interface e ele é tanto maior quanto maior temperatura de pico [12,66] o que corrobora
com os resultados deste trabalho uma vez que o tamanho de gréo atingido nas Tps de
1100°C e de 1370°C foram superiores ao do metal de base, sendo que este ultimo
apresentou crescimento ainda maior que o primeiro, conforme pode ser observado na,
Tabela 10.

Durante o resfriamento, a curva dilatométrica das Tps de 1100°C e 1370°C,
Figura 56 (g) e (h) também apresentam no resfriamento inflex6es referentes a
transformacdo martensitica e bainitica. Analisando a microestrutura em MEV,
observou-se que a morfologia da bainita presente € reportada na literatura como bainita
coalescida, apontada na Figura 63 por Bc. Conforme ja reportado na revisdo
bibliografica, a morfologia tipica da bainita coalescida é caracterizada por possuir
contornos enriquecidos em carbono e cementita precipitada em seu interior [30]. A
literatura ainda aponta que a bainita coalescida é geralmente acompanhada pela
martensita, bainita superior e/ou inferior e se forma quando Bi e Mi sdo préximos, o que
se pode constatar ao avaliar a Tabela 9, onde se pode observar que para todas as
condigdes de ocorréncia da bainita coalescida as suas temperaturas de formacao estéo
proximas a da martensita [67].

As analises na curva de dilatometria da amostra de Tp de 1370°C apresentaram
duas inflexdes nitidamente marcadas durante o resfriamento. A primeira inflexdo
referente a formagdo da bainita coalescida mostrou comportamento mais definido e
evidente, que pode estar relacionado a uma maior proporcdo da fase, de
aproximadamente 15%, na microestrutura. Ja a segunda inflexdo estad relacionada
provavelmente a formagdo da martensita. Andlises da microestrutura em MEV
corroboram com as fases e constituintes encontrados na dilatometria. A Figura 62 e a
Figura 63 mostram que as condigfes de TP de 1100°C e 1370°C s&o constituidas
majoritariamente por martensita e bainita coalescida. Diferente da Tp de 1370°C, a Tp

de 1100°C possui evidéncias de austenita retida ap6s o ciclo térmico.
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A dureza destas duas amostras esta presente na Figura 80 e pode-se perceber que
elas apresentaram uma leve queda em comparacdo com as amostras elevadas a
temperatura de pico entre 700 e 850°C devido ao aumento do tamanho de gréo visto que
a microestrutura predominante entre ambas € a mesma, martensitica. Graos grosseiros e
a presenca de bainita coalecida contribuiram para abaixar a dureza destas amostras; o
maior tamanho de grdo por levar a uma diminui¢do da densidade de contornos de gré&os,
0 que confere menos barreiras & deformacédo e a bainita coalecida, por possuir dureza
inferior a martensita. No caso da amostra de temperatura de pico de 1370°C, por
apresentar uma grande fracdo de bainita coalecida, como o ensaio de dureza foi
realizado com uma carga de 10 kilos, HV10, este promoveu indentacbes que
abrangeram regibes homogéneas contendo martensita e bainita coalescida, o que
abaixou a dureza desta condi¢cdo em relacdo a Tp de 1100°C. A dureza na amostra de Tp
de 1100°C foi de 332 HV10 e na Tp de 1370°C foi de 322HV10, ou seja, aumentaram
em 44 e 38%, respectivamente, em relacdo ao metal de base. Estes resultados estdo de
acordo com os trabalhos de Nippes [13] e Pereira [15] que encontraram nas amostras
submetidas aos ciclos térmicos de temperatura de pico de 1300°C e 1450°C maior
tamanho de grdo e valores de dureza um pouco abaixo dos avaliados a 1000°C e

1250°C, respectivamente.

5.8. Influéncia da taxa de aquecimento nas temperaturas Acl e Ac3

No equilibrio, conforme reportado por Ahsan [5], Ac; é 602°C e Acs 705°C, no
Thermocalc®, foi visto que Ac; e Acs sdo 555°C e 695°C, respectivamente. Ao
submeter 0 aco 9%Ni a taxas de aquecimento mais elevadas, como por exemplo, a
110°C/s no equilibrio, Jahrsengene e colaboradores [68] encontraram Ac; de 660°C e
Ac; de 750°C, superiores aos reportados no equilibrio. Este resultado ja era previsto na
literatura, pois, devido as altas taxas de aquecimento em que os ciclos térmicos de
soldagem sdo submetidos, um superaguecimento pode ser necessario para que a
transformacdo da austenita ocorra, implicando no aumento das temperaturas de
transformacéo de fases, Ac; e Acs [12]. Desta forma, a taxa de aquecimento pode ser
mais rapida do que o tempo de equilibrio necessario para que a transformacgéo ocorra,

ou seja, a cinética de transformacao austenitica ndo acompanha a cinética da taxa de
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aquecimento e a austenita necessite de uma temperatura mais elevada para acontecer
[69].

Os resultados encontrados neste trabalho n&o foram diferentes. Conforme
apresentado em maiores detalhes no item 4.2. Dilatometria, encontrou-se por meio de
ensaios dilatometria com aplicacdo de ciclo térmico de soldagem conforme simulacéo
computacional, Ac; e Acz médios de 650°C e 753°C, respectivamente. Foi observado
também que, quanto maior a temperatura de pico, maior foi a taxa de aquecimento
encontrada e, portanto, maior as temperaturas Ac; e Acs.

A Figura 83 apresenta as temperaturas de transformacbes Ac; e Acs referente
aos ciclos térmicos de temperatura de pico de 700, 850, 1.100 e 1.370°C. Pode-se
perceber claramente o aumento de Ac; e Acs com 0 aumento da taxa de aquecimento.
Nota-se que o aumento de Ac; foi mais pronunciado dentre as taxas de aquecimento
analisadas, ja Acs se manteve mais constante, porém, é maior do que as reportadas no
equilibrio. Isto deve ter ocorrido pois, como se trata de altas taxas de aquecimento, a
cinética para formacdo da austenita € menor do que aquela do equilibrio e, uma vez
nucleada a uma temperatura superior a de equilibrio, a sua completa austenitizacédo é

pouco influenciada pela taxa de aquecimento.
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Figura 83 — Relacédo entre a taxa de aquecimento e as temperaturas de transformacao
Ac; e Acs.
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6. CONCLUSOES

- O teor de austenita apresentou ter relacdo direta com a temperatura de pico. Quanto
maior a temperatura de pico menor a fracdo de austenita encontrada nas amostras de
ciclo térmico de soldagem. A fracdo de austenita se manteve estavel em temperaturas de
pico de 500 e 600°C, comecou a aumentar em 650°C e atingiu seu méximo quando
submetido a temperatura de pico na regido intercritica de 700°C. Com o aumento da
temperatura de pico, seu teor comeca a diminuir até ser dificilmente detectado em 1.100
e 1.370°C.

- As temperaturas de transformacéo Aci e Ac3 tendem a ser diretamente proporcional a
taxa de aquecimento e a temperatura de pico.

- Ocorre um refino dos graos a partir das temperaturas de pico de 850, 750 e700°C. O
tamanho de grdo comeca a crescer em 1.100°C, atingindo seu maximo em 1.370°C.

- A dureza apresentou tendéncia a aumentar na regido de gréos finos devido a presenca
predominante da microestrutura martensitica e ao pequeno tamanho de grdo. A
temperatura de pico de 1.370°C apresentou maior tamanho de gréo e obteve uma leve
queda na dureza quando comparado com os ciclos térmicos a Tp de 1.100, 850, 750
e700°C.

- A ZTA do passe de acabamento do aco 9%Ni soldado é constituido majoritariamente

por martensita, bainita e austenita.
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7. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Como sugestbes para trabalhos futuros recomenda-se que para cada uma das oito
condicdes de amostras de aco 9%Ni simuladas termicamente seja realizado outras
anélises mais avancadas de caracterizacdo microestrutural e que as mesmas sejam
avaliadas sob o ponto de vista do comportamento mecénico e em meio corrosivo, sendo

elas:

1. Avaliar o perfil de concentragdo dos elementos presentes na austenita utilizando
Atom Probe Tomography (APT),

2. Realizar analises de EBSD para quantificacdo das fases presentes e avaliar a
relacdo de orientacdo dos graos,

3. Realizar ensaio de impacto charpy V-notch a -196°C,

4. Estabelecer uma relacdo entre a concentragéo e perfil dos elementos de liga da
austenita e microestrutura com a energia de impacto,

5. Realizar ensaio a baixa taxa de deformacdo em meio corrosivo contendo agua
destilada e 0,5% de &cido acético com 99,2% de CO, e balanco de H,S
borbulhado,

6. Realizar permeacdo de hidrogénio para avaliar a susceptibilidade de cada regido
da ZTA a difuséo do hidrogénio.
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