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Resumo do Projeto de Graduacdo apresentado a Escola PolitécnicaylUFRJ como parte

dos requisitos necessarios para a obtencédo do grau de Engenheiro Metallrgico.

CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL DA ZONA TERMICAMENTE
AFETADA DE JUNTA SOLDADA DE ACO 9%Ni

Jodo Pedro Barcellos dos Santos

Abril /2018

Orientador: Jodo da Cruz Payao Filho

Curso: Engenharia Metaldrgica

O objetivo deste trabalho foi realizar uma analise microestrutural da Zona
Termicamente Afetada do aco 9%Ni temperado e revenido soldado pelo processo SMAW.
Para isso foram soldados trés corddes de solda distintos, cada um com um aporte térmico
(0,5; 0,6; 1,0 kJ/mm), sobre um tubo de aco 9Ni temperado e revenido. Em seguida
estes corddes e respectivas ZTAs foram usinados e preparados para analise metalogréfica
usando diferentes ataques quimicos. Cada um destes ataques tinha como objetivo revelar
diferentes caracteristicas da ZTA. Os ataques foram analisados em microscopia Otica e
microscopia de varredura. Afim de auxiliar na analise também foi empregada a simulagao
numéricade tais ZTA’s. Foi identificado que ha profundas diferencas microestruturais entre
os aportes de 0,5 e 1,0 kJ/mm. Todas as regifes da ZTA, apresentaram diferencas ndo so
na proporg¢do dos constituintes formados, mas quanto os proprios constituintes formados,

diferindo de regido para regiao.

Palavras-chave: aco 9%Ni, Soldagem, ZTA, caracterizacdo microestrutural, simulacéo

numeérica.
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requirements for degree of Engineer.

MICROSTRUCTURAL CHARACTERIZATION OF HEAT AFFECTED ZONE IN
9%Ni WELDED JOINTS

Jodo Pedro Barcellos dos Santos

April /2018

Advisor: Jodo da Cruz Payéo Filho

Course: Metallurgical Engineering

The objective of this work was to realize a microstructural analysis of the Heat
Affected Zone of the quenched and tempered 9%Ni steel welded by the SMAW process.
To achieve this three distincts weld beads were welded, each one with a different heat
input (0,5; 0,6; 1,0 kJ/mm), over a quenched and tempered 9Ni steel tube. After that,
these beads and their respective HAZs were machined and prepared for a metallographic
analysis using different etching reagents. These etchs were used in order to reveal different
microstructural charactheristics. The etchs were analized under optical microscopy and
scanning electronic microscopy. Numerical simulation was also used to help the analysis.
It was identified that deep microstructural differences exist between the 0,5 and 1,0 kJ/mm
heat inputs. All HAZ regions were different, not only in constituents proportions, but also

in which constituents are formed, distiguishing in each region.

Keywords: 9%Ni Steel, Welding, HAZ, microstructural characterization, numerical

simulation.
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Figura 54: Zona de graos finos do tubo soldado de aco 9Ni temperado e revenido pelo
processo SMAW com aporte de 0,5 kJ/mm atacado com Nital 2% em diferentes aumentos
BIM IMEV . et s b e e e r e r e 62
Figura 55: Zona gréos finos do tubo soldado de aco 9Ni temperado e revenido pelo processo
SMAW com aporte de 0,6 kJ/mm atacado com Nital 2% em diferentes aumentos em MEV.

Figura 56: Zona de grdos finos do tubo soldado de ago 9Ni temperado e revenido pelo
processo SMAW com aporte de 1,0 kJ/mm atacado com Nital 2% em diferentes aumentos
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Figura 57: Zona do metal base do tubo soldado de aco 9Ni temperado e revenido pelo
processo SMAW com aporte de 0,5 kJ/mm atacado com Nital 2% em diferentes aumentos
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Figura 58: Zona do metal base do tubo soldado de aco 9Ni temperado e revenido pelo
processo SMAW com aporte de 0,6 kJ/mm atacado com Nital 2% em diferentes aumentos
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Figura 59: Zona do metal base do tubo soldado de aco 9Ni temperado e revenido pelo
processo SMAW com aporte de 1,0 kJ/mm atacado com Nital 2% em diferentes aumentos
EBIM MEV L e bbbt bt n e neas 67
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1. Introducéo

Os recursos naturais presentes na camada do pré-sal possuem um papel importante
na sociedade contemporanea, um destes é ser a principal matriz energética atual, o
petroleo. Seu valor econémico é, portanto, consideravel e sendo assim ha um grande
interesse em sua exploragdo. Contudo, os obstaculos naturais para que sua extracao seja
ao mesmo possivel em termos de segurancga e econdmicos demandam recursos técnico-
cientificos avancados. Dentro desse contexto surge uma aplicacdo a qual sera objeto de
estudo deste documento.

Alguns campos de reservatorio de petréleo na camada do pré-sal particularmente
importantes, como a bacia de Campos, Santos e Espirito Santo, possuem alto teor de
CO,, substancia que por determinacGes normativas ndo podem ser liberadas diretamente
na atmosfera e muito menos queimadas, restando como alternativa as opcdes de
armazenamento e recondicionamento ou a reinjecdo da mesma nos pocos de exploracéo.
Esta ultima tem se mostrado mais vantajosa em relacdo a solucao anterior, em parte por
conta dos custos do processo, mas também pelo aumento de produtividade do poco por
conta do mecanismo de elevacdo artificial por injecdo de gas-lift [1]. Entretanto, as
condi¢bes ambientais as quais o0s tubos de reinjecdo estardo sujeitos sdo incomuns no
tocante a aplicabilidade dos materiais utilizados.

O alto teor de CO,, combinado a impurezas como H,S, H,O e cloretos, designa
0 material transportado como altamente corrosivo [2]. Outras condi¢des que também tém
influéncia no projeto séo as altas pressdes (550 bar) que os dutos estdo sujeitos e as
baixissimas temperaturas (-70°C) que podem atingir quando hd uma descompressao do
fluido de CO, transportado pelo efeito Joule-Thomson [3].

Devido as peculiaridades do projeto, suas solicitacbes e meio corrosivo o melhor
candidato a ser utilizado como material do duto seriam 0s agos inoxidaveis austeniticos
AISI 316, no entanto estes apresentam baixa resisténcia mecanica, apesar de sua elevada
tenacidade, o que exigiria uma espessura relevante do duto para que pudesse ser aplicavel,
0 que por sua vez também aumentaria o peso total, podendo prejudicar a performance do
programa de exploracdo, além de um custo econémico total expressivo. Uma outra
alternativa é 0 aco 9%Ni (ASTM A333 Gr.8), um aco que jamais foi utilizado com tais
finalidades, mas que tem sido usado largamente em aplicagcbes semelhantes, como
transporte e armazenamento de GNL (Gés Natural Liquefeito), com resultados muito bem
aceitos pelo mercado e comunidade cientifica [4].

Como a distancia entre unidade de reinjecdo de CO, e o reservatdrio pode chegar
a alguns quildmetros de comprimento € necessario 0 uso de um processo de unido entre
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0s dutos. Um desses processos é a soldagem por arco elétrico. Todavia, a soldagem por
arco elétrico emprega uma alta quantidade de calor, visto que é necessario fundir o metal
de base. Esse novo ciclo térmico ao qual o duto é submetido tem influéncia na sua
microestrutura nas adjacéncias da zona fundida, a chamada zona termicamente afetada
(ZTA), e, portanto, pode comprometer as propriedades mecanicas do material,
comprometendo sua aplicacdo em tal forma[5].

O objetivo deste trabalho é investigar a microestrutura da zona termicamente
afetada do aco 9%Ni temperado e revenido gerada pela deposicdo de um corddo de solda
de Inconel 625 pelo processo SMAW (Shielded Metal Arc Welding) sobre um tubo feito
de tal aco com diferentes aportes térmicos. Foram realizadas microscopia Otica,

microscopia eletrénica de varredura e simulagdo computacional para atingir tal objetivo.



2. Revisado Bibliogréfica

2.1. O ago 9Ni

Dentro da familia de agos utilizados para aplica¢Ges criogénicas, 0 aco conhecido
comercialmente como 9Ni, nomenclatura dado por conta do seu teor de niquel, que
possui uma faixa de admissibilidade definida pela ASTM proxima aos 9% em peso,
possui uma certa relevancia em algumas aplicacbes em razdo de suas propriedades
mecanicas, em especial para vasos de pressdo. Dependendo de seu tratamento térmico e
aplicacdo, sua composicdo quimica normativa apresenta algumas divergéncias. As normas
para aco 9Ni mais relevantes comercialmente sdo: ASTM A353 [6], projetado para
chapas de vasos de pressdao com tratamento térmico de dupla normalizacéo e revenido;
ASTM A553 [7] tipo I, também projetado para chapas de vasos de pressdo com tratamento
térmico de témpera e revenido; e ASTM A333 Gr.8 [8], voltada para tubos sem costura
para aplicagdes criogénicas com dupla normalizacdo e revenido ou témpera e revenido.
Para este estudo em questdo, sera estudado apenas o tubo na condicdo temperado e
revenido. As composices quimicas de cada um desses tipos descritos anteriormente se
encontra na tabela a seguir.

Tabela 1: Composi¢des quimicas do ago 9Ni definidas por norma (Adaptado de [6]-[8]).

Teores (Yop/p)

Elemento A 353 A 553 tipo | A333Gr.8
Carbono, Max. 0,13 0,13 0,13
Manganés, Max. 0,98 0,98 0,98
Fosforo, Max. 0,015 0,015 0,015
Enxofre, Max. 0,015 0,015 0,015
Silicio 0,13-0,45 0,13-0,45 0,13-0,32
Niquel 8,4-9,6 8,4-9,6 8,4-9,6

Nota-se, pela anélise das composicdes, que 0 ago 9Ni apresenta baixos teores de
elementos de liga, sendo em sua maioria elementos residuais do processamento do aco.
Com excecdo do niquel, com teor aproximadamente dez vezes maior que o segundo
elemento de maior teor, 0 manganés, os teores de outros elementos séo relativamente
baixos.

O diagrama de fases para a liga Fe-Ni descrito na Figura 1 apresenta uma
importante informagdo: ocorre uma estabilizacdo da fase gama, austenitica do ferro,

verificada pela diminuicdo da temperatura de transicdo do campo bifésico alfa + gama
3



para a fase alfa. Essa estabilizacdo ocorre por conta da presenca de niquel, um elemento
que quando puro se apresenta na forma cubica de face centrada e que tem um raio atbmico
similar ao do ferro, e que estende o campo austenitico em ligas Fe-C, sendo portanto um
elemento gamagéneo [9]. A presenca da fase gama na microestrutura de tal aco, disposta
morfologicamente de forma especifica € de grande importancia para as propriedades

mecanicas do material em temperaturas criogénicas, e serd explicado mais adiante.
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Figura 1: Diagrama de fases do aco 9Ni (Adaptado de [10]).

A microestrutura do material atinge tal perfil numa composicéo 6tima de 9% de
niquel, que para a temperatura da aplicacdo € o suficiente para prevenir a transic¢ao ductil-
fragil (TTDF) e manter a tenacidade do ago satisfatoria para as necessidades mecénicas
enfrentadas. Teores abaixo de 9% ndo garantem tal fendbmeno até a temperatura exigida e
teores acima de 9% geram um encarecimento do aco, visto que o niquel tem um preco
bem alto em relagéo ao ferro [10].
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Figura 2: Efeito do niquel na TTDF em acos de baixo carbono (Adaptado de [9]).

O diagrama TTT para 0 aco 9Ni traz consigo informacgdes importante no que diz
respeito a compreensdo da evolucdo microestrutural conforme o tratamento térmico

aplicado. Como pode ser visto na Figura 3, se trata de um a¢o com alta temperabilidade.
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Figura 3: Diagrama TTT do aco 9Ni (Adaptado de [10]).

Entretanto deve ser mencionado que as temperaturas Acl e Ac3 de ligas ferrosas

contendo niquel ndo sdo muito bem delimitadas, apresentando divergéncias na literatura.
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Esse fato tem uma influéncia grande nas temperaturas a serem empregadas nos
tratamentos térmicos. Rodrigues em 2016, fez uma compilacdo dos principais valores
encontrados na literatura para as temperaturas Acl e Ac3 em ligas com composic¢oes
previamente escolhidas [11].

Tabela 2: Valores para temperaturas Acl e Ac3 para diferentes composi¢@es quimicas do ago
9Ni (Adaptado de [11]).

Composi¢io Al (°C) A3(°0) Autor
0,1C-9,11Ni 560.0 709.0 (NIMS Materials Database, 2014)
0,1C-8,6N+0,75Mn 552.0 643.0 (Brophy;Miller, 1948)
0,001C-8,95N0,85Mn  590.0 725.0 (Ooka:Sugino, 1960)
0,1C-8,95N0,85Mn 540.0 720.0 (Ooka:Sugino, 1960)
0,066C-9,28N-0,65Mn  664.0 694.0 (Jang; Ju et al,2003)
0,09C-9,02Ni-0,68Mn  602.0 705.0 ITW-844-87 apud ( Ahsan et al, 2014)
0,043C-9,35Ni-0,64Mn  577.0 703.0 (X. Q. Zhao et al.,2007)
0,036C-9,02Ni-0,07Mn  640.0 725.0 (Y. H. Yang et al.,2014)

2.1.1. Tratamento térmico

A rota baseada na témpera e revenido para o ago 9Ni, ou Quenched and Tempered
(QT) é definida pela norma ASTM A333 Gr.8, para tubos sem costura. A realizagdo do
tratamento deve ser feito da seguinte forma: aquecimento a temperatura de 800 + 15°C e
mantido a tal temperatura por um tempo minimo de 2 minutos por milimetro de espessura
do tubo, mas nunca por um tempo menor que 15 minutos, e em seguida deve ser imerso
em &gua sob agitacdo. Para o revenido a peca deve ser reaquecida até uma temperatura de
565 + 15°C sob os mesmos critérios de tempo anteriores. Ao atingir o tempo determinado
deve ser realizado um resfriamento em agua ou ar a uma taxa de resfriamento maior ou
igual a 156°C por hora.

Os acos QT estdo padronizados em relacéo as propriedades mecanicas. Os valores
definidos para tais propriedades pelas normas ASTM A553 e A333 Gr.8 se encontram na

tabela 3, a sequir:



Tabela 3: Propriedades mecénicas de tubos sem costura de aco 9Ni (Adaptado de [8])

Limite de Resisténcia, MPa [ksi] 690 — 825 [100 — 120]
Limite de Escoamento, min., MPa [Ksi] 585 [85]
Alongamento em 50mm [2in.], min, % 20.0

Energia Impacto Charpy-V, min. a (-196°C), J 34 (L) e 27 (T)
Expansdo Lateral Charpy-V, min. a (-196°), mm 0,38

2.1.2. Microestrutura

Um estudo realizado por Zhang et al. [12] em 2013 revelou que a microestrutura
gerada apds uma témpera realizada a 820°C seguido de um revenimento a 570°C era
formada de martensita em ripas dentro dos grdos de austenita prévia. O estudo também
acusou a presenca de austenita retida na forma de precipitados globulares entre as ripas,
pacotes de ripas e contornos de grdos de austenita prévia. A Figura 4 apresenta
microestrutura tipicamente temperada e revenida. Os contornos de grdos da austenita

prévia podem ser claramente identificados.

7t Wy e e

Figura 4: Micrografia optica de ago 9N tempeado e revenido (Adaptado de [13]).

Saito et al. [13] estudaram a influéncia da temperatura de revenimento na
tenacidade do ago 9Ni e chegaram a concluséo que existe uma faixa de temperatura 6tima,
entre 550 e 600°C, para atingir altos valores de energia de Charpy-V. Para temperatura
abaixo de 550°C, pode ocorrer fragilizacdo intergranular, também conhecida como
fragilizacdo ao revenimento. Esta fragilizacdo esta associada a segregacao de elementos
nos contornos de grao, como fésforo e manganés. Os teores destes elementos devem ser
controlados para ndo deteriorarem a tenacidade em baixas temperaturas. Para
temperaturas maiores que 600°C, a quantidade de austenita formada no revenimento é



maior, no diagrama de equilibrio Fe-Ni é possivel observar o aumento na quantidade nesta
fase, este microconstituinte torna-se instavel quando mantido a tal temperatura pois ocorre
diluicdo dos elementos gamagéneos devido ao maior volume de austenita produzido,
gerando martensita quando a liga é resfriada a baixas temperaturas.

Strife e Passoja [14] mostraram que tanto a temperatura quanto o tempo de
revenimento alteram a quantidade de austenita retida em temperatura de nitrogénio liquido
(-196 °C). A quantidade de austenita retida atinge um méaximo para dados temperatura e
tempo de revenimento, conforme ilustra a Figura 5. A austenita reversa formada é rica
em elementos de liga, que a estabilizam, e conforme a temperatura e/ou tempo de
revenimento aumenta, o grao austenitico aumenta e os elementos de liga sdo distribuidos
em uma area maior. A estabilidade da austenita, entdo, diminui e, ao resfriar a liga, a
austenita ira se transformar em martensita. Este comportamento esta de acordo com a
relacdo entre taxa de difusdo e temperatura e tempo, tendo a primeira uma influéncia

quadratica e a segunda uma linear.
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Figura 5: Porcentagem de austenita reversa a -196 °C vs tempo de revenimento para acos
9Ni temperados de 843°C, revenidos nas temperaturas indicadas seguido de témpera a -
196°C (Adaptado de [15]).

Neste mesmo artigo, foi estudado o efeito da temperatura de revenimento na
microestrutura deste aco. Quando o revenimento foi feito a 540 °C por uma hora
notou-se uma precipitacdo de carbonetos maior em relagdo ao revenimento a 590 °C,
também por uma hora. Quando revenido a 540 °C por uma hora houve recuperacéao
parcial das discordancias e precipitacdo generalizada de carbetos ocorreu nos contornos
de pacotes de ripas martensiticas, nos contornos de ripas martensiticas e no interior das

proprias ripas. A Figura 6 mostra a micrografia feita em microscopio dptico. E possivel
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notar extensiva precipitacdo de carbonetos nos contornos dos pacotes de martensita prévia
em forma de filme, assim como no interior destes pacotes em formato globular. A
quantidade de austenita reversa observada neste ago foi menor que 0,5% segundo ensaio
de difracdo de raios X feito pelos autores. A Figura 7 mostra a micrografia feita em
microscopio eletronico de transmissdo deste tratamento. E possivel observar que a
densidade de discordancias variou de ripa para ripa e carbonetos em forma de filmes
foram observados nos contornos das ripas e em forma de precipitados no interior das ripas.

e
Figura 6: Micrografia otica de ago 9Ni temperado (temperatura de austenitizacédo de 843 °C)

e revenido a 540 °C (Adaptado de [15]).

a. . o
Figura 7: Micrografia eletrénica de transmisséo de aco 9Ni temperado (temperatura de
austenitizacéo de 843 °C) e revenido a 540 °C. (A) filmes de carbonetos nos contornos das
ripas, (B) carbonetos precipitados no interior das ripas (Adaptado de [15]).

No revenimento a 590 °C por uma hora, 0s autores encontraram 5,2% de austenita
reversa por difracdo de raios X. A micrografia 6ptica na Figura 8 apresenta precipitacao
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de carbonetos bem menos proeminente do que no revenimento a 540 °C. Globulos de
austenita reversa podem ser observados nos contornos dos pacotes de martensita prévia.
A analise feita em microscopia eletrénica de transmissdo na Figura 9 apresentou alguns
grdos livre de discordancias, apontando que recupera¢do mais avancada ocorreu. A
estrutura geral de ripas permaneceu, porém a estrutura apresentou alguma equiaxialidade.
Precipitagdo de carbonetos ocorreu em menor extensdo e, em particular, ndo ocorreu

precipitacdo de filmes de carbonetos nos contornos das ripas.

b X, PSP IRy 1

Figura 8: Micrografia optica de ago 9Ni temperado (temperatura de austenitizacéo de 843
°C) e revenido a 590 °C.(Adaptado de [15]).

Figura 9: Micrografia eletronica de transmissao de aco 9Ni temperado (temperatura de
austenitizacéo de 843 °C) e revenido a 590 °C. (Adaptado de [15]).
Strife e Passoja fizeram, nesse mesmo estudo, a mesma analise para a
microestrutura de aco 9Ni temperado, sem revenimento posterior. Os autores observaram
que a estrutura martensitica possuia alta densidade de discordancias e estavam

posicionadas em paralelo. Precipitacdo de carbonetos ndo foi observada.
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Su et al. [15] fizeram um estudo similar aos citados acima, onde foi investigada a
influéncia da temperatura de revenimento na microestrutura e propriedades mecénicas
do aco tratado pelo processo QT. Suas amostras foram primeiramente temperadas a uma
temperatura de 800°C por 60 minutos e em seguida revenidas a temperaturas de 540, 560,
580 e 600°C por 80 minutos. Foi constatado que em temperaturas menores que 560°C o
revenimento ainda mantém o carater de martensita em ripas. A temperaturas acima de
560°C, esse carater muda, e a microestrutura passa a apresentar o que o autor chama de
microestrutura rugosa. A 540°C a microestrutura ja comeca a perder seu perfil de
martensita em ripas, mas ainda estdo presentes algumas discordancias, nota-se também
extensiva precipitacdo de cementita nos contornos de austenita prévia. A confirmacéao de
que esse precipitado era realmente cementita foi auxiliado por microscopia eletrénica de
varredura. Essa evolucgédo continua até 580°C, onde a martensita perde completamente seu
feitio de ripas, a cementita desaparece dos contornos de grao e surge austenita em formato
granular nos contornos de grdo. Isso é explicado pelo “scavenging effect” da austenita
reversa, onde ela absorve a cementita por inteiro. As micrografias 6ticas e eletrnicas de

varredura se encontram nas Figuras 10 e 11.

540°C (c) revenido a 560°C (d) revenido a 580°C (e) revenido a 600°C. (Adaptado de [15]).
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Figura 11: Micrografias eletfénicas de varredura das amostras (a), (b), (c) revenido a 540°C
(d), (e), (f) revenido a 580°C. (Adaptado de [15]).

O estudo descrito no paragrafo anterior também compara as propriedades
mecanicas de acordo com a temperatura de revenimento, os resultados podem ser vistos
nos graficos que seguem. E possivel notar no gréafico da Figura 12 que o limite de
escoamento (Rel) sofre uma diminuicdo progressiva a medida que se aumenta a
temperatura de revenimento, ja o limite de resisténcia (Rm) decresce um pouco até 580°C,
para depois subir, desta forma a relacdo limite de escoamento/limite de resisténcia
(Rel/Rm) também diminui de forma progressiva, tendo uma diminuicdo drastica entre
580°C e 600°C.
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Figura 12: Limites de escoamento e resisténcia do aco 9Ni QT em diferentes temperaturas de

revenimento (Adaptado de [15]).

O mesmo ocorre no segundo gréfico, na Figura 13, o percentual de austenita
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reversa remanescente apds impacto em temperatura ambiente (R.A. % (RT)) é maximo
em 580°C, bem como a energia absorvida no impacto a temperaturas criogénicas (Akv),
no entanto ap6s impacto em temperatura criogénica (R.A. % (Impacted)) a superficie
imediatamente proxima a fratura apresenta quantidades bem menores, para todas a
temperatura, 0 que sugere uma transformacdo do tipo TRIP (transformed induced

plasticity) que transformou a austenita em martensita.
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Figura 13: Valor de impacto criogénico e percentual de austenita retida em fungdo da
temperatura de revenimento do ago 9Ni QT (Adaptado de [16]).

Zhang (homdnimo do citado anteriormente) et al. [16] analisaram o efeito de
diferentes taxas de aquecimento (2, 5, 10,20 e 40 °C/s) no revenimento para aco 9Ni na
austenita reversa e revelaram que a quantidade de austenita reversa atinge um maximo para
taxas de aquecimento em torno de 10°C/s e sua distribuicdo ocorre uniformemente em
contornos de grdo de austenita prévia e em contornos de ripa de martensita.

Zhang (primeiro a ser citado) et al. [12] revelaram também a influéncia
do tratamento térmico nas propriedades mecanicas em aco 9Ni para armazenamento de
GNL. Através de analises em microscépio eletrénico de transmisséo, foi observado que
o tratamento de témpera e revenimento (temperatura austenitizacdo de 820 °C e
temperatura de revenimento de 570 °C) obteve microestrutura composta de ferrita e
carbonetos com alguma densidade de discordancias e pouca austenita reversa entre as
antigas ripas de martensita. A Figura 14 a seguir mostra a micrografia eletrénica de
transmissdo da estrutura temperada e revenida. E possivel observar ripas de martensita
prévia com alta densidade de discordancias, parte delas formando celulas de
discordancias. Nota-se a presenca de austenita reversa (campo claro e escuro) entre as
ripas de martensita prévia. A quantidade reduzida de austenita reversa no ago estudado
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por este autor, pode ser explicado pela maior temperatura de austenitizacdo em relacao
ao estudo feito por Strife e Passoja [14] e menor temperatura de revenimento.

E conhecido que a temperatura de austenitizagdo de um ago influencia na sua
temperabilidade, tornando-o mais temperdvel com o aumento desta temperatura. A
temperatura de revenimento dita a quantidade de austenita reversa formada, sendo maior
quantidade deste constituinte para temperaturas de revenimento maiores, conforme regra
da alavanca. Porém a estabilidade da austenita cai, conforme abordado anteriormente.

Figura 14: Microscopia eletrdnica de transmissao de a¢o 9Ni temperado (temperatura de
austenitizacao de 870 °C) e revenido a 570 °C. (a) ripas de martensita prévia e presencga de
alta densidade de discordancias, (b) presencga de austenita reversa entre ripas de martensita
prévia e (c) presenca de austenita reversa entre ripas de martensita prévia (micrografia de
campo escuro)(Adaptado de [16]).

Yang et al. [1 7] observaram a influéncia das temperaturas de austenitizagdo e
de revenimento para aco 9Ni (0,036%C, 0,10%Si, 0,70%Mn, 0,096%Mo, 0,0068%P,
0,005%S e 9,02%Ni). O efeito da temperatura de austenitizacdo é bastante acentuado e
a fracdo volumétrica de austenita reversa, apos revenimento a 600°C, aumenta & medida
que a temperatura de témpera aumenta de 750°C para 900°C, onde atinge seu maximo.
Para temperaturas de austenitizagdo maior que 900°C, a tendéncia da quantidade de

austenita reversa € diminuir. No entanto a precipitacao dessa austenita reversa, gerando
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austenita retida ocorre em maior escala em temperaturas de austenitizacdo mais baixas,
isto ocorre devido ao refino de gréo austenitico e de pacotes de martensita, propiciando
maior nimero de locais preferenciais para nucleacdo da austenita durante o revenimento.
A Figura 15 a seguir apresenta analise realizada em microscdpio eletronico de varredura
(MEV) para a presenca de austenita em diferentes temperaturas de austenitizagdo. E
possivel notar que os gréos ficam grosseiros a partir de

900 °C.

Figura 15: Micrografias eletronicas de varredura de amostras revenidas a 600 °C e
temperadas a partir diversas temperaturas de austenitizacéo (a) 750 °C; (b) 800 °C; (c) 850
°C; (d) 900 °C; (e) 1000°C.(Adaptado de [17]).

A temperatura de revenimento também foi estudada por Yang e colaboradores e
foi observado que em temperaturas entre 570-630°C a austenita se forma em contornos
de grdos de austenita prévia e em contornos de pacotes de martensita. Com o aumento de
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temperatura parte da austenita torna-se instavel e transforma-se em martensita néo-
revenida. Neste momento, a microestrutura encontrada é formada de ripas grosseiras de
martensita com austenita reversa e martensita ndo-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 16 ilustra o
fendmeno observado para diferentes temperaturas de revenimento.

Figura 16: Micrografias eletrénicas de varredura de amostras revenidas a: (a) 540 °C; (b)
570 °C; (c) 600°C; (d) 630 °C; (e) 650 °C; (f) 670 °C(Adaptado de [18]).
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2.2. Soldagem
2.2.1. Fundamentos de soldagem a arco elétrico

A soldagem é um processo de fabricacdo, e seu uso mais comum € como
processo de unido, mas também pode ser usado como processo de manutencdo e
revestimento. A soldagem é definida como o processo de unido microscépica continua
de pecas, no sentido de formar ligacGes quimicas e intermoleculares. Normalmente o
fendmeno usado para garantir essa unido é a fusdo; das pecas entre si, ou usando materiais
adicionais como intermediarios. Entretanto, a fusdo ndo € um requisito, podendo a
soldagem ser feita por outros mecanismos, como friccdo e explosdo. De maneira anéloga,
a fusdo ndo se restringe a materiais metalicos, podendo também ser efetuada em polimeros,
ceramicos e compositos [5], [18].

Os processos de soldagem costumam ser divididos de acordo com a fonte
energética utilizada. A fusdo por auxilio de um arco elétrico é o processo de maior
relevancia comercial. A soldagem a arco elétrico fornece uma série de caracteristicas

vantajosas, como:

Densidade de energia adequada para fuséo localizada.

Facil controle da fusao.

« Baixo custo relativo do equipamento.

\ersatilidade no projeto.

» Minimizag&o de riscos a satde do soldador/operador em comparacao a alguns outros
processos.

2.2.2. O arco elétrico

O arco elétrico é estabelecido quando uma diferenca de potencial elétrico muito
elevada é atingido entre dois eletrodos. Normalmente um desses eletrodos é o préoprio
metal de adi¢do conectado a uma fonte e 0 outro é a peca a ser unida, também conectada a
uma fonte. Tal diferenca de potencial € capaz de emitir elétrons termoionicamente do
catodo, 0 que por sua vez permite ionizar a atmosfera presente entre os eletrodos através
do choque de elétrons com atomos, formando um plasma. Com essa ionizacao € possivel
que seja feita a passagem de corrente entre os eletrodos por intermédio de ions e elétrons
do plasma. Um esquema mais detalhado esta presente na Figura 17.
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Figura 17: Esquema em escala atbmica dos fenbmenos que ocorrem dentro do arco elétrico
permanente (Adaptado de [19]).

O calor gerado pelo arco elétrico pode ser calculado usado a equacao:

Q=VIt

Onde Q é o calor gerado pelo arco elétrico em Joules; V é a diferenca de potencial
entre os eletrodos em Volts; | é a corrente que circula no circuito em Ampéres e t é o tempo
de operagdo em segundos.

Entretanto, é mais comum se utilizar outra grandeza quando se caracteriza o calor
do processo de soldagem; o aporte térmico. Esta se define como sendo a quantidade de
energia efetivamente dada a peca por unidade de comprimento, expressa em Joule por
milimetro.

g™

v
O termo O termo H é o aporte térmico propriamente dito em Joules por milimetro;

o termo # a eficiéncia térmica do processo de soldagem empregado, uma razao que pode
ir de 0 a 1; V a diferenca de potencial entre os eletrodos em Volts; | é a corrente que

circula no circuito em Ampéres e v € a velocidade da soldagem em milimetros por segundo.
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Figura 18: Esquema explicativo do aporte térmico da soldagem (Adaptado de [5]).

2.2.3. Shielded Metal Arc Welding

SMAW, acrénimo de Shielded Metal Arc Welding, nacionalmente conhecido como
soldagem com eletrodo revestido é um processo de soldagem na qual o eletrodo é
consumivel, isto €, ele é o proprio metal de adicdo. O eletrodo revestido consiste no metal
de adicdo em forma de vareta, onde em uma de suas pontas € estabelecido o contato com
a fonte e na outra forma-se o arco elétrico. A medida que o metal vai sendo depositado
a vareta vai diminuindo de comprimento, sendo necessario o ajuste do distanciamento entre
atocha e a peca para que o comprimento do arco mantenha-se constante. Quando a vareta
atinge um tamanho critico ela deve ser substituida por uma nova. O nome Shielded Metal
Arc Welding ou eletrodo revestido provem do fato do metal de adigéo ser protegido por
um revestimento de fluxo de soldagem, com funcBes de estabilizar o arco elétrico,
formando uma atmosfera controlada; descontaminar a poca de fusdo por ajuste de
composicdo quimica; e formar uma escoria protetora do corddo de solda contra a
atmosfera e com capacidade de atenuar a taxa resfriamento do corddo. Um esquema da
soldagem envolvendo eletrodo, metal base, poca de fusdo e arco elétrico encontra-se na
Figura 19. Um esquema do processo de soldagem, com equipamentos € visto na Figura
20.

A popularidade do processo se deve a sua versatilidade de ligas soldaveis, que se
deve em grande parte a possibilidade de usar diversos tipos de revestimentos. Além disso é
um processo com equipamento barato, simples, portatil e robusto. Por outro lado exibe
algumas limitagcOes notaveis: a baixa produtividade, dificuldade de manuseio, geracdo de
gases prejudiciais a saude do soldador, sensibilidade dos revestimentos, impossibilidade

de soldar metais com baixo ponto de fusdo ou muito reativos.
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Figura 19: Esquema de soldagem SMAW (Adaptado de [20]).
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Figura 20: Equipamentos de soldagem SMAW (Adaptado de [20]).

2.2.4. Zona termicamente afetada

O aquecimento devido ao arco elétrico, garantindo a fusédo e soldagem do material,
em conjunto com o resfriamento subsequente devido & conducdo de calor pela pega
representa o ciclo térmico que o material foi submetido em determinado ponto da pega.
No ciclo térmico visto na Figura 21 nota-se que na soldagem ha um aquecimento muito

rapido e um resfriamento um pouco menos brusco. Tp é a temperatura de pico.
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Figura 21: Gréfico do ciclo térmico da soldagem (Adaptado de [5]).

O ciclo térmico é uma informagdo de vital importancia para a soldagem, pois
permite uma analise qualitativa da microestrutura que se formara e, consequentemente,
as propriedades mecénicas de determinado ponto do corddo de solda ou da zona
termicamente afetada. O esquema a seguir nos permite visualizar de forma mais clara a
influéncia do ciclo térmico na microestrutura formada através de um exemplo usando um
aco baixo carbono. No entanto merece ser mencionado que o esquema a seguir dispde um
ciclo térmico e um diagrama de fases que representa as transformacdes em equilibrio, o que
ndo condiz com a realidade para a soldagem, um processo no qual o aquecimento e

resfriamento sdo muito acelerados e fora do equilibrio.

a+ Fe,C

ZFT A}B} } %C Teor de C (%)

Figura 22: Esquema explicativo da influéncia do ciclo térmico na microestrutura de um aco
baixo carbono (Adaptado de [5]).

A solda se define por 3 regides:

« Zona fundida (ZF): zona delimitada pelo material que fundiu e se solidificou.
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Zona termicamente afetada (ZTA): zona delimitada por material que nao
fundiu, mas que teve alteracdo microestrutural.
» Zona do metal de base (MB): por¢do do material que ndo atingiu temperaturas

suficientes para se modificar microestruturalmente.

A ZTA de um ago normalmente pode subdividir-se em 3 outras regides:

+ Zonade gréos grosseiros (ZGG): zona delimitada pela fracdo do material que atingiu
temperaturas superiores a de crescimento de grdo mas que ndo chegou a fundir.

 Zona de gréos finos (ZGF): zona delimitada por material que atingiu temperatura
de recristalizacdo mas ndo o suficiente para promover o crescimento de gréo.

+ Zona intercritica (IC): porcdo do material que atingiu temperaturas do campo

bifasico.

A composicdo quimica de um aco modifica muito o perfil de sua ZTA. A
composicdo quimica define as temperaturas que delimitam cada uma dessas zonas.
Nesse caso acos de composicdo quimica diferentes podem ter diferentes extensdes das
zonas da ZTA para um mesmo ciclo térmico. Da mesma forma a composicdo quimica
também influencia os constituintes que se formardo. O perfil da microestrutura é entdo
altamente dependente de composicao quimica e ciclo térmico.

Vale ressaltar que a ZTA € uma regido com alta tendéncia a formacdo de
martensita, particularmente na ZGG, onde a taxa de resfriamento atinge os maiores
valores e o crescimento de grdo afeta consideravelmente a temperabilidade da
microestrutura. Como dito no paragrafo anterior, este fenémeno é também controlado pela

composic¢do quimica do material.

2.2.5. ZTA do aco 9Ni

Nippes e Balaguer [19] em 1985 estudaram a soldagem do ago criando regides de
ZTA sintéticas através de um aparato Gleeble. Trés corpos de prova foram confeccionados,
e suas temperaturas de pico foram de 500, 1000 e 1300°C. Os ciclos térmicos
correspondiam a um aporte térmico de 1,575kJ/mm. Além disso também foi medida a
quantidade de austenita retida em cada um desses corpos de prova através de difracdo de
raios-X e medi¢cdo de campo magnético.

O material como recebido, isto €, temperado e revenido, consiste de ferrita e
carbetos precipitados durante o revenido. E notavel a presenca do bandeamento devido ao
fendmeno de segregacdo durante a solidificagdo do aco. As técnicas revelaram que nesse
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estado o material apresenta cerca de 9,4% de austenita retida, em volume. A temperatura
de 1300°C gerou martensita de gréos grosseiros e acusou 2,9% de austenita retida, em
volume. A de 1000°C, por estar acima Ac3 austenitizou e refinou os grédos. Com o
resfriamento réapido, caracteristica comum de um ciclo térmico de soldagem, toda esta
regido se transformou em martensita, sem qualquer vestigio de austenita. O corpo de prova
aquecido até 500°C ndo teve aparente mudanca microestrutural, mas acusou um percentual
de austenita retida de 3,9% em volume, bem menor que o percentual do material ndo
submetido a soldagem. As micrografias dos corpos de prova simulados se encontram nas

imagens da Figura 23 a seguir.

(b) 1000°C. (c)1300°C.

Figura 23: Microestruturas aco 9Ni submetidos a ciclos térmicos de simulacao de soldagem
em Gleeble (Adaptado de [19]).
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Zeeman e Emygdio [20]também realizaram um estudo de soldagem do a¢o 9%Ni. O
processo de soldagem utilizado foi o SMAW, e o aporte térmico variou de 0,6 a 1,2kJ/mm.
Entretanto, o material base foi processado de diversas maneiras: no primeiro foi usado um
tubo sem costura, em outro um tubo forjado e no ultimo uma placa laminada.

No tubo sem costura a soldagem gerou uma zona graos grosseiros martensitica. Ja na
zona intercritica houve uma austenitizacdo parcial, o que leva a crer que ha uma maior
estabilidade da austenita e, consequentemente, uma maior fracdo volumétrica da mesma.
N&o houve aparentes alteracfes no metal base depois da zona intercritica. As micrografias

encontram-se a seguir.

(a) ZGG.

(b) ZFF. (c) Metal base.

Figura 24: Microestruturas em MO da ZTA do aco ASTM A333 Gr.8 (Adaptado de [20]).

Neste mesmo trabalho também foram realizadas microscopias eletrénicas de
varredura, neste caso para chapas laminadas soldadas. Os resultados encontram-se a seguir.
A seta branca na terceira imagem corresponde a uma micro-fase, sem especificar exatamente

qual é, no entanto pelo contexto do trabalho deixa-se a entender que seja austenita retida.
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(b) ZFF. (c) Metal base.

Figura 25: Microestruturas em MEV da ZTA do aco ASTM A353 (Adaptado de [20]).

2.3. Simulagdo computacional de soldagem

2.3.1. Diagramas TTT e CCT

O estudo de diagramas TTT e CCT é de fundamental importancia para o
processamento termo-mecéanico de materiais. No entanto, a virtual infinita variedade de
ligas de composicdes quimicas e tamanhos de grdos diferentes exigiu métodos mais
dindmicos para a determinacdo dos mesmos [21]. Dentro desse contexto surge 0s métodos
computacionais.

O modelo de Kirkaldy [22] prevé a formacdo de ferrita, perlita e bainita a
partir de austenita. Nela o termo 7 representa o tempo, x a fragdo de austenita formada, e T

a temperatura. A equagéo encontra-se a segulir:

P

dx
a(N)DeffATq .[ x2(1—x)/3(1 — x)Zx/3
0

(x,T) =

25



Onde:
a = [gz(N—l)/Z
O termo S € um coeficiente empirico, N o tamanho de gréo inicial, de acordo com
a tabela ASTM, Des 0 coeficiente de difuséo efetivo, AT o resfriamento abaixo de Ac3 em
condicédo de austenita instavel e g um coeficiente relacionado ao mecanismo de difusdo. O
termo Defr por sua vez é dependente do somatorio da concentragdo de cada elemento vezes
uma constante relativa a cada elemento e de Qes, equivalente a energia de ativacao efetiva
para a difusao.
Assim sendo, equacdo citada anteriormente para calculo de z, adquire uma
nova forma e ja fornece diretamente a curva de transformacdo completa em funcéo das
temperaturas:

m
_ 1 &,
Trrr = ZN/S(AT)36 Zlajcj
]:

A partir desta equacdo pode-se obter as curvas de transformacdo para a ferrita,
perlita e bainita.
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3. Materiais e métodos

3.1. Materiais

3.1.1. Metal base

Foi utilizado um tubo de agco ASTM A333 Gr.8 tratados termicamente por témpera
e revenido fornecidos pela empresa Vallourec Tubos do Brasil. O tubo possui as seguintes
dimensdes:

* 219,1mm (8”) de diametro externo.

* 31,75mm (11/4”) de espessura.

* 130mm de comprimento.

O fabricante ndo especificou tempos e temperaturas do tratamento térmico, apenas
afirmou que os mesmo se enquadram nas faixas definidas pela norma. Pela norma o tempo
minimo a ser mantido na temperatura de 800 + 15°C (témpera) e 656 + 15°C (revenido)
para tal espessura seriam de 63 minutos e 30 segundos.

A composicdo quimica dos tubos fornecidos pelo fabricante se encontra na tabela

Tabela 4: Composigdo quimica do tubo de ago 9Ni.

Composicdo quimica (% em peso)

C Mn P S Si Ni Fe
0,03 0,61 0,007 0,004 0,26 9,00 Balanco

3.1.2. Metal de adicéo

Foi utilizado como metal de adicdo a superliga de niquel, Inconel 625, fabricado
pela Sandvik sob 0 nome comercial Sanicro 60 e sob especificagdo AWS A5.11 ENiCrMo-
3. A composic¢do quimica normativa esta descrita na tabela a seguir.

Tabela 5: Composi¢do quimica dos arames de Inconel 625 fornecida pelo fabricante.

Composicéo quimica (% em peso)

C Mn P S Si Ni Fe Cr Mo Nb
<0,03 0,2 <0,015 <0,010 0,2 > 60 <1 22 9 3,5
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3.2. Métodos
3.2.1. Processos de soldagem

Os corddes forma soldados por simples deposicdo de metal de adicdo
longitudinalmente ao tubo, transversais a secdo circular do tubo.

O processo de soldagem utilizado foi o SMAW, executada de forma manual. Foram
soldados 3 corddes de solda com aportes térmicos distintos. Os parametros de soldagem
utilizados estdo descritos na tabela abaixo.

Tabela 6: Pardmetros de soldagem dos corddes.

Aporte Tenséo Corrente Velocidade
Cordao térmico média meédia soldagem
(kJ/mm) V) (A) (mml/s)
SM1 0,5 26 80 3,7
SM2 0,6 23 80 2,5
SM3 1,0 25 80 15

3.2.2. Usinagem dos corpos de prova

Visando a analise microestrutural da ZTA do ago 9Ni por meios de microscopia
Gtica e eletrénica foram extraidos corpos de prova do tubo a partir de desenhos feitos em
AutoCAD, de forma a ter uma vista que cortasse transversalmente o corddo de soldae ZTA
adjacente. Tal procedimento também foi realizado na instituicdo citada no paragrafo

anterior.

3.2.3. Preparacéo metalografica

A preparacdo metalografica foi a mesma para todos os corpos de prova em todos
0s ataques quimicos. Todos ataque quimicos efetuados foram reproduzidos em todas as
amostras, de forma a ter uma base de comparacdo valida para cada ZTA formada. A
preparacdo consistiu no lixamento progressivo das amostras, indo da lixa de 100 mesh até
1200 mesh, passando por: 220, 320, 400, 500 e 600 mesh, nesta ordem. O polimento foi
feito com panos com pasta de diamante aderida de granulometria comegando pela de 6um,
depois 3um e por fim 1um. Diversos ataques quimicos foram empregados em tubos
soldados de aco 9Ni, mas ndo especificamente para o processo SMAW. Cada ataque
possuia um proposito diferente, no entanto nem todos foram eficazes. Os que foram
eficientes foram reproduzidos para as amostras em estudo neste trabalho. Todos os ataques

realizados e seus resultados de microscopia otica e eletronica constam no Anexo 1. Os
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ataques quimicos utilizados para tubos soldados de aco 9Ni pelo processo SMAW se
encontram na tabela 7. Cada ataque foi usado com um intuito diferente. Enquanto a maioria
foi usada para revelar contornos de gréo de diferentes, também foi esperado que alguns
ataques revelassem diferentes constituintes com diferentes cores, como o Marder e
Benscoter e o LePera. O acido nitrico e acético foram usados para revelar depdsitos de
niquel. Ja o acido picrico revela contornos de grao de austenita prévia. No entanto, nem

todos ataques foram eficazes ou apresentaram algum nivel de clareza naquilo que deveria

revelar.
Tabela 7: Especificagdes dos ataques quimicos empregados.
T de
Ataque Composi¢ao quimica Forma de ataque empo
ataque
’ 2% Acido nitrico . ;
Nital 2% 98% Aloool etflic Imersdo Visual
Marder e 10g Metabissulfito de
Benscoter sédio Imersdo sob agitagdo vigorosa 60s
(variante) 100ml Agua destilada
Pincelamento com detergente neutro sobre a
superficie da amostra.
4g Adido picrico Apds o pincelamento, deixar o detergente sobre a
. i ; s Cercade 2
FeCl; + Picral 4g Cloreto férrico amostra e realizar um novo pincelamento com a . .
p 35 o minutos / Visual
100ml Alcool etilico solugdo.
Enxague com dgua abundante, seguido de alcool e
secagem com soprador térmico.
. 4g Adido picrico " .
0,
Picral 4% 100l ARcel s Imersdo Visual
10 parte Nital 4% 5 y
Kourbatoff 1 parte Picral 4% Imersdo Visual
Acido nitrico 1 parte Acido nitrico x
S g K Imersdo 1 segundo
e Acético 4 partes Acido acético
Solugdo de 1g de
Metabissulfito de sédio
Le Pera em 100 ml de dgua Imersdo 7 a 12 segundos

destilada
Solugdo de 100ml de Picral
4%

3.2.4. Macrografias

As macrografias foram executadas apds a preparacdo metalogréfica das amostras
com o ataque Nital 2%. Tendo em vista que 0 objetivo deste processo era ter um registro
visual da extensdo da ZTA e suas zonas, mas sem necessidade de visualizar caracteristicas
microestruturais, tanto para fins de compreensdao do do tema abordado quanto para a
simulagio computacional. E sabido que o Nital consegue atender bem a esses requisitos,

por isso ndo houve necessidade de repetir 0 processo com outros ataques.

As macrografias foram realizadas no LAMEF (Laboratério de Mecanica da
Fratura), situado no Centro de Tecnologia da UFRJ. Foi utilizada uma base fixa com
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auxilio de uma lente acoplada a uma camera fotogréfica profissional.

3.2.5. Simulagdo Computacional

Para a realizacdo da simulacdo numérica foi utilizado o software JMatPro para a
geracdo de diagrama de fases, curvas de transformacao-tempo-temperatura (Curvas TTT)
e curvas de transformacdo em resfriamento continuo (Curvas CCT) a partir da composi¢éo
quimica, temperatura de austenitizacao e tamanho de grdo do metal base. A composicao
quimica foi aquela fornecida pelo fabricante, a temperatura de austenitizagéo utilizada foi
de 1350°C para a ZGG e de 900°C para a ZGF, conforme observado em experiéncias
anteriores no LNTSold, e o tamanho de gréo foi medido por microscopia ética, com auxilio
do ataque de Cloreto Férrico com Picral 4%. Com este ataque foi possivel visualizar os
contornos de grdo de austenita prévia e medir sua granulometria a partir do método dos
interceptos. Visto que a granulometria ndo é homogénea em toda a ZTA, foram utilizadas
dois tamanhos de gréo na simulacdo, uma na Zona de Graos Grosseiros, de 5 micrometros,
e outra na Zona de Graos Finos, de 30 micrometros. Por esta razéo serdo gerados duas
curvas CCT e duas TTT, uma para cada granulometria.

Tais dados serviram como input para o software Sysweld, em conjunto com as
condutividades térmicas, coeficientes de expansao térmica e densidades, para todas as
fases presentes no ciclo térmico de soldagem do material, em fungdo da temperatura. Esses
dados foram fornecidos pelo distribuidor do software.

Além disso o Sysweld também exige a geometria dos cordbes de solda e dos
tubos, feitas com macrografias dos mesmos. Sobre os desenhos geométricos sdo
colocadas malhas, onde cada intersecdo corresponde a um né no método do elementos
finitos. Também sdo exigidos pardmetros e processo de soldagem empregados, obtidos a
partir do Relatério de Registro de Soldagem (RRS). Entretanto, alguns dados que servem
de input ndo sdo possiveis de obter a perfei¢do, visto que a soldagem é um processo
manual, com muitas varia¢es dos parametros a medida que ela é executada, por isso é
necessario que alguns desses inputs sejam modificados por tentativa e erro. Pode se
saber se a simulacéo corresponde a realidade se a linha de fuséo da simulagéo corresponde
a do desenho.

O resultado da simulacéo fornece o ciclo térmico ocorridos em cada ponto da peca.
Além disso também gera o perfil microestrutural da peca como um todo, em especial a
ZTA. Esses resultados complementardo o objeto de estudo deste trabalho por anélise e

comparagdo com o0s outros métodos abordados anteriormente.
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3.2.6. Microscopia Gtica

As micrografias realizadas neste trabalho foram feitas pelo microscopio 6tico
Axiolmager M2M da marca Zeiss, localizado no Nucleo de Microscopia do
LNTSold/COPPE/UFRJ. Foram utilizadas diversas magnificacdes, todas em Bright Field
(camplo claro). Tal microscopio € associado a um computador através do software
AxioVision 4.8, também da marca Zeiss, permitindo o uso de diversas funcdes de
tratamento de imagens, que foram usados para melhorar a analise das imagens,
modificando pardmetros como brilho, contraste, nitidez e usando fun¢des como Z-stacking

(empilhamento de focos), mosaico e insercdo de escalas e figuras.

3.2.7. Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

Foi utilizado o microscopio eletrdnico de varredura JEOL JSM 6460 pertencente
ao Laboratério Multiusuario de Microscopia Eletronica e Microanalise do
PEMM/COPPE/UFRJ. Para visualizar a microestrutura foram analisados feixes de
elétrons retroespalhados e para analisar a composicdo quimica das fases presente foi
empregado o uso de EDS (Energy Dispersive X-ray Detector).
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4. Resultados e discussao

4.1. Macrografias

As macrografias das amostras encontram-se nas imagens a seguir.

(a) 0,5 kd/mm. (b) 0,6 kd/mm. (c) 1,0 kI/mm.
Figura 26: Macrografias dos corddes de solda sobre tubo de ago 9%Ni temperado e revenido
pelo processo SMAW com diferentes aportes térmicos.

O que vale a pena ser relevado € o que teve influéncia na simulacdo computacional.
Percebe-se pelas imagens que o ataque quimico € suficiente para revelar a extensédo ZTA,
vista como um semicirculo no metal de base. Também é interessante notar a porc¢ao branca
da ZTA adjacente a linha de fusdo, que corresponde a Zona de Gréaos Grosseiros. O formato
assimétrico da poca de fusdo foi um grande dificultador para a execu¢do da simulacao.

4.2. Simulagao computacional

4.2.1. IMatPro

Isopleth
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1300
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400
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500
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Ni concentration (W)

Balance element: Fe

Figura 27: Diagrama de fases do aco 9Ni realizado no Sysweld.

Na analise do diagrama de fases feito por simulacdo computacional notam-se
algumas diferencas com relacdo ao diagrama proposto pela literatura. Em primeiro lugar

h& a formacdo de carbetos desde uma temperatura em torno dos 600°C até temperaturas
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préximas a ambiente. Em segundo lugar, a temperatura Ac3 no diagrama da literatura
encontra-se um pouco acima dos 700°C, enquanto no simulado encontra-se um pouco
abaixo.
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(b) Tamanho de gréo de 30 micrémetros.

Figura 28: Diagramas TTT do ago 9Ni realizado no Sysweld.

Os diagramas TTT obtidos em simula¢do também diferem bastante do descrito em
literatura. A comegar por Ac3, na literatura, acima de 700°C, enquanto no simulado e de
675°C. Em segundo lugar o diagrama se refere mais especificamente aos constituintes
formados, enquanto no encontrado na literatura se refere a fases. O formato das curvas

de transformacdo é bem diferente também, tendo as curvas da literatura, joelhos bem

33



pronunciados, enquanto o simulado aparenta nao ter nem tais joelhos.

Entre os dois diagramas TTT simulados tambeém ha divergéncias importantes. A
primeira a ser notada é a temperabilidade muito superior para tamanhos de grdos de 30
micrometros. Apesar disso, a temperatura de inicio e fim de transformacao martensitica
permanecem as mesmas para os dois tamanhos de grdo, sendo a de inicio em torno de
300°C e a de fim em torno de 200°C. Como consequéncia a formagéo de ferrita, bainita e
austenita é muito maior para 5 micrébmetros. Apesar de ndo ser uma informacdo muito
importante para o tema deste trabalho, pode-se notar que para tempos de resfriamento muito
prolongados h& uma tendéncia um pouco maior para a formacao de perlita para tamanhos
de grdo de 5 micrémetros.

Apesar de estes diagramas serem fundamentais para o trabalho, é mais pratico usar
os préximos diagramas, os CCT, para analise da soldagem pela simula¢do computacional.
Isso se deve a forma do préprio diagrama CCT, que usa taxas no lugar de tempo. Tal

caracteristica sera vista nas imagens a seguir.
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CCT
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Figura 29: Diagramas CCT do a¢o 9Ni realizado no Sysweld.

O diagrama CCT para as regides de graos grosseiros e de graos finos apresentam
os perfis demonstrado acima. As taxas de resfriamento para cada regido em cada amostra
foram calculadas na simulacdo em Sysweld para as amostras SM1 e SM3, como sera visto
no topico posterior. Para facilitar a compreensao foram colocados nas imagens anteriores
as taxas resultantes aproximadas para as regides de grdos grosseiros e de graos finos de
tais simulagdes. Para a amostra SM1 as taxas foram de cerca de 140°C/s e 110°C/s para a
regido de gréos grosseiros e finos, respectivamente. Na SM3 foram de cerca de 80°C/s e
70°C/s, também para as regides de graos grosseiros e graos finos.

Com excecdo da regido de grdos finos da amostra SM3, em todos os casos ha
formacéo exclusiva de martensita, se tomada essa abordagem superficial. Na regido de
gréos finos da amostra SM3 haveria formacéo de ferrita, bainita e martensita.

4.2.2. Sysweld

Como explicitado em ”Materiais € Métodos”, uma parte da simulacgao exige que se
realizem algumas tentativas variando alguns parametros para que a simulagéo fique mais
proxima do real. Foram realizadas cerca de 54 tentativas para que resultados utilizaveis
pudessem ser produzidos, estes foram obtidos apenas para as amostras SM1 e SM3, que
exigiram, respectivamente, 22 e 16 tentativas. Nas imagens que se seguem podem ser
vistas as temperaturas méximas alcangadas nas diferentes regides da ZTA. Cada coloragao
corresponde a um degrau na escala de temperatura, sendo o0 maior o degrau de cor magenta,
que varia de 1600 a 1490°C, e o menor, azul escuro, de 30 a 50°C. O degrau magenta (para
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estas duas imagens a seguir apenas) corresponde a zona fundida do material. Para a ZTA,
a definicdo do que é ZGG, ZGF e ZIC depende da interpretacdo da temperatura limitante
para cada zona. No presente trabalho os degraus vermelho e laranja corresponde a ZGG,
de 1490 a 1100°C, os amarelos e laranja, & ZGF, de 1100 a 750°C. Os verdes mais abertos,
de 750 a 500°C, correspondem a ZIC.

5w b
)

‘?1 56501 MM

-

B :0

P

Figura 30: Temperaturas maximas atingidas durante a simulacéo de soldagem na ZTA da
amostra SM1.
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Figura 31: Temperaturas maximas atingidas durante a simulacéo de soldagem na ZT da
amostra SMa3.

Devido a pequenas divergéncias entre o processo de soldagem, e a simulagéo, os
resultados ndo sdo completamente precisos, a zona fundida na simula¢do ndo sobrepde
exatamente a zona fundida obtida na macrografia em todos os pontos, indicando que a
simulacdo pode ter falta de fuséo, e pode existir uma divergéncia entre os resultados da
ZGG simulada e a obtida por microscopia. Ja a ZTA tem um resultado muito mais proximo,
jaque seus limites sdo mais suaves, com formato elipsoide. Esses detalhes no entanto, néo
significam que a simulacéo é invélida, visto que é um trabalho qualitativo.

De forma similar, nas proximas imagens podem ser vistas as microestruturas, que,
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de acordo com os inputs dados ao processador, formam-se ap6s o processo de soldagem.

(c) Bainita (Maximo: 5%).

- X
50 / 500.000000

(d) Ferrita (Maximo: 0,4%).

- X
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(e) Austenita (Maximo: 10%).

Figura 32: Fases formadas ap6s a simulacdo de soldagem na ZTA da amostra SM1.
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A simulacéo de soldagem da amostra SM1, de aporte 0,5 kJ/mm, revela que na
ZTA ainda h&d uma fracdo residual de material original inalterado. Essas fragdes se
encontram na interface de zona fundida e ZTA, comegando com aproximadamente 50%
na ZGG, decaindo rapidamente em sentido a ZGF a 0%; e no fim da ZGF comegando em
0%, passando pela ZIC e chegando a 100% no metal base inalterado. O primeiro
comportamento no entanto deve ser analisado com muita cautela, visto que o material
original nesse caso seria em uma parte metal de adig&o, depositado ainda fundido, e por tal
razdo nao faz muito sentido haver metal de adicao dentro da propria ZTA, ou entdo seria
uma fracdo do metal base que ndo transfomou totalemente, o que também nao faria sentido
pois essa foi a regido que sofreu maiores aquecimentos. Tal resultado servira melhor a
andlise feita neste trabalho se desconsiderada.

A formacdo de martensita ocorre em toda a extensdo da ZTA, atingindo seu pico,
acima de 90% na ZGG, e ficando normalmente acima de 70% na ZGF, a medida que
penetra na ZIC ela decai rapidamente a 0%.

A bainita que é formada na soldagem se forma majoritariamente na ZGG, com
picos de 5% em fracdo volumétrica, em outras regides pode ser considerada desprezivel.

Ja a ferrita formou uma fracdo volumétrica maxima de 0,4% na ZGG proximas a
interface do tubo com o0 ambiente, podendo também ser considerada desprezivel.

Assim como a martensita, houve a formacdo de austenita em toda a extensdo da
ZTA, mas de forma contraria & martensita, seu pico de formacdo ocorreu na ZGF, com
cerca de 10%. Passando por gradientes na ZGG e ZIC, na ZGG a média de formacéo foi
de 6%. Na ZIC o gradiente foi bem mais acentuado, tornando dificil de se estabelecer uma
média, mas que parece se aproximar de 4,3%.

Um grafico foi plotado na Figura 33 para facilitar a visualizagdo da microestrutura.

SM1
100
S 80
c ’\\ —o—Martensita
o 60 _
g 10 \ =- Austenita
é 2 \ Ferrita
g - < =>4 Bainita
0 === MB Inalterado
/GG ZGF ZIC MB
Regido da ZTA

Figura 33: Porcentagem de constituintes por regido da ZTA da amostra SM1.
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(e) Austenita (Maximo: 11%).

Figura 34: Fases formadas apds a simulacdo de soldagem na ZTA da amostra SM3.
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A amostra SM3 apresenta um comportamento de permanéncia de alguma fracao
volumétrica de metal original inalterado similar ao da amostra SM1. As maiores fragdes
também se encontram nas interfaces entre zona fundida e ZGG, com picos um pouco mais
baixo que a amostra anterior, chegando a 43%, e decaindo rapidamente. Na ZGF a fracdo é
de 0%, chegando a 100% no metal base inalterado. Pela mesma razéo que a simulagéo
feita para o aporte de 0,5 kJ/mm, o primeiro devera ser desprezado.

A formagao de martensita ocorre novamente em toda a extensédo da ZTA, mas com
picos menores. Na ZGG a maior fracdo formada foi acima de 80%, na ZGF acima de 60%,
decaindo conforme penetra na ZIC em direcdo ao metal base inalterado.

Uma diferenca chamativa nesta amostra, com relacdo a anterior, ocorre na
formacdo da bainita. Ela forma-se apenas ZGF e com um percentual bem maior do que
na ZGG, atingindo um pico acima de 23%.

A formacao de ferrita também difere, chegando a fragdes mais altas, em torno de
2%, majoritariamente na ZGF. Apesar disso continua sendo um percentual baixo.

Outra diferenca relevante nesta amostra quando comparada com a SM1, é com
relacdo a austenita. Antes se encontrava na principalmente na ZGF, mas agora € mais
pronunciada na ZGG. Na ZGG, os picos permanecem em torno de 10%, e na ZGF, em
torno dos 4,7%.

Da mesma forma que a amostra SM1 também foi plotado um gréafico para a amostra
SM3, vista na Figura 35.

SM3
100 K—
S 80
c —o—Martensita
o 60 _
g \ -- Austenita
c 40 .
Q \ Ferrita
E 20 - 4)& = Bainita
0 XK= =T MB Inalterado

GG ZGF ZIC MB
Regido da ZTA

Figura 35: Porcentagem de constituintes por regido da ZTA da amostra SM3.

4.3. Microscopia Optica

As regides da ZTA para cada condicdo de soldagem das amostras estudadas neste

trabalho atacadas quimicamente por cada reagente, encontram-se a seguir. Em primeiro
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lugar serdo mostrados mosaicos referentes a ZTA como um todo para cada amostra. Em
um segundo momento serdo mostradas regides especificas da ZTA de cada ataque.

Para facilitar a comparacéo entre os ataques e amostras tanto 0s mosaicos quanto
as micrografias foram padronizadas na medida do possivel. Na parte superior dos
mosaicos encontra-se o corddo soldado, e na inferior o metal base inalterado. Cada
mosaico foi feito bem préximo ao local de maior penetragdo de cada corddao. Com relacao
as micrografias, para cada a amostra, individualmente, as micrografias de cada ataque
correspondem a mesma regido da ZTA nesta amostra, pode haver uma pequena
divergéncia sobre o local, mas como serd visto posteriormente ndo interferird na analise
que esta sendo feita. Como a extensdo da ZTA e suas diferentes regides varia de acordo
com o aporte térmico e parametros de soldagem, as micrografias de uma dada regiao
regido da ZTA ndo corresponde a mesma distancia da linha de fusdo que as outras

amostras na mesma regido. No entanto a regido da ZTA é a mesma, qualitativamente.
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(a) Nital 2%. b) Marder e Benscoter. c) FeCl com picral4%.

Figura 36: Mosaico da ZTA do tubo soldado de aco 9Ni temperado e revenido pelo processo
SMAW com aporte de 0,5 kJ/mm atacado com diferentes ataques.

Conforme a ZTA se afasta da linha de fusdo em diregdo ao metal base inalterado ha
uma mudanca gradual na microestrutura variando conforme o ataque quimico empregado.

No ataque Nital 2% é mais visivel a granulacdo mais grosseira na regido de graos
grosseiros, na adjacéncia da linha de fusdo, do que nos outros ataques.
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No ataque Marder e Benscoter ha fragbes azuis claras, azuis escuras e beges na
microestrutura, a azul clara é predominante no metal base inalterado e de certa forma
mais homogénea que na ZTA. A fracdo bege se encontra majoritariamente, mas nédo
exclusivamente, na zona de grdos grosseiros e mais dissociada das fases azuis escuras,
sendo separadas por fracBes azuis claras. Na zona de grédos finos a fase bege estad em
menor quantidade, pouco perceptivel, aparentemente nos contornos de gréos. A forma
como a fragdo azul escura estd dispersa no mosaico pode indicar que seja um revelador
de bandeamento presente no tubo por diferenga de composi¢do quimica. Apesar da
distincdo entre as cores ndo se pode afirmar se a coloracdo do ataque é sensivel ao
constituinte. Apesar de parecer indicar alguma informac&o, nas outras imagens feitas neste
trabalho foi visto que é muito dificil fazer essa relacdo pois ndo ha muita repetibilidade.

Com relacdo ao ataque de Cloreto Férrico com Picral, ha a formacdo de muitos
pites de corroséo, prejudiciais para o entendimento da microestrutura. O ataque revela,
em teoria, apenas contornos, sem evidenciar orientacdes cristalograficas. Por conta disso o
ataque consiste de veios pretos sobre uma matriz branca. Quanto mais brandos séo tais
veios, mais dificil ver a microestrutura em magnificacfes maiores. No entanto nota-se que
h& uma concentracdo maior da fracdo preta na proximidade do metal base inalterado, ao
fim da ZTA, o que poderia indicar intuitivamente:

» Maior densidade de contornos.

» Contornos mais atacados

No caso do segundo item, o ataque mais pronunciado pode significar que ha uma
diferenca maior de potencial quimico entre contornos e matriz em tal regido do que em
relacdo a outras. Isso poderia ser causado por diferenca de composicdo quimica. A
formagé&o de fases que tem maior afinidade por determinados elementos, podem promover
um enriquecimento ou empobrecimento na propria fase e de forma contraria nas suas
adjacéncias. Sera visto em magnificacdes maiores que na realidade ambos os fenémenos
ocorrem, contornos mais atacados em grdo menores.

Chama a atengéo o fato de existir uma mudanca mais brusca de microestrutura, e
como sera visto melhor mais adiante neste estudo, essa transi¢ao corresponde a transicao
entre e ZTA e metal base inalterado. O local onde ocorre esta transicdo € 0 mesmo em
todos os ataques, indicando que os ataques revelam pelo menos uma caracteristica que €
diferente e valida entre microestrutura da ZTA e a do metal base inalterada, apesar de ndo

estar esclarecida qual.
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(a) Nital 2%. (b) Marder e Benscoter. ¢) FeCl com picral4%.

Figura 37: Mosaico da ZTA do tubo soldado de aco 9Ni temperado e revenido pelo processo
SMAW com aporte de 0,6 kJ/mm atacado com diferentes ataques.

As mesmas considerag0es feitas para 0s mosaicos do aporte de 0,5 kJ/mm podem
ser tomadas para os do aporte de 0,6 kiJ/mm. E ndo h& diferengas qualitativas notaveis
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entre a microestrutura dos dois aportes. Para o ataque Marder e Benscoter houve um
aumento da fracdo azul clara na ZTA e diminuigédo da fracdo bege, o metal base apresenta
uma coloragdo azul levemente mais clara. A principal diferenga é a extensdo da ZTA,
visivelmente maior neste aporte, o que faz bastante sentido, devido a maior quantidade de
calor transferido a peca, levando regiGes mais afastadas a linha de fusdo a atingirem
temperaturas mais elevadas. A extensdo da zona de grdos grosseiros neste aporte também
é maior, o0 que também faz sentido, visto que mais calor é transferido para a pega, levando
locais um pouco mais afastados a atingirem a temperatura necessaria para promover o
crescimento de grao.

Como sera visto na pagina a seguir as consideracdes feitas para 0s mosaicos dos
menores aportes também podem ser tomadas para as do maior aporte térmico. As
diferencas entre extensbes da ZTA e zona de grdos grosseiros também continuaram a
crescer e ainda sdo evidenciadas pelos ataques. Uma mudanga radical ocorreu para a
amostra atacada com Marder e Benscoter. A fracdo bege da ZTA aumentou de forma
brusca, ao passo que a fracdo azul clara, presente no metal base inalterada ficou
ligeiramente mais clara, mas ndo na mesma proporcao do aumento da fragdo bege. Néao se
sabe 0 que pode ser interpretado desta condicao.

Em uma analise feita a partir dos mosaicos pode se concluir que a ZTA na ZGG é
composta de martensita em ripas que nuclearam dentro dos grdos de austenita prévia, a
medida que se penetra na ZTA o tamanho de grdo diminui de forma brusca, e torna-se
muito dificil discernir a microestrutura, mas pode ser visto mais claramente no ataque de
Cloreto Férrico com Picral 4%. A austenita reversa formada no revenimento ndo € vista
com as magnificacdes apresentadas nos mosaicos. As informacgdes mais marcantes sobre

microestrutura da ZTA estdo elucidadas nas sec¢des a segulir.
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(a) Nital 2%. (b) Marder e Benscoter. c) FeCl com picral4%..

Figura 38: Mosaico da ZTA do tubo soldado de ago 9Ni temperado e revenido pelo processo
SMAW com aporte de 1,0 kJ/mm atacado com diferentes ataques.
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(a) Nital 2%.

R

(b) Marder e Benscoter. (c) Cloreto férrico com picral 4%.
Figura 39: Zona de gréos grosseiros do tubo soldado de aco 9Ni temperado e revenido pelo
processo SMAW com aporte de 0,5 kJ/mm atacado com diferentes ataques.

O ataque Nital 2% permite ver contornos de pacotes de ripas martensiticas na zona
de gréos grosseiros da ZTA, e de forma pouco nitida contornos de ripas martensiticas.

O ataque Marder e Benscoter ndo parece revelar muitas informagdes. A Unica
informacgdo que pode ser percebida é a presenca de linhas escuras, que apds um olhar
minucioso nota-se que sdo formadas por pequenos pontos pretos, formando padrdes. Estes
padrdes podem ser encarados como contornos de alguma espécie, entdo pode se
conjecturar que o que foi atacado e revelado como pontos pretos, seja alguma fase que se
formou nesses contornos, numa propor¢do muito pequena em face a outras fases e em
tamanho muito reduzido. Na figura ¢ véem-se claramente contornos de gréos austeniticos
formados no aquecimento dessa regido da ZTA e que deram origem a martensita vista na

figuraa.
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(a) Nital 2%.

(b) Marder e Benscoter. (c) Cloreto férrico com picral 4%.

Figura 40: Zona de gréos grosseiros do tubo soldado de aco 9Ni temperado e revenido pelo
processo SMAW com aporte de 0,6 kJ/mm atacado com diferentes ataques.

Com relacdo ao Nital 2% e possivel ver mais claramente os contornos de ripas
martensiticas no aporte de 0,6 kJ/mm que no de 0,5 kJ/mm para a zona de graos grosseiros.
No ataque Marder e Benscoter ja ndo se vé tdo bem os pontos pretos, e praticamente ndo
se vé mais os padrfes. No ataque de Cloreto Férrico e Picral, além dos contornos de graos
austeniticos se vé subestruturas no interior dos graos, também vista no aporte anterior, mas
desta vez em maior quantidade. O tamanho de grdo também é maior. Lembra contornos de
ripas martensiticas pela forma e alinhamento, e provavelmente €, dado o histérico térmico
da regido e a microestrutura revelada pelo Nital 2% nesta regido para cada aporte térmico.
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(b) Marder e Benscoter. (c) Cloreto férrico com picral 4%.

Figura 41: Zona de gréos grosseiros do tubo soldado de aco 9Ni temperado e revenido pelo
processo SMAW com aporte de 1,0 kJ/mm atacado com diferentes ataques.

No aporte de 1,0 kJ/mm tanto para o Nital quanto para o Cloreto ndo ha aparente
mudanca no visual na zona de grdos grosseiros. Apenas no Marder e Benscoter se nota
melhor o que foi dito antes com relacdo a coloragcdo. Nao ha pontos pretos. O tamanho de
grdo revelado pelo ataque de Cloreto Férrico e Picral é similar a amostra SM1.
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(a) Nital 2%.
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Marder e Benscoter.

(b)
Figura 42: Zona de gréos finos do tubo soldado de ago 9Ni temperado e revenido pelo
processo SMAW com aporte de 0,5 kJ/mm atacado com diferentes ataques.

Para a regido de gréos finos ndo é possivel tirar nenhuma informacéo relevante do
ataque Nital 2%, o ataque parece ndo ter surtido algum efeito Util, na questdo
microestrutural, nesta regido, tanto para o aporte de 0,5 kJ/mm quanto para os outros, que
serdo vistos adiante.

O ataque Marder e Benscoter atacou fortemente a microestrutura em locais que
lembram contornos de graos. Também atacou o interior destes graos de forma mais branda,
formando relevos alinhados em determinada escala, fazendo lembrar os contornos de ripas
martensiticas prévias existente no metal base inalterado, que sera abordado posteriormente.
Ha duas coloracdes principais na imagem, bege e azul escura. As fases beges parecem
formar ilhas nas fases azuis (ndo confundir com ilhas de austenita retida) ou vice-versa,
passando por uma regido de transicdo entre as duas fases mais clara.

O ataque com Cloreto Férrico revela de forma clara o tamanho dos graos, e pode se
notar ser refino, que pode ser explicado devido a temperatura que tal regido atingiu,
promovendo a recristalizacdo de austenita, formando gréos refinados.

Apesar das diferencas dbvias entre os dois Ultimos ataques, um olhar atento permite
notar que o os contornos de grdo do ataque Marder e Benscoter condiz com 0s contornos
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de gréos revelados no ataque com Cloreto Férrico, a grande diferenca é que neste ultimo
apenas o0s contornos de gréo sdo vistos, ndo ha outros tipos de contornos ou de contornos
prévios marcados pela presenca de alguma fase.

- » 'gr‘\.,i ‘1‘2«‘3 b9 1) o
(c) Cloreto férrico com picral 4%.

(b) Marder e Benscoter.

Figura 43: Zona de graos finos do tubo soldado de aco 9Ni temperado e revenido pelo
processo SMAW com aporte de 0,6 kJ/mm atacado com diferentes ataques.

O Nital 2% e o Cloreto Férrico com Picral tiveram um aspecto similar para os
aportes 0,5 e 0,6 kJ/mm. Ja o Marder e Benscoter mudou, 0s contornos ndo parecem estar
tdo atacados, e as ilhas ndo estdo tdo proeminentes quanto no aporte anterior.
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(a) Nital 2%
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(b) Marder e Benscoter. (c) Cloreto ferrlco com plcral 4%.

Figura 44: Zona de gréos finos do tubo soldado de aco 9Ni temperado e revenido pelo
processo SMAW com aporte de 1,0 kJ/mm atacado com diferentes ataques.

As micrografias deste aporte ndo apresentam diferencas significativas se
comparadas com o aporte anterior. O ataque Marder e Benscoter possui uma fragdo

maior da fase bege.
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(b) Marder e Benscoter. (c) Cloreto férrico com picral 4%.

Figura 45: Zona intercritica do tubo soldado de aco 9Ni temperado e revenido pelo processo
SMAW com aporte de 0,5 kJ/mm atacado com diferentes ataques.

Todos os ataque feitos aqui possuem certa eficacia para revelar a transicdo da
regido intercritica para o metal base inalterado. A medida que se penetra no metal base
inalterado a partir da regido intercritica, as temperaturas maximas atingidas no ciclo
térmico de soldagem baixam. A recristalizacdo acima de Acl é feita através de difuséo,
ao se afastar da linha de fusdo, o crescimento de grdos nucleados na recristalizacdo se
torna cada vez mais dificil. Todos os ataques permitem visualizar isso, conforme se
caminha da regido superior das imagens para a inferior o tamanho dos grados diminui e
nota-se que eles se encontram em sitios preferenciais, como contornos de gréos.

Esse fendmeno é visto mais claramente no ataque com Cloreto Férrico e Picral 4%,
pois apenas 0s contornos sdo delineados neste ataque. No entanto é possivel no ataque
Nital 2% pela diferenca de colorag&o entre regido intercritica, num tom amarronzado, e 0

metal base inalterado, num tom branco.
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Figura 46: Zona intercritica do tubo soldado de ago 9Ni temperado e revenido pelo processo
SMAW com aporte de 0,6 kJ/mm atacado com diferentes ataques.

A diferenca mais marcante entre o aporte de 0,6 e o de 0,5 kJ/mm foi com relagdo ao

ataque Marder e Benscoter, a regido parcialmente preenchida por gréos recristalizados no

metal base foi atacada com uma coloracdo amarela nestes novos grdos. No aporte anterior

isto também ocorreu para este ataque, mas ndo de forma notavel quanto o que foi visto
aqui. O ataque Nital 2% ficou melhor para este aporte.
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(b) Marder e Benscoter. (c) Cloreto férrico com picral 4%.

Figura 47: Zona intercritica do tubo soldado de aco 9Ni temperado e revenido pelo processo
SMAW com aporte de 1,0 kJ/mm atacado com diferentes ataques.

Para este aporte, de 1,0 kJ/mm o ataque Marder e Benscoter surtiu o melhor efeito,

a coloracdo amarela dos gréos recristalizados ficou ainda mais notavel aqui. Os gréos

recristalizados encontram-se mais numerosos e com tamanho maior para este aporte nesta
regiéo.
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Figura 48: Zona do metal base do tubo soldado de a¢o 9Ni temperado e revenido pelo
processo SMAW com aporte de 0,5 kJ/mm atacado com diferentes ataques.

O ataque Nital 2% teve um efeito similar ao do Cloreto Férrico com Picral 4%.
Entretanto, o Cloreto Férrico tem uma ligeira vantagem, o ataque ndo ataca uniformemente
todos os tipos de contornos. O Cloreto Férrico ataca contornos de graos de forma mais
profunda e continua que contornos de ripas martensiticas prévias, enquanto o ataque Nital
2% é insensivel ao tipo de contorno.

O ataque Marder e Benscoter apresenta apenas uma coloracao, azul, em diferentes
tons nesta regido. Este comportamento se repete para outros aportes. Deve ser levado em
consideracdo a presenca de ataque mais pronunciado em algumas regides de contornos.
Apesar de ndo estar claro aqui, este fendbmeno é revelado em maiores detalhes nos outros

aportes.
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(a) Nital 2%.

(b) Marder e Benscoter. (c) Cloreto férrico com picral 4%.

Figura 49: Zona do metal base do tubo soldado de a¢o 9Ni temperado e revenido pelo
processo SMAW com aporte de 0,6 kJ/mm atacado com diferentes ataques.

Observe neste aporte de 0,6 kJ/mm que em razdo do ataque Marder e Benscoter ser
menos pronunciado, 0s pontos atacados em contornos de grdo comecam a revelar maior
definicdo, e sugerem que aquilo poderia ser um constituinte presente nos contornos, tanto

de grdo quanto de ripas martensiticas prévias. Isto ndo é observavel nos outros ataques.

57



Vs A

(b) Marder e Benscoter. (c) Cloreto férrico com picral 4%.

Figura 50: Zona do metal base do tubo soldado de aco 9Ni temperado e revenido pelo
processo SMAW com aporte de 1,0 kJ/mm atacado com diferentes ataques.

A micrografia do ataque de Marder e Benscoter apresenta neste aporte de 1,0
kJ/mm a melhor defini¢cdo. Pode se notar aqui que a coloragdo do ataque nos contornos
fica muito parecida com os gréos recristalizados na transicdo da regido intercritica para
metal base. Isso é bem sugestivo para se afirmar de que se trata realmente de um
constituinte do mesmo tipo. Como dito anteriormente, ndo é possivel se dizer com
categoria o que seja.

4.4. Microscopia eletronica de varredura

Da mesma forma que a microscopia Otica, foram realizadas microscopias
eletronicas para cada ataque realizado. O objetivo inicial era revelar caracteristicas nao
identificaveis por métodos de microscopia usuais. No entanto como sera visto mais
adiante tanto o ataque de Marder e Benscoter quanto o Cloreto Férrico com Picral 4% nao
se mostraram eficazes para realizar tal funcédo. Visto que o MEV é um recurso altamente
procurado por diversas pesquisas e trabalhos, o seu uso para estes dois Ultimos ataques ndo

foi realizado para todas as amostras.

58



s
%4 | ~

v, T ¥ GPPE T
13 ~ s ; P . 0 \{1 4 4 b o 3 r y g ’ .
(b) Aumento nominal de 5.000X. (c) Aumento nominal de 10.000X.

Figura 51: Zona de gréos grosseiros do tubo soldado de ago 9Ni temperado e revenido pelo
processo SMAW com aporte de 0,5 kJ/mm atacado com Nital 2% em diferentes aumentos
em MEV.

Apesar do contraste inadequado para a foto de 1.000X, é notavel a presenca de
martensita em ripas nas proximidades da linha de fuséo, tanto pela presenga dos contornos

de ripas martensiticas quanto pelos contornos de pacotes de ripas martensiticas.
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Figura 52: Zona de gréos grosseiros do tubo soldado de aco 9Ni temperado e revenido pelo
processo SMAW com aporte de 0,6 kJ/mm atacado com Nital 2% em diferentes aumentos
em MEV.

O contraste destas fotos estdo melhores do que nas fotos anteriores, assim é
possivel ver ainda mais claramente os aspectos citados no paragrafo anterior.
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Figura 53: Zona de gréos grosseiros do tubo soldado de aco 9Ni temperado e revenido pelo
processo SMAW com aporte de 1,0 kJ/mm atacado com Nital 2% em diferentes aumentos
em MEV.
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(b) Aumento nominal de 5.000X. (c) Aumento nominal de 10.000X.

Figura 54: Zona de graos finos do tubo soldado de aco 9Ni temperado e revenido pelo
processo SMAW com aporte de 0,5 kJ/mm atacado com Nital 2% em diferentes aumentos em
MEV.

Na ZGF para o aporte de 0,5 kJ/mm o aumento de 5.000X foi 0 minimo necessario
para que algo viesse a tona,o que esté de acordo com o que foi visto na microscopia Gtica
com o aumento de 500X para este mesmo ataque, Nital 2%.

Uma microestrutura extremamente refinada e bastante heterogénea é revelada.
Dessa microestrutura notam-se um constituinte lamelar, indicado pela letra L na Figura
52, um constituinte mais homogéneo e com maior grau de esfericidade e um constituinte
com tamanho bastante reduzido e de cor branca arranjado em padrdes paralelos ou
circulares, as vezes com formato alongado e outras esferdides. Os dois primeiros
provavelmente seriam martensita, pela morfologia, e metal base original, pelo resultado
da simulacéo, ja o ultimo supfe-se que seja austenita, formato em contornos de diversos
tipos. Para este aporte a zona intercritica parece ter uma concentracdo maior do
constituinte branco, ainda que seu tamanho seja aparentemente 0 mesmo. O aumento de
10.000X apenas esclarece o formato do constituinte branco. A simulagédo computacional
revelou que essa regido seria majoritariamente composta de martensita, na média acima
de 70%, metal base original, 10%, e austenita, em torno de 8%.
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Figura 55: Zona gréos finos do tubo soldado de ago 9Ni temperado e revenido pelo processo
SMAW com aporte de 0,6 kJ/mm atacado com Nital 2% em diferentes aumentos em MEV.

Para o aporte de 0,6 kJ/mm a ZGF se demonstra um pouco mais delineada, no
sentido de sua microestrutura ser mais nitida. Um dos constituintes se assemelha a
microestrutura martensitica encontrada neste mesmo aporte na ZGG, no entanto as ripas
tem comprimento e espessura menor, bem como os grdos e pacotes de ripas. O

constituinte com maior grau de esfericidade, também é visto nestas imagens.
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() Aumento nominal de 5.000X. (c) Aumento nominal de 10.000X.

Figura 56: Zona de graos finos do tubo soldado de aco 9Ni temperado e revenido pelo
processo SMAW com aporte de 1,0 kJ/mm atacado com Nital 2% em diferentes aumentos
em MEV.

O aporte de 1,0 kJ/mm gerou uma ZGF ligeiramente mais grosseira que 0s aportes
menores. As ripas ainda se encontram presentes, mas tem um aspecto mais grosseiro, tanto
em comprimento quanto em espessura. Chama a atengéo do fato do constituinte branco
se encontrar acentuadamente mais desorganizado que os outros aportes. De acordo com
os resultados de simulacdo computacional essa regido seria majoritariamente composta de
martensita, na média acima de 60%, bainita, 24%, austenita, em torno de 5%, e ferrita, na
casa dos 2%. Pode se supor que a fragdo da matriz ndo lamelar seja composto de bainita e
ferrita, ainda que sejam de dificil diferenciacao.
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(b) Auento nominal de 5.000X. (c) Aumento nominal de 10.000X.

Figura 57: Zona do metal base do tubo soldado de aco 9Ni temperado e revenido pelo
processo SMAW com aporte de 0,5 kJ/mm atacado com Nital 2% em diferentes aumentos em
MEV.

Visto que o metal base é a fracdo de material que permaneceu inalterado com o
ciclo térmico imposto pelo processo de soldagem, as consideraces feitas para esta
regido desconsideram o aporte térmico, as imagens podem ser analisadas desprezando tal
parametro, entretanto, as imagens de todos os aportes se encontram no presente estudo
para se ter um padrdo consistente de imagens sobre o tema abordado.

A microestrutura vista no aumento de 1.000X é bastante similar ao que foi visto
em microscopia 6tica, visualmente o que muda € a coloracdo, a matriz ferritica é cinza,
enquanto outros constituintes sdo brancos. A partir de 5.000X ja é possivel notar que na
verdade o que marca 0s contornos ndo sdo as descontinuidades entre um gréo e outro, e
sim os constituintes ali presentes. Esses constituintes, apesar de ndo se saber se se tratam
da mesma fase ou fases, apresentam dois tipos de morfologias caracteristicas, uma de
formato aparentemente acicular, mais fina e alongada, e uma outra esferoide. Na
imagem tirada do aporte de 0,6 kJ/mm a primeira morfologia é mais facilmente visivel, e
ela parece marcar 0 que eram 0s antigos contornos de ripas martensiticas visto o padrao

de alinhamento paralelo entre as mesmas, no entanto essa categorizacao deve ser tomada
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com cuidado, ja que em alguns pontos esse constituinte acicular parece estar nos
contornos de grdos ferriticos, este altimo perfil € mais visivel no aporte de 1,0 kJ/mm. A
estrutura esferdide também respeita um perfil, isto é, ha uma continuidade na distribuigéo
espacial do constituinte, formando padrbes, ainda que sejam padrGes poligonais
irregulares e heterogéneos, no sentido de forma, a continuidade do constituinte
permanece, levando a crer que seja um indicativo de constituinte formado em contorno

de gréo ferritico.

ZBk\ ,@Qee;‘ -;«;r.f. ;O.FE‘.‘

(b) Aumento nominal de 5.000X. (c) Aumento nominal de 10.000X.

Figura 58: Zona do metal base do tubo soldado de aco 9Ni temperado e revenido pelo
processo SMAW com aporte de 0,6 kJ/mm atacado com Nital 2% em diferentes aumentos
em MEV.
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(b) Aumento nominal de 5.000X. . (c) Aumento nominal de 10.000X.

Figura 59: Zona do metal base do tubo soldado de aco 9Ni temperado e revenido pelo
processo SMAW com aporte de 1,0 kJ/mm atacado com Nital 2% em diferentes aumentos
em MEV.
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5. Consideracoes finais

feitas tabelas.

Tabela 8: ConsideracGes finais dos ataques quimicos.

Com a finalidade de auxiliar a compreensdo dos resultados mais marcantes foram

Nital 2% Marder e Benscoter FeCI3 + Picral
Pacotes de ripas mart. Melhor Ruim Ruim
Ripas martensiticas Médio Ruim Ruim
CG de austenita prévia Nao revela Néo revela Revela
CG muito refinados Ruim Bom Melhor
Transicdo ZIC e MB Bom Bom Bom
CG de diferentes origens Ruim Médio Melhor
Outros Bom para Gradiente de coloracédo Muitos pites de corroséo
MEV indefinido
Tabela 9: Comparagéo dos resultados do trabalho.
Microscopia Simulagéo Microscopia Simulagéo
Martensita em ripas 90% Martensita Martensita em ripas 80% Martensita
ZGG Bt P 5% Austenita Bt P 10% Austenita
3% Ferrita 5% MB Inalterado
Constituinte lamelar . Constituinte lamelar 70% Martensita
- 60% Martensita L L
Constituinte Constituinte 25% Bainita
ZGF < 10% MB Inalterado A o .
homogéneo 8% Austenita homogéneo 5% Austenita
Constituinte branco Constituinte branco 2% Ferrita
60% MB Inalterado
ZIC Transi¢do ZIC/MB 90% MB Inalterado Transicdo ZIC/MB 25% Martensita
Nucleacéo de gréos 5% Martensita Nucleacéo de gréos 10% Bainita
1% Austenita
Ferrita Ferrita
Constituinte branco Constituinte branco
MB longilineo 100% MB Inalterado longilineo 100% MB Inalterado
Constituinte branco Constituinte branco
esferéide esferéide

OBS.: VALORES APROXIMADOS EM TORNO DA MEDIA DE CADA ZONA
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6. Conclusao

A microestrutura do aco 9%Ni possui grande sensibilidade a composi¢ao quimica,
0 que foi descrito em literatura, aqui foi confirmado em parte atraves dos diagramas
gerados computacionalmente. Diferencas marcantes entre o que foi feito neste trabalho
e o que foi encontrado em literatura foram listadas aqui.

De acordo com as simulacdes feita em laboratorio o ciclo térmico de soldagem
forma apenas martensita, bainita, ferrita, austenita, além do material original
remanescente. Desta forma, estas serdo as Unicas fases presentes na ZTA.

A extensdo da ZTA e de suas zonas variou conforme o aporte térmico empregado,
guanto maior o aporte térmico maiores as extensdes. Os resultados foram similares tanto
para a simulacdo computacional quanto para a microscopia ética.

A microscopia revelou que zona de graos grosseiros é composta de martensita em
ripas que se formaram durante o resfriamento do ciclo térmico de soldagem. Os pacotes
de ripas martensiticas se formaram dentro dos grdos austeniticos que nuclearam e
cresceram também no ciclo térmico, mas durante 0 aquecimento e manutencdo a
temperaturas acima de Ac3. Nital 2% é o melhor ataque empregado neste estudo para
visualizacdo de pacotes de ripas e ripas martensiticas. Os resultados para a simulacao
computacional ndo tiveram bons resultados para as imediacdes da linha de fuséo, por
mostrar um percentual de material original que ndo corresponde a realidade. Para zonas
da ZGG um pouco mais afastadas os resultados revelaram que a amostra de aporte
0,5 kJ/mm é composta de mais de 90% de martensita, cerca de 3% de bainita, 5% de
austenita e valores infimos de ferrita. Os valores anteriores ndo chegam a 100% por
ainda haver um pouco do efeito deletério do metal base original ainda presente nestes
pontos. Ja para a amostra de aporte 1,0 kJ/mm, mais de 80% é martensita, mais de 10% é
austenita, e cerca de 5% é material base inalterado.

A regido de grdos finos como o préprio nome diz apresenta uma microestrutura
mais refinada, o que € visto claramente pelo ataque feito com Cloreto Férrico e Picral
4%. As temperaturas maximas atingidas na regido promovem uma recristalizagdo de
austenita, e, conseqlentemente, seu refino. Ao refinar o tamanho de gréo, a
temperabilidade do material cai, mas mesmo assim forma-se bastante martensita. A
microestrutura nesta regido visualmente é bastante parecida, sendo composta de uma
matriz com um constituinte de morfologia lamelar, e outro mais homogéneo. Também é
visualizado um constituinte branco de tamanho reduzido com morfologias alongadas ou
esferoides. De acordo com a simulagdo computacional o constituinte lamelar € martensita,
com fracbes volumétricas acima de 60 e 70%, na amostras SM1 e SM3,

69



respectivamente. O constituinte mais homogéneo parece ser metal base inalterado na
amostra SM1, com cerca de 10%; no entanto na amostra SM3 parece se majoritariamente
bainita, acima de 25% e ferrita 2%. O constituinte branco nos dois casos parecem ser
austenita, com teores baixos, de 8% na SM1, e de 5% na SM3.

A zona intercritica da ZTA, definida pelo campo bifésico de austenita e ferrita no
diagrama de fases, passa por uma regido de transi¢do cada vez que se afasta da linha de
fusdo e se aproxima do metal base inalterado. Os ataques revelaram que essa regido é
marcada por grdos recristalizados e bem refinados nos contornos, sobretudo nos contornos
de gréo, e que ficam cada vez mais refinados a medida que penetram no metal base
inalterado pelo ciclo térmico de soldagem. As simulag¢Ges revelam gue na amostra SM1
a ZIC é composta quase inteiramente de metal base inalterados, com teores acima de 90%
deste, e valores de 5% de martensita, 0s outros constituintes tem valores tdo baixos que
podem até mesmo serem desprezados. J& a amostra SM3, possuia nessa regido cerca de
60% de metal base inalterado, 25% de martensita, 10% de bainita e 1% de austenita.

O metal base inalterado é composto de martensita revenida. O que quer dizer que
0s pacotes de ripas martensiticas formadas no tratamento de témpera do metal base se
transformaram em gréos ferriticos no tratamento subsequente de revenido. A localizacédo
dos contornos de ripas martensiticas prévias ainda podem ser vistas, devido a formacao
de carbetos e austenita retida nesses mesmos locais ap6s o tratamento térmico completo e
da realizacdo dos ataques quimicos empregados neste estudo. Tal constituinte em muito
se assemelha ao constituinte branco formado na ZGF, que de acordo com as suposic¢des
feitas a partir da simulacdo levam a acreditar que seja austenita.

Comparativamente a simulagéo revela que a amostra SM1 apresenta martensita em
sua maior parte na ZGG, enquanto na SM3 além da martensita ha um teor alto de austenita.
Ja na ZGF a SM1 é composta de martensita em sua maior parte e metal base inalterado
com algum teor de austenita, e a SM3 martensita, e bainita, com um teor parecido com o
anterior em austenita. A ZIC na SM1 é gquase inteiramente metal base inalterado, enquanto
na SM3, além deste, ha também valores relevantes de martensita e bainita.

Quando analisado o paragrafo anterior faz sentido do ponto de vista de ciclos
térmicos. Apesar das temperaturas delimitarem as possiveis transformagdes
microestruturais, os tempos de manutencdo em tais temperaturas sdo mais baixos na

amostra SM1, alterando significativamente a formag&o da microestrutura.
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7. Sugestdes para trabalhos futuros

Alguns pontos ndo ficaram inteiramente esclarecidos neste trabalho, alguns por

falta de evidéncias que confirmassem as teorias elaboradas acerca dos fenémenos que

regem o escopo de estudo. Além disso outras informacdes podem ser extraidas do tema

através da utilizacdo de outras técnicas. Desta forma podem ser sugeridos como tema para

trabalhos futuros:

Os mesmos ataques aqui empregados poderiam ser examinados sob magnificacGes
maiores em microscopia 0tica, a partir de 1.000X. Visando examinar os constituintes
de granulometria reduzida e que s6 sdo revelados com ataques coloridos, visiveis

apenas neste tipo de microscopia.

Tanto a zona intercritica da ZTA, quanto a zona de grdos finos devem ser mais

intensamente analisadas e comparadas com métodos computacionais.

Os mesmos ataques aqui empregados poderiam ser examinados sob magnificaces
maiores em microscopia eletrdnica de varredura, a partir de 15.000X. Diferentes
tipos de deteccdo dos feixes refletidos poderiam fornecer dados importantes como
composicao quimica dos constituintes formados, e assim se obter mais informacao

da microestrutura da ZTA.
Trabalhos de microscopias eletronicas de transmiss&o.

Ajustes de simulacdo computacional, na qual ndo haja remanescéncia de material

original nas adjacéncias da linha de fus&o.

Outros tipos de simulagdo computacional, bem como uma especificagdo mais
detalhadas de inputs e outputs, que exigem uma capacidade de processamento mais
robusta, poderiam ser agregados a simulacdo, obtendo resultados mais precisos

acerca do material e processo de soldagem usados.

Estudar novos ataques quimicos, que possam revelar caracteristicas diferentes da

microestrutura da ZTA.

Estudar métodos alternativos que possam complementar o trabalho de caracterizacao

microestrutural, como EBSD, AFM e difracdo de raios-X.

O mesmo trabalho poderia ser realizado com mais passes de soldagem para estudar a

influéncia de diversos ciclos térmicos sobre uma ZTA.
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8. Anexo

8.1. Microscopia Gtica

(c)LePera. (d)Picral 4%.
Figura 60: Zona de gréos grosseiros do tubo soldado de aco 9Ni temperado e revenido
atacado com diferentes ataques(MO).
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(c)LePera. (d)Picral 4%.

Figura 61: Zona de gréos finos do tubo soldado de ago 9Ni temperado e revenido atacado
com diferentes ataques(MO).

(c)LePera. (d)Picral 4%.

Figura 62: Zona intercritica do tubo soldado de a¢o 9Ni temperado e revenido atacado com
diferentes ataques(MO).

73



(c)LePera. (d)Picral 4%.

Figura 63: Zona do metal base do tubo soldado de a¢o 9Ni temperado e revenido atacado
com diferentes ataques(MO).

8.2. Microscopia eletrbnica de varredura

ot

Acido Nitrico.

®)

| (a)Kourbatoff.
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(c)LePera. (d)Picral 4%.

Figura 64: Zona de gréos grosseiros do tubo soldado de aco 9Ni temperado e revenido
atacado com diferentes ataques(MEV).

(c)LePera. (d)Picral 4%.

Figura 65: Zona de graos grosseiros do tubo soldado de aco 9Ni temperado e revenido
atacado com diferentes ataques(MEV).
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(c)LePera. (d)Picral 4%.

Figura 66: Zona do metal base do tubo soldado de a¢o 9Ni temperado e revenido atacado
com diferentes ataques(MEV).
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