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RESUMO

A difusividade térmica do aco inoxidavel UNS S32304 foi analisada com o
objetivo de a agregar conhecimento ao desenvolvimento do projeto de
receptéaculos de contencédo para transporte de substancias radioativas. O método
utilizado foi o Flash Laser, que se baseia na solucdo analitica da equacao de
difusé@o térmica unidimensional. Foi utilizado um laser de dioxido de carbono e

perfil gaussiano, com comprimento de onda igual a 10~®m, de intensidade

102 W /m? e diametro igual a 2 mm. Foi analisada uma amostra de material tal
como recebido, de modo a obter um valor de referéncia de difusividade, e
também para comparag¢do com o valor fornecido pelo fabricante, o que garantiu
a eficacia do método. Em seguida, foi ensaiada uma amostra de material soldado
pelo processo autdgeno TIG, utilizando argbnio como gas de protecado, para
analisar a influéncia da soldagem na difusividade térmica. Também foi analisada
uma amostra soldada pelo mesmo procedimento, porém tratada termicamente a
600 °C por 8 horas com resfriamento em ar, para a avaliacdo do efeito da
exposicdo desse aco a elevadas temperaturas ap0s a soldagem. Para tal, em
ambas as amostras soldadas foram tomados pontos a distancias variadas do
centro da amostra, incluindo a zona fundida, a zona termicamente afetada e o
metal base. Por fim, os resultados obtidos foram comparados a analises prévias
de microscopia Gtica, caracterizagdo por difracdo de raios X, microdureza e
tensdes residuais. Verificou-se que tanto a soldagem quanto o tratamento
térmico afetaram a difusividade térmica do material. A maioria dos pontos teve a
difusividade térmica reduzida, atribuida a uma reducao na condutividade térmica
do material, o que é prejudicial para a utilizagdo em questao, pois ele respondera
mais lentamente a mudancas térmicas. A amostra tratada termicamente
apresentou valores de difusividade mais préximos do material conforme
recebido; resultados semelhantes qualitativamente também foram observados
nos ensaios de tensao residual, onde o tratamento térmico equalizou o estado
de tensbes do material. Além disso, o ponto da zona fundida, no material apenas
soldado, apresentou um valor de difusividade térmica superior ao encontrado no
metal base, o que pode estar relacionado a mudancgas estruturais causadas pelo

aguecimento. Entretanto, tais conclusbes s&o parciais, o que reforca a



necessidade de estudos mais aprofundados acerca da difusividade térmica do
aco UNS S32304.

Palavras chave: Difusividade térmica. Aco inoxidavel duplex UNS32304. Flash

Laser. Soldagem TIG. Tratamento térmico. Tens&o residual. Difracéo de raios X.



ABSTRACT

Thermal diffusivity of UNS S32304 stainless steel was evaluated with the purpose
of aggregate knowledge to the development of the radioactive material
transportation containment receptacles project. The Flash Lased Method was
used, which is based on unidimensional thermal diffusivity equation analytical

solution. A carbon dioxide laser with Gaussian profile was used, with 107®m

wavelength, 10v2 W/m? intensity and 10v2 W/m? diameter. A sample of
material was analyzed as received, in order to obtain a reference diffusivity value,
and to compare with the value provided by the supplier, which ensured the
method effectiveness. Thereafter, a sample welded by TIG autogenous process,
with argon shield gas, was tested to analyze the welding process influence under
thermal diffusivity. A sample welded by the same procedure, but heat treated
under 600 °C for 8 hours and cooled by air was also analyzed, to evaluate the
effect of these steels exposure to high temperatures after welding. To do so, in
both welded samples, points with variable distance to sample middle were taken,
including molted zone, heat affected zone and base metal. Finally, obtained
results were compared to previous optical microscopy, ray X diffraction
characterization, micro hardness and residual stresses analysis. It could be
observed that thermal diffusivity was affected not only by welding process but
also by heat treatment. Most of the points presented reduced thermal diffusivity,
assigned to a material thermal conductive reduction, harmful for the use in
question, once it will respond slowly to thermal changes. The heat treated sample
presented diffusivity values closer to the material as received, qualitative similar
results were also observed on residual stresses tests, where thermal treatment
equalized materials stress state. Besides that, the molting zone point, at the
sample only welded, presented a thermal diffusivity value above the one founded
at base metal, which can be related to structural changes caused by heating.
Nevertheless, those are partial conclusions, reinforcing the need of deeper

studies concerning stainless steel UNS S32304 thermal diffusivity.

Keywords: Thermal diffusivity. UNS32304 stainless steel. Flash Laser. IG
welding. Heat treatment. Residual Stress. Ray X diffraction.
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1. INTRODUCAO

O setor de medicina nuclear brasileiro, cujos procedimentos para diagnostico ou
terapia utilizam radiofarmacos, conta com 432 servicos de medicina nuclear
distribuidos pelo territério brasileiro. Em virtude disso os radiofarmacos de
producdo nacional propiciam a realizacdo de aproximadamente um milhdo e
meio de procedimentos de medicina nuclear por ano. No caso de radiofarmacos
injetaveis, destinados a diagndsticos precisos com maior sensibilidade nas
imagens obtidas e terapias de inUmeras patologias, atendem a cerca de 3
milhdes de pessoas por ano. Neste sentido, a fabricacdo dos geradores de
99Mo0-99mTc para os hospitais requer o transporte do insumo 99Mo em
recipientes com caracteristicas muito especificas de desempenho e resisténcia
a condi¢cdes adversas (Producdo de Radiofarmacos — Conselho Nacional de

Engenharia Nuclear).

O transporte de materiais radioativos no Brasil, seja por via aérea, maritima ou
quer seja por via terrestre, deve cumprir as exigéncias de normas e regulamentos
nacionais para a seguranca do transporte de produtos perigosos. No caso do
transporte de materiais radioativos, sdo estabelecidos requisitos de seguranca e
protecdo radiologica a serem atendidos desde a origem até o destino final das
remessas, de forma a assegurar niveis adequados de eventuais exposicfes a
pessoas, bens e meio ambiente aos efeitos nocivos das radiacdes ionizantes.
Os requisitos das normas se aplicam as condicbes rotineiras, normais e
acidentais que possam ocorrer durante uma operacao de transporte (Transporte

de Material Radioativo — Conselho Nacional de Engenharia Nuclear).

Para os préximos anos, o Brasil poderé registrar grandes avangos na producao
de radiofarmacos, garantindo a independéncia nacional nesta area. Neste
mercado, 0s principais riscos associados sao decorrentes do fato de que alguns
insumos sao importados, em especial 0 99Mo. Com isso em mente, criou-se um
projeto cujo intento é a avaliacdo de materiais, a modelagem matematica e a
fabricacdo de um recipiente nacional para o transporte de 99Mo que atenda as
futuras necessidades previstas com a construcdo e operacdo do Reator
Multipropésito Brasileiro — RMB. O projeto do RMB é visto atualmente como a

solucdo para garantir seguranca no suprimento de radioisétopos para a
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producdo de radiofarmacos através da nacionalizacdo do radiois6topo 99Mo,
garantindo seguranca no fornecimento do gerador de tecnécio 99m, com pleno
atendimento da demanda do mercado brasileiro e de todos o0s outros
raidioisétopos produzidos em reatores de pesquisa, que hoje sdo importados

pelo Brasil, para aplicacdo médica em diagnadstico e terapia.

De acordo com o Artigo 177 da Constituicdo da Republica Federativa do Brasil
de 1988, € monopodlio da unido a pesquisa, a lavra, 0 enriquecimento, o
reprocessamento a industrializacdo e o comércio de minérios e minerais
nucleares e seus derivados, com excecdo dos radioisotopos, cuja producao,
comercializacao e utilizacdo poderdo ser autorizadas sob regime de permissao
(Brasil, 1988). Ainda assim, a emenda constitucional n°49, de 2006, afirma que
compete a Unido no quesito de seguranca, a responsabilidade civil por danos
nucleares independentemente da existéncia de culpa. Isso reforca a
responsabilidade do desenvolvimento de um receptaculo para transporte de
materiais altamente radioativos pela Comissao Nacional de Energia Nuclear
(CNEN) e seus institutos coligados.

O Instituto de Pesquisas Energéticas e Nucleares (IPEN) é a principal unidade
produtora do CNEN, e produz atualmente 38 diferentes tipos de radiofarmacos,
além de ser o Unico produtor de geradores de Tecnécio-99m no pais. Por ser
uma instituicdo pioneira nessa area, o IPEN iniciou, em 2013, o projeto de
desenvolvimento de recipientes de contencdo capazes de transportar
substancias que sejam fontes de alta radiatividade. Caberia entdo, no escopo do

projeto, a realizacdo das seguintes etapas:

i. Fabricacdo de receptaculos de contencéo para transporte de substancias
que sejam fontes de alta radioatividade, em especial o0 99Mo com
atividade acima de 0,6 (16,2) TBq (Ci) com blindagem em uréanio ou

tungsténio;

ii. Avaliacdo de materiais em altas taxas de deformacdo — medida de

propagacéao de pulso de tensdo em metais;

iii. Modelagem matematica e simulacdo por elementos finitos do

desempenho do receptaculo de contencéo.
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No ambito do desenvolvimento e analise de materiais adequados a fabricacéo
dos receptéculos, o aco inoxidavel duplex (AID) mostrou ser o material mais
adequado para a fabricac@o de capsulas para o transporte de 99Mo, dadas sua
elevada resisténcia ao impacto e a corrosdao. Os acos inoxidaveis duplex séo
caracterizados por uma estrutura bifasica ferritica-ausenitica que € obtida
mantendo-se um balango de elementos estabilizadores de ferrita e de elementos
estabilizadores de austenita e por um tratamento térmico adequado (Varol et al.,
1997). A estrutura bifasica visa agregar as melhores caracteristicas de ambas as
fases num mesmo material, ou seja, a ferrita melhora a resisténcia a tracao e a
soldabilidade, a austenita contribui para a resisténcia ao impacto. Além das
notadamente superiores propriedades mecéanicas, 0s acos inoxidaveis duplex se
destacam pela resisténcia a corrosdo sob tensédo e a corrosao intercristalina,
sendo por isso largamente utilizados na industria “offshore” (Casteletti and
Martins, 2005).

O surgimento dessa classe foi na Franca em 1933, quando a fusdo de um aco
18%Cr-9%Ni-2,5%Mo na entdo J. Hotlzer Company obteve como resultado um
aco com 20%Cr-8%Ni-2,5%Mo. Analises microestruturais subsequentes
apontaram que esse material fundido seria composto por uma alta fracdo de
ferrita numa matriz austenitica, e ainda, o material ndo demonstrou sensibilidade
a corrosdo intergranular em varios meios corrosivos. A época, essa foi uma
descoberta de grande significancia, uma vez que o0s ac¢os alto carbono
puramente austeniticos entdo utilizados tendiam a formar uma rede continua de
carbetos, levando a répida corrosdo nas adjacéncias das areas pobres em
cromo. Essa observacdo, combinada com a resisténcia superior as grades
auteniticas, encorajaram as patentes a serem realizadas em 1935 e 1937. A
segunda patente, 1937, cobria grades com adicGes de cobre de modo a elevar
a resisténcia a corrosao em meios mais agressivos. Pesquisas foram conduzidas
em diversos laboratérios até que, ao fim da década de 40, surgia uma nova
familia de acos carbono, que foi patenteada e comercializada simultaneamente

na Franca, na Suica e nos Estados Unidos (Gunn, 1997).

No inicio da década de 70, a grade duplex se desenvolveu na Alemanha e na
Suica, e apesar de ainda existirem grandes faixas de composi¢do quimica nas

especificacdes nacionais e internacionais, os fornecedores e consumidores
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finais usualmente requerem limites mais rigorosos, de modo obter maior controle
de soldabilidade. Em particular, mostrou-se de suma importancia manter os
niveis de nitrogénio proximos do superior, ja que sua adicdo melhorou a
resisténcia a corrosao e elevou a estabilidade térmica da estrutura bifasica, pela

estabilizacdo da austenita.

Por serem termodinamicamente metaestaveis na condicdo solubilizada, AIDs
estdo sujeitos a alteracdes microestruturais quando expostos ao calor, seja
durante tratamentos térmicos para alivio de tensdes ou durante o processo de
soldagem. A tendéncia dos AIDs de atingirem um estado termodinamicamente
estavel leva a precipitacdo de fases intermetalicas e/ou de carbetos ricos
basicamente em cromo e molibidénio. Nesse sentido, o desenvolvimento com o
objetivo de aprimorar o material e evitar possiveis falhas durante a sua utilizagéo
levou a introducdo da terceira geracdo de ligas duplex, indicando que os
parametros metallrgicos de producdo e soldagem se tornaram bem

estabelecidos.

De modo a aprimorar o conhecimento acerca dos ac¢os inoxidaveis duplex, bem
como assegurar sua aplicabilidade ao transporte de 99Mo, o estudo
subsequente visa a compreensao de aspectos e comportamentos caracteristicos
do material, bem como de sua reacéo a situacdes adversas. Com isso em mente,
serdo qualificados e quantificados os impactos causados pelo tratamento térmico
e pela soldagem do material, através de diversas técnicas laboratoriais tais como
a difracdo de raios X, a microscopia 6ptica e o método Flash Laser de
difusividade térmica. Obijetiva-se, portanto, ndo sO contribuir, ainda que em
pequena parte, com o desenvolvimento de mecanismos que possibilitem a
autossuficiéncia brasileira em radiofarmacos, como também avangar mais um

passo rumo ao conhecimento pleno dos a¢os inoxidaveis duplex e sua utilizacéo.
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2. OBJETIVOS
2.1. OBJETIVO GERAL

O estudo subsequente visa agregar conhecimento ao desenvolvimento do
projeto de receptaculos de contencgdo para transporte de substancias radioativas
a partir da andlise de alguns parametros e comportamentos do aco inoxidavel
duplex. Avalia-se a tensao residual, dureza, bem como a difusividade térmica de
amostras de aco inoxidavel duplex UNS S32304 e comparar-se os resultados
nao sO de diferentes condi¢cdes de soldagem, como também os efeitos de
tratamento térmico a 600 °C. Visa-se correlacionar as modificacdes na
microestrutura, na dureza, na tensdo e na difusividade térmica as regiées metal

base, zona termicamente afetada e zona fundida.

2.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS
No escopo do projeto, compreende-se:

e Aplicacédo da técnica de analise de difusividade térmica Flash Laser para
a obtencao de tal propriedade nas diversas regides da junta soldada;

e Emprego da técnica de difracdo de raios X para levantar o perfil de

tensoes residuais das amostras;

e Utilizacdo da microscopia Optica para a deteccdo de alteracdes
microestruturais provenientes dos procedimentos aos quais o material foi

submetido;
e Analisar o efeito da exposi¢cdo do material a temperatura de 600 °C;

e Avaliar a eficacia da adicdo de nitrogénio no gas de protecdo de
soldagem;

e Investigar o efeito dos dois dUltimos topicos quando aplicados
subsequentemente (amostras soldadas e tratadas termicamente a

posteriori);

e Investigar a microestrutura resultante de cada processo;
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Relacionar os perfis de difusividade térmica encontrados aos

procedimentos realizados;

Correlacionar entre a difusividade térmica e os demais parametros

avaliados (tenséo residual e microdureza);

Verificar, dentro condigbes mencionadas, possiveis pontos de defeitos

estruturais e falhas em servigo do aco inox UNS S32304.
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3. REVISAO DE LITERATURA
3.1. ACO INOXIDAVEL DUPLEX (AID)

De maneira geral, os acos inoxidaveis duplex tém estrutura bifasica, e as
porcentagens de ferrita (a) e austenita (y) oscilam entre 40 e 60%, em
porcentagem volumétrica. O processo de fabricacdo do material se inicia com o

ferro delta (d), a partir da reacéo eutetodide:

O =a+ty. (1)

O material solidificado é entédo laminado a quente no campo bifasico, entre 1020
e 1100 °C, submetido ao tratamento térmico de solubilizagdo, seguido de
témpera em agua, onde o produto é uma estrutura comprimida bifasica com
proporcdes aproximadamente equivalentes de ferrita e austenita. Porém, é
importante ressaltar que, durante o processo de solidificacdo do material, o ferro
delta tende a favorecer a formagéo de fase alfa, embora seja praticamente
impossivel prever com exatidao a proporcao de sua formacdo. Em decorréncia
disso, parametros tais como composi¢cao quimica e temperatura de resfriamento
devem ser rigorosamente controlados de modo a obter propor¢des de ambas as
fases proximas de 50%, maximizando assim a contribuicdo de cada uma das

fases no resultado final.

Os acos inoxidaveis duplex sdo usualmente divididos em trés grupos, com
relacdo a composicao quimica:

a) Acos inoxidaveis duplex baixa liga (lean duplex): sdo mais competitivos
economicamente, uma vez que possuem menor teor de elementos de
liga. Ndo possuem molibdénio em sua composi¢cdo quimica e podem
substituir os a¢os inoxidaveis austeniticos.

b) Acos inoxidaveis duplex média liga: é o tipo mais utilizado, tendo como
classe principal a UNS S31803. A resisténcia a corrosdo € intermediaria
entre 0s austeniticos comuns e 0s ac¢os inoxidaveis superausteniticos (de
5 a 6% de molibdénio).



26

c) Acos inoxidaveis duplex alta liga: também designados superduplex, tém
resisténcia a corrosao superior aos superausteniticos, que possuem entre
5 e 6% de molibdénio.

No ambito da composicdo quimica, vale ressaltar a diferenca entre os AID com
relacdo aos agos austeniticos inoxidaveis comuns. Trata-se de um dos principais
responsaveis por garantir o carater bifasico do material, bem como a atribuicéo
de caracteristicas peculiares ao material. Acgos inoxidaveis duplex sé&o
caracterizados por elevados niveis de cromo (20-25 wt%) e nitrogénio (0,1-0,2

wt%), associados a baixos niveis de niquel (4-8 wt%) e 2-4 WT% de molibidénio.

Para tratar do primeiro tépico, i.e., para ilustrar como a composi¢cdo quimica
interfere na microestutura do material, pode ser observado, na Figura 1, o

diagrama de fases ternario Fe-Cr-Ni (Gunn, 1997).
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Figura 1 - Seccéo vertical com Fe constante 70% do diagrama ternario Fe-Cr-Ni. Fonte:
Adaptado de (Gunn, 1997).

Em segundo lugar, deve-se valer das caracteristicas que cada um dos

componentes citados acima atribui ao material final, a saber:

- O nitrogénio, juntamente com o cromo e o molibdénio atribuem ao material
maior resisténcia a corrosdo. A adicdo de nitrogénio, em especial,
comprovadamente melhora significativamente a resisténcia a corrosao por pites,
uma vez que aumenta a resisténcia a corrosdo da fase austenita e reduz a
particdo do cromo, mantendo altos teores de cromo na austenita. Ja o cromo
melhora a resisténcia a corroséo localizada através da formacdo de um filme

passivo de Oxido rico em cromo (Gunn, 1997).
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- O niquel confere aumento significativo na tenacidade, conforme maior

guantidade de austenita precipitada.

Apesar de varias propriedades do AID serem superiores aos acos inox
convencionais, deve-se atentar para possiveis problemas que podem ocorrer
durante seu processamento. A precipitacdo de fases intermetalicas e de
carbetos sdo comuns na fase alfa, onde aparecem em maior proporcéao,
chegando a valores proximos a 20%. Contudo, esse problema pode ser evitado
pelo tratamento de solubilizacdo seguido de témpera em &agua, capaz de
dissolver os precipitados e manté-los em solucao sélida. A Figura 2 apresenta

as fases possiveis de precipitacdo em funcao da temperatura.

Mo, W, Si I

1000 N -t 1
t *M;C; Carboneto o0
* Mp3Cs Carboneto
- Cr. Mo, :(C,)er nitreto
B W, Si fase 4 o
G l . é PN 1400 T
et . fase =
E *Y, fase g
E 600 + g
§- o W ot fase -+ 1000 %
r, MO
o ' ' e « £ fase o
= Cu, W « ¢ fase =
400+ * G fase
-+ 600
Cr, Mo, Cu, W
200 +
200

Tempo

Figura 2 - Efeito dos elementos de liga na formagé&o de varios precipitados. Fonte: Adaptado de
Kotecki and Lippold, (2005).

Além de comprometer a estrutura como um todo, a precipitacdo de carbetos
pode gerar grande dificuldade em manter as tolerancias dimensionais durante o
processamento do dos AlDs. Por isso, sao realizados tratamentos para alivio de
tensdo, em temperaturas préximas aos 520 °C, de modo a evitar a precipitacdo

de segunda fase ou destruindo o equilibrio metaestavel das ligas de AID.
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Por serem termodinamicamente metaestaveis na condicdo solubilizada, AIDs
estdo sujeitos a alteragdes microestrururais quando expostas ao calor, seja
durante tratamentos térmicos para alivio de tensdes ou durante o processo de
soldagem. A tendéncia dos AIDs de atingirem um estado termodinamicamente
estavel leva a precipitacdo de precipitados intermetalicos e/ou de carbetos ricos
basicamente em cromo e molibidénio. O efeito dessa precipitagdo € formar
regibes adjacentes as particulas que sdo pobres nesses elementos. Para
assegurar a passivacdo, os niveis de cromo devem estar muito proximos do

minimo, ou seja, entre 12% e 13% em peso (Martins and Casteletti, 2009).

Regides com quantidades abaixo da faixa minima de Cr estdo sujeitas a
dissolugdo e usualmente corroem a taxas proximas aquelas do aco carbono
convencional e do ferro puro. Agos inoxidaveis com elevado nivel de cromo,
como nos casos dos ac¢os inoxidaveis duplex e super duplex, sédo relativamente

passivos e corroem a uma taxa muito abaixo que ligas com baixo cromo.

Em ligas contendo cromo, a regido passiva € iniciada em potenciais mais baixos
gue aquelas que ndo contém esse elemento, como a¢os carbono convencionais
e ferro puro. As regides “transpassivas” de ligas contendo cromo s&o originadas
da rapida oxidacgédo do ion de cromo de Cr*3 para Cr*® que formam o filme passivo
(Martins and Casteletti, 2009).

fons de cloro causam corrosdo aquosa do acgo inoxidavel uma vez que aumentam
a condutividade elétrica da solugdo e penetram no filme de 6xido protetor e,
desse modo, quebram sua passivacdo. A medida que a concentracdo desses
ions aumenta, a densidade de corrente também aumenta, uma vez que os ions

cloridricos apresentam alta densidade de cargas (Martins and Casteletti, 2009).

Pode-se assegurar, portanto, que as melhores caracteristicas dos AIDs sao
obtidas apdés solubilizacdo, na qual as fases secundarias — carbetos e compostos
intermetalicos — se dissolvem a medida em que a microestutura fundida se funde
a altas temperaturas. A témpera em agua evita que eles se precipitem
novamente, deixando grandes quantidades de atomos de soluto em solucao
sélida ((Martins and Casteletti, 2009).
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O proprio tratamento térmico de solubilizacdo, indispensavel no processo de
fabricacdo dos AIDs, introduz no material um certo nivel de tenséo interna nos
componentes fundidos, porgue os atomos de soluto tais como o cromo, o niquel
e o molibidénio sdo maiores que os atomos de ferro. Entdo, a estrutura cristalina
cubica de corpo centrado da ferrita e cubica de face centrada da austenita sédo

ligeiramente deformadas e sua deformacao distende toda a estrutura.

Outro fator que contribui para o aumento do nivel de tensdes internas é o
nitrogénio, que se aloja nos intersticios octaédricos e tetraédricos da austenita,
causando microdeformacfes na estrutura cristalina. O uso desse elemento no
superduplex, como ja descrito, se justifica por proporcionar grande resisténcia a
corrosdo por pites, uma vez que é um forte estabilizador da austenita,
contribuindo para o equilibrio final da fracdo volumétrica da austenita na

microestrutura.

Assim, os elementos de liga, apesar de terem funcbes especificas nos AlDs,
possuem raios atbmicos em geral maiores que os atomos de ferro, causando
tensdes internas. Esse fendbmeno promove certa instabilidade dimensional
durante e apds os processos de conformacdo, especialmente quando grandes

guantidades de material sdo removidas.

Uma maneira de minimizar esses efeitos € através de tratamentos térmicos para
alivio de tensdes a temperaturas suficientemente baixas para evitar a
precipitacdo de segundas fases. Executar esse processo requer bom
conhecimento dos aspectos metalirgicos no material. Na condicdo de recozido
por solugdo, esses agos constituem sistemas termodinamicamente
metaestaveis. Se a troca de calor ndo for controlada, fases indesejadas vao

aparecer na microestrutura.

Em alguns tipos de acos inoxidaveis duplex e super duplex, outros elementos
quimicos, além dos citados, sdo usados para promover propriedades
especificas. Entre eles, tungsténio e cobre sdo 0s mais comuns. A presenca de
tungsténio nesses materiais retarda a precipitacdo da fase sigma durante o
resfriamento no processo de solidificacdo, deste modo reduz a tendéncia a

fragilizac&o.
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Por outro lado, o cobre em solugcéo soélida aumenta a resisténcia a corrosao-

erosao, especialmente em componentes de bombas centrifugas onde ha fluxos

continuos de fluidos agressivos (Martins and Casteletti, 2007).

Assim, numerosas mudancgas estruturais podem ocorrer nos agos inoxidaveis

duplex devido a tratamentos térmicos isotérmicos e anisotérmicos (Gunn, 1997).

Estéo listadas abaixo as fases deletérias de precipitados observadas nos AlDs.

Fase alfa primaria (a’) e fase G: A temperatura de alfa primaria € a menor
na qual ocorre a decomposicéo dentro de um aco duplex. Isto ocorre entre
300 e 525 °C e é a principal causa de endurecimento e fragilizagdo nos
acos inoxidaveis ferriticos. Acredita-se que a formagao de o’ é uma
consequéncia da lacuna de miscibilidade no sistema Fe-Cr, pelo qual a
ferrita sofre decomposicao espinoidal em ferrita & e a’, rica em ferro e rica
em cromo respectivamente. Pode ocorrer também, fora do espinoidal mas
ainda dentro da lacuna, nucleacéao classica e crescimento da fase a’. A
fase alfa primaria esta frequentemente associada a co-precipitacdo do
Cr2N na forma de redes de subgrédo formadas poe agulhas de CrzN
intercaladas por um filme de o’. Como resultado, houveram evidéncias
conflitantes no passado, no que diz respeito a natureza da fragilizacao por
a’ (Gunn, 1997).

Ja afase G se desenvolve na interface a/a’ entre 300 e 400 °C apds varias
horas de exposicao, devido ao enriquecimento de niquel e silicio nessas

regioes.

Austenita Secundaria (y2): A austenita secundéaria pode se formar por
diferentes mecanismos dependendo da temperatura. Na Figura 3 pode
ser verificada a diferenca entre as austenitas primaria e secundaria

qguando vistas ao microscoépio.
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Acs

Figura 3 - Diferenca entre austenita priméria (y1) e austenita secundaria (y2) no UNS S 32205.

Fonte: (Ramirez et al., 2003).

Abaixo de cerca de 650°C, y2 tem composicédo similar a ferrita circundante,
sugerindo uma transformacéo adifusinal com caracteristicas similares a

formacdo da martensita.

Em temperaturas entre 650 e 800 °C, onde a difusdo ocorre mais
rapidamente, pode ocorrer a precipitacdo da austenita com morfologia de
Widmanstatten. Sua formacdo envolve difusdo a medida em que é
enriquecida em Niquel, em compara¢do a matriz ferritica. Embora haja
esse enriquecimento por nitrogénio, os niveis de Cr e N de y2 estédo

substancialmente abaixo da austenita primaria.

Na faixa de 700 a 900 °C, a fase y2 gerada absorve o Ni e, em certa
medida, rejeita o Cr e o Mo. Isso leva a formacao de precipitados ricos em
Cr e Mo, tal como na fase sigma. Do mesmo modo, a y2 que se forma nos
contornos a/y € empobrecida em Cr, especialmente se for co-precipitada
com Cr2N. Qualquer uma dessas reacfes controladas por difusédo pode

tornar a area susceptivel a corrosao por pites (Ramirez et al., 2003).

Fase Sigma (0): A fase o, rica em Cr e Mo, é um precipitado altamente
fragilizante, que se forma entre 650 e 1000 °C, como pode ser verificado
no diagrama da Figura 4, e geralmente esta associada a reducdo da
resisténcia ao impacto e a corrosdo. Sua formacgdo é estimulada pela
presenca de Cr, Mo, Si, Mn e Ni, onde este ultimo também atua reduzindo

o equilibrio da fracdo volumétrica. Isso porque o Niquel também induz a
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formacao da fase y, que leva a concentracdo dos elementos formadores

da fase sigma na ferrita restante (Gunn, 1997).
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Figura 4 - Diagrama de transformacédo tempo-temperatura para as ligas S32404. Fonte:(Gunn,

1997).

Fase Chi (x): Tal como a fase sigma, a fase chi se forma entre 700 e 900
°C, embora em quantidades bem menores. Entretanto, o enriqguecimento
da ferrita com os compostos intermetalicos formados durante uma longa
exposicdo a temperaturas relativamente baixas, i.e., 700 °C favorece a
precipitacdo da fase x. Tal como na fase sigma, a fase y também surge
na interface aly e cresce permeando a ferrita. E indesejavel pois causa os
mesmos efeitos fragilizantes que a fase o, porém na coexisténcia de
ambas as fases torna-se dificil o estudo dos efeitos de cada uma delas

separadamente.

Fases R, me 1: Fase de Laves ou fase R é composta por Fe2Mo precipitado
em pequenas quantidades entre 550 e 650 °C apds varias horas de
exposicdo. E formado tanto em zonas inter como intragranulares, s&o

ricas em molibdénio e reduzem a resisténcia a corroséo por pites.
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Ja a fase m, rica em nitrito, foi identificada em sitios intergranulares em
duplex soldados apos tratamento térmico isotérmico a 600 °C por varias
horas. E rica também em Cr e Mo, e por isso havia sido confundida com

a fase o.

A fase T, por sua vez, se forma na interface a/a apés longo tratamento

térmico na faixa de 550 a 650 °C.

Nitretos Cr2N e CrN: Nitrogénio é adicionado a ligas duplex com o objetivo
de estabilizar a austenita, melhorar a resisténcia mecéanica e a corrosédo
por pites. A solubilidade do nitrogénio € consideravelmente maior na
austenita que na ferrita, sendo considerada um fator determinante na
formacao das fases. Acima da temperatura de recozimento (cerca de
1040 °C), a fracdo volumétrica de ferrita aumenta e proximo a temperatura
de fusdo a estrutura € completamente ferritica. Nestas temperaturas, a
solubilidade do nitrogénio na ferrita é alta, mas no resfriamento ela
diminui, resultando em uma ferrita supersaturada em nitrogénio, levando
a uma precipitagéo intragranular de nitretos de cromo (Crz2N) na forma de
agulhas. Ja as soldas sao favorecidas pela precipitacdo de outro nitreto,
CrN, na zona termicamente afetada da junta soldada. Tratamentos
isotérmicos no intervalo de temperatura de 700 e 950 °C produzem Cr2N
nos contornos de gréaos ferriticos, depositando-se como finas placas sobre
contornos nos subgréos, nos pontos triplos e ao longo das discordancias,

afetando a resisténcia a corrosao por pites (GUNN, 1997).

Carbetos M23Cs e M7Cs: M7Cs se forma entre 950 e 1050 °C nos contornos
de grao al/y. Entretanto, como sua formacgao € lenta (cerca de 10 minutos),
pode ser evitada por técnicas convencionais de tratamento térmico. Além
disso, sdo raramente encontradas nas classes duplex atuais, ja que

essas, em geral, contém menos de 0,02% de carbono.

Ja os carbetos M23Cs surgem em acos duplex com teores de carbono
ligeiramente elevados (cerca de 0,03%). Se precipita rapidamente entre
650 e 950 °C, chegando a menos de 1 minuto de formagé&o a 800 °C. A
precipitacdo geralmente ocorre nos contornos a/y, onde regides ferriticas

ricas em cromo interceptam regifes austeniticas ricas em carbono. As
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zonas onde ha formacédo desse precipitado tendem a sofrer ataque
interfasico, que subsequentemente se propagam nas regides austeniticas

pobres em Cr e Mo.

viii.  Fase épsilon (g): Rica em cobre. Em ligas contendo Cu e/ou W podem
ocorrer diferentes mecanismos de endurecimento. No caso do cobre, a
supersaturacdo da ferrita devido ao decréscimo da solubilidade a baixas
temperaturas leva a precipitacdo de particulas € ricas em cobre apdés 100
horas a 500 °C, o que estende significativamente o intervalo de

endurecimento a baixa temperatura.

3.2. SOLDAGEM GTAW

O processo de Soldagem a Arco-Gas com Eletrodo de Tungsténio (Gas
Tungsten Arc Welding — GTAW), também conhecido como TIG (Tungsten Inert
Gas), é um processo de soldagem o qual a unido das pecas ocorre por fuséo,
podendo haver ou ndo a utilizagcdo de metal de adicdo. Na soldagem GTAW o
arco elétrico é produzido entre o eletrodo de tungsténio ndo consumivel e a peca
de trabalho. O eletrodo e a zona da solda s&o protegidos contra a contaminacao
atmosférica pela adicdo de um gés inerte, que é soprado pelo bocal da tocha,
normalmente argdénio ou uma mistura de gases inertes (Hurtado Velasco, 2011).

O processo esta ilustrado na Figura 5.

Gas de Eletrodo de
protecag - Tungsténio

Metal de Gas de
adicao protecéo

Gota de Arco
metal
A s S . S VI
4 /4 de solda
Metal base Poca de fusédo

Figura 5 - Diagrama esquematico processo de soldagem TIG. Fonte: Adaptado de (Kou, 2003).
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A soldagem GTAW possui como principais vantagens:
e Arco elétrico bastante estavel,
e Excelente controle da poca de fuséo;
e Soldas com bom acabamento;
e EXige pouca ou nhenhuma limpeza apés a soldagem;
e Gera pouco ou nenhum respingo;
¢ Permite a soldagem em qualquer posicéo;

e Pode ser usada em uma maior gama de metais, tais como aco, niquel,

titAnio, aluminio, magnésio, cobre, bronze e ouro;
e A soldagem pode usar ou ndo metal de adicao;
¢ Permite mecanizacao e automacao do processo.
Ja como desvantagens intrinsecas ao processo, podem ser citados:
e Baixa produtividade;

e Elevado custo de equipamento e consumiveis (Hurtado Velasco, 2011).

3.2.1. Soldagem de acos inoxidaveis duplex

Os acos inoxidaveis duplex sao totalmente ferriticos ao final da solidificacdo. A
transformacao da ferrita em austenita ocorre apenas no estado sélido, e depende
da composicao quimica do aco e da velocidade de resfriamento. Séo tais fatores
gue determinam a fracao volumétrica de austenita e ferrita e, consequentemente,

sua distribuicdo no metal de solda (Vargas Garcia, 2011).

A sequéncia de transformacdes ocorridas nos agos inoxidaveis duplex é:
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Liquido — Liquido + Ferrita — Ferrita — Ferrita + Austenita (2)

A solidificacdo nos AIDs é totalmente ferritica, e, dependendo da composicao
quimica, a ferrita é estdvel em certa faixas de elevadas temperaturas (entre a
linha solvus da ferrita e o inicio da formacdo da austenita) A precipitacdo da
austenita no estado solido ocorre entre 1200 e 800 °C. E controlada pela difus&o,
ocorrendo abaixo da temperatura solvus durante os subsequentes resfriamentos
(Kotecki and Lippold, 2005)(Vargas Garcia, 2011). Na Figura 6, o diagrama
ilustra as principais mudancas ocorridas durante o processo de soldagem dos

acos inoxidaveis duplex.
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Figura 6 - Diagrama das mudancas ocorridas na junta soldada dos AID's. Fonte: (Atamert and
King, 1992) e (Turibus, 2014).

Para manutencdo das propriedades desejaveis nos acos inoxidaveis duplex
apos a solda, faz-se necesséaria precisdo no tempo de resfriamento do material,
pois se ele ocorrer muito rapido ou muito lentamente, propriedades mecanicas e
quimicas serao perdidas. Um resfriamento muito rapido pode prejudicar as
propriedades do AID, jA que potencializa um teor muito elevado de ferrita e a

precipitacdo de nitretos de cromo na Zona Termicamente Afetada e Zona
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Fundida. Como principais consequéncias, ha perda da tenacidade e resisténcia
a corrosdo na solda. Em contramdo, um resfriamento muito lento, submetido por
longo tempo a temperaturas entre 1000 e 600 °C pode levar a precipitacdo de
compostos intermetalicos, acarretando nas mesmas consequéncias (SILVA,
2010), (Kotecki and Lippold, 2005).

3.2.1.1. Efeito de Nitrogénio em AID

Conforme explicitado nos tOpicos anteriores, 0s acos inoxidaveis duplex sdo
caracterizados por se solidificarem como 100% ferrita, e a nucleacdo e o
crescimento da austenita ocorrem na fase sélida. Apesar de serem conhecidos
ha mais de 80 anos, a priori ndo era considerada a importancia do nitrogénio na
formacdo estrutural dos AID. Isso porque 0s primeiros acos dessa categoria
possuiam baixo teor de nitrogénio, entdo o crescimento e a nucleacdo da
austenita eram lentos o suficiente para obter uma estrutura proxima do equilibrio
na zona termicamente afetada (ZTA), ainda que nao fosse realizado tratamento

térmico a posteriori.

A importancia da adicdo de nitrogénio dos AID foi reconhecida somente apos a
década de 80, e um teor minimo de nitrogénio passou a ser exigido na fabricacédo
do material. Com o teor apropriado de nitrogénio, passou a ser possivel obter
soldas com teores aproximadamente iguais de austenita e ferrita, o que resultou

em boas propriedades de resisténcia mecanicas e a corrosdo (Kotecki and
Lippold, 2005).

O nitrogénio se dissolve preferencialmente na austenita, porém um incremento
na temperatura torna a ferrita capaz de dissolver uma consideravel fracdo de
nitrogénio (Kotecki and Lippold, 2005). A solubilidade do nitrogénio na austenita

e na ferrita pode ser melhor entendida visualizando a Figura 7 abaixo.
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Figura 7 - Solubilidade do nitrogénio na fase ferrita e na austenita. Fonte: (Kotecki and Lippold,
2005).

Abaixo da temperatura solvus da ferrita, o nitrogénio presente na liga se difunde

da austenita para a ferrita (Kotecki and Lippold, 2005).

Durante o processo de soldagem, é necessario um controle rigoroso da adicao
de calor para evitar prejuizos a estrutura ferritica-austenitica do AID. Esse valor
ndo pode estar abaixo do minimo estipulado j& que, ainda em ligas com alta
adicao de nitrogénio, a formacao da austenita ocorre de maneira inadequada
gquando submetida a rapidas taxas de resfriamento (Kotecki, 2010). Nesses
casos, 0 nitrogénio ndo chega até a austenita, uma parcela permanece na ferrita,
ao passo que o restante se precipita na ferrita como nitreto de cromo (Kotecki
and Lippold, 2005). Entretanto, se essa adicdo de calor ultrapassar o limite
méaximo estipulado, ha tendéncia de precipitacdo de compostos intermetélicos
na ferrita, quando submetida a resfriamentos lentos. Ciclos de reaquecimento na
soldagem também s&o responsaveis por causar precipitacdo de nitretos de
cromo, austenita secundaria e varios compostos intermetalicos, incluindo fase

sigma em acos de ligas mais elevadas (Kotecki, 2010).
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Uma maneira eficaz de evitar a precipitacdo de nitretos € através do balanco
entre as fases austenitica e ferritica. Para evitar os danos causados pelas altas
taxas de resfriamento, que impedem a correta formagéo da austenita, pode ser
adicionado metal com alto teor de nitrogénio (0,3-0,35% em peso). Podem ser
empregadas também técnicas de pré-aquecimento e tratamento térmico pos
soldagem. Porém, ambos devem ter parametros rigorosamente controlados,
uma vez que, se efetuados de maneira errbnea, podem diminuir a taxa de

resfriamento e causar fragilizacéo, respectivamente (Kotecki and Lippold, 2005).

3.3. TENSOES RESIDUAIS

Tens0des residuais sdo aquelas existentes em um corpo soélido quando este ndo
estd sob a acdo de forcas externas ou gradientes de temperatura. As origens
das tensdes residuais sdo relacionadas a processos quimicos, térmicos ou
mecanicos, e afetam diretamente as propriedades do material em relacdo

a resisténcia a fadiga, a corroséo e a ruptura.

Essas tensdes surgem, em geral, quando o corpo € submetido a um desajuste
entre diferentes regibes, como no caso de uma deformacdo plastica nao
uniforme ou quando sujeito a elevados gradientes térmicos que causam a
expansdo ndo uniforme do material e a sua deformacao plastica ndo uniforme
(Silva, 2007).

Inclusive, pode-se afirmar que todo material possui tensdes residuais
intrinsecas, sejam elas elevadas ou ndo. Isso porque todo processo mecanico
de fabricacdo que envolve deformacao plastica uniforme, gradiente térmico ou
transformacao de fase produzira, inevitavelmente, componentes de tensfes

sobre o material.

Ha diversas maneiras de se classificar as tensdes residuais. O método mais
simples leva em conta as origens das tensdes, tais como desequilibrio eslastico,
térmico, etc, que sdo parametrizadas em uma escala de equivaléncia, de acordo
com o método que foi utilizado para a afericdo do valor absoluto da tenséo

(Withers and Withers, 2001). Assim, torna-se possivel estabelecer um parametro


https://pt.wikipedia.org/wiki/Resist%C3%AAncia
https://pt.wikipedia.org/wiki/Fadiga
https://pt.wikipedia.org/wiki/Corros%C3%A3o
https://pt.wikipedia.org/wiki/Ruptura
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de comparacéao entre tensdes originadas por diferentes fatores e medidas com

métodos distintos.

E sabido que a tens&o residual é originada de um desajuste entre as estruturas
de diferentes regides, o que pode ser evidenciado na Figura 8. Em alguns casos,
esse desajuste pode se expandir por grandes distancias. E o caso da
deformacéo plastica ndo uniforme em uma barra curvada. Ela também pode se
originar de acentuados gradientes térmicos, como aqueles causados por solda
ou tratamento térmico. Esses Ultimos sdo o foco do estudo subsequente, mas
vale ressaltar que, sejam mecanica ou termicamente induzidos, essas tensdes
residuais podem oferecer alguma vantagem, como no caso do jateamento ou da
témpera do vidro (Withers and Withers, 2001).
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Figura 8 - Tensdes residuais de acordo com a escala de comprimento. Fonte: (Withers and
Withers, 2001).

As macrotensdes entdo definidas sao do tipo I, porque variam continuamente

em grandes distancias. 1sso ocorre em contraste com as tensdes residuais que
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variam em torno da escala granular (tipo Il ou tensdes intergranulares) ou na
escala atdmica (tipo IIl). Nesses casos, as regides desajustadas se expandem
por regides microscopicas ou submicroscopicas. Baixos niveis de tenséo do tipo
Il estdo frequentemente presentes em materiais policristalinos oriundos do
simples fato de que propriedades elasticas e térmicas em vizinhancas de graos
diferentemente orientados sao diferentes. Escalas de tensdo mais significante
ocorrem quando a microestrutura contém varias fases ou quando o material é
submetido a transformacdes de fases. A categoria tipo Il tipicamente inclui

tensdes devido a coeréncia de interfaces e deslocamento dos campos de tenséao.

E de suma importancia conhecer as tensdes residuais atuantes num material
antes mesmo de atribui-lo funcdo, pois dependendo da magnitude e da
distribuicdo dessas tensdes, a utilizacao deste pode ser comprometida. Tensdes
residuais trativas na superficie, por exemplo, contribuem na falha por fadiga,
trincas de témpera e trincas causadas por corrosdo sob tensdo, sendo por isso
indesejaveis. Por outro lado, as tens6es compressivas nas camadas superficiais
podem ser benéficas, uma vez que aumentam a resisténcia a fadiga e a corroséo

sob tensao.

Um exemplo recorrente da utilizagdo de tensdes residuais em favor das
propriedades do material é o vidro temperado. Durante seu processo de
fabricacéo, o vidro aquecido é submetido a um tratamento térmico de témpera a
temperatura de 650/700 °C. A finalidade da témpera é estabelecer tensdes
elevadas de compressao nas zonas superficiais do vidro, e correspondentes
altas tensdes de tracdo no centro do mesmo. Isso faz com que o vidro adquira
resisténcia muito maior e que se estilhace ao ser quebrado, tornando o material

mais seguro para 0 manuseio.

3.3.1. Tensodes residuais em soldas

Na definicdo de Marques (2009), por soldagem entende-se um processo de
unido de materiais baseado no estabelecimento de forcas de ligacdo quimica de
natureza similar as atuantes no interior dos préprios materiais, na regiao de
ligacdo entre os materiais que estdo sendo unidos. A soldagem hoje é o principal

processo usado na unido permanente de pecas metalicas, permitindo a
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montagem de conjuntos com rapidez, seguranca e economia de material.
Contudo, particularmente os processos por fusdo, como o que sera abordado
adiante, envolvem o aquecimento intenso e localizado da regiéo a unir. Essas
regides tendem a sofrer dilatacdo, porém esse processo € dificultado pelas
partes adjacentes submetidas a temperaturas menores, 0 que causa O
aparecimento de deformacdes elésticas e até mesmo plasticas. Como resultado,
tensdes internas residuais e distorcbes de forma se desenvolvem na junta,
podendo afetar o desempenho da estrutura, o que faz necessario seu estudo

para prevencéo e controle.

Kou (2003) ilustra o desenvolvimento das tensfes residuais de origem térmica
considerando o aguecimento e o resfriamento sob estricgdo. A Figura 9 mostra
trés barras metdlicas idénticas conectadas a dois blocos rigidos. Todas as trés
barras estado inicialmente a temperatura ambiente. Somente a barra do meio &

aguecida, mas sua expansao térmica é restrita pelas barras laterais.

Apds o fim
(a) do (b)
aquecimento
—_—

Barra do meio: aquecida, em Barra do meio: resfriada, em tens&o
compressao — Tensdes residuais trativas
Barras laterais: em tensdo Barras laterais: tensdes residuais
compressivas

Metal fundido e metal base adjacente:
tensdes residuais trativas ()

Areas mais distantes do metal fundido:
tensdes residuais compressivas

I S

Figura 9 - Tensdes termicamente induzidas: (a) durante o aquecimento; (b) durante o

resfriamento; (c) tensdes residuais na solda. Fonte: Adaptado de Gunn, (1997).
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Consequentemente, tensdes compressivas sdo produzidas na barra do meio, e
elas aumentam com o aumento da temperatura até o ponto em que a tenséo de
escoamento de compressao é atingida. A tensdo de escoamento representa o
limite superior de tensées em um material, no qual ocorre deformacéo plastica.
Quando o aguecimento acaba e a barra do meio inicia seu resfriamento de modo
a retornar a temperatura ambiente, sua contracdo térmica € impedida pelas
barras laterais (Figura 9b). Consequentemente, as tensdées compressivas na
barra do meio cessam rapidamente, se tornando tensdes trativas e aumentando
com o decréscimo da temperatura até que a tensdo de escoamento trativa é
atingida. Entdo, uma tensédo residual trativa igual a tensdo de escoamento a
temperatura ambiente se inicia na barra do meio quando ela resfria até a
temperatura ambiente. A tensédo residual nas barras laterais é compressiva e sua

magnitude é igual a metade da tensao trativa na barra do meio.

A grosso modo, o metal soldado e o metal base adjacente sdao analogos a barra
do meio, enquanto as areas mais distantes da solda sdo analogas as barras
laterais. Essa comparacao € possivel uma vez que a expansao e a contracao do
metal soldado e o metal base adjacente sdo impedidas pelo material mais
afastado da zona soldada. Consequentemente, até o resfriamento a temperatura
ambiente, tensfes residuais existem na regido soldada e no metal base
adjacente, enquanto tensdes residuais compressivas existem em areas mais
distantes da solda (Kou, 2003).

Uma representacdo esquematica da mudanca de temperatura (AT) e das
tensdes residuais (0x) durante a soldagem pode ser observada na Figura 10. A
area hachurada M-M’ é a regiao submetida a deformacao plastica. A segédo A-A
esté distante da poca de fuséo e, por isso, ndo € afetada significativamente pela
injecdo de calor, logo a mudanca de temperatura durante a soldagem, AT, é igual
a zero. Ja na se¢do B-B ha um elevado gradiente térmico, uma vez que
intercepta a poca de fusdo. Esse gradiente diminui a medida em que se afasta
da poca de fuséo e, ao longo da secao C-C, a uma distancia razoavel da solda,
a distribuicdo de temperaturas tem variagbes mais amenas, até se tornar

uniforme em D-D, ainda mais distante da solda.
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Figura 10 - Mudancas na temperatura e no estado de tensdes durante a soldagem. Fonte:
Adaptado de (Gunn, 1997).

Porém, a tenséo induzida termicamente ao longo da direcao longitudinal, ox, tem
uma variacdo bem diferente da temperatura. Na secdo A-A, ndo afetada pelo
calor, as tensdes residuais sdo nulas. Em B-B, ox é préxima a zero na regido
coincidente com a poca de fusdo, uma vez que seu estado fisico ndo proporciona
resisténcia alguma para o suporte de carregamentos. Nas regides mais distantes
da poca de fusao, as tensdes se tornam compressivas (Ox negativo) uma vez
gue a expansao dessas areas € impedida pelo metal adjacente, que se encontra
em temperaturas mais baixas. Devido a baixa tensdo de escoamento do metal
aquecido nessas areas, Ox atinge a tensdo de escoamento do metal base a
temperatura correspondente. Nas areas mais distantes da solda, ox € trativa e

balanceado pelas tensdes compressivas proximas a solda.
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Ao longo da secdo C-C o metal soldado e o metal base adjacente ja sofreram
resfriamento, e tém uma tendéncia a se contrair, produzindo entdo tensdes
trativas (ox € positiva). Nas areas adjacentes, ox é compressiva. Finalmente,
como a secédo D-D esta bem distante da fonte de calor, a distribuicdo de tensdes

nao é significativa, sendo constituida apenas das tensoes residuais atuantes.

3.3.2. Tensodes residuais em Tensodes residuais em ago duplex

Materiais bifasicos, tal como o aco inoxidavel duplex, ndo sdo homogéneos, e
cada fase do material tera uma resposta diferente a aplicacdo de tensdo. Uma
vez que ambas as fases tém diferentes coeficientes de expanséo térmica,
tensdes térmicas surgem durante o resfriamento de elevadas temperaturas
(Johansson et al., 1999), além de apresentarem diferentes respostas quando o
material € submetido a deformacao. A essas tensdes residuais, da-se 0 nome de

microtensdes homogéneas, tipo Il (/).

Embora seja possivel mensurar a deformacéo em cada fase, sabe-se que o valor
diretamente encontrado pela difratometria de raios X permite obter uma tenséo
total média da regido em que esta sendo efetuada a andlise e, portanto, leva em
consideracao a deforma¢do macro, a que todo material estd submetido, e micro,
gue € a resposta de cada fase a tenséo (Lindgren and Lepisto, 2003). A relacéo

entre as tensdes total, macro e micro é dada pela equacéo 3:

(Total ai;) = Macroaoy; + (Micro a}}). (3)

Assim, para utilizar a difracao de raios X para determinar os diferentes niveis de
tensdo residual, utiliza-se a equacdo 4, a partir da qual € possivel obter a
macrotensao residual com base base na tensao residual de cada fase, bem

como o teor de cada fase na amostra.

(Ve)(Total o) + (Vﬁ)(Total 05) = Macrooy;. (4)
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3.3.3. Métodos para a determinacgéo de tensdes residuais

As técnicas de medicdo de tensdo residual podem ser definidas em trés
categorias — destrutivas, semidestrutivas e nao destrutivas — de acordo com o
dano que causam no material. As técnicas destrutivas impossibilitam o uso do
corpo-de-prova apds o ensaio, enquanto as semidestrutivas ndo comprometem
a integridade do material e, por fim, as ndo destrutivas n&o provocam dano algum
ao material. Dentre as principais de cada categoria, podem ser citadas a técnica
de seccionamento e do furo cego, como destrutiva, e as difracdes de raios X, de
néutrons, ultra-som e analise de ruido de Barkhausen, como nao-destrutivas
(Ceglias, 2012).

As primeiras séries de ensaios desenvolvidos para obtencéo da tenséo residual
baseavam-se na destruicdo do componente em busca de seu estado de
equilibrio, e sua tensdo residual era determinada pela relaxacdo da amostra.
Porém, essa metodologia é bem limitada, uma vez que nado se baseia na prépria
relaxacdo da amostra — movimento, deformacdo e fratura - mas nas

consequéncias da relaxacao dos esforgos (Jairo Aparecido Martins, 2004).

Ensaios destrutivos para determinacdo da tensdo residual em geral sao

compostos pelos seguintes estagios:

1. Criacdo de um estado de tensdo no componente por usinagem ou
remocao de camadas;

2. Medicdo do movimento do componente ou sua deformacdo, para

verificacdo da mudanca local do nivel de tensao;

3. Calculo da tensao residual como funcdo da deformacao medida por meio
da teoria da elasticidade, método analitico ou método de elementos finitos
(Figura 11).
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Figura 11 - Tensao residual determinada pela deformacé&o plastica em flexdo. Fonte: (Cullity,
1956).

Dentre as técnicas néo destrutivas, a difracdo de raio X € de uso recorrente, ja
que, para uma maioria de casos, se mostra mais simples e eficaz que as demais.

Ela seré especificada a seguir.

Técnicas baseadas em propriedades sensiveis a tensdo, também néao
destrutivas, medem alteracBes de alguma propriedade do material e as associam
com as deformacdes elasticas presentes na regido medida. Técnicas com
ultrassom fazem uso da velocidade de propagac&o do som para estimar o estado
de tensdo no material. Técnicas de dureza sdo baseadas em pequenas
variacdes na dureza do material com a presenca de tensfes elasticas. Ja as
técnicas magnéticas, utilizadas principalmente em acos, correlacionam as
variacdes de propriedades magnéticas de materiais ferromagnéticos com as

tensdes elasticas. Das técnicas citadas, apenas a ultima é utilizada fora de
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laboratorios, uma vez que pode ser efetuada por meio de dispositivos portateis
(Marcilio Haddad Andrino, 2003).

Técnicas de fissuracdo sdo baseadas na avaliacdo qualitativa do padrédo de
fissuracao desenvolvido em corpos de prova colocados em ambientes capazes
de formar trincas induzidas pelo estado de tensdes dos corpos de prova. As
trincas sdo, em geral, desenvolvidas por fragilizacdo por hidrogénio ou por

corrosao sob tensao.

Dentre os diversos métodos capazes de determinar a tensdo residual num
material, a correta técnica a ser empregada varia conforme a situagdo, e
depende de parametros tais como a geometria do componente, o local onde sera
realizada a medida, o tempo disponivel para a medida e apresentacdo dos

resultados, precisédo e repetitividade do método e custo final da medida.

E importante salientar, contudo, que por nenhuma técnica é possivel fazer a
medicdo direta da tensdo residual. Todos os métodos requerem medidas de

algumas propriedades intrinsecas como, por exemplo, a deformacao.

3.3.3.1. Difracdo de raios x

A determinacao das tensdes residuais por difracdo de raios X, além de néo ter
carater destrutivo, é de elevada confiabilidade. Além disso, ela é Phase
Sensitive, sou seja, é capaz de diferenciar as fases existentes no material, e
pode ser utilizada para medir tanto micro quanto macro tensdes. Porém, vale
ressaltar que as tensbes medidas sdo essencialmente superficiais, jA que a
profundidade maxima alcancada é de 10um. Além disso, somente pode ser
utilizada se a quantidade de fases precipitadas e microconstituintes for inferior a

3% em volume da estrutura.

A técnica em questdo se utiliza de feixes de raios X para determinar o
espacamento entre planos da rede cristalina dos materiais, conforme a Figura
12:
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Figura 12 - Esquema da difracdo na condicao de Bragg. Fonte: (Callister and Rethwisch, 2007).

A figura acima mostra a reflexdo de um feixe de raios X incidente em planos
paralelos da estrutura cristalina de um material. A difracdo ocorre quando ha
interferéncia construtiva entre as ondas, de acordo com a lei de Bragg:

nA = 2d siné. (5)

Onde:

n = ordem de difracéao

A = comprimento de onda do feixe incidente
d = distancia entre os planos

¢ = angulo de difracao do plano

A ocorréncia ou ndo de difracdo depende da diferenca de caminho percorrido
pelos raios X e do comprimento de onda da radiacédo incidente (A). Para um
mesmo valor de A, a variacdo da distancia entre planos resultara em uma
mudanca no angulo de difragdo. E, portanto, a medida das distancias
interplanares da o indicativo da deformacéo e, consequentemente, do campo de

tensodes residuais atuantes.
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TensOes trativas sdo constatadas pela diminuicdo de 6, causada pelo aumento
da distancia entre planos. Ja as tensdes compressivas causam um aumento de

0, dada a diminuicdo da distancia entre planos.
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3.4. DIFUSIVIDADE TERMICA

O método de medicéo de difusividade térmica utilizado neste estudo foi o Método
Flash Laser desenvolvido por Parker et al. (1961). Este método é baseado na
solucdo analitica da equacéo de difusdo térmica unidimensional (Knyazeva and
Pohl, 2013). O método consiste na utilizacdo de uma amostra cilindrica,
submetida a condicfes adiabaticas, a qual recebe um pulso de laser inicial em
uma das faces. Dessa forma, na face oposta é medida a variagdo no perfil de
temperatura e obtida uma curva de temperatura experimentalmente. A partir dai,
€ possivel determinar a espessura da amostra e 0 tempo necessario para que 0
aumento de temperatura na face posterior da amostra atinja a metade do seu
valor maximo, cujos valores serdo utilizados em uma férmula sugerida por Parker

et al. (1961) para a determinacédo da difusividade térmica do material estudado.

A seguir € apresentado o Método Flash Laser (Parker et al., 1961) e seus
fundamentos. Esse € o procedimento utilizado neste trabalho para a

determinacao da difusividade térmica.

3.4.1. Fundamentos de difusividade térmica

A difusividade térmica € definida, para um dado material, como a razdo entre a
sua capacidade de conduzir calor, e sua capacidade de armazenar calor. Ou

seja,

Capacidade de conduzir calor

Difusividade térmica = (6)

Capacidade de armazenar calor’

S&o varias as propriedades da matéria que influenciam na transferéncia de calor,
denominadas propriedades termofisicas. Elas podem ser subdivididas entre
duas categorias: as propriedades de transporte e as propriedades
termodinamicas. As propriedades de transporte incluem os coeficientes de taxa
de difusao, tais como a condutividade térmica (k) para o caso da transferéncia

de calor, e a viscosidade cinematica (v) para a transferéncia de momento. Ja as
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propriedades termodinamicas dizem respeito ao estado de equilibrio do sistema,
tais como a densidade (p) e o calor especifico (c,). Ja o produto de ambas, pc,
(J/(m3¥/K)), denominado capacidade calorifica volumétrica (Q), mede a

capacidade de um material de armazenar energia térmica (Bergman et al., 2011).

Entdo, em analises de transferéncia de calor, a razdo entre a condutividade

térmica e a capacidade calorifica pode ser reescrita como:

R

Il
Q| =
i)
D

Materiais com elevados a responderdo mais rapidamente a mudancas nas
condicBes térmicas a eles impostas, enquanto materiais com reduzidos «
responderdo mais lentamente, levando mais tempo pra atingir a condicdo de

equilibrio (Bergman et al., 2011).

Vale ressaltar que a precisdo dos calculos de engenharia esta intimamente
ligada a exatiddo com que sdo conhecidas as propriedades termofisicas. N&o
sao raros 0s casos em gue defeitos de equipamentos, de projeto de processos
ou mesmo de ndo atendimento de especificacdes de performance sao atribuidos
a informacdes erradas associadas a selecéo de valores de propriedades-chaves

utilizados na andlise inicial do sistema (Bergman et al., 2011).

A selecdo de dados, bem como o conhecimento de tais propriedades para o
material de trabalho sdo partes importantes no projeto de engenharia, o que
reforca a necessidade de investigar a difusividade térmica do aco UNS S32304
previamente a sua aplicacdo em projetos. Isso reforca o carater inédito do
trabalho, uma vez que ainda ndo ha dados publicados acerca da difusividade
térmica do material analisado. Ndo obstante, € visada também a possivel
correlacdo entre essa propriedade e alteragcdes no estado de tensdes e na
microestrutura do material, causadas por tratamento térmico e soldagem, e ainda

ndo encontradas na literatura. O método que segue, utilizado para a afericdo da
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tensao residual, também é inédito e foi desenvolvido pelo préprio programa de

pés-graduacao.

3.4.2. Método Flash Laser para a determinacéo da difusividade térmica

Considere um disco como uma placa plana infinita e de espessura muito fina,
onde o fluxo de calor é unidimensional e perpendicular as faces paralelas da
amostra. A analise de temperatura em suas faces é feita em funcdo do espaco
e do tempo, T(x,t), que apOs receber o pulso do laser esta sobre uma diferenca
de temperatura entre suas faces (Grossi, 2003). Para um gradiente de
temperatura entre as faces da amostra e considerando um sistema
unidimensional, devido as condi¢Bes de contorno adiabaticas, podemos utilizar

a série de Fourier para a resolucéao do problema:

[0e]

ag nix . nmx
T(x,t)=7+z ancosT+bnsmT. (7)
n

=1

Para o intervalo O<x<L, a fun¢&o T(x,t) comporta-se como uma funcao par,

portanto podemos representa-la como uma soma de cossenos:

T(x,t) = 70 + z a,(t) cosﬂ (8)

n=1

Pelas formulas de Euler-Fourier:

1t nmx
a, = Zf T(x,t) cosde. (9)

-L



Pelo conceito de integrais simétricas para funcdes pares:

2 (t nmx
a, = Zf T(x,t) cosde.
0

Para n=0:

2 L
ap = —f T(x,t)dx.
L 0
Utilizando a equacéo de transporte de calor:

aT(x,t)  9°T(x1)
ot YT oxz

S da,(t) nmx  92T(xt)
Cco = a .

ot L 0x?2

n=1

Calculando o lado direito da expresséo:

aT(x,t) i (t)nn . nmx
Py an(t) - sin—.

n=1

02T (x, t) - n’m?  nmx
o= ), O s

n=1

Logo, substituindo a equacao 13 na equacéo 12 e integrando esta:
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(10)

(11)

(12)

(13)



nnx dan (t)

s—
Ms

S
1l

Manipulando a equacao 14:

Z dan(t)+ . n’n?a .[‘L nmx o nmx o
7t a,(t) Iz 0cos [ cos——dx =0.

(15)
N
O termo s é diferente de zero de acordo com a regra da ortogonalidade
da,(t) n’ma da,(t) n’m?a
dt an(t)T =0- T —a,(t) —
t—n?nla tda,(t) —n?m?at
dt = =1 t)] -1 0
_).’;) L2 J;) an(t) I LZ n[an( )] n[an( )]
an(t) n’mlat n’mlat
=— = . 1
= n |25 = =T = @ ® = an(exp (16)
Substituindo a equacdo 16 em 10 e isolando o termo a,,(t)
2 —n?n?at\ (* nmx
a,(t) = [P\~ — f T(x,0) cosde. a7
0

Substituindo 11 e 17 em 8:
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1t = —af z an(t) cos@dx. 14)
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L

T(et) = %f T(x, 0)dx

0

N ZZ.O: —n®nlat nnfoT( 0 nnxd
T 1exp E cos — 0 x,0) cos ——dx.
n=

(18)

Onde:
a é a difusividade térmica.

Se um pulso sob a forma de um feixe de energia radiante Q [J/m2] é instantanea
e uniformemente absorvido em uma pequena profundidade g da superficie
frontal x = 0 de um sélido de espessura L [m] isolado termicamente, a distribuicao

de temperatura neste instante € dada por T(x,0) = Q/(pc,g) para 0.<.x.< .g e

T(x,0) =0 parag < x<L.

A partir desta condicao inicial, a equacao € desenvolvida para:

. . Q e = —n’nlat nmx SIn—= 19

(x,t) —m + Zexp 2 COS—— g | (29)
n=1

Ja que g é muito pequena para materiais opacos, tem-se que: sin%z%.

Logo, a temperatura para qualquer instante de temperatura na face oposta (x=L)

é dada por:

2.2

1+2 Z (=1)"exp <a _TZ;T t)] (20)

0
T(x,t) = m

Assim, é possivel definir dois parametros adimensionais:
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T(L,t)— Ty, AT(L?t)

L = 21

V(L t) T AT, (21)
mlat

W=7 (22)

Observe que V(L,t) é o acréscimo adimensional de temperatura na face posterior

da amostra. Dessa forma, podemos reescrever a equacgdo 20 como:

V(L) =142 Z(—l)"exp(—nzw). 23)
n=1

De acordo com a equacao acima, Parker et al. (1961) plotaram o0 seguinte

gréfico:

VY=TIY/T,

1 —— Curva teorica

= I - T = ] L ] L ] L] T
Q 1138 2 3 4 S 6 Fi 8
w=t/t

Figura 13 - Medidas de difusividade térmica através do Método Flash Laser.
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Parker sugeriu que se utilizando da equacdo 23, quando V é igual a 0,5, w &

igual a 1,38. Assim, substituindo estes valores na equacéo 22, tem-se:

(24)

onde t;,, € 0 tempo necessario para que o aumento de temperatura na face
oposta da amostra seja a metade do valor maximo. Dessa forma, é possivel
encontrar a difusividade térmica de um determinado material conhecendo-se as
dimensdes da amostra (L) e o tempo em que 0 aumento de temperatura seja

metade do valor maximo (t; ;).

No entanto, o Método Flash Laser faz diversas consideracdes de modo a
simplificar a solucdo analitica desenvolvida acima, as quais podem gerar
elevados erros nas medidas de difusividade, como os efeitos de tempo finito de
pulso e os de trocas térmicas. Quando a duracdo do pulso de energia t é
comparavel ao tempo caracteristico de difusdo t., o pulso ndo pode ser

considerado instantaneo. O pulso de calor pode entéo ser aproximado por:

(tc

—t)
2 l o0<t<t,)

Q (t) = Qo [
(25)

Q@) =0 (t.>¢t)

Portanto, € necesséria a aplicacéo de procedimentos que considerem tais efeitos
para a realizacdo de correcdes nos resultados. Assim, utiliza-se um fator de

correcdo () e o valor corrigido da difusividade térmica é dado por:

a=T.Q. (26)
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4. MATERIAIS E METODOS
4.1. MATERIAL

O material analisado foi 0 UNS S32304, um aco inoxidavel duplex de baixa liga.
Ligas duplex de categoria 2304 caracterizam-se por serem agos inoxidaveis
bifasicos, ferritico-austenitico, com 23% de cromo, 4% de niquel e livres de
molibdénio. De boa resisténcia a corrosdo e propriedades mecanicas até duas
vezes superiores as grades austeniticas, sua utilizacdo permite a economia de
peso, particularmente para aplicagcdes em caldeiras de pressao, além de ser
utilizado em industria de polpas e papeis, solu¢des causticas, acidos organicos

e industria alimenticia.

Entretanto, seu uso é restrito a faixa de temperaturas entre -50 °C e 300 °C. O
limite inferior se deve a ocorréncia e transicdo ductil-fragil que ocorre nesses
acos quando submetidos a temperaturas abaixo de -50 °C. Ja o limite superior é
dado a sua sensibilidade a precipitacdo de fases secundarias indesejaveis no
intervalo de temperatura entre 300 °C e 1000 °C, as quais provocam a

diminuicdo da tenacidade juntamente com as propriedades de corrosao.

Nas tabelas a seguir encontram-se, respectivamente, a composi¢ado quimica da
categoria (Tabela 1) além das propriedades fisicas (Tabela 2) e mecéanicas

(Tabela 3) do material.

Tabela 1 - Composi¢éo quimica da liga 2304

%C  %Mn %P %S %Si %Cr %Ni  %Cu %Mo %N Fe

0,03 250 0,040 0,030 1,00 21,50- 2,00- 0,05- 0,05- 0,05- Balanco
max. max. max. max. max. 24,50 5,50 0,60 0,60 0,20




Tabela 2 - Propriedades fisicas da liga 2304
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Densidade

0.284 Ibs/in3, 7.86 g/cm3

Condutividade térmica: Btu/ft.h.°F (W/m.°K) a
68-212°F (20-100°C)

9.0 (17.0)

Coeficiente de expanséo térmica: in/in.°F

(MM/m.K)

32- 212°F 6.97 x 105(13.0)

Médulo de elasticidade: ksi (MPa)

29.0x 103 (200 x 10%) em tenséao

Permeabilidade magnética:

Ferromagnético

Ponto de fusao:

2570/2660°F (1410/1460°C)

Tabela 3 - Propriedades Mecénicas da liga 2304

Recozido

Limite de resisténcia a tracao:

110 KSI min (758 MPa min)

Limite de escoamento: (0.2% offset)

65 KSI min (448 MPa min)

Alongamento:

30% min

Temperado

2304 pode ser laminado a frio em diferentes
temperaturas. Por isso, faz-se necessario
contatar servigos técnicos para informacgdes

mais precisas

2570/2660 °F (1410/1460 °C)

Os acos da categoria 2304 podem ser comercializados tanto bobinados, na

forma de faixa, lamina ou fita, quanto em forma de fios, perfilados, rolicos, chatos
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ou quadrados. Para o estudo em vogue, o material foi recebido na forma de fita,
com dimensodes de 72,0 mm de largura por 1,8 mm de espessura, conforme a

Figura 14. A Tabela 4 apresenta a composicéo quimica fornecida pelo fabricante.

Figura 14 - Tira de ago inoxidavel UNS S32304 como recebida. A seta indica a dire¢éo de

laminacéo. Fonte: (Machado, 2015)

Tabela 4 - Composi¢do quimica fornecida pelo fabricante

%C  %Mn %P %S %Si %Cr  %Ni  %Cu %Mo N %Ni  %Ti %Co

0,16 1,4 0,023 0,001 0,250 22,20 3,52 0,4171 0,255 1030 3,52 0,0041 0,090

4.2. Metodologia

De modo a quantificar os impactos causados pelo tratamento térmico e pela
soldagem do material, 0 agco UNS S32304 foi ensaiado em variadas condic¢des.
Parametros tais como a dureza, a tenséo residual e a difusividade térmica foram

aferidos, comparados e correlacionados entre si.

Anteriormente, uma série de analises foi realizada por Machado (2015), com o
objetivo de caracterizar e diagnosticar o comportamento do aco UNS S32304. A
metodologia utilizada é tal como segue. No recebimento do material, foi realizada

sua caracterizacdo quimica via fluorescéncia. Em seguida, foi separada uma
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amostra para que o material fosse analisado na condicdo conforme recebido,

afim de servir como parametro para os demais resultados.

No decorrer do projeto, amostras de material como recebido foram soldadas aos
pares de maneira autdgena pelo processo TIG. As amostras soldadas foram
separadas, afim de que cada uma representasse uma condicao diferente. Assim,
uma amostra ndo sofreu tratamento térmico, enquanto a outra foi tratada
termicamente a 600 °C. O tratamento foi feito em forno tipo mufla, tendo
permanecido no forno por 8 horas a 600 °C. Decorrido esse tempo, a amostra
foi resfriada em ar. Apos devidamente preparadas, todas as amostras foram
submetidas a microscopia optica e a ensaios de dureza, sendo que, naquelas
soldadas, foi realizado 0 mesmo numero de identacdes para as regides de metal
base, zona termicamente afetada e zona fundida. A tensao residual foi entdo

aferida, utilizando o difratbmetro de raios X.

O fluxograma ilustrado na Figura 15 apresenta resumidamente as etapas da
metodologia adotada por Machado, (2015) para realizacdo do projeto, enquanto

a Tabela 5 apresenta os diferentes métodos de caracterizacdo nas amostras.



Aco UNS S 32304

I

L

Material Conforme Recebido

I

Corpos de prova

I

Fluorescéncia

I

Microscopia Otica

I

Raios X

Microdeformagao e tamanho |

de cristalito

I

Microdureza

|

Teor de Ferrita

!

Tensao Residual

!

Soldagem com Argénio

-

} !
Corpos de prova Tratamento Térmico a 600 °C
I I
Microscopia Otica Corpos de prova
I }
Microdureza Microscopia Otica
{ }
Teor de Ferrita Microdureza
} |
Tensao Residual Teor de Ferrita
|
Tensao Residual

Figura 15 - Fluxograma da metodologia adotada

Tabela 5 - Métodos utilizados para caracterizacdo das amostras

Como  Apenas

recebida soldada

Soldada e tratada

termicamente

Fluorescéncia X

Microscopia Otica X X X
Identificacdo de fase por X

Raios X

Microdeformacdo e tamanho X

do cristalito

Microdureza X X X
Teor de ferrita X X X
Tenséao residual X X X
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Vale ressaltar que, no estudo de Machado (2015), amostras soldadas com

variacdo do gas de protecdo e tratadas termicamente em diferentes
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temperaturas também foram analisadas. Porém, no presente trabalho, apenas
as amostras de material conforme recebido e as soldadas com argonio, com e
sem tratamento térmico a 600 °C, tiveram suas medidas retomadas para que

pudessem ser correlacionadas com as medidas de difusividade térmica.

Jé para a analise de difusividade térmica, as trés amostras foram preparadas da
mesma maneira: uma foi preparada com o material na condicdo conforme
recebido, enquanto duas seguiram para a soldagem TIG com protecdo
atmosférica de argbnio. De ambas, uma foi submetida a tratamento térmico em
mufla por 8 horas a 600 °C, com posterior resfriamento em ar. Em seguida,
utilizou-se o método flash para medir a difusividade térmica das amostras, nas
regides de metal base, zona termicamente afetada e zona fundida. O valor
encontrado para a amostra de material conforme recebido foi comparado aquele
fornecido pelo fabricante, de modo a assegurar a eficacia do méetodo. Os valores
encontrados nas demais amostras visaram avaliar os efeitos da soldagem e do
posterior tratamento térmico sobre a difusividade térmica ao longo da amostra.

O fluxograma dessas atividades esta descrito na Figura 16.

ngo UNS S 32304 )
Amostra /Soldagem com argbnio A

Analise de Amostra /

Tratamento térmico a 600 °C L

difusividade
térmica

| o

Analise de
difusividade

térmica

Analise de
Amostra difusividade

térmica
ZF
ZTA \

9 \C

s

Figura 16 - Fluxograma das atividades realizadas

4.2.1. Caracterizacdo das amostras

421.1. Fluorescéncia
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O ensaio de fluorescéncia foi realizado de modo a obter a caracteriza¢éo quimica
do material. Foram utilizadas duas amostras de mesmo lote, porém de diferentes
tiras, cuja preparacdo envolveu etapas de corte e ajuste da superficie. O corte,
ilustrado na Figura 17, foi realizado utilizando serra de relojoeiro n°4, com
lubrificacdo constante e 6leo para corte roethenberger (rocut BR) e suspenséao
de diamante da marca Kemet (1-WM). A usinagem para retirada de rebarbas foi
feita com um mini esmerilhador manual da marca Dremel 300-N/10, usando tubo
lixa 408, e ap6s foram realizados o lixamento e o polimento conforme os métodos

usuais.

Figura 17 - Procedimento de corte para a preparacdo dos corpos de prova. Fonte: (Machado,
2015)

Apds o preparo, 0os corpos de prova se encontravam conforme a Figura 18
abaixo, com um méximo de 30mm de didmetro. Elas seguiram entdo para o
laboratério de engenharia ambiental da UFES para a realiza¢do dos ensaios no
espectroscopio de fluorescéncia, da marca Shimadzu EDX-720.
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Figura 18 - Corpos de prova produzidos para o ensaio de fluorescéncia. Escala em
centimetros. Fonte: (Machado, 2015).

4.2.1.2. Microscopia ética

Conforme descrito na metodologia, as amostras foram avaliadas no Laboratério
TRICORRMAT (UFES) em todas as condi¢des sob as quais foram submetidas:
material conforme recebido, ap6s soldagem e apos soldagem procedida
tratamento térmico a 600 °C. As amostras foram preparadas com procedimento
padrdo de embutimento em baquelite, na maquina Arotec PRE 30Mi, precedidas
de lixamento (com lixas #220, #320, #400, #500, #600, #800 e #1200) e

polimento, conforme pode ser observado na Figura 19.

Figura 19 - Corpos de prova produzidos para ensaio de microdureza e microscopia otica.

Escala em centimetros. Fonte: (Machado, 2015).
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A amostras de material conforme recebido foi analisada através de ataque
eletrolitico 10N de KOH, 2,5V por 5s. JA nas amostras soldadas, houve a
necessidade de maior acurdcia na aquisicdo dos resultados, uma vez que
desejava-se identificar a constituicdo microestrutural das mesmas. Por isso, o
ataque foi realizado com solucao de HNO3 40%, 2V por 40s. Todas as amostras
também foram analisadas utilizando ataque eletrolitico com solugcdo de 6xido
oxalico 10%, 6V, por 20s. O processo de secagem da superficie foi realizado por
aspersao de alcool com evaporacao estimulada por jato de ar quente. Os ensaios

de microscopia otica fizeram uso de lentes de aumento de 50, 200, 500 e 1000x.

A extensdo da zona fundida e da zona termicamente afetada, que serviu de
referéncia para a tomada de pontos nos ensaios de tensao residual e
difusividade térmica, foi estimada com uso do esteroscépio. Para tal, a amostra

soldada com argénio foi atacada com reagente Behara.

4.2.1.3. ldentificacdo das fases por difracdo de raios X

A difratometria de raios X foi utilizada para a determinacdo das fases presentes
nas amostras. O difratbmetro de raios X utilizado é da marca Rigaku com fonte
de radiacdo monocromética CuKa de 4= 0,15419 nm, com tensdo de 40 kV e
corrente de 20 mA. As medidas varreram a faixa entre 10° e 155° (20), modo
step scan com tempo de 2s, com as fendas descritas na Tabela 6 e passo de
0,02° (20).

Tabela 6 - Dados do ensaio de difracéo de raios X

Fonde de radiacédo CuKq
Comprimento de onda médio (4) 0,15419 nm
Tenséo (V) 40kV
Corrente (i) 20mA

Faixa de varredura 10° e 155° (20)
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Fendas de divergéncia 1/20
Fendas de divergéncia horizontal 10mm
Fenda de espalhamento 1/20
Fenda receptora 0,3 mm

A funcédo escolhida para ajuste dos picos foi a Pseudo-Voigt modificada
(Thompson-Cox-Hastings).

Os resultados permitiram determinar a quantidade de cada fase presente na
amostra de material conforme recebido, dados de tensao residual, tamanho de

cristalito e parametros do reticulado.

4.2.2. Microdureza

O ensaio de microdureza tipo Vickers foi realizado utilizando-se um
microdurémetro da marca Pantec, modelo HDX-1000TM e penetrador com pré-
carga de 10 gf e tempo de aplicacdo de 15 s. Foram realizadas 15 identagdes
em cada amostra, aleatoriamente distribuidas sob a superficie da face superior
das mesmas, uma vez que nessa regido os graos sao maiores, facilitanto a
medida nas distintas fases. Para as amostras soldadas, foram realizadas
identacbes em cada uma das regides de analise — metal base, zona

termicamente afetada e zona fundida.

Para possibilitar a distincdo das fases austenitica e ferritica, ataques quimicos
foram realizados ataques eletroliticos 10N de KOH, 2,5 V por 5 s nas amostras
de material conforme recebido e no metal base das amostras soldadas. Ja nas
zonas fundida e termicamente afetada das amostras soldadas, o ataque foi feito
com solucao de acido oxalico 10%, 6 V durante 20 s.

4.2.3. Soldagem
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A juncao dos corpos de prova foi feita pela soldagem TIG (Tungsten Inert Gas),
de forma autdgena utilizando corrente alternada e polaridade direta, conforme a
Tabela 7 a seguir.

Tabela 7 - Par&dmetros de soldagem

Corrente média (i) 143 A
Tenséo (U) 13V
Velocidade de solda (v) 35 cm/min

O gés de protecdo utilizado foi apenas argbnio, com vazao de gas de 10 I/min.
Foram produzidas duas amostras, cada uma com dimensdes finais de 72 x 72
mm. O aparato utilizado para o procedimento de soldagem esta ilustrado na
Figura 20.

Figura 20 - Aparato para realizacao das soldas. Fonte: (Machado, 2015).
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4.2.4. Amostra soldada e tratada termicamente

ApOs a soldagem, uma das amostras foi submetida a tratamento térmico, de
modo a avaliar o efeito do aquecimento sob a microestrutura ferritica-austenitica
do aco inoxidavel duplex apds a soldagem. O tratamento foi realizado em forno
tipo mufla, no Preslab (UFES), onde as amostras permaneceram por 8 horas sob

a temperatura a 600 °C, e apos resfriadas ao ar.

A Tabela 8 identifica as amostras em pauta, bem como sua representacédo ao

longo dos resultados apresentados no préximo capitulo.

Tabela 8 - Identificacdo das amostras

Amostras sem solda Amostras soldadas
Sem tratamento térmico CR TA
Tratadas termicamente - TA 600

4.2.5. Tensao residual
4251. Medida de tensao residual total

De modo a quantificar as tensfes residuais oriundas apenas do processo de
soldagem e evitar a insercdo de campos de tensbes, as amostras foram
submetidas a um polimento eletrolitico prévio para limpar a superficie. Assim,
uma fina camada superficial foi removida com uma solucdo de 25% de H2SOa4

durante dez minutos.

Em seguida, foram realizadas as medi¢des de raios X de acordo com a norma
SAE HS-784 (2003). Para a amostra sem solda, apenas o ponto central foi
analisado. J4 para as amostras soldadas, os pontos analisados foram tomados
na direcéo transversal ao cordao de solda, ao longo das trés regides de analise:

metal base (MB), zona termicamente afetada (ZTA) e zona fundida (ZF).
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Para quantificar o efeito das tensbes residuais oriundas do processo de
soldagem em ambas as fases do aco duplex separadamente, foram realizadas
escalas de medi¢cbes apenas para ferrita e, apds, apenas para a austenita.
Foram utilizadas maquinas de mesmo fabricante, porém, com configuracdes

diferentes, conforme ilustrado na Tabela 9.

Tabela 9 - Resultados e condi¢des experimentais dos ensaios de difracao de raios X

Fase Plano Intervalo Comprimento v E (GPa) Local de
angular (20) de onda (nm) medida
Ferrita (211) 152,5° a 159° 0,2291 0,186 201 CCTM-IPEN
Austenita  (420) 142° a 152° 0,15419 0,305 190 UFES

*O v e o E utilizados foram obtidos da literatura e referem-se a DL (JOHANSSON et al.,
1999)

Além disso, a posicdo na qual incidiu o feixe de raios X variou em funcéo da fase
medida, conforme a Figura 21. Para a ferrita, foi realizada uma medi¢cdo no meio
da amostra soldada, ou seja, na zona fundida. A partir dai, uma medicéo foi
realizada a 3,5 mm e distancia e as demais, em um intervalo regular de 2 mm da
segunda, até a distancia total de 19,5 mm do centro da solda. Ja para a austenita,
as trés primeiras medi¢des foram realizadas nas mesmas posi¢oes, e as demais,

a 8,5, 10, 14 e 24 mm do centro da amostra.
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Zona Fundida
(Meio da amostra)

> Zona Termicamente Afetada Metal Base

(b)

Figura 21 - Localizagdo das medidas, em mm, de tenséo residual nas amostras soldadas (a)

para a fase ferritica (b) para a fase austenitica.

O difratbmetro utilizado em ambas as fases € da marca Rigaku, com geometria
Bragg-Bretano. Seguem, na Tabela 10, as especificagdes utilizadas em ambas
as fases, ferritica (a) e austenitica (y). Vale ressaltar que, no caso da ferrita,

foram utilizadas fitas de chumbo para delimitar a area na qual se incidiu o feixe.

Tabela 10 - Especificacdes dos ensaios de difratometria de Raios X

Fase 0 Tempo Fenda de Fenda de Fenda de Fenda Passos
(s) divergéncia divergéncia espalha- receptora  Angulares
(mm) horizontal mento (°) (mm) )
(mm)
Ferrita Fixo 20 0,5 5 Aberta Aberta 0,1°
Austenita  Fixo 20 0,05 10 1 /2° 0,3 0,04°
Fase Tensdo Corrente
(kV) (mA)
Ferrita 40 30

Austenita 40 20
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Tanto para a ferrita quanto para a austenita, cinco angulos g foram utilizados:
0°, 15°, 30°, 45° e 60°. As intensidades difratadas com a varredura 26 para cada

Y foram coletadas.

Uma vez coletados os dados, o software FityK foi utilizado para a constru¢ao dos
difratogramas, ajustes das curvas e localizagdo dos picos. A fungdo de
modelagem que mais se adequava a curva, utilizada entdo para ajuste, foi a
Pearson7. O grafico € x siny foi entdo plotado para, a partir dele, calcular os

valores de tensao residual.

4.252. Medida das macro e micro tensdes residuais

A partir da determinacé@o da tenséo total, obtida através do deslocamento dos
picos de raios X, torna-se possivel quantificar as macro tensdées pela equacgéo
27.

(V.)(Total ofj) + Vi(Total ai];.) = (Macro d;) (27)

As fracdes volumétricas das fases foram obtidas através do ferritoscopio. Esse
equipamento fornece apenas a fracdo de ferrita e, supondo existir apenas
austenita e ferrita, a fracdo de austenita é dada pela seguinte equacao.

V,=1-V,) (28)

Com a tensdo residual em maos, a microtenséo residual pode ser obtida.

4.2.6. Difusividade Térmica

Conforme descrito, as trés amostras foram encaminhadas para afericdo de

difusividade térmica: uma de material conforme recebido e duas soldadas, onde
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uma delas sofreu tratamento térmico posterior a 600 °C. Na amostra sem solda,
foi aferida a difusividade em apenas um ponto central da amostra. Ja em ambas
as soldadas, foram tomados trés pontos em cada amostra, com o objetivo de
verificar a difusividade térmica na zona fundida, na zona termicamente afetada
e no metal base. A escolha dos pontos foi baseada na medida do estereoscoépio,
e os pontos aferidos foram a 1, 3 e 20 mm do centro da amostra, para aquela
apenas soldada, e no centro da amostra, a 5 e a 25 mm do centro, para a amostra
soldada e tratada termicamente. Para facilitar o entendimento, 0 esquema
disposto na Figura 22 ilustra as amostras e a posicdo dos pontos onde a
difusividade térmica foi aferida. Na Tabela 11 essas informagfes também estao

dispotas.

Amostra sem solda:

Amostras soldadas:

Zona Fundida -
(Meic da amostra)

Zona Termicamente Afetada »  Metal Base

Amostra soldada e tratada termicamente:

Figura 22 - Amostras submetidas ao ensaio de difusividade térmica e a localiza¢do dos pontos

de afericao.

Tabela 11 - Amostras e localizagdo das medidas de difusividade térmica

Amostra Distancia do centro da amostra (mm)
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Zona Zona Metal
Fundida Termicamente Base
Afetada
Material conforme - - 0
recebido
Sem tratamento 1 3 20 -
Amostras termico
soldadas Tratadas 0 5 25

termicamente

As medidas de difusividade térmica foram realizadas no Laboratério
PRESLAB/UFES com temperaturas fixas e conhecidas. A seguir, encontram-se
as especificacfes dos equipamentos utilizados na bancada experimental para a

realizacdo da medida de difusao térmica através do Método Flash:

e Laser de dioxido de carbono (C0,) e perfil gaussiano. E responsavel pela
emissao do pulso de energia sobre a superficie da amostra. Possui comprimento

de onda igual a 10~° m de intensidade 10v/2 w/m2 e diametro igual 2 mm.

e Termopar responsavel por realizar a andlise da variacdo de temperatura, € do

tipo J, para intervalos de 0 °C a 480 °C.

e Placa amplificadora responsavel por amplificar o sinal vindo do termopar e
envia-lo ao computador. Modelo BD T422. Possui relacdo de amplificacdo
1/1000. O sinal é convertido por um conversor modelo PCI 711 AD 8 bits que

trabalha com uma variagéao de tenséo de £5 V.

e Computador da marca IBM, é utilizado para aquisicdo dos dados e confeccdo
do grafico: diferenca de potencial x tempo. O programa utilizado € o DIFU 3A,
produzido pelo Laboratério de altas pressdes — PRESLAB, da Universidade
Federal do Espirito Santo — UFES.

O esquema da bancada pode ser visualizado na Figura 23.
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Figura 23 - Esquema da bancada de medi¢&o para determinacao de propriedades termofisica
através do método Flash de laser do PRESLAB — UFES.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO
5.1. CARACTERIZACAO DAS AMOSTRAS

Os resultados que seguem séo fruto dos ensaios realizados por Machado (2015)
e demais membros do Programa de Pos-Graduacdo em Engenharia Mecéanica
(PPGEM) da UFES, também integrantes do projeto de desenvolvimento de
receptaculos pra transporte de material radioativo. Foram aferidas propriedades
do aco UNS S323403, em diferentes condicbes de tratamento térmico e
soldagem, e tais parametros foram utilizados como base comparativa para a
andlise de difusividade térmica, de carater inédito e desenvolvida

exclusivamente no presente trabalho.

5.1.1. Espectroscopia por fluorescéncia de raios X

Os ensaios de espectroscopia realizados apontaram que o aco inoxidavel duplex
UNS S32304 estava tanto de acordo com a composi¢ao quimica fornecida pelo
fabricante, quando aquela estabelecida pela norma. Os resultados estao
apresentados na Tabela 12.

Tabela 12- Composi¢éo quimica do aco obtida via fluorescéncia

Material %Mn %Cr %N %Cu %Mo
Amostra 1 1,548 22,657 3,554 0,371 0,240
Amostra 2 1,582 22,447 3,391 0,353 0,247

Média 1,565 22,552 3,473 0,362 0,244

Norma 2,50 max. 21,50-24,50 2,00-5,50 0,05-0,60 0,05-0,60

Fabricante 14 22,20 3,52 0,4171 0,255
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5.1.2. Microscopia 6tica
5.1.2.1. Amostra como recebida (CR)

Para a amostra de material nas condi¢cdes conforme recebido, o ensaio de
microscopia Otica mostrou uma estrutura bifasica adequada as especificacdes
do ac¢o duplex. Pode-se observar, na Figura 24, a austenita em tons mais claros
e a ferrita em tons mais escuros. Nota-se também o tipico alongamento dos

graos na direcdo de laminacéao.

CR

Figura 24 - Micrografia da amostra como recebida: regido clara (austenita), regido escura
(ferrita). Ataque eletrolitico com KOH 10N. Fonte: (Machado, 2015).

5.1.2.2. Amostras soldada (TA)

Através da imagem obtida no estereoscopio, foi possivel mensurar a zona
fundida, bem como determinar a pequena extensdo da zona termicamente
afetada, de modo a auxiliar nossa andlise. Os limites de cada uma estdo
mostrados na Figura 25. E importante lembrar, contudo, que em alguns ensaios,
tais como o ferritoscopio e difracéo de raios X, a area analisada pode ser superior
ao estimado para a ZTA, o que acarreta em flutuacdes nos resultados obtidos.
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Figura 25 - Extensdo da ZF e ZTA obtidas através do estereoscépio Fonte: (Machado, 2015).

J& a Figura 26 apresenta a micrografia da amostra soldada com apenas argonio,
que nao sofreu tratamento térmico. A primeira constatacao, ao observar a figura,
sao as regides mais escuras gque seriam precipitados de nitreto de cromo. Além
disso, é possivel observar a presenca de austenita alotriomorfica nos contornos
de gréo de ferrita e pouca precipitacdo de austenita intergranular, denominada
idiomorfica (Machado, 2015).
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Figura 26 - Atague com acido oxalico 10%; amostra TA. Fonte: (Machado, 2015).

Na Figura 27, as micrografias foram feitas especificamente na zona fundida das
amostras soldadas. Pode-se observar a presenca de austenita intergranular e no
contorno dos graos ferriticos. Lippold e Kotecki (2015) explicam que, durante o
resfriamento da zona fundida, que é relativamente rapido, a quantidade de
austenita formada se distancia do valor de equilibrio e o nitrogénio, que néo
consegue chegar até a austenita, se precipita na ferrita como nitreto de cromo.
As regides do gréo de ferrita mais préximas da austenita séo livres de nitretos,
pois o nitrogénio original dessas regides tem tempo suficiente para a austenita

(Machado, 2015).
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Figura 27 - Atague com acido oxdlico na ZTA; amostra TA. Fonte: (Machado, 2015).
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5.1.2.3. Amostra soldada e tratada termicamente (TA 600)

A micrografia da amostra soldada e tratada termicamente a 600 °C esta a seguir.
Pode-se observar, comparando a Figura 28 com as anteriores, que a
microestrutura é bem semelhante. Assim, ndo foram reveladas outras fases além
de nitreto e a morfologia é similar a da amostra apenas soldada, variando apenas
a intensidade da precipitacao.

Figura 28 - Amostras TA 600. Ataque com &cido oxalico 10% (a) vista geral, (b) ZTA, (c) ZF.
Fonte: (Machado, 2015).

Para facilitar o entendimento, a Tabela 13 apresenta um resumo das principais
fases observadas, nas diferentes condicbes analisadas. E importante ressaltar
também que, quando analisado, o metal base das amostras soldadas

apresentou as mesmas caracteristicas do material como recebido.
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Tabela 13 - Tabela resumo das fases e morfologias encontradas nas micrografias para as

diferentes condi¢fes analisadas.

Amostra r A CraN Y2 a

CR Sim Sim Pouco Nao Nao

Widmanstatten;
TA Alotriomorfica; Sim Sim Provavel Nao

Intragranular

Widmanstatten; Aumento
TA 600 Alotriomérfica; Sim Aumento cresce a Nao
Intragranular partir da y

Na sequéncia, estdo apresentados os difratogramas das medidas de raios X para

as amostras analisadas.

5.1.3. Caracterizacao por Difracdo de raios X

Na Figura 29, pode ser observado o difratograma da amostra como recebida,
onde estdo indicadas as fases austenitica e ferritica, 0 que vai de acordo com a
micrografia apresentada na Figura 24. Os picos mais intensos referem-se aos
planos de maior densidade atdmica: austenita (111) e ferrita (110). Dieter (1981)
explica que a alta densidade desses planos esta relacionada a textura obtida
através do processo de laminacdo, no qual o deslizamento desses planos é
favorecido. Uma vez que os planos de maior densidade atbmica sdo os também
0S mais espacados entre si, a resisténcia desses planos sera geralmente menor

gue a dos outros conjuntos de planos cristalograficos, facilitando o deslizamento.
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Figura 29 - Difratograma do ago inoxidavel duplex UNS S 32304 no estado como recebido.

Radiacdo de Cobre A=0,1542 nm. Fonte: (Machado, 2015).

Os parametros foram refinados através do método refinamento de Rietveld e as

informacg0des da estrutura cristalina estdo apresentadas na Tabela 14.

Tabela 14 - Parametros ajustados refinamento de Rietveld das amostras tratadas termicamente

a 600 °C e na condi¢cdo como recebida.

Amostra CR Ce02 (padrao)
Qualidade da funcao de perfil ajustada
Rp 0.1562 0.185
Rwp 0.2054 0.2604
X2 1.895 2.092
Parametros da funcéo de refino
Fase ', a Y
GU 471.94 486.212 7.1896
GV -15.6452 | -15.6452 -15.6452
GwW 17.1034 103.492 17.1034
LX 29.0856 23.0536 2.42612
LY 8.33822 8.50496 1.24503
GP - - -

Caracteristicas das fases
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G. Espac. Fm-3 Im-3 Fm-3
P. Rede 3.6044(2) | 2.8769(2) 5.41024(2)
Volume (A) | 46.828(7) | 23.811(4) 158.361(2)
W1t% 43.5(2) 56.5(1)
Fat. Escala 14.2(1) 35.0(2) 2.80(1)
Parametros térmicos
Uiso (C) 0.025 -
Uiso (Fe) 0.00006 0.008959 -
Uiso (Ce) - - 0.000734
Uiso (O) - - 0.009605
Aborsc¢éo
AB1 0.156019 -
AB2 0.0205808 -

A partir disso, o difratograma ajustado, bem como a comparacao entre o padrao

calculado e o observado é tal como mostrado na Figura 30 a seguir.
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Figura 30 - Ajuste dos difratogramas da amostra ndo soldada. Comparacao entre o padrao

calculado (vermelho) e o observado (preto). Radiacdo de Cobre <A>=0,1542 nm. Fonte:
(Machado, 2015).

A Figura 31 apresenta a fracdo volumétrica das fases, obtida através do

refinamento de Rietveld. Para a analise, considerou-se apenas a existéncia de

austenita e ferrita pois, como pode ser verificado na Figura 30, as possiveis fases

intermetalicas tém parametros muito proximos ao das fases principais, 0 que
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dificulta o ajuste. Pode-se observar que, em ambos 0s casos, o0 teor de austenita

foi maior do que da ferrita.

60,0%
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55,0%

50,0%

45,0% 43,5%
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40,0%

35,0%

30,0%
TCR

W Ferrita Austenita

Figura 31 - Fracé@o volumétrica das fases (obtidas por refinamento de Rietveld). Fonte:
(Machado, 2015).

A Tabela 15 apresenta os valores de microdeformacéo e de tamanho de cristalito
obtido. Entretanto, sdo necessérios mais estudos para que seja possivel

correlaciona-la com os demais resultados.

Tabela 15 - Microdeformacéo e tamanho de cristalito obtidos através do grafico Williamson Hall.

Microdeformacéo (x103) Tamanho de cristalito (nm)
Austenita Ferrita Austenita Ferrita
CR 2,22 (1) 1,75 (4) 4,5 (5) 3,3(8)

5.1.4. Microdureza
5.1.4.1. Amostra de material conforme recebido (CR)

A Figura 32 apresenta os resultados de microdureza das amostras de acgo

conforme recebido. Pode-se observar que a dureza da fase austenitica &
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ligeiramente maior que a ferritica. Tseng et al. (2003) explicam esse fato pelo
efeito de endurecimento por solucédo sélida superficial ser mais pronunciado na
austenita que na ferrita, porque o nitrogénio, estabilizador da austenita, tende a
se dissolver mais nessa fase.
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Figura 32 - Microdureza Vickers das amostras de material conforme recebido. Fonte:
(Machado, 2015).

E importante ressaltar também as barras de erro relativamente grandes, quando
comparadas aos dados apresentados. Isso se deve a execucdo da medida e as

particularidades encontradas.

5.1.4.2. Amostra soldada (TA)

Na Figura 33 esta comparado o perfil de microdureza na amostra apenas
soldada, sem tratamento térmico, nas fases austenitica e ferritica
separadamente. A precipitacédo de nitretos também foi contabilizada a parte, uma

vez que sua precipitacdo na zona fundida e adjacéncias foi intensa.
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Figura 33 -Perfil de microdureza das amostras sem tratamento térmico posterior (a) Fase

austenitica, (b) Fase ferritica, (c) Ferrita e nitretos. Fonte: (Machado, 2015).

O resultado da dureza pode ter sido influenciado pelo teor de nitreto de cromo
nas amostras, conforme pode ser visto nas micrografias da Figura 27 Esse
fenbmeno é corroborado pelos estudos de Horvath et al. (1998) que afirmam que
0 nitrogénio, tanto dissolvido quanto precipitado, € a causa mais efetiva do
endurecimento na fase austenitica. Assim, a elevada fracédo de nitretos de cromo
na ferrita da amostra soldada resultaria em menor dureza da austenita que, por
sua vez, perdeu nitretos para a formacgao de precipitados. Ja o endurecimento
ocorrido na ferrita estaria relacionado a precipitacdo e interacdo de
discordancias, bem como a interacdo particula-discordancia. De acordo com
esse raciocinio, a dureza da ferrita nas amostras soldada deveria ser maior, dada

a maior precipitacao de nitretos.
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Observando a tendéncia dos graficos dispostos na Figura 33, pode-se contatar
também que a estimacdo das camadas — zona fundida, zona termicamente
afetada e metal base — feita pelas imagens do estereoscopio ndo esta coerente
com os resultados. Isso porgue nenhum dos graficos atinge a linha de referéncia,
sugerindo que a regido de metal base ndo tenha sido atingida pelas medicdes.
Estima-se que a regido mais externa atingida tenha sido a ZTA de baixa
temperatura, ja que a dureza medida na amostra como recebida nao foi
alcancada (Machado, 2015).

5.1.4.3. Amostra soldada e tratada termicamente (TA 600)

Na Figura 34, podem ser observados os perfis de microdureza da amostra

soldada e ap6s tratada termicamente a 600 °C.

Em ambas as amostras, péde ser constatado que a dureza da amostra apenas
soldada com argbénio sem tratamento térmico (Figura 34) foi maior do que a
amostra soldada e tratada, mostrando que o endurecimento provocado pelo
processo de soldagem foi maior que o alivio de tensdes dado o tratamento
térmico. Observando a regido mais distante, e consequentemente menos
influenciada pela solda, nota-se que o valor da austenita e da ferrita € 0 mesmo
tanto nas amostras soldadas quanto nas sem tratamento, mostrando uma
pequena influéncia de endurecimento devido a tratamento térmico. Na amostra
soldada protegida por argbnio e também tratada, foi observada a reducdo da
dureza em todas as fases. Como as amostras soldadas com argénio sdo mais
fortemente endurecidas pelo processo de soldagem, a reducao da dureza devido
ao tratamento térmico torna-se mais significativa que o efeito de outros
mecanismos de endurecimento possiveis de ocorrer, tal como a precipitacao de

outras fases.
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Figura 34 - Perfil de microdureza das amostras soldadas com posterior tratamento térmico a
600°C, soldadas com argbnio. Fonte: (Machado, 2015).

5.1.5. Tensdes Residuais
5.1.5.1. Amostra de material conforme recebido (CR)

De modo a avaliar uma possivel anisotropia no estado de tensées do material, a
tensdo residual total da fase austenitica foi obtida tanto na dire¢cao de laminacéao,
guanto na direcao transversal. Observa-se na Figura 35 que, considerando a
barra de erros, a diferenca entre as duas direcbes nao foi significativa. Além
disso, de acordo com Johansson et al. (1999), os 30 MPa resultantes de
incerteza nas medidas de raios X deveriam ser contabilizados. Assim,
convencionou-se que todas as analises seriam realizadas na direcdo de

laminacéao.



Figura 35 - Comparacao da tenséo residual total (austenita) da amostra CR em diferentes
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direcdes: DL (direcéo de laminagdo) e DT (direcéo transversal). Fonte: adaptado de (Machado,

2015).

Ja a Figura 36 apresenta a tensdo residual macro da amostra de material

conforme recebido.
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Figura 36 - Tensao residual macro (austenita) na direcdo de laminac¢éo da amostra CR. Fonte:

As tensdes das amostras, em seus diferentes niveis, estdo apresentadas na

adaptado de (Machado, 2015).
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Tabela 16. Foram utilizadas radiacdes de diferentes comprimentos de onda para
a medida da tensao residual, afetando a profundidade de penetragdo. Em
decorréncia disso, foi necessario fazer uma correcdo em uma das radiacfes
utilizadas na equacéo 26. A diferenca de profundidade da radiacdo do cromo
com relacdo ao cobre foi corrigida utilizando-se um gradiente de tensao residual
de 17 Mpa/um. Com esse gradiente e uma diferenca de 1,7 um entre as
profundidas de penetracdo da radiacdo do cobre e do cromo, estimou-se uma
correcdo de -30 MPa no valor da tenséo residual total da ferrita.

Tabela 16 - Tensao residual (MPa) em diferentes niveis para as fases austenita e ferrita

medidas na direcdo de laminacao.

Amostra (Total o) (Total a®)! (Totalo®)y (Macroo)®> (Macroo?)® (Macro c®)3

CR -262+7 -235+13 -265+13 -263,6+0,1 1+ 7 -2+13

1- Obtido pelo deslocamento do pico de difracdo (raios X).
2 - Obtido através da Equacdo 21.
3 - Obtido através da Equacdo 20.

A priori, é importante relembrar a definicdo empirica associada a nomenclatura
das tensdes: macrotensdes residuais estdo relacionadas a processos que
atingem o material como um todo, tais como o alivio e a introducdo de tensdes
dados temperatura e deformacéo. Ja as microtensdes sdo uma resposta de cada
componente microestrutural as condi¢cdes as quais o material foi submetido, e
sdo diretamente influenciadas pelas propriedades de cada um desses
componentes, tais como a diferenca de coeficiente térmico, de mddulo de
elasticidade ou ainda a composicdo quimica e a tendéncia a precipitacdo de

fases.

Com base nisso, na Tabela 16 observa-se que ha diferenca no carater das
microtensdes em cada uma das fases: enquanto a tensao ¢ trativa na austenita,
ela € compressiva na ferrita. Harjo et al. (2002) atribuem essa diferenca no
carater das tensfes aos diferentes coeficientes de expansao térmica das fases,
maior para a fase austenitica, que consequentemente se expande e comprime a

ferrita.
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O estado total de tensdes da amostra como recebida foi estimado com base no
estudo de Johansson et al. (1999), que avaliaram as microtensdes trativas da
fase austenitica em equilibrio com as tensdes compressivas da fase ferritica num
estudo sobre a evolucdo no estado de tensdes residuais do aco duplex 2304

durante carregamento, que pode ser observada Tabela 17 abaixo.

Tabela 17 - Valores de tensao residual total para a amostra como recebida.

Fase Plano Tenséao total
Ferrita 221 -271 MPa
Austenita 220 115 MPa

Comparando a Tabela 16 com a Tabela 17, observa-se que os valores para a
ferrita s@o semelhantes, porém ha disparidade na tensao residual na austenita.
Isso pode ser explicado pela diferenca de espessura ou a forma de

processamento das amostras.

5.1.5.2. Amostra soldada (TA)

Os valores de tensdo encontrados para as medi¢des realizadas estéao
explicitados nas tabelas abaixo, para as amostras nas duas situagdes de
andlise: soldada com argdnio, e na mesma condi¢éo de soldagem porém com
tratamento térmico posterior a 600 °C. Na Tabela 18 estdo as medicdes
realizadas para a fase austenitica, enquanto as da fase ferritica estéo

dispostos na Tabela 19.

As medicOes foram realizadas de acordo com a distancia do meio da amostra,
onde estima-se que esteja localizado o centro do cordao de solda. Conforme
descrito na metodologia, a localizacao das medic¢des foi escolhida de modo
a abranger as trés diferentes regides da amostra: a zona fundida, a zona

termicamente afetada e o metal base.
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Tabela 18 - Tensao residual total das amostras soldadas e soldadas com posterior tratamento

térmico. Fase Austenita.

Tensé&o residual medida na fase austenita (MPa)

Regido da amostra (mm) TA TA 600
O¢ Incerteza O¢ Incerteza
24 -263 16 131 7
14 -153 12 189 15
10 21 20 161 18
8,5 -3 6 116 12
5,5 250 25 176 11
35 447 21 420 38
0 181 47 169 210

Tabela 19 - Tensdao residual total das amostras soldadas e soldadas com posterior tratamento

térmico. Fase Ferrita.

Tensao residual medida na fase ferrita (MPa)

Regido da amostra (mm) TA TA 600
O¢ Incerteza O¢ Incerteza
19,5 -192 17 -261 9
17,5 -223 17 -278 13
15,5 -208 21 -271 18
13,5 -196 23 -258 13
11,5 -174 24 -262 7
9,5 -156 21 -285 17

7,5 -152 23 -286 14
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55 -144 4 -272 10
3,5 -326 138 -317 146
0 16 169 115 467

Da Figura 37 a Figura 39 sdo apresentados os perfis de tensdes totais
obtidos para as amostras analisadas, obtidas pelo deslocamento do pico

de difracéo.

E importante ressaltar que, para as amostras soldadas, a correcéo devido
a diferenca das radiacdes néo foi realizada. Mesmo nao considerando a
diferenca a diferenca de 30 MPa na medida da ferrita, a andlise do perfil
nao é prejudicada, uma vez que todos os pontos medidos nessa fase

serao deslocados da mesma maneira, resultando em um erro sistematico.

Na Figura 37, pode-se observar uma mudanca no carater das tensées ao
longo das medic6es. A medida em que as medi¢des se afastam do centro
da amostra, seu carater muda de trativo na zona fundida, até se tornar
compressivo nas regides mais distantes. Kou (2003) explica esse
comportamento como sendo gerado pelas tensdes trativas que se
originam na zona fundida durante o resfriamento que, para manter o
estado de equilibrio no material, sdo compensadas por tensdes

compressivas em regides mais distantes.
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Figura 37 - Perfis de tenséo residual das fases austenita (a) e ferrita (b) para a amostra

soldada. A linha azul informa o valor na amostra como recebida. Fonte: (Machado, 2015).

A diferenca existente entre o comportamento das fases na Figura 37 € atribuida
ao superior coeficiente de expansdo térmica da austenita, bem como a
precipitacdo de nitretos observada na fase ferritica, onde ambos os fatores

atuam comprimindo a matriz.

Além disso, pode-se observar que as tensbes encontradas no metal base
tendem a se aproximar dos valore encontrados para as amostras conforme
recebidas, o que torna possivel verificar a extensdo do efeito do gradiente de

temperatura sobre as tensdes residuais de soldagem.
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5.1.5.3. Amostra soldada e tratada termicamente (TA 600)

A Figura 38 apresenta os resultados das amostras soldadas com argbnio,
comparando o efeito do tratamento térmico a 600 °C na fase ferrita. Observa-se
que o tratamento térmico deslocou as tensdes para valores mais compressivos,
ja que embora ocorra alivio de tensdes macro na amostra apenas tratada, esse
efeito se sobrepde a microtensdo da fase ferrita tornar-se significativamente
compressiva. Além disso, tanto o processo de soldagem quanto o tratamento
térmico modificam a microestrutura, ocorrendo a precipitacdo de fases deletérias

na ferrita que contribuem para sua compressao.
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Figura 38 - Efeito do tratamento térmico a 600 °C. TA somente soldada; TA 600 soldagem com

argonio e posterior tratamento a 600 °C. Fase Ferrita. Fonte: (Machado, 2015).

O procedimento nas mesmas condicdes foi feito para a fase austenita e os
resultados estdo resumidos na Figura 39. Pode ser observada uma alteragéo no
perfil das amostras tratadas a 600 °C, com relacdo aquelas apenas soldadas.
Nota-se que, com excecado de dois pontos, o tratamento térmico promoveu um
alivio de tensdes na fase austenitica, deixando-a mais trativa. Além disso,
conforme foi descrito, o tratamento térmico favorece a formacao de austenita
secundaria, cujos parametros sado proximos aos da austenita, 0 que pode ter
influenciado os picos de difracdo da austenita, diminuindo a qualidade do ajuste

e compromentendo a analise da tenséo residual.
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Figura 39 - Efeito do tratamento térmico a 600 °C. TA somente soldada; TA 600 soldagem com

argbnio e posterior tratamento a 600 °C. Fase Austenita. Fonte: (Machado, 2015).

Constata-se que o tratamento térmico realizado a 600 °C afeta o estado de
tensdes original do material. Dentre 0s principais responsaveis por essas
mudancas, estdo a diferenca entre o coeficiente de expansdo térmica dos
componentes microestrutuarais do aco duplex, que promove uma maior
expansdo da austenita, bem como a formacdo de fases deletérias da ferrita,
levando ao surgimento de tensdes compressivas nessa fase. Porém, essa
alteracdo deve ser limitada, uma vez que atinge um valor critico, a presenca de
tensdes pode ser prejudicial ao desempenho do material, levando a propagacéo

de trincas e a consequente falha.

Além disso, conforme pbde ser verificado nos estudos anteriores, expor 0 aco a
temperaturas elevadas por acarretar na precipitacdo de fases deletérias que
influenciam na dureza. Levando em conta o aquecimento a 600 °C, vale ressaltar
que o diagrama ndo indica a formac¢do novas fases, porém embora ndo tenham
sido verificadas alteracbes na microdureza da ferrita, a austenita sofreu
endurecimento, bem como seu teor no ago aumentou. A elevagdo da
temperatura favoreceu a expanséo da austenita o que, somado ao aumento de
seu teor, favoreceu ainda mais a compressédo da ferrita. Esses fatores de

aumento no estado compressivo da ferrita se somam ainda a presenca de
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austenita secundaria precipitada na matriz ferritica e a presenca de nitretos em

seu entorno, ambos observados nas micrografias.

Em termos praticos, pode-se dizer que o material possui caracteristicas
satisfatérias para 0 uso em transporte de materiais radioativos. Além da
resisténcia a corrosdo e da resisténcia mecanica ja demonstradas por diversos
autores, as propriedades em solda se mostraram adequadas, embora haja a
necessidade do controle durante a soldagem, para assegurar que a estrutura
obtida seja semelhante aquela bifasica ferritica-austenitica apresentada pelo aco
em sua forma original. Ademais, as alteracbes no material dado tratamento
térmico a 600 °C evidenciam a necessidade de evitar a exposicdo do material a
altas temperaturas, uma vez que isso pode resultar no aparecimento de fases
deletérias, elevadas tensdes residuais, e até mesmo em trincas causadoras de

falhas.

5.2. DIFUSIVIDADE TERMICA

A analise de difusividade térmica a seguir apresenta resultados inéditos, de
experimentos realizados com metodologia e equipamentos do PPGEM. A
caracterizacdo sera utilizada como comparativo para os resultados, seu
entendimento e na tentativa de estabelecer correlagbes com as demais

propriedades dos materiais.

5.2.1. Amostras de material conforme recebido (CR)

A priori, de modo a obter um parametro para os resultados que se seguem, foi
feita uma comparacéao entre o valor de difusividade térmica calculado através de
dados fornecidos pelo fabricante do material, aquele obtido a partir do ensaio de
difusividade térmica do aco inoxidavel UNS S32304 na condigdo conforme
recebido (amostra CR). A Tabela 20 abaixo mostra os dados relativos ao

material, fornecidos pelo fabricante.
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Tabela 20 - Dados do aco inxidaveis UNS S32304 fornecidos pelo fabricante.

Densidade 7,8 g/cm3

Médulo de elasticidade 200 GPa

Coeficiente de expansao térmica médio

de 0°C a 100 °C 13,0 pym/m.°C
de0°Cab38°C 14,0 pym/m.°C
Condutividade térmica a 100 °C 17 W/m.K
Calor especifico 450 J/Kg.K
Resistividade elétrica 0,8 uQm
Ponto de fuséo 1465 °C

Considerando que a difusividade térmica de um dado material € a razao entre

sua capacidade de conduzir calor e sua capacidade de armazena-lo, temos que:

(29)

Onde:

a é a difusividade térmica;

k € a condutividade térmica;

p € a massa especifica do material,
c, € o calor especifico.

Substituindo os valores da literatura para o ago em questao, temos que:
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a=4364.107° Z.
S

A seguir, sdo apresentados os graficos de temperatura em fungéo da face oposta
da amostra em funcdo do tempo de experimento. Por meio de sua analise, é
possivel obter os tempos inicial e final de aplicacdo do pulso, bem como a
variacdo da temperatura, sendo possivel entdo determinar o tempo no qual a

temperatura na face oposta atinge metade de seu valor maximo, ou seja, ty, .

Conhecendo-se a espessura da amostra, € possivel chegar ao valor de
difusividade térmica da amostra nas regibes desejadas, pelos calculos que

seguem.

Vale ressaltar que, para a correcdo dos efeitos de pulso finito, em todas as
equacOes foi utilizado o valor de T =0,5. Além disso, foi adotado que m =
3,14159.

A seguir, encontra-se o grafico de temperatura da face oposta da amostra em
fungéo do tempo de experimento para a amostra de material conforme recebido,

a ser usado como base para os calculos de difusividade que seguem.
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Figura 40 - Grafico de temperatura da face oposta da amostra em fung¢do do tempo de
experimento para a amostra de material conforme recebido.
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Analisando o grafico, temos que tfiug = 16,014 s € tiniciq = 15,147 s. Sabe-se

gue a espessura da amostra L € de 0,001807 m. Entéo:

At = tfinal — tinicial = 0,867 S — t1/2 = 0,4‘795 S

. 1,38.12 1,38.0,0018072
o~ nz.t1/2 T 172.0,4795

= 9,522.1077 m/s?

Fazendo a correcao do erro de pulso infinito, a difusividade térmica sera:

ot = 9522 107 — 2> _ 42 .10-6
T, TR oares T Y 5

Erro=2,1.10""7

Comparando o resultado do experimento aquele obtido pelo calculo baseado nos
dados do fabricante, e reforcando que ambos os valores foram obtidos para o
mesmo material — aco inoxidavel UNS S32304 nas condi¢cfes de fabricacdo- é
possivel notar que os valores encontrados sdo equivalentes. Isso valida ndo so

0s resultados subsequentes, como também a eficacia do método Flash Laser,

5.2.2. Amostras apenas soldadas (TA)

Para efeitos comparativos, foram analisadas diferentes regiées de uma amostra
de mesmo material, aco inoxidavel UNS S32304, submetidas apenas ao
procedimento de soldagem, sem qualquer tratamento térmico a posteriori. Assim
como as amostras supracitadas, o material analisado foi soldado pelo processo

TIG tendo apenas argbnio como gés de protecao.

Vale ressaltar que os valores de t e « utilizados no desenvolvimento seguintes

foram os mesmos do anterior.
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Assim, a Figura 41 apresenta os dados referentes a zona fundida da amostra
apenas soldada, a apenas 1 mm do centro da amostra, onde estima-se estar

localizado o centro da solda.
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Figura 41 - Gréfico de temperatura da face oposta da amostra apenas soldada em fungéo do

tempo de experimento para a Zona Fundida a 1 mm do centro da amostra.

Analisando o grafico, temos que tfinq = 16,422 s € tiniciq = 15,402 s. Sabe-se

que a espessura da amostra L é de 0,00213 m. Entao:

At = trinar — tiniciat = 1,025 =t =0,51s

_ 1,38.17 1,38.0,00213?
- nz.t1/2 T 72,051

g = 1,323.10"® m/s?

Fazendo a correcao do erro de pulso infinito, a difusividade térmica sera:
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K=ot —— = 1,323 .10~ 05 _ 5,.8.10°6 =
—_— 0. tl/z— ) . .0’51— ) . SZ

Erro=2,9.10""

Observa-se nitidamente uma alteracdo significativa no valor da difusividade
térmica para o ponto em analise. Houve um incremento de mais de 38% no valor
encontrado, quando comparado aquele obtido experimentalmente para o metal
base. Especula-se que isso possa ser decorrente dos efeitos deletérios da
soldagem, processo termomecanico que acarretaria em mudangas na
composi¢do quimica da matriz do aco estudado. Isso estaria consoante com a
micrografia apresentada na Figura 27, feita especificamente na zona fundida da
amostra soldada. Nela, podem ser notadas alteragcdes microestruturais no aco
apos a soldagem. O numero de precipitados de nitreto de cromo aumentou
significativamente, o que, em outros termos, significa que a matriz do aco se
tornou mais pobre em cromo e nitrogénio. Conforme explicado no capitulo 3, o
nitrogénio se dissolve preferencialmente na austenita, porém um incremento na
temperatura torna a ferrita capaz de dissolver uma consideravel fracdo de
nitrogénio. Durante o0 aquecimento, a estrutura do aco é essencialmente ferritica
e, quando o aquecimento ocorre relativamente rapido, como no caso da
soldagem, ndo ha tempo o suficiente para a migracdo do nitrogénio para a
austenita, cuja nucleacdo ocorre apenas entre 1200 °C e 800 °C. Como
resultado, além de alteracbes no percentual de austenita, incapaz de se
estabilizar, ainda h& notavel precipitacao no contorno de gréo, atribuida a nitretos
de cromo. Com base nisso, haveria mudancas microestruturais e de composicao
quimica na matriz do aco, capazes de afetar significativamente a difusividade
térmica do material. Porém, seria necessaria uma investigagdo mais
aprofundada acerca da influéncia dessas alteracbes microestruturais na

difusividade térmica.

Prosseguindo a andlise de difusividade para a amostra em questao, a Figura 42
mostra o comportamento da zona termicamente afetada na amostra apenas

soldada, a 3 mm do centro da amostra.
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Figura 42 - Gréfico de temperatura da face oposta da amostra em funcao do tempo de

experimento para a Zona Termicamente Afetada a 3 mm do centro da amostra.

Analisando o grafico, temos que tfiuq = 16,677 s € tiniciqr = 14,994 s. Sabe-se

que a espessura da amostra L é de 0,001808 m. Entao:

At = tringr ~ tiniciat = 1,683 5 > t1, = 0,8415s

_ 1,38. L2 _ 1,38.0,001808%
B 71'2.t1/2  712.0,8415

= 5,432.107" m/s?

Fazendo a correcao do erro de pulso infinito, a difusividade térmica sera:

)

T
x=c¢g.—— = 5,432 .1077

= 1,4.107° m
t, "0,8415 s?

Erro=6,8.10"8
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Observa-se que o valor encontrado é de apenas um terco da difusividade térmica
do metal base, e menos de um quarto da difusividade da zona fundida.
Especula-se entdo que essa reducdo seria resultante das alteragbes
microestruturais causadas pelo processo de soldagem na zona termicamente

afetada, tal como o tamanho de grao por efeito térmico.

Ja a Figura 43 mostra o comportamento da zona termicamente afetada na

amostra apenas soldada, a 20 mm do centro da amostra.

28,00
® Temp.

G 2750
o.
L
3
o 27,00
e $
g DY
E 2650
&

26,00

25,50 - _ B ——

0 5000 10000 15000 20000 25000 30000
tempo (ms)

Figura 43 - Gréfico de temperatura da face oposta da amostra em funcao do tempo de

experimento para a Zona Termicamente Afetada a 20 mm do centro da amostra.

Analisando o grafico, temos que tfiuq = 16,677 s € tiniciq = 15,606 s. Sabe-se

que a espessura da amostra L é de 0,001808 m. Entao:

At = tfinal - tinicial = 1,071 S — t1/2 = 0,5355 S

_ 1,38. L2 _ 1,38.0,001808%
B nz.tl/z ~ 12.0,5355

= 8,535.1077 m/s?

Fazendo a correcéo do erro de pulso infinito, a difusividade térmica sera:
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)

m
= 33.107° =

— T — -7
x=,.—— = 8,535 .10 32

' ty, "0,5355

Erro=1,7.10"7

Observa-se, novamente, um valor de difusividade abaixo daquele obtido para o
metal base, porém ainda superior ao ponto anterior, que dista 3 mm do centro
da amostra. Isso leva a crer que, nessa regido, ainda séo sentidos os efeitos do
calor de soldagem, e a consequente alteracdo provocada pelo aquecimento,
ainda que a uma distancia maior do cordéo de solda.

Os resultados seguem resumidos na Tabela 21, e podem ser melhor visualizados

na

Tabela 21 - Valores de difusividade térmica e erro obtidos para as diferentes regides da

amostra apenas soldada.

Regido Distancia do centro da amostra  a (m/s?) Erro
(mm)
Zona Fundida 1 58.10% 2,9.107
Zona termicamente afetada 3 1,4.10% 6,8.10%

Zona termicamente afetada 20 3,3.10° 1,7 .107
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Figura 44 - Difusividade térmica da amostra soldada de acordo com a posi¢éao.

5.2.3. Amostras sodadas e tratadas termicamente a 600 °C (TA 600)

A Figura 45 apresenta os dados referentes a zona fundida da amostra soldada
e tratada termicamente a 600 °C, com posterior resfriamento em ar. A analise foi

realizada na regido central da amostra, onde estima-se estar localizado o centro

da solda.
28,5
23
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Figura 45 - Gréfico de temperatura da face oposta da amostra em fungdo do tempo de

experimento para a Zona Fundida no centro da amostra.



109

Analisando o grafico, temos que tfjug = 11,781 s € tiniciq = 10,251 5. Sabe-se

gue a espessura da amostra L € de 0,00228 m. Ent&o:

At = trinar — tinici = 1,535 = ty, = 0,765 s

1,38.12 1,38.0,002282
Xn= =
07 g2, t, 72.0,765

= 9,501.1077 m/s?

Fazendo a correcao do erro de pulso infinito, a difusividade térmica sera:

ot = 9,501.10-7. 2> = 26.10-6
TRy, TN s T e

Erro=1,3.10""7

Note-se que o valor de difusividade térmica para a zona fundida cai bruscamente,
chegando quase a metade do valor encontrado para o metal base. Isso levanta
a hipétese de que a soldagem tenha afetado substancialmente as propriedades

do material, o que refletiu no resultado encontrado.

A Figura 46 mostra o comportamento da zona termicamente afetada na amostra

soldada e tratada termicamente a 600 °C, a 5 mm do centro da amostra.
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Figura 46 - Gréfico de temperatura da face oposta da amostra em funcao do tempo de

experimento para a Zona Termicamente Afetada a 5 mm do centro da amostra.

Analisando o grafico, temos que tfg = 14,076 s € tiniciq = 12,903 5. Sabe-se

gue a espessura da amostra L € de 0,001814 m. Entdo:

At = trinar — tiniciat = 1,173 > t1, = 0,5865 s

_ 1,38.17 1,38.0,0018142
0~ nz.t1/2 T 12.0,5865

x = 7,845.1077 m/s?

Fazendo a correcao do erro de pulso infinito, a difusividade térmica sera:

T
=, —— = 7,845 .1077.—
0 t, 1,173

m
= 2,8.1075=
S

Erro=1,4.10""7

Levando-se em conta que a analise foi realizada a uma pequena distancia do

centro da amostra, 5 mm, nota-se que o valor encontrado é ainda bem menor
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gue aquele encontrado para o metal base, porém um pouco superior. Com base
nisso, é possivel inferir que, ainda na zona termicamente afetada, as alteracdes
microestruturais causadas pela soldagem s&o tamanhas que resultam em um

valor de difusividade térmica ainda baixo.

J& a Figura 47 mostra o comportamento do metal base na amostra soldada e

tratada termicamente a 600 °C, a 25 mm do centro da amostra.
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Figura 47 - Gréfico de temperatura da face oposta da amostra em funcdo do tempo de

experimento para o metal base, a 25 mm do centro da amostra.

Analisando o grafico, temos que tfjug = 11,373 s € tiniciq = 10,455 s. Sabe-se

gue a espessura da amostra L € de 0,001808 m. Entéo:

At = trnar — tiniciat = 0,918 s > t1, = 0,459 5

B 1,38. 12 _ 1,38, 0,001808%

Cn= =
07 m2.ty /) m2.0,459

= 9,958.1077 m/s?

Fazendo a correcao do erro de pulso infinito, a difusividade térmica sera:
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T
x=,—— = 9,958 .1077.—
0 tr, 0,918

m
= 4,6.1075—
S

Erro=2,3.10""7

O resultado acima pouco dista do valor encontrado para metal base, e ainda, é
um pouco superior a ele. Isso leva ndo s6 a uma segunda validacdo do método
Flash Laser, como também a inferir que os efeitos causados pela soldagem e
pelo tratamento térmico subsequente ndo sdo capazes de afetar
significativamente a difusividade térmica da amostra como um todo. Assim, a
uma distancia razoavel do cordao de solda, e ultrapassando-se a ZTA, ndo sao

sentidos os efeitos dos procedimentos aos quais a amostra foi submetida.

Os resultados dos trés pontos analisados seguem descritos na Tabela 22.

Tabela 22 - Valores de difusividade térmica e erro obtidos para as diferentes regides da

amostra soldada e tratada termicamente a 600 °C.

Regido Distancia do centro da a (m/s?) Erro

amostra (mm)

Zona Fundida 0 2,6.10% 1,3.107
Zona termicamente afetada 5 2,8.10° 1,4.107
Metal Base 25 46 .10 23.107

Para comparacgéo, a Figura 48 ilustra os valores de difusividade térmica ao longo
da distancia, onde o ponto zero inicial se refere ao centro da amostra soldada,
na zona fundida, onde acredita-se que esta localizado o centro do corddo de

solda. Estéo representados também os erros intrinsecos a cada ponto.
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Figura 48 - Difusividade térmica da amostra soldada e tratada termicamente a 600°C de acordo

com a posi¢éo.

Analisando-se o grafico, pode ser observado um aumento na difusividade
térmica do material, & medida em que a regido analisada se afasta daquela
afetada pelos efeitos da soldagem. Além disso, quanto mais longe do centro da
amostra, maior o erro, mas ainda assim nao ha sobreposi¢cdo dos mesmos, ndo

prejudicando entéo a analise dos resultados.

5.2.4. Andlise

Para que possa ser realizada uma comparacao qualitativa, a Figura 49 ilustra os
valores de difusividade térmica de acordo com a distancia tanto para a amostra
apenas soldada com argbnio, em tons mais escuros, quanto para a amostra
soldada com argobnio e tratada termicamente a 600 °C, representada pela linha
de tons mais escuros. Cada ponto tem seu erro intrinseco de medicdo também
mostrado no gréafico. As linhas pontilhadas se referem ao valor de tenséao residual
para as amostras de material conforme recebido, de acordo com as medi¢cbes

realizadas e supradescritas.
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Figura 49 - Difusividade térmica da amostra soldada e tratada termicamente a 600 °C de

acordo com a posicéo.

A partir da analise da Figura 49, podem ser feitas as seguintes observacgdes:
I.  Acerca da influéncia do tratamento térmico;
Il.  Acerca do formato das curvas;
lll.  Acerca do ponto fora da curva:

Pode-se observar nitidamente que os valores de difusividade térmica na amostra
apenas soldadas foram dispares. Para o ponto na zona fundida, o valor
encontrado foi bem acima dos demais, e ainda fora da tendéncia crescente

apresentada pelos dois pontos subsequentes.

Nota-se também que o procedimento de soldagem promoveu a diminuicdo na
difusividade térmica do material - excetuando-se o primeiro ponto, de valor acima
do esperado. Assim, ha uma tendéncia da difusividade térmica em atingir o valor
da amostra conforme recebida a medida em que os pontos de medicdo se
afastam do centro da amostra. Isso pode ser observado ndo s6 na amostra
apenas soldada como também em todos os trés pontos da amostra tratada
termicamente, de fato, as modificagbes nas propriedades do material sé&o

inversamente proporcionais a distancia ao corddo de solda.
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Visualmente, as retas formadas pelos dois ultimos pontos da amostra apenas
soldadas e pelos trés pontos da amostra tratada tém mesma inclinacdo. 1sso
reafirma o comportamento supracitado, onde os valores proximos a zona fundida
sao inferiores e, a medida em que se afastam do cordao de solda, tendem a se
aproximar do valor da amostra conforme recebida. Deve-se ressaltar também
que a reta referente a amostra tratada termicamente estd mais préxima dos
valores da amostra conforme recebida, podendo indicar que o tratamento
térmico atua na restauracdo das propriedades do material apos as alteracbes

causadas pelo processo de soldagem.

Com isso em mente, é valida a especulacdo de que o ponto mais proximo da
solda para o material ndo tratado possui valor tdo dispar dos demais dadas as
consequéncias das alteracdes térmicas e microestruturais que ocorrem durante
o procedimento de soldagem, e sdo mais acentuadas na regidao fundida. Essas
consequéncias seriam minimizadas a medida em que se afasta da regido

soldada, e ainda em parte revertidas pelo tratamento térmico.

Em seus estudos sobre difusividade térmica, Campagnoli et al. (2010)
analisaram a variacado dessa propriedade de acordo com a temperatura em
amostras de diversos a¢os soldados. O método flash laser foi aplicado aos agos
DP (Dual Phase), com estrutura ferritica-martensitica, aos acos TRIP
(Transformation Induced Plasticity), que contém fracdes de austenita retida,
transformada em martensita durante a transformacdo térmica a temperatura
ambiente, e ainda acos experimentais tipo TWIP (Twinning Induced Plasticity),
que conttm de 15 a 25% de manganés, garantindo uma estrutura
completamente austenitica ap0s tratamento termomecanico. Os resultados
obtidos foram contraditérios, jA que os dois primeiros acos apresentaram
difusividade térmica crescente com a temperatura, enquanto no ultimo ocorreu o
oposto. O aumento da difusividade no aco TWIP foi atribuido a sua estrutura

austenitica, que nao é ferromagnética.

Comparando os resultados de (Campagnoli et al., 2010) com os obtidos e
ilustrados na Figura 49, o aumento abrupto da difusividade térmica no primeiro

ponto da amostra apenas soldada pode ser explicado pelo aumento do
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percentual de austenita presente nas regides do corddo de solda, além da

precipitacdo de austenita intergranular no interior dos gréos ferriticos.

Ja em termos de tratamento térmico, Campagnoli et al. (2010) afirmam que o
procedimento tem como objetivo microestrutural aumentar o tamanho de gréo e
favorecer o aumento do tamanho de grdo das fases secundarias, e a
transformacdo da austenita retida em ferrita e carbetos. Nesse caso,
considerando a ferrita como tendo difusividade térmica superior a austenita, isso
explicaria o fato da amostra posteriormente tratada de ter todos os pontos
superiores aqueles da amostra ndo tratada, inclusive a auséncia de um primeiro
ponto com difusividade térmica abruptamente superior, ja que o fenbmeno de

aumento brusco no teor de austenita seria revertido por tratamento térmico.

Além disso, o comportamento linear e crescente dos pontos dispostos no gréafico
— a excec¢do do ponto 1 da amostra TA — é citado nos estudos de Peet et al.
(2011), que trabalham com a condutividade térmica de agos com diferentes
composic¢des quimicas. No range de temperatura entre 0 e 600 °C, os valores de
condutividade térmica dos acos se mostraram lineares e aproximadamente
paralelos e lineares. Assim, uma vez que a difusividade térmica € diretamente
proporcional a condutividade, o comportamento das curvas condiz com a

literatura.

Resumindo os efeitos do tratamento térmico na dureza do material analisado,
numa comparacao entre as amostras soldadas com aquelas soldadas e tratadas
termicamente a 600 °C, foi constatado que o tratamento térmico deslocou as
tensdes na fase ferritica para valores mais compressivos, enquanto na fase
austenitica o tratamento térmico promoveu um alivio de tensdes, deixando-a
mais trativa. Além disso, conforme foi descrito, o tratamento térmico favoreceu a
formacdo de austenita secundaria, cujos parametros sao préximos aos da

austenita.

Tais resultados sdo consoantes com as constatacbes de Campagnoli et al.,
(2010) acerca da influéncia do tratamento térmico na difusividade térmica, o que
leva a especulagéo de que o alivio de tensBes causado pelo tratamento térmico
do material soldado poderia ser um dos responsaveis pelo fato da curva formada

pela difusividade térmica das amostras TA 600 estar mais proxima dos valores
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da amostra conforme recebida. Isso seria reforcado pelo fato das tensdes na
fase austenitica terem aumentado, associado ao aumento do teor dessa fase ser
proporcional ao afeito da temperatura na soldagem, o que justificaria 0 aumento
abrupto da difusividade térmica observada no primeiro ponto analisado na

amostra soldada.

Ainda no ambito do tratamento térmico, € valida a correlacédo entre a variacao da
difusividade térmica com a influéncia desse processo sobre o tamanho de gréo.
Yang et al. (2001) analisaram os efeitos dos contornos de grao nos fendbmenos
de transporte em revestimentos de monocristais de itrio-zirconia estabilizados, e
constatou uma forte influéncia do tamanho de grao na reducdo da condutividade
térmica. Esse comportamento foi associado ao efeito da resisténcia interfacial no
transporte térmico, denominado Kapitza. Em resposta a aplicacao de calor no
material, a resisténcia interfacial resulta em uma pequena descontinuidade
térmica em cada um dos contornos de grao, efeito que é ainda aumentado nos
monocristais dado o grande niumero de contornos de grao. Nesse sentido, uma
reducao substancial na condutividade térmica é obtida aumentando a densidade
de contornos de gréo através do refino de grdo a uma escala nanomética. Ou
seja, quanto menores 0s grados, mais contornos de grdo e menor sera a

difusividade térmica do material.

Para aplicacdo ao grafico mostrado na Figura 49, esse pensamento pode ser
associado aos estudos de Vijayalakshmi et al. (2011), que se utilizaram de
parametros ultrassdnicos para caracterizar uma microestrutura de aco inoxidavel
duplex submetida a varias temperaturas de tratamento térmico. Foi constatado,
além da total ferritizacdo do material quando tratado a temperatura de 1350 °C,
que 0 aco inox teve notavel aumento no tamanho de grdo apds tratamento
térmico. Esses estudos permitem concluir que os pontos de difusividade térmica
da amostra soldada e tratada termicamente a 600 °C apresentaram, de maneira
geral, maiores valores de difusividade térmica quando comparados a amostra
apenas soldada uma vez que, ao tratamento térmico, atribui-se a capacidade de
aumentar o tamanho de gréo. Graos maiores significariam entdo menos
contornos de gréo, acarretando em menos resisténcia interfacial (Kapitza) e,

consequentemente, uma difusividade térmica mais elevada.
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Isso leva a crer que a aplicacédo do tratamento térmico ao aco inoxidavel duplex
em questdo seria benéfico e aplicavel. Afinal, a partir deste, é possivel
reestruturar em parte a propriedade de difusividade térmica do material soldado,

dado o prejuizo causado pelo calor de soldagem.

Tais constatacfes se tornam mais explicitas quando retomamos a definicdo de

difusividade térmica. E sabido que, para um dado material,

Capacidade de conduzir calor

D . . d 4 ’ — .
fustvidade térmica Capacidade de armazenar calor (30)
Em outros termos,
k k (30)
a= —= .
Q p.c

7

Dados os resultados obtidos, € sabido que a difusividade térmica diminui a
medida em que se aproxima do corddo de solda, e se torna cada vez mais
distante do valor obtido para o material sem qualquer solda ou aquecimento. Um
decréscimo em a, na equacao acima, pode ser interpretado como decorrente da
perda da capacidade de conduzir calor, ou mesmo como um incremento em sua
capacidade de armazenar calor. Sabe-se que a capacidade térmica Q € funcao
tanto da massa especifica quanto do calor especifico, que sao propriedades
intrinsecas do material e, de acordo com os ensaios preliminares de microscopia,
a estrutura do material permaneceu a mesma, ainda apds o aquecimento e a
soldagem. Uma vez ndo havendo altera¢gées microestruturais significativas, uma
reducdo na difusividade térmica somente poderia ser originada pela diminui¢ao
da condutividade térmica k, influenciada, dentre outros fatores, pela temperatura
a qual o material foi exposto, bem como pela influéncia dessa exposicdo no

tamanho do grdo em analise.
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Em seus estudos acerca de condutividade térmica, Peet et al. (2011) deixam
claro que essa propriedade é uma funcao a temperatura a qual o material foi
submetido. Isso porque, para 0s metais, a condutividade térmica € ainda mais
dependente dos elétrons livres provenientes de sua ligacdo metalica, que
propriamente dos fonons, atuantes também nas estruturas ndo-metalicas.
Assim, as interac¢des entre os fonons e os elétrons determinam a condutividade
em um material puro, enquanto nas ligas, distorcdes na rede cristalina
provocadas pela adicdo de elementos de liga também séo influentes. Uma vez
que qualquer alteracdo na periodicidade da rede tem grande efeito sobre a
condutividade térmica, a temperatura e o histérico térmico do aco tém grande
influéncia sobre a condutividade. Em decorréncia disso, ainda que ndo haja
alteracbes na composicdo quimica do material, um grande numero de
microestruturas pode ser obtido, com diferentes constituintes, composices e

distribuicdes.

Por isso, Peet et al. (2011) afirmam que um modelo de condutividade térmica
deve englobar os tratamentos térmicos, processos de solidificacéo e soldagem,
de modo a evitar que eles causem alteragcbes sobre as propriedades
termomecanicas do material. O processo de soldagem, por exemplo, é
prejudicado pelo aquecimento do metal, que reduziu a condutividade e
consequentemente a difusividade térmica do ago. Isso porque, qualquer
processo térmico ao qual o material seja submetido demandar4d uma maior

injecdo de calor para uma mesma variacao de temperatura.

Sabido isso, especula-se entdo que o primeiro ponto da amostra TA, fora da
curva de tendéncias sugerida, poderia ter sofrido alteracdes também em sua
estrutura, levando a variacdo no calor especifico do material. Isso poderia ter
sido causado pelo grande aumento de precipitados surgidos durante o processo
de soldagem, identificados como nitretos de cromo e visualizados nas
micrografias. Entretanto, seriam necessarios ensaios mais apurados para
mensurar parametros tais como o tamanho de gréo e alteragdes microestruturais
no material, e entdo, fazer inferéncias quantitativas acerca da difusividade
térmica do material. Porém, cabe estender a difusividade o conceito da
condutividade térmica de Peet et al. (2011): Na realidade, a difusividade térmica

dependera da microestrutura de um aco, o que depende de toda a historia
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térmica do aco, que pode variar de acordo com a temperatura a qual ele foi

submetido.
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6. CONCLUSAO

A priori, 0s ensaios de espectroscopia realizados apontaram que o material em
questdo, aco inoxidavel duplex UNS S32304 estavam tanto de acordo com a
composicao quimica fornecida pelo fabricante, quando aquela estabelecida pela

norma, validando os resultados que se seguem.

Na andlise por micrografia, tanto as amostras de aco conforme recebido quanto
aguelas tratadas termicamente a 600 °C apresentaram estrutura bifasica
ferritica-austenitica, com gréos alongados na direcdo de laminacdo. Porém,
pbde-se notar o aparecimento de austenita secundaria no interior da matriz
ferritica e também pequenas alterac6es no tamanho de grao, contudo nenhum
dado quantitativo foi mensurado. Além disso, tanto antes quanto apés tratamento
térmico, foi possivel detectar a presenca de precipitados, identificados como
nitretos de cromo. Apds o aquecimento dado o tratamento térmico a 600 °C,
verificou-se a precipitagdo nos contornos de grao da ferrita e da austenita

secundaria.

Numa comparacao entre as micrografias das amostras soldadas com diferentes
protecdes gasosas, notou-se um grande aumento no nimero de precipitados de
nitretos na amostra soldada com adicao de nitrogénio, se comparado a amostra
soldada apenas com argonio. Apesar disso, ndo foram reveladas outras fases
além de nitretos e a morfologia € similar a das amostras apenas soldadas,

variando apenas a intensidade da precipitacao.

Na analise por difracdo de raios X, pdde-se constatar uma reorganizacao na
estrutura do material dadas as transformacdes causadas pelo aumento da
temperatura, quando comparada a amostra de material conforme recebido
aquela tratada termicamente a 600 °C, em mesma escala. Isso é refor¢ado pelo
fato da amostra CR também ter apresentado melhores indicadores de
refinamento. Porém, essas alteracdes nao foram quantificadas, pela baixa fracao

gue apresentavam e pelos parametros muito proximos da fase original.

Em termos de dureza, as amostras de a¢o conforme recebido foram comparadas

aguelas apenas tratadas termicamente a 600 °C. P6de-se observar que a dureza
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da fase austenitica é ligeiramente maior que a ferritica, pelo efeito de

endurecimento por solucéo sélida superficial na austenita.

Ja na comparacdo de microdureza nas amostras apenas soldadas, sem
tratamento térmico posterior, pdde-se notar que a dureza da amostra soldada
com argonio € superior aguela soldada com mistura de argbnio e nitrogénio,
tanto para a fase ferritica quanto para a austenitica. O resultado da dureza
também pode ter sido influenciado pelo teor de nitreto de cromo nas amostras,
qgue foi maior nas amostras soldadas protegidas com mistura de gases que

naquelas protegidas apenas por argonio.

Nas amostras soldadas com ambos os gases de protecdo e tratadas
termicamente, péde ser constatado que a dureza da amostra soldada apenas
com argbnio sem tratamento térmico foi maior que a da amostra soldada e
tratada termicamente. Para as amostras soldadas com mistura de gases, o
endurecimento provocado pela soldagem foi pouco influente em relacdo a
amostra soldada e tratada, mostrando que o endurecimento provocado pelo

processo de soldagem foi maior que aquele provocado por tratamento térmico.

Na analise de tenséo residual por difracdo de raios X, numa comparacao entre
as tensdes macro das amostras CR e T 600, foi constatado que o aumento da
temperatura promoveu alivio das tensées na amostra, ja que o aumento na
temperatura favorece processos de recuperacdo e recristalizacdo que
promovem mudancas no carater das tensdes. Além disso, constatou-se
diferenca no carater das microtensfes em cada uma das fases: enquanto a
tensdo € trativa na austenita, ela € compressiva na ferrita. Esse fato foi atribuido
aos diferentes coeficientes de expansao térmica das fases, maior para a fase

austenitica, que consequentemente se expande e comprime a ferrita.

No ambito das tensdes residuais macro, a medida em que as medicdes se
afastam do centro da amostra, seu carater muda de trativo na zona fundida, até
se tornar compressivo nas regides mais distantes, comportamento gerado pelas
tensdes trativas que se originam na zona fundida durante o resfriamento que,
para manter o estado de equilibrio no material, sdo compensadas por tensées

compressivas em regides mais distantes.



123

Por fim, os estudos de difusividade térmica pelo método Flash Laser apontaram
que os pontos de difusividade térmica da amostra soldada e tratada
termicamente a 600 °C apresentaram, de maneira geral, maiores valores de
difusividade térmica quando comparados a amostra apenas soldada, e ainda
mais proximos dos valores do material conforme recebido. Isso porque, ao
tratamento térmico, atribui-se a capacidade de aumentar o tamanho de gréo.
Graos maiores significariam ent&do menos contornos de grao, acarretando em
menos resisténcia interfacial (Kapitza) (Vijayalakshmi et al., 2011) e,
consequentemente, uma difusividade térmica mais elevada. Isso é reforcado
pelo fato de que a difusividade é funcdo direta da condutividade que, por sua
vez, depende da microestrutura do acgo, que é influenciada pelo histérico térmico

do material, e pode variar apés o aquecimento a uma determinada temperatura.
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