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RESUMO

Acos com 9%p de Ni sdao amplamente utilizados desde a década de 1960 como materiais de
construgdo de tanques de armazenamento de Gas Natural Liquefeito (GNL); e atualmente, tém
sido aplicados em sistemas de reinjecdo de CO2 em estado liquido por possuirem baixas
temperaturas de transicdo ductil-fragil (TTDF) para situagdes criogénicas — até -196°C e
pressdes de até 500 bar, possuindo, portanto, boa tenacidade. A necessidade de boas
propriedades mecanicas em pontos criticos destes sistemas implica na soldagem dos acos 9Ni
com materiais resistentes a ambientes severos, como € o caso das ligas de niquel. A soldagem
de materiais dissimilares provoca a formacao de uma zona adjacente a linha de fuso, de poucos
microns de extensdo, nomeada Zona Parcialmente Misturada, a qual possui um gradiente de
composi¢do quimica e alta temperabilidade, com altas chances de formacao de martensita de
alta dureza, caso seja mais rica em metal base. Além do mais, esta zona possui diferentes modos
de solidificacdo derivadas deste gradiente de composi¢cdo quimica e das temperaturas
alcangadas pelo processo de soldagem. A vista disto, o presente trabalho teve como objetivo
avaliar as propriedades mecanicas, microestruturais € microquimicas das interfaces de juntas
soldadas do aco ASTM A333 Gr.8 (aco 9Ni1) com a liga Inconel 625, pelo processo MIG/MAG,
sob influéncia da energia de soldagem. As imagens de MEV-BSE confirmam a existéncia das
Zonas Parcialmente Misturadas, assim como a mudan¢a de microdureza pela variagdo das
indentacdes entre a ZAC e ZF das regides analisadas. Além disto, confirmou-se a formagao de
martensita, juntamente a regioes de solidificacao planar e celular nas ZPM’s. Os mapeamentos
de EDS confirmam que houve segregacdo dos elementos Ni, Cr, Mo e Nb para a interface,
justificando o aumento de temperabilidade local. O elemento Ni se mostrou determinante para
a relagdo microestrutural das ZPM’s, visto que este tanto pode afetar a temperabilidade local,
como estabilizar a fase austenita, implicando na diminui¢do dos valores de dureza na regido.
As condi¢des de baixa (0,7 kJ/mm) e intermediaria (1,5 kJ/mm) energias de soldagem
apresentaram as condigdes mais prejudiciais para a utilizacdo destes materiais, por
apresentarem maiores extensdes de ZPM, assim como maiores valores de microdureza,
deduzindo em perda de tenacidade. A condi¢do de maior energia de soldagem (2,5 kJ/mm)
apresentou os menores valores de microdureza da ZPM.

Palavras-chave: Aco 9Ni, Soldagem dissimilar, Zonas Parcialmente Misturadas, Microdureza.



ABSTRACT

9% wt Ni steels have been widely used since the 1960s as construction materials for Liquefied
Natural Gas (LNG) storage tanks; and currently, they have been applied in liquid CO2
reinjection systems owing to their low ductile-fragile transition temperatures (DBTT) for
cryogenic situations - up to -196°C and pressures up to 500 bar; and, therefore, have good
impact toughness. The necessity for good mechanical properties in critical points of those
systems implies welding 9Ni steels with materials resistant to harsh environments, such as
nickel alloys. The welding of dissimilar materials causes the formation of a zone adjacent to the
fusion line, a few microns long, called the Partially Mixed Zone, which has a chemical
composition gradient and high hardenability, with high chances of formation of high-hardness
martensite, in case of being base metal rich. Moreover, this zone has different solidification
modes due to this chemical composition and temperature gradient from the welding process. In
view of this complexity, the present work aimed to evaluate the mechanical, microstructural
and microchemical properties of the interfaces of welded joints of ASTM A333 Gr.8 (9Ni) steel
with Inconel 625 alloy, by the GMAW process, under the influence of heat input. The SEM-
BSE images confirm the Partially Mixed Zones’ existence and the microhardness changes that
occured between the HAZ and FZ of the analyzed regions. In addition, martensite formation
was observed, along with planar and cellular solidification mode regions in the PMZ's. The
EDS mappings confirm the segregation of Ni, Cr, Mo and Nb elements to the interface,
justifying the increase in local hardenability. The Ni element was determinant for the
microstructural relationship of the PMZ's, since it can affect the local hardenability and stabilize
the austenite phase, implying the decrease of hardness values in the region. The conditions of
lower (0,7 kJ/mm) and intermediate (1,5 kJ/mm) welding heat input presented the most
detrimental conditions for the use of these materials - due to the presence of more significant
extensions of PMZ, as well as higher values of microhardness, leading to loss of toughness. The
condition of higher welding energy (2,5 kJ/mm) had the lowest values of extension and

microhardness of the PMZ.

Keywords: 9Ni steel, Dissimilar metal welding, Partially Mixed Zones, Microhardness.
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1 INTRODUCAO

A exploragdo de reservatorios de petroleo do pré-sal brasileiro produz um 6leo de
baixa densidade, em torno de 30° API, com boas caracteristicas de refino (ANP, 2020).
Contudo, estes reservatdrios possuem alto teor de dioxido de carbono dissolvido (CO2 — cerca
de 12% no campo de Lula da Bacia de Santos), assim como sulfeto de hidrogénio - Hz2S, 200

ppm (BELTRAO et al., 2009).

O didxido de carbono ¢ separado do dleo e introduzido novamente aos pogos por
meio de Unidades de Inje¢ao de CO2. Este método, além de manter a pressao do reservatorio e
manter bons niveis de viscosidade do 6leo, mitiga parcialmente os efeitos deste residuo para o

efeito estufa (BOWMAN, 1990; DING et al., 2017).

As Unidades de Injecdo de CO2 atuam com risco de despressurizagdes, levando o
ambiente a pressoes da ordem de 500 bar e temperaturas da ordem dos -100°C (KNOOPE et
al., 2012). Portanto, os materiais empregados devem possuir boa resisténcia mecanica e

tenacidade em baixas temperaturas (RIOS et al., 2022).

Deste modo, os agos 9Ni, como ¢ o exemplo do aco ASTM A333
Gr.8, os quais sdo comumente adotados para transporte e armazenamento de Gas Natural
Liquefeito (GNL), passaram a ser utilizados nas UI-CO2. O projeto e construcdo dos
equipamentos e sistemas de tubulagdes usados nestas unidades prevé a soldagem com ligas de
niquel, contribuindo para resisténcia a corrosao diante de sulfeto de hidrogénio (JUNIOR et al,,
2021). A soldagem destes materiais dissimilares forma uma zona de alta complexidade,
nomeada Zona Parcialmente Misturada na interface entre a zona afetada pelo calor (ZAC) e a
zona fundida (ZF), cujas propriedades requeridas sdo afetadas pela existéncia de um gradiente
de composicao quimica e alta temperabilidade local, o que resulta em zonas com elevada

dureza, as quais podem atuar como zonas frageis localizadas.

A presenga das Zonas Parcialmente Misturadas implica em complicacdes no
processo de solidificagdo de maneiras até entdo nao totalmente conhecidas. Deste modo,
atualmente, estudos acerca destas zonas ainda sdo necessarios para superar desafios existentes

na area de soldagem (MESSLER, 2004).
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo Geral

O objetivo do presente trabalho visa estudar os efeitos do parametro de energia de
soldagem sobre a microestrutura, microquimica e dureza da interface de soldas dissimilares do

aco ASTM A333 Gr.8 com a liga de niquel AWS ERNiCrMo-3 (Inconel 625).

2.2 Objetivos Especificos

e Identificar as Zonas Parcialmente Misturadas por meio de microscopia eletronica de
varredura e comparar os efeitos da energia de soldagem sobre suas caracteristicas
microestruturais;

e Avaliar as propriedades mecanicas das Zonas Parcialmente Misturadas, através da
selecdo de regides da interface das juntas soldadas e realizagdo de ensaios de
microdureza;

e Compreender o efeito da energia de soldagem sobre os fendmenos que afetam as
caracteristicas microquimicas das Zonas Parcialmente Misturadas, as quais afetam
suas temperabilidade e propriedades, utilizando mapeamentos e varreduras em linha

feitos via EDS.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Acos 9%Ni

3.1.1 Historico

Agos com teor de niquel de 9%p sao utilizados desde a década de 1960 em
aplicagdes criogénicas, especificamente para o armazenamento de Gas Natural Liquefeito
(GNL), produto derivado da extracdo de petroleo de reservatorios. A necessidade de estocagem
de um combustivel de alta eficiéncia e baixas emissdes de carbono estimulou o
desenvolvimento deste material, o qual é economicamente viavel, possui boa tenacidade em

temperaturas muito baixas e também boa soldabilidade (DUPONT, 2009).

Um dos fatores determinantes para a aceitagdo do aco 9Ni foi sua “tenacidade
criogénica”, avaliada através de testes de impacto Charpy em nitrogénio liquido, a -196°C, em
1947. Durante o teste, este aco apresentou valores acima da tenacidade minima de 20J
determinada pela ASME (American Society of Mechanical Engineers) para vasos de pressao
em aplicagdes criogénicas. Todavia, partindo do principio de que ensaios laboratoriais com
pequenas amostras nao demonstravam confiabilidade para escalas maiores, iniciou-se uma série
de simulagdes de impacto em vasos de pressao menores, preenchidos com nitrogénio liquido.

Esse processo pode ser observado na Figura 1 (MOUNCE, 2002).

Figura 1: Simulagdo de Vaso de Pressao.

Fonte: MOUNCE, 2002.
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O sucesso dos ensaios realizados com o 9Ni levou a ASTM (American Society for
Testing and Materials) a criar especificagdes para uso desse material em vasos de pressdo
criogénicos, sob os tratamentos térmicos de dupla normalizagdo, revenimento e alivio de
tensdes. Ademais, a confiabilidade das propriedades obtidas ndo estava restrita apenas a vasos,
mas também era aplicavel para tanques de armazenamento onshore e navios-tanque

(MOUNCE, 2002).

E valido ressaltar que, em 1988, levantaram-se dados de 189 tanques de armazenamento
ao redor do mundo fabricados a partir do ago 9Ni, soldados com consumiveis de ligas de niquel,
com capacidade de acumular 125 milhdes de metros cubicos de gas natural liquefeito, e ndo

houve quaisquer registros de falha nas estruturas (MOUNCE, 2002).

Recentes pesquisas abordam a utilizagdo do aco 9Ni em tubulagdes de unidades de
injecdo de didxido de carbono em reservatorios de petréleo, substituindo os agos ARBL (Alta
Resisténcia e Baixa Liga). Devido as altas pressdes encontradas nos reservatorios do pré-sal
brasileiro, como no campo de Lula da Bacia de Santos, os agos a serem utilizados devem possuir
altas resisténcia mecanica e tenacidade em baixas temperaturas, visto que, em certas situagodes
operacionais, de 500 bar de pressdo e temperaturas tao baixas como -100°C, ndo existe qualquer

margem para ocorréncia de falhas (KNOOPE et al., 2012).

As Unidades Flutuantes de Producdo, Armazenamento e Transferéncia de Petroleo e
Gas — do inglés, FPSO (Floating, Production, Storage and Offloading) — possuem unidades de
injecdo de CO> constituidas por tubulacdes de 9Ni soldadas em seus pontos criticos, ou
revestidas internamente com ligas resistentes a corrosdo, pois o material por si s ¢ altamente
suscetivel a corrosao por agao de sulfeto de hidrogénio (H2S), cuja concentragdo ¢ elevada em
meio ao didxido de carbono (FERNANDES et al., 2020). Materiais que se mostram resistentes

a corrosdo em ambientes tdo severos sao as superligas de niquel (PATEL, 2000).

3.1.2 Metalurgia Fisica dos agos INi

A presencga de niquel como elemento de liga em acos estd ligada a diversas influéncias,
tais como formacgao de carbetos e geracdo de discordancias (ROGRIGUES, 2016). Em agos

com teores mais elevados deste soluto, como o 9Ni, percebe-se a existéncia de austenita retida
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e reversa em suas microestruturas, sendo a austenita reversa precipitada apos a realizagdo de

tratamentos térmicos.

A analise microestrutural dos agos 9Ni pode ser inicialmente discutida por meio do
diagrama de fases Fe-Ni, mostrado na Figura 2. Segundo CHIAVERINI (2015), o niquel ¢ um
elemento estabilizante da fase austenita. Portanto, como pode ser observado no diagrama, o
campo austenitico ¢ consideravelmente expandido. Em agos com teor de 9%p de Ni, de acordo
com RODRIGUES (2016), seguindo a linha vermelha tracejada, no equilibrio, pode-se perceber

as seguintes transformagoes:

(1) Por volta de 1500°C, a fase liquida se transforma em austenita, representada por v;

(2) A710°C, uma nova fase, chamada de y1, precipita. Esta ¢ uma austenita de estrutura
cristalina CFC paramagnética;

(3) A400°C, yi transforma-se em y». Esta fase ainda é considerada austenita CFC, porém
¢ ferromagnética;

(4) Como microestrutura final, tem-se uma mistura de ferrita (o)) e yi, que precipita

novamente a 200°C.

E vélido ressaltar que o niquel provoca um refinamento dos graos de ferrita existentes

na microestrutura de equilibrio (PENSE & STOUT, 1983).



Figura 2: Diagrama de Fases Fe-Ni.
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Fonte: SWARTZENDRUBER et al., 1991, com adaptagdo elaborada pelo autor.

Além do efeito de estabilizacdo da austenita, a adi¢do do elemento niquel em acos afeta

a temperabilidade destes. Como a ferrita pro-eutetoide € suprimida durante o resfriamento, esta

mudanga na composicao favorece transformagdes martensiticas e bainiticas.

A Figura 3 mostra um Diagrama Tempo-Temperatura-Transformacdo (TTT) para agos

com 9%p de niquel.



19

Figura 3: Diagrama TTT para acos com teor de 9% de niquel.
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Pode-se perceber, através da Figura 3, que a linha que representa o final da
transformagao martensitica esta deslocada para temperaturas abaixo de 0°C, ndo mostrada no
diagrama. Sendo assim, apods a realizacdo de tratamentos térmicos em agos 9Ni, durante o
resfriamento, certa quantidade de austenita permanece retida em suas microestruturas. Esta fase

contribui para um ganho de tenacidade em baixas temperaturas (PENSE & STOUT, 1983).

Os acos 9Ni sdo comumente tratados termicamente de duas maneiras antes de serem
soldados: (a) dupla normalizacdo, sendo a primeira a 900°C e a segunda a 790°C, seguida de
revenido a 570°C; (b) austenitizacdo a 800°C seguida de témpera em agua, com revenido
posterior, também a 570°C (THARBY, 1973). Tanto o tratamento de normalizagao como o de
témpera provocam a formacgdo de martensita de baixo carbono, com um certo percentual de
austenita retida. A etapa de revenido, cuja temperatura ¢ ligeiramente acima de A1, induz uma
nova transformagao austenitica (DUPONT, 2009). A austenita reversa € rica em niquel e possui

estabilidade a temperaturas criogénicas de até -196°C (DUPONT, 2009; THARBY, 1973).
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E possivel concluir que as excelentes propriedades de alta tenacidade, aliada a
resisténcia mecanica elevada, comportamento ductil em altas temperaturas e resisténcia a
iniciagdo de fratura fragil dos acos 9Ni sdo consequéncias de uma microestrutura refinada que
consiste na combinagdo de martensita de baixo carbono com austenita retida e reversa
(DUPONT, 2009). Estes fatos podem ser comprovados pela Figura 4, que ilustra a Temperatura

de Transi¢ao Ductil-Fragil de agos com teores diferentes de niquel em sua composicao.

Figura 4: Influéncia do teor de niquel na tenacidade ao impacto de agos com baixo teor de

carbono.
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Fonte: DUPONT, 2009.

3.2. Soldagem Dissimilar

O conceito de soldagem dissimilar estd ligado a unido de ligas metalicas distintas em
termos de composi¢do quimica, microestrutura, estrutura cristalina e propriedades (KARIM,
2020). Este processo vem a tona quando, em uma determinada aplicagdo, sdo necessarias
propriedades do ponto de vista de resisténcia mecanica, corrosdo, entre outras; que podem ser

obtidas através das propriedades de dois materiais.
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Além disso, a utilizacdo de juntas dissimilares esta relacionada a economia na produgao,
onde a combinagdo de materiais de menor custo fornece vantagens em relagdo a utilizacao de

ligas mais nobres de custo mais elevado.

3.2.1 Aplicagoes da Soldagem Dissimilar

Muita atengao tem sido dada a pesquisa de utilizagao de juntas dissimilares em diversos
setores industriais. No setor automobilistico, por exemplo, estudam-se métodos de fabricagio
de carcagas automotivas mais leves, a partir de ligas a base de ferro, aluminio e magnésio, com
o intuito de diminuir o consumo de combustivel e consequente emissao de gases causadores do

efeito estufa (ZHANG, 2016).

Na industria aeroespacial, esta se tornando cada vez mais comum a unido de ligas de
aluminio e titanio, também buscando componentes mais leves para diminuir custos € consumo
de combustivel. Processos de brasagem, soldagem por ultrassom e soldagem por friccdo sdo
bastante comuns para a fabricagdo de juntas dissimilares (YANG, 2018). Outro exemplo a ser
mencionado, estudado por YANG (2018) através de simulagao e ensaios mecanicos, € a conexao
de bocais de tubulagdes em usinas nucleares, feita através de soldagem dissimilar envolvendo

aco inoxidavel austenitico 316L e ago baixa-liga ferritico A508.

3.2.2 Soldagem Dissimilar para Aplicagoes Criogénicas

Em temperaturas extremamente baixas — em aplicagdes chegando até -196°C —, muitos
materiais costumam sofrer transicdes em suas propriedades, fato que motiva inumeras

pesquisas a respeito da melhora de performance em tais situagdes.

KANE et al. (1999) desenvolveram um consumivel para soldagem de imas
supercondutores utilizados em aceleradores de particulas, o qual fosse compativel (do termo,
em inglés, “match”) com o metal base, que era aco inoxidavel austenitico 304L. O metal de
adicao resultante consistia em um aco inoxidavel com alto teor de niquel e composicao

modificada de manganés e nitrogénio. O objetivo do trabalho desenvolvido foi produzir estes
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imas a partir da soldagem destes dois materiais que, a temperaturas por volta de 4 K,
apresentassem valores de tensdo de escoamento acima de 900 MPa para corpos de prova de 4,8
mm de espessura; expansao lateral em corpos de prova de ensaio Charpy de, no minimo, 0,38
mm na temperatura de operagao (indicador de fratura ductil); e tenacidade ao impacto (Kic) de
68 MPa Ym. KANE e al. (1999) também mencionam que a microestrutura de juntas
dissimilares para aplicagdes criogénicas devem possuir quantidade muito baixa, ou nula, da fase
ferrita. Esta constatacdo justifica a composicdo do metal de adigdo, rica em manganés e

nitrogénio, ja que ambos, além do elemento niquel, sdo estabilizadores da fase austenita.

No caso dos agos 9Ni, as ligas comumente aplicadas na confec¢ao de juntas dissimilares
sdo as superligas de niquel, que conferem tenacidade a temperaturas criogénicas em situagoes

como o armazenamento e transporte de GNL em tanques (MU et al., 2019).

Algumas pesquisas mostram boas propriedades de juntas de 9Ni com ligas de niquel a
temperaturas criogénicas. Mu e colaboradores realizaram ensaios mecéanicos em juntas
utilizando a liga DW-70S como metal de adicdo, e relataram melhora significativa na tensao de

escoamento, limite de resisténcia a tragdo e alongamento, como mostra a Figura 5.

Figura 5: Diagrama Tensdo-Deformagado de Juntas Dissimilares de 9Ni com DW-70S, testadas

a296 K e 80 K.
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3.3 Zonas Parcialmente Misturadas

Devido a diferenga em composi¢do quimica, propriedades fisico-quimicas,
estruturas cristalinas e microestrutura de dois materiais, a soldagem dissimilar produz uma
interface entre a Zona Afetada pelo Calor (ZAC) e a Zona Fundida (ZF), considerada uma
mistura incompleta dos materiais constituintes da junta. A literatura define esta regido de
diversos nomes, tais como: Zonas Parcialmente Misturadas, Zonas Parcialmente Diluidas,
Zonas Nao-Misturadas, Zonas de Alta Diluigdo, entre outras nomenclaturas (MESSLER, 2004;
SILVA, 2012; SILVA, 2018).

A principal for¢ca motriz de formagao da Zona Parcialmente Misturada € o atrito. Para
que uma certa quantidade de metal liquido, na zona fundida, seja misturada, deve ter
continuidade com as regides vizinhas em uma velocidade diferente de zero. Na interface
solido/liquido, isto ndo acontece, pois a velocidade do so6lido € zero. Logo, a velocidade do
liquido vizinho ao soélido tende a zero (MESSLER, 2004). O resultado disto ¢ uma camada
estagnada de mistura metalica ndo-homogénea, heterogeneidade na composicdo quimica e,
consequentemente, na microestrutura e propriedades desta interface. A Figura 6 ilustra as
regides de uma soldagem dissimilar, incluindo a ZPM e também a Zona Nao-Misturada - ZNM,

onde, como o proprio nome diz, ndo ocorre mistura entre os dois materiais.

Figura 6: Esquemadtico de uma soldagem dissimilar de Uinico passe, incluindo as Zonas

Parcialmente Misturada e Nao-Misturada.
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Fonte: MESSLER, 2004.
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3.3.1 Caracteristicas Microestruturais e Microquimicas

Uma caracteristica determinante das Zonas Parcialmente Misturadas ¢ a diferenga nitida
de microestrutura, em relacao a zona afetada pelo calor e a zona fundida, devido ao gradiente
de temperatura e efeitos difusionais, provenientes do proprio processo de soldagem (DUPONT,
2009). Existe a tendéncia de certos elementos migrarem de regides de maior concentracio para
outras de menor concentracao; por exemplo, caso o substrato possua maior teor de carbono que
o metal de adi¢do, este ird difundir-se da zona afetada pelo calor para a zona fundida. Outros
elementos de liga, como cromo, niquel e molibdénio podem migrar do metal de solda em
direcdo ao substrato (por exemplo, em soldagens envolvendo agos baixa liga e ligas de niquel).
Deste modo, a regido equivalente & zona parcialmente misturada tem sua temperabilidade
afetada; e, potencialmente, apresenta uma microestrutura de pequena extensdo composta de
martensita, com altos valores de dureza (DUPONT, 2009). Quando o substrato possui relativo
teor de carbono, sua difusdo durante a soldagem pode formar carbetos de estequiometria M7C3
ou M23Cs na regido. E possivel notar a presenca de diferentes morfologias de macrosegregados

— praias, peninsulas e ilhas (FERNANDES et al., 2020).

A evolucao microestrutural nas Zonas Parcialmente Misturadas em soldas dissimilares
¢ complexa, com possibilidade de presenca de contornos de grao do Tipo I e Tipo II — os quais
crescem perpendicularmente e paralelamente a linha de fusdo, respectivamente, como mostra a

Figura 7.
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Figura 7: Representacdo esquematica de formagao de contornos do Tipo II em linhas de fusao

dissimilares.
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Fonte: DUPONT, 2009.

De acordo com DUPONT (2009), contornos de grao do Tipo II costumam surgir quando
materiais de diferentes estruturas cristalinas sdo unidos. Estudos prévios como o de WU et al.
(1992) propuseram mecanismos para a evolugdo de contornos do tipo II. A hipotese ¢ de que
haja uma mudanca no modo primdario de solidificacdo, causada pelo aumento no teor de
elementos estabilizantes de uma nova fase a certa distancia da linha de fusdo. No caso de
materiais que se solidificam como ferrita (CCC), o aumento de concentracdo de elementos
estabilizantes da austenita fazem com que o modo de solidificagdo ocorra de modo CFC.
NELSON (2000) estudou a natureza da evolugdo dessa microestrutura em juntas dissimilares
entre materiais ferriticos e austeniticos. Os autores concluiram que a presenca de contornos
Tipo II est4 ligada a fase ferrita delta () durante a solidificagdo do substrato. O crescimento
epitaxial ¢ suprimido na linha de fusdo, logo ¢ necessario que haja nucleagdao heterogénea a
partir do metal de adicdo, cuja estrutura cristalina ¢ CFC. Durante a solidificacdo, o metal base
se transforma em austenita; entdo a linha de fusdo, antes CCC-CFC, se transforma em CFC-
CFC, com certo nivel de desorientagdo e, consequentemente, alta energia, oriunda da
deformacao causada pela diferenga de parametros de rede. Este fator, aliado aos gradientes de

temperatura e composi¢ao quimica, faz com que esta fronteira avance uma pequena distancia —
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alguns microns — e permanece estagnada logo apds, devido a solidificacdo do metal de adigdo

(NELSON, 2000).

A Figura 8 mostra o mecanismo de formacao de contornos do Tipo II durante a soldagem

dissimilar entre materiais ferriticos e austeniticos.

Figura 8: Representagdo esquemadtica do mecanismo de formagao de contornos de grao do

Tipo II durante a soldagem dissimilar entre materiais ferriticos e austeniticos.
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Fonte: DUPONT, 2009.

E valido notar, através da Figura 8, que a formagéo dos contornos de Tipo II acontece
quando o substrato estad no campo austenitico. DUPONT (2009) concluiu que a energia de
soldagem ¢ um parametro determinante para a existéncia desta morfologia, pois, a partir dela,
afeta-se a velocidade de resfriamento da regido, assim como o gradiente de temperatura, €
também o tempo em que tanto a zona afetada pelo calor como o metal de solda estardo nesta

fase.

As caracteristicas mencionadas a respeito das Zonas Parcialmente Misturadas —
microestrutura e evolugdo microestrutural - estdo relacionadas a perda de tenacidade na regiao
(contornos de grao do Tipo II atuam como facilitadores na propagacao de trincas) e fragilizacao
por hidrogénio (ROWE et al., 1999). Além disso, as interfaces de soldas dissimilares estdo
sujeitas a corrosdo preferencial, pelo alto nivel de energia presente na regido; assim como
trincas relacionadas a corrosdo sob tensdo sao comuns em juntas dissimilares (ROWE et al.,

1999).
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A relacdo de evolugdo microestrutural das Zonas Parcialmente Misturadas pode ser
melhor compreendida através do estudo dos modos de solidificagdo de uma liga apresentado
por KOU (2003). Durante a solidificagao de ligas, uma interface sélido/liquido planar € pouco
estavel. Esta requer niveis de difusdo equivalentes ao equilibrio — ou seja, difusdo de soluto

tanto no solido como no liquido.

A solidificacdo de uma liga de composi¢do Co com uma interface S/L inicialmente
planar pode ser observada na Figura 9. De acordo com o item (b), a distribuicdo de composi¢ao

na camada limite rica em soluto pode variar de Co/k a Co, onde

Cs
Cl

A temperatura liquidus oriunda deste gradiente de composicao resulta em uma curva de
gradiente de temperatura, ilustrado no item (c) da Figura 9. Uma camada limite consistindo
apenas de fase liquida s6 ¢ termodinamicamente estavel caso a temperatura esteja acima da
temperatura liqguidus. Como existe um gradiente de temperatura na interface, e ali existem
temperaturas abaixo da liquidus, sélido e liquido entdo coexistem. Logo, a interface S/L planar
¢ desestabilizada, levando a solidificacdao celular, celular dendritica ou colunar dendritica. A
morfologia de solidificacdo, assim como o tamanho, ¢ determinada pelos parametros de
gradiente de temperatura e taxa de crescimento do solido (LEE et al., 2014). Este fendmeno de
queda de temperatura e mudan¢a de modo de solidificacdo ¢ chamado de super resfriamento

constitucional.
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Figura 9: Super resfriamento constitucional. (a) Diagrama de fases; (b) perfil de composi¢ao

no liquido; (c) perfil de temperatura liguidus no liquido.
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A regido de super resfriamento constitucional da camada limite rica em soluto tem

espessura dependente da taxa de difusao do liquido e da taxa de crescimento do solido:

A diferenca de temperaturas na camada limite rica em soluto ¢ AT =Tt — Ts. Deste modo, pode-

se calcular o gradiente de temperatura através da tangente de sua curva. A partir deste ponto, €
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estabelecida a condi¢do de super resfriamento constitucional; onde, para que o modo de

solidificagdo planar seja estavel:

RAT G _ AT
>
Dl R Dl

Caso a razdo G/R seja menor que o lado direito da relagdo, obtém-se a estabilizagdo de outros
modos de solidificacao, como celular, celular dendritico ¢ colunar dendritico, de acordo com o
grau de super resfriamento constitucional (KOU, 2003), como mostrado na Figura 10. A
dimensao das morfologias observadas ¢ obtida pelo produto G x R — também interpretado como
taxa de resfriamento do liquido na fronteira de solidificagdo. A medida que esta relagdo cresce,

dendritas mais finas sao tidas como resultado (LEE et al., 2014).

Figura 10: Efeito do super resfriamento constitucional nos modos de solidificagdo: (a) planar;

(b) celular; (c¢) celular dendritico; (d) colunar dendritico.
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3.4 Propriedades Mecanicas e Performance

Como ja& mencionado anteriormente, a transformacdo martensitica ¢ um fator

determinante quando se trata da microestrutura das Zonas Parcialmente Fundidas formadas a

partir de soldagens dissimilares utilizando agos 9Ni. Deste modo, se torna necessario entender

o fendmeno da temperabilidade aplicado a estes materiais.

De acordo com COSTA E SILVA (2021), a temperabilidade ¢ a capacidade de um ago

de formar martensita a uma determinada profundidade — ou, no caso de juntas soldadas, em

uma determinada regido. Isso implica em retardar a nucleagdo de fases encontradas no

equilibrio. Existem trés fatores que afetam a temperabilidade:

Elementos de liga estabilizadores da austenita: Em sua maioria, os elementos de liga
deslocam as curvas TTT dos materiais para a direita, diminuindo a taxa de resfriamento
critico ¢ facilitando a formacao de martensita;

Granulagdo grosseira da austenita: Grdos mais grosseiros de austenita apresentam
menos contornos de grdo, os quais atuam como fontes de nucleacdo heterogénea de
fases difusionais. Sendo assim, o tempo em que uma peca estd submetida a uma faixa
de temperatura dentro do campo austenitico € um parametro-chave para a
temperabilidade, pois ira determinar o crescimento de grdos da fase austenita. Graos
refinados dificultam a transformagao martensitica;

Homogeneidade da austenita: Quanto mais homogénea se encontra a austenita, ou seja,
livre de inclusdes ou precipitados, mais facilmente serd nucleada martensita; afinal,
estes compostos sdo fontes de nucleagdo heterogénea. Graos grosseiros de austenita
possuem alta difusividade e sdo formados em altas temperaturas, tendo assim maior

capacidade de dissolucao de outras fases (COSTA E SILVA, 2021).

A variagdo microquimica encontrada nas Zonas Parcialmente Misturadas de juntas

dissimilares afeta diretamente a temperabilidade local, tendo em vista que, durante o processo

de soldagem, ocorre o transporte difusional de elementos de liga causado pela energia na forma

de calor.



31

3.4.1 Influéncia dos Elementos de Liga

A seguir, serd apresentada uma revisdo sobre a influéncia dos elementos de liga
considerados mais impactantes nas propriedades mecanicas e performance criogénicas dos agos

9Ni, com excegao do niquel, ja comentado em sec¢des anteriores:

= Carbono: O carbono atua como elemento de liga de destaque em acos. Seu teor afeta a
dureza, resisténcia mecanica e tenacidade dos materiais. E de conhecimento que o
aumento da porcentagem de carbono nas ligas ferrosas aumenta sua dureza e resisténcia
mecanica; em contrapartida, a tenacidade diminui, como mostra a Figura 11. Para
aplicagdes criogénicas, a quantidade de carbono deve ser minima, de tal modo que a

TTDF seja baixa e que haja boa soldabilidade, mas suficiente para fornecer resisténcia

adequada (KAH, 2015).

Figura 11: Variacao da tenacidade ao impacto em ensaios Charpy, de acordo com a

temperatura, realizados em agos carbono normalizados de diferentes teores de carbono.
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Fonte: KAH, 2015.

= Manganés: Em acos com baixo teor de carbono, o elemento manganés abaixa a TTDF,
contribuindo assim para a tenacidade em baixas temperaturas. J& em agos com maiores

quantidades de carbono, o efeito na tenacidade ¢ reverso. A Figura 12 ilustra a
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tenacidade ao impacto de amostras de agos com 0,3% de carbono, com diferentes teores
de manganés. E possivel notar que, a medida que a porcentagem aumenta, a tenacidade
¢ maior para temperaturas cada vez mais baixas. Em agos temperados e revenidos, o

manganés pode contribuir para o fendmeno de fragilizacao ao revenido (KAH, 2015).

Figura 12: Variagao da tenacidade ao impacto em ensaios Charpy, de acordo com a
temperatura, realizados em acos com 0,3% de carbono, contendo diferentes teores de

manganes.
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Fonte: KAH, 2015.

Molibdénio: Teores acima de 0,4% deste elemento contribuem para o aumento da
temperabilidade dos agos. Desta maneira, impactando na microestrutura, o molibdénio
atua diretamente na tenacidade ao impacto. Teores entre 0,5 e 1,0% fazem com que a

fragilizacdo ao revenido seja retardada (KAH, 2015).

Cromo: Além de aumentar, em pouca quantidade, a TTDF, o elemento cromo contribui
para o aumento da temperabilidade em acos, resultando, geralmente, em uma
microestrutura martensitica. Teores acima de 0,9% deste elemento fazem com que seja

muito dificil alcangar propriedades mecanicas ideais para aplicagdes criogénicas (KAH,
2015).
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= Nidbio: Através da Figura 13, € possivel notar que a adi¢ao do elemento nidbio contribui
para o aumento da tenacidade ao impacto em agos com baixo teor de carbono. O

principal mecanismo para tal consequéncia ¢ o refino de tamanho de graos ferriticos

(KAH, 2015).

Figura 13: Variagdo da tenacidade ao impacto em ensaios Charpy, de acordo com a

temperatura, realizados em amostras de aco de baixo teor de carbono, com variagdo no teor de

Nb, normalizados a 955°C.
A
___— 068%Nb
200 = BN
el - 0%Nb
175 / _— 035%Nb
/ o /
— / o //
— 150 / / /
p= / b, 0.045% Nb /
S / = /
© 5 / e /
S 125 f / (, ',/ ~ /,,
= / / 0.075% Nb /
o 100 [ /
© | /
-7 / { /
5 / /
.= | /
‘g / 1} { /
/, /
g %0 / / /1 v/
’— / /l//
/ / Y
AV paee
0
75 50 25 0 25 50 75 100

Temperatura (°C)

Fonte: KAH, 2015.



34

4 MATERIAIS E METODOS

4.1 Materiais

O material do presente estudo trata-se do aco ASTM A333 Gr. 8, como metal base; ¢ a
liga de niquel AWS ER NiCrMo-3, como metal de adigdo. O metal base foi inicialmente
confeccionado no formato de tubos, com didmetro de 219,1 mm e espessura de parede de 31,75
mm. O metal de adi¢ao foi fornecido no formato de arame, com didmetro de 1,2 mm. Através
das Tabelas 1 e 2, as quais mostram as composi¢cdes quimicas das duas ligas, ¢ possivel notar
suas equivaléncias aos acos 9Ni e UNS N06625 - Inconel 625, respectivamente. As informagdes
dadas nas Tabelas sao fornecidas pelos fabricantes dos materiais em questao e confirmados por
realizadores do projeto Soldabilidade de Materiais para Transporte ¢ Armazenamento de COz,
concluido anteriormente ao presente estudo por membros do Laboratério de Pesquisa e

Tecnologia em Soldagem — LPTS/UFC, através de analises de composi¢do quimica.

Tabela 1: Composi¢ao quimica do ago ASTM A333 Gr.8.
Elemento C Mn P S Si Ni Fe
Teor (%p) | 0,044 0,58 <0,008 <0,008 0,22 8,99 Bal.

Fonte: Fornecida por fabricantes.

Tabela 2: Composi¢ao quimica da liga de niquel AWS ER NiCrMo-3.
Elemento C Mn Ni Cr Mo Nb Fe
Teor (%op) 0,04 0,60 61,6 22,0 9,0 3,30 2,3

Fonte: Fornecida por fabricantes.

O metal de base foi sujeito ao tratamento térmico de témpera em &agua, apds uma

austenitizagao a 800°C por uma hora, seguido de revenimento, também por uma hora.
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4.2 Processo de Soldagem

A soldagem dos tubos foi feita no LPTS/UFC pela equipe do projeto mencionado na se¢ao
anterior, cuja equipe foi composta pelos professores Hélio Cordeiro de Miranda, Marcelo Ferreira
Motta, Cleiton Carvalho Silva e Willys Machado Aguiar, além da engenheira Rafaella de Sousa
Silva e do bolsista de gradua¢do Adriano de Sousa Camara, utilizando-se do processo
MIG/MAG, de forma automatica, com equipamento constituido por um brago robdtico KUKA

KR 16 ¢ uma mesa posicionadora KUKA DPK 400, pertencente ao LPTS/UFC.

Foram produzidas trés juntas de topo, com multiplos passes de enchimento e acabamento
de trés energias de soldagem diferentes: 0,7 kJ/mm, 1,5 kJ/mm e 2,5 kJ/mm. Para as trés juntas,
a energia de soldagem aplicada no passe de raiz foi de 0,47 kJ/mm. E valido mencionar que, para
as configuracdes de energia de soldagem mencionadas acima, as variaveis de poténcia do arco
foram mantidas constantes, modificando-se apenas a velocidade de soldagem. Deste modo, foi
obtida uma transferéncia metalica predominantemente goticular. Uma mistura gasosa de Ar +
25% He foi introduzida ao processo com o objetivo de proteger a solda da atmosfera em torno
do material. As informagdes sobre os parametros de soldagem do passe de raiz e passes de

enchimento e acabamento podem ser observadas nas Tabelas 3 ¢ 4.

Tabela 3: Parametros adotados para a soldagem do passe de raiz dos tubos de ago ASTM A333

Gr.8 (9Ni).
Condicao I(A) U (V) Vs (mm/min) E (kJ/mm)
Todas 119 16,4 250 0,47

Fonte: Fornecida pela equipe do projeto realizado no LPTS/UFC.



36

Tabela 4: Parametros adotados para a soldagem dos passes de enchimento e acabamento dos

tubos de ago ASTM A333 Gr. 8 (9Ni).

Ip(A) Tp Ib (A) Tb Im(A) | Ief(A) | U(V) Vs E
(ms) (ms) (mm/min) | (kJ/mm)
470 0,7
300 2,2 120 4,0 184 203 30 220 1,5
132 2,5

Fonte: Fornecida pela equipe do projeto realizado no LPTS/UFC.

Figura 14: Bancada do LPTS/UFC para realizacdo de soldagens.

4.3 Caracterizacdo Mecdnica

De posse dos tubos soldados, foram extraidas amostras ao longo da secdo transversal a

soldagem para cada junta.
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Uma preparacdo metalografica convencional foi aplicada as amostras, seguindo as
operagdes: lixamento com lixas d’agua de granulometrias 80, 120, 220, 320, 400, 600 ¢ 1200;
polimento com pastas de diamante na sequéncia de granulometrias de 6, 3 ¢ 1 micron. Em
seguida, as amostras foram atacadas quimicamente com os reagentes Picral 4% (4 gramas de
acido picrico + 96 mL de alcool etilico) e Nital 2% (2 mL de acido nitrico + 98 mL de élcool
etilico), por 45 e 20 segundos, respectivamente. Deste modo, a ZAC das amostras se mostrou

revelada.

Figura 15: Juntas soldadas a partir do metal de base ASTM A333 Gr.8, com metal de adi¢ao
AWS ER NiCrMo-3, com energias de 0,7 kJ/mm, 1,5 kJ/mm e 2,5 kJ/mm, respectivamente.

mm Smm__ S mm.

a d

Fonte: Fornecida pela equipe do projeto realizado no LPTS/UFC.

Para avaliar as propriedades mecanicas da Zona Parcialmente Misturada, juntamente a
zona afetada pelo calor e zona fundida, utilizou-se do microdurometro LECO AMHS5 LM-110
AT, disponivel nas instalagcdes do LPTS/UFC. Duas regides de cada amostra, contemplando todas
as zonas acima, foram selecionadas, € um mapeamento foi feito para andlise em relagdo a
microdureza. A escala Vickers foi aplicada para estes ensaios, respeitando a condi¢do de
espacamento entre indentagdes de 2,5 vezes a diagonal média de uma indentacdo prévia para
teste, segundo a norma ISO 6507-1:2018. De acordo com esta regra, a carga para as amostras foi

de 10 gramas-forga. O tempo de aplicacao da carga foi de 13 segundos.
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Figura 16: Microdurometro LECO AMHS55 LM-110 AT, do LPTS/UFC.

4.4 Caracterizacao Microestrutural e Microquimica

A caracterizagdo microestrutural utilizou-se de microscopia eletronica de varredura
(MEV), através do equipamento FEI Quanta 250, com sistema de analise de energia dispersiva,
localizado no LPTS. Além da obtengdo de imagens, as quais foram obtidas através do detector
de elétrons retroespalhados, analises de espectroscopia de raios-X por dispersdo de energia —
EDS — foram realizadas nas regides selecionadas para mapeamento de microdureza, objetivando

detectar a variagcdo microquimica dos elementos-chave constituintes das duas ligas.

Figura 17: Microscopio eletronico de varredura FEI Quanta 250, do LPTS/UFC.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 Caracterizacdao Microestrutural

A andlise microestrutural das interfaces soldadas feitas via MEV-BSE visam caracterizar
a microestrutura na regido, e identificar os parametros que relacionam as condi¢des de soldagem

das amostras e as fases/morfologias encontradas.

As Figuras 18, 19 e 20 apresentam as duas regides selecionadas das trés amostras
estudadas, exibindo os mapeamentos de microdureza realizados. As imagens revelam uma zona,
cuja extensdo ¢ de algumas dezenas de micrometros, na interface substrato/zona fundida, cuja
microestrutura e morfologia sdo diferentes em relacdo a zona afetada pelo calor, presente na parte

inferior das imagens; e a zona fundida, correspondente a parte superior das imagens.

Estas zonas, de coloragdo cinza, sio denominadas Zonas Parcialmente Misturadas, de
acordo com o que foi mencionado anteriormente na secdo de Revisdao Bibliografica. As ZPM’s —
termo que sera usado comumente de agora em diante no presente estudo — sdo regides formadas
como consequéncia da mistura incompleta entre o substrato e o metal de adi¢do. Devido ao fluxo
de calor resultante da passagem da fonte de calor do processo de soldagem por fusdo, além do
complexo fluxo hidrodindmico na interface sélido/liquido, o tempo de permanéncia em altas
temperaturas (responsavel pela difusdo no liquido) e as condig¢des de resfriamento, existe um
gradiente de composi¢do quimica nestas zonas, responsavel pela mudanca microestrutural e
morfologica discorrida. Estas mudangas implicam na necessidade de avaliagdes criticas em
relacdo a tenacidade destas juntas, aliada a fenomenos como fragilizacdo por hidrogénio,
descolamento — do termo em inglés “clad disbonding” — e corrosao sob tensdo (YAO et al., 2009;

SAVAGE et al., 1976; NELSON, 1998).
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Pelas imagens apresentadas, ¢ notavel a presenca de diferentes morfologias nas interfaces
das juntas soldadas. Conforme apresentado por autores como SOYSAL et al. (2016), NELSON
(1998) e YANG (2013), em soldagens de materiais dissimilares, ocorre a macrosegregacao
devido a diferenga de composicdo quimica entre as duas ligas. Baseados em termos de
temperatura de solidificagdo e movimento convectivo, mecanismos deste fendmeno sdo

apresentados na Figura 21.

No caso (a), tem-se uma soldagem sem metal de adi¢do. E possivel analisar que, durante
0 processo, a poca de fusdo se encontra isotérmica, pois a temperatura da poga de fusdo ¢ igual a
temperatura /iqguidus do metal base — isto ¢, Trw = TrB. Macroscopicamente, o metal de solda

resultante ¢ uniforme em composi¢do, apesar de a microsegregacao ainda existir.

Entretanto, no caso (b), onde um metal de adi¢ao dissimilar ¢ utilizado, ¢ observada uma
diferenga de temperatura na regido da frente de solidificacdo da poga de fusdo. Isto se deve a
mudanca de composicdo quimica da poga de fusdo (e, portanto, do metal de solda), como
consequéncia da utiliza¢ao de dois materiais distintos. Entao, tem-se que Trw < TiB (lembrando
que as temperaturas /iquidus do aco 9Ni e da liga Inconel 625 sdo, respectivamente, 1501°C e
1363°C). Na fronteira entre a poca de fusdo e o metal base, encontra-se uma camada rica em
ferro, correspondente a fragdo de metal base que se encontra liquida na poca de fusdo; porém, a
depender das condi¢des operacionais, como por exemplo a energia de soldagem, pode pouco ou
nenhum grau de mistura ocorrer entre os metais no estado liquido, de acordo com os conceitos
de mecanica dos fluidos ja comentados na secdo de Revisdo Bibliografica. Portanto, pode-se
deduzir que mesmo havendo uma adi¢do muito pequena de elementos de liga provenientes do
metal de adi¢do a camada estagnada constituida de metal base fundido, a temperatura de
solidificagdo desta camada estagnada serd bem proxima de TLB. Ao cruzar esta temperatura, a
camada de metal base ndo misturada ou com mistura incipiente na borda da poca de fusdo
solidifica com caracteristicas intrinsecas do metal base tipo “praia”. No presente trabalho, esta
morfologia de interface ¢ vista nas regides analisadas da amostra de 9Ni soldada com energia de
0,7 kJ/mm; e na regido (b) da amostra cuja energia de soldagem ¢ de 2,5 kJ/mm, apresentadas
mais detalhadamente na Figura 22. Neste ultimo caso, ndo era esperado que as condi¢des de fluxo
de massa, difusdo no estado liquido e taxa de solidificacdo para a maior condi¢cao de energia de

soldagem permitissem a formacao de praias. Pode-se tratar, portanto, de um caso isolado.
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Figura 21: Conceitos de solidificacdo aplicados a soldagem de materiais dissimilares.
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Fonte: SOYSAL et al., 2016, com adaptacdo elaborada pelo autor.

Além da temperatura de solidificagdo, o movimento convectivo induzido pela poga de
fusdo durante o processo de soldagem atua de modo a carregar parte do metal base para regioes
proximas a frente de solidificagdo da poca de fusdo, cuja temperatura ¢ menor que TrB. Desta
maneira, esta por¢do solidifica rapidamente em duas morfologias, identificadas por
BEAUGRAND et al. (2009) como “peninsulas”, as quais podem ser observadas na imagem
obtida da regido (2) da amostra soldada com energia de 1,5 kJ/mm, além da regido (1) da amostra
de energia de 2,5 kJ/mm; e “ilhas”, cuja morfologia ¢ vista nas regides (1) da amostra soldada
com energia 1,5 kJ/mm e (2) da amostra soldada com energia de 2,5 kJ/mm (colorag¢do cinza
fosco). Nos trés casos, apresentados na Figura 22, a microestrutura € constituida majoritariamente

por martensita.
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Figura 22: Morfologias encontradas nas Zonas Parcialmente Misturadas: (a) praia —
regido (1) da junta soldada com energia 0,7 kJ/mm; (b) trecho ampliado, morfologia praia; (c)

peninsula — regido (1) da junta soldada com energia 2,5 kJ/mm; (d) ilha — regido (1) da junta

soldada com energia 1,5 kJ/mm.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Embora sejam adotadas estas terminologias por BEAUGRAND et al. (2009) para nomear
tais morfologias encontradas nas Zonas Parcialmente Misturadas, as quais sdo relacionadas a
quantidade de metal base destacado para regides mais a frente da poga de fusdo — praias para
pouco destaque, peninsulas para destaque quase completo e ilhas para destaque completo, estas
zonas, na verdade, sdo regides de redemoinho pelo encontro de correntes convectivas no fundo
da poca de fusdo, as quais sdo responsaveis por enriquecer o liquido na localidade em metal base,
de maior ponto de solidificacdo. Isso faz com que o metal base se solidifique rapidamente e forme
estruturas tridimensionais. Portanto, as terminologias adotadas representam aspectos de duas

dimensdes de estruturas de trés dimensdes. Deste modo, as morfologias encontradas sdo
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fortemente influenciadas pelo corte de amostras, seja em se¢do longitudinal ou transversal, uma
vez que ao mudar a dire¢do de corte, a morfologia vista na superficie da amostra pode ser
alterada. Deve-se observar, mesmo que as nomenclaturas possam ser utilizadas, o presente
trabalho as usa meramente com unico propdsito de identificar regides de alta agitacao da poga de

fuséo.

Trabalhos como os de OMAR (1998), BEAUGRAND et al. (2009) e SILVA (2010), ao
estudarem soldagens dissimilares entre agos-carbono/baixa liga e metais de adi¢ao envolvendo
ligas de niquel e ligas de cobre, classificam estas zonas como Zonas Parcialmente Misturadas
com formagdo de martensita — ZPM-M. No presente estudo, estas faixas localizadas na interface

sdo divididas em trés zonas menores:

e Regido encontrada a poucos microns da linha de fusdo, a qual consiste em ripas
de martensita, rica em ferro, elemento que sofreu difusdo durante o processo de
soldagem;

e Regido homogénea em termos de microestrutura encontrada logo acima as ripas
de martensita, a qual ndo apresenta quaisquer indicios de contornos de grao;

e Regido que apresenta semelhanca ao modo de crescimento celular, caracterizada
pela desestabilizacao da interface planar, com evidéncias de linhas de fluxo de

calor, adentrando cerca de 50 pm em relagdo a zona fundida.

Estas regides serdao chamadas de zonas M, ¢ e €, de acordo com as descrigcdes
apresentadas acima, e conforme o que ¢ apresentado por BEAUGRAND et al. (2009) e SILVA
(2010). A Figura 23 destaca a separagao descrita, tomando como exemplo a regido (2) analisada

na amostra de energia 0,7 kJ/mm.
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Figura 23: Representagdo das regides que constituem a ZPM-M - regido (2), amostra de junta
soldada com energia de 0,7 kJ/mm: (a) Identifica¢do da regido com linha de fusdo destacada;

(b) ampliacao da regido com identificacdo das zonas M, ¢ e Q.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Ao diminuir a velocidade de soldagem, o arco permanecerd por mais tempo em uma
determinada regido. Este fato proporciona, como consequéncia, um maior volume de liquido na
poga de fusdo. Desta forma, para a mesma intensidade de forgas motrizes que promovem a
movimentagdo da poga, se torna mais dificil provocar movimento convectivo em uma maior

porcdo de metal no estado liquido, assim como a agitacdao da poga.

Para além disto, a taxa de solidificagdo dos dois materiais que constituem a junta é
diminuida para a condi¢ao de maior energia. Deste modo, na poga de fusdo, a por¢ao de cada liga
ali presente permanece mais tempo no estado liquido. Sendo assim, € proporcionado um maior
grau de difusdo entre os liquidos, fazendo com que o gradiente de composicdo quimica seja

reduzido (SILVA, 2010). Desta maneira, na condi¢do de maior energia de soldagem, a zona nao-
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misturada tende a se misturar, a zona parcialmente misturada mistura-se ainda mais e adicionam-

se elementos estabilizadores de austenita na matriz de Fe.

Outro aspecto importante a ser analisado ¢ o modo de solidificagdo caracteristico das
Zonas Parcialmente Misturadas. Ap6s a formacao da martensita — Zona M — € possivel observar
duas pequenas regides distintas. A primeira delas, adjacente a Zona M, ¢ caracterizada por ndo
possuir indicios de contornos de grao ou interfaces. Nas imagens de MEV-BSE, a coloracdo cinza
homogénea ¢ predominante. A segunda regido, surgindo em seguida, apresenta iniciacdo de
crescimento celular, representado pela iniciagdo de contornos indicando direcao de solidificacdo;
porém nao semelhante ao volume do metal de solda. Posteriormente, caracteriza-se o crescimento
celular dendritico. Trés regides de cada amostra, com destaque aos modos de solidificagdo

mencionados, sdo ilustradas na Figura 24.

Figura 24: Representagdo dos modos de solidificacdo das ZPM-M: (a) regido (2) da amostra de 0,7
kJ/mm; (b) regido (2) da amostra de 1,5 kJ/mm; (c¢) regido (3) da amostra de 2,5 kJ/mm.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Ao analisar as imagens, percebe-se a coincidéncia dos modos de solidificagdo descritos
com as zonas das ZPM-M — zona ¢ com crescimento planar e zona  com crescimento celular.
Acredita-se que, logo apds o inicio da solidificacdo, a interface sélido/liquido ainda esteja
estavel; afinal, para que ocorra a segregacao de soluto para o liquido, ¢ demandado certo tempo.
Logo, o processo de solidificacdo ¢ iniciado de forma planar. Posteriormente, apds certa mistura
entre os dois materiais soldados e segregacao de soluto para o liquido mais proximo, a interface
S/L se torna instavel pela queda de temperatura, cerrando o modo de solidificagao planar e dando

lugar a0 modo celular. Esta hipdtese ¢ compativel com a teoria do super resfriamento
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constitucional. Com o estabelecimento do modo celular dendritico de solidificagdo, tem-se a zona

fundida.

Comparando as diferentes energias de soldagem aplicadas as juntas, ¢ notavel que, com
o aumento deste parametro, a extensao da zona Q de crescimento celular diminui. Quanto a zona
¢ de crescimento planar, ndo houveram mudangas significativas em relagdo a sua extensio ao
comparar as trés regides analisadas. Acredita-se que a difusao de elementos do metal de adicao
para o metal base, como niquel, cromo e molibdénio, ndo tenham alcangado tal regido, devido as
condi¢des fora de equilibrio que o processo de soldagem proporciona, fazendo com que o tempo
seja muito curto para que este fenomeno ocorra. Portanto, ndo se tornou possivel a instabilidade
da interface S/L logo no inicio da zona de crescimento planar, concluindo que a mudanca da

energia de soldagem nao interfere em sua extensao.

De acordo com o que foi comentado na secdo de Revisdo Bibliografica e estudado por
SAURAW et al. (2021), de acordo com a teoria do super resfriamento constitucional, a

instabilidade da interface S/L ¢ alcancada quando

G AT
—<— Eq. 4
R DI

Portanto, a razdo G/R controla o modo de solidificagdo e o tamanho da microestrutura, além do
teor de soluto presente na regido. Quanto menor esta, maior o grau de super resfriamento
constitucional, e mais facilmente as interfaces se desestabilizam, solidificando seguindo a ordem:
planar, celular, celular dendritico, colunar dendritico. E conhecido que o gradiente de temperatura
entre solido e liquido diminui a medida que a velocidade de soldagem diminui - aumento da
energia de soldagem (COELHO et al., 2018). Além disto, conforme mencionado anteriormente,
a taxa de solidificagdo do liquido na pog¢a de fusdo ¢ menor ao se usar energias de soldagem
maiores (interpretada como taxa de crescimento do sélido), e assim foi permitida maior difusdo
entre os liquidos na interface. Deste modo, para a energia de 2,5 kJ/mm, a zona ) ¢ menos
estavel, dando lugar ao crescimento celular dendritico rapidamente, acarretando em menor
contribuicdo para a extensdo das ZPM’s como um todo. Para energias menores, como a de 0,7
kJ/mm, a quantidade de calor ndo foi suficiente para promover difusdo, e a regido proxima a

interface ainda apresenta temperatura /iguidus muito proxima a do metal base.
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Nas regides analisadas da amostra de energia de soldagem empregada de 0,7 kJ/mm e na
regido (1) da amostra de energia de soldagem de 1,5 kJ/mm, repara-se que a linha de fusdo esta
localizada a um certo patamar abaixo de onde observa-se o gradiente microestrutural. No inicio
desta interface, os graos do metal base possuem orientacdo de solidificagdo especifica. Acredita-
se que esta porc¢ao constitua a Zona Nao-Misturada (ZNM), ou seja, uma camada limite de metal
base participante da poca de fusdo que ndo conseguiu se misturar com o restante da poga de fusdo

e se solidifica com composi¢do quimica igual ou semelhante a do metal base.

As ZNM identificadas no presente trabalho sdo destacadas na Figura 25. Ao inspecionar
a formagao destas zonas sob influéncia da energia de soldagem, é perceptivel sua presenga com
maior extensdo na amostra de 0,7 kJ/mm. A velocidade de soldagem aplicada ao processo se
mostrou alta a ponto de ndo permitir condi¢des suficientes para misturar esta por¢cdo de metal
base, a qual permaneceu pouco tempo no estado liquido. Na amostra de 1,5 kJ/mm ainda ¢

possivel notar algumas ZNM; porém, com menor extensao.

Figura 25: Identificagdo das Zonas Nao-Misturadas (ZNM) — regides (1) e (2) da junta soldada

de 9Ni com energia de soldagem 0,7 kJ/mm.
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Fonte: Elaborada pelo autor.
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Aspectos microquimicos que justificam a formacao destas zonas, além de suas diferencas

ao comparar diferentes energias de soldagem, serdo apresentados posteriormente.

5.2 Caracterizac¢io Mecanica e Microquimica

Por meio de andlises quimicas por EDS, foi possivel realizar um mapeamento de
composi¢do quimica nas regides caracterizadas como Zonas Parcialmente Misturadas das
amostras do presente estudo, destacando os elementos ferro, niquel, cromo, molibdénio e nidbio

ao longo destas interfaces.

Avaliando as Figuras 26 e 27, ¢ notdvel uma transicdo de elementos entre as zonas da
interface substrato/metal de adicdo. Na parte inferior das regides da amostra de 0,7 kJ/mm, tem-
se a zona afetada pelo calor do aco 9Ni, rica no elemento ferro. A ZNM adjacente as ZAC’s
aparenta ndo variar em composi¢do, indicando que nesta zona ¢ encontrada uma liga muito
semelhante ao metal base. Em seguida, ocorre um empobrecimento do ferro, em taxa
relativamente baixa, em conjunto com enriquecimento de niquel e cromo em maiores taxas, além
de molibdénio e nidbio, em menor escala. Sendo assim, acredita-se que a zona M seja composta
por uma matriz de Fe, e teve sua temperabilidade aumentada pelo enriquecimento por Ni, Cr, Mo
e Nb. Apos esta transi¢do, os teores de niquel, cromo, molibdénio e nidbio se encontram bem

mais altos, indicando que aquela regido seja a zona fundida, ainda com leve transigao.

Os mapeamentos de microdureza apresentados na Figura 28 revelam que, nas ZPM-M’s,
em certas localidades ocorre incremento de dureza, levando a concluir que ali houve a formacao
de martensita. Outros fatores que podem ser responsaveis pelo aumento desta propriedade
mecanica sdo deformagdes de rede cristalina e tensdes residuais provenientes do proprio processo
de soldagem (SILVA, 2018). Os maiores valores de microdureza encontrados nas zonas M das
ZPM-M’s destas regides foram de 446 HV e 380 HV, respectivamente. Nas Zonas Nao-
Misturadas, os valores de microdureza sdo similares aqueles da ZAC. Acredita-se que a
composicdo quimica desta zona ¢ bastante semelhante em relacdo ao metal base. Informagdes
das médias destes valores, assim como aqueles encontrados na ZAC e ZF das regides estudadas,

estdo expostos na Tabela 5.



Tabela 5: Valores médios de microdureza — junta soldada de 9Ni com energia de 0,7 kJ/mm.

52

Amostra 0,7 kJ/mm Regido 1 Desvio Padrao Regido 2 Desvio Padrao
ZAC (média) 295 HV 17,46 315SHV 16,50
ZPM-M (média) 397 HV 31,51 368 HV 10,41
ZF (média) 249 HV 12,69 252 HV 21,44

Fonte: Elaborada pelo autor.
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Figura 28: Mapas de microdureza das regides analisadas da junta soldada com energia de 0,7

kJ/mm.

b B TS L et o R T e R R SEt o it
; o et

450

400

350

Y (pm)

X (pum)

450

00

150

00

250

200

[ S0 100 150 200 250 300 350 400 450
X (jm)

Fonte: Elaborada pelo autor.
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Para compreender a fenomenologia da formacao das zonas M, andlises de varredura em
linha foram realizadas nas regides onde foram encontrados os maiores valores de microdureza, a
fim de estudar a variacdo da composi¢do quimica na interface substrato/metal de adi¢dao. Os

resultados para a amostra soldada com energia de 0,7 kJ/mm seguem nas Figuras 29 e 30.

Figura 29: Varredura de em linha — regido (1) da junta soldada de 0,7 kJ/mm.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 30: Varredura em linha — regido (2) da junta soldada de 0,7 kJ/mm.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Para a regido 1 da amostra de 0,7 kJ/mm, cuja analise de linescan ¢ ilustrada na Figura
29, seguindo da esquerda para a direita, tem-se primeiramente a zona afetada pelo calor do ago

ONi, onde o teor de ferro ¢ superior a 90%, juntamente a zona ndo-misturada. Ao cruzar a
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interface substrato/zona fundida, chegando na zona M, ¢ notada uma breve queda do elemento
Fe, seguida de um leve enriquecimento de elementos de liga, sendo o Ni aquele de maior
expressdo, chegando a 15%, acompanhado do elemento cromo, com aproximadamente 2,5%.
Assim se justifica a formacao de martensita pelo aumento da temperabilidade na regido. Em
seguida, tem-se a zona ¢ de crescimento planar, caracterizada por uma queda brusca do teor de
Fe, seguido de grande aumento do teor de Ni e Cr, além do Mo, que chega a aproximadamente
3%. Ja na zona Q de crescimento celular, o teor de Fe continua a diminuir, porém em menores
taxas. A concentra¢ao de Ni ¢é levemente estabilizada, com sutil crescimento. Os elementos Cr,
Mo e Nb se encontram praticamente constantes ao longo desta zona, com destaque ao Nb, cuja

concentragdo esta em maior expressao apenas nesta regiao.

Ao analisar a regido 2 da mesma amostra, comportamentos semelhantes sdo observados
para a ZAC do substrato. Na zona M, nota-se que em seu inicio houve um leve enriquecimento
de elementos de liga; entretanto, suas concentragdes comecam a diminuir a cerca de
aproximadamente 10 pum de extensdo. Na zona €, nota-se que os elementos Ni, Cr, Mo e Nb
crescem a maiores taxas em relacdo a mesma zona da regido 1. Posteriormente, o teor de Ni
comeca a se estabilizar em valores acima de cinquenta por cento, localizando-se no metal de

solda.

Analises de composi¢ao quimica via EDS foram realizadas nas areas das indentagdes que

apresentaram maior microdureza em ambas as regides. Os dados sdo apresentados na Tabela 6:

Tabela 6: Analises de EDS nas regides de maior microdureza — junta soldada com energia de

0,7 kJ/mm.
Regido
Cr (%wt) | Fe (%wt) | Ni (%wt) | Mo (%wt) | Nb (%wt)
(0,7kJ/mm)
ZPM 1 3,25 78,53 16,63 1,18 0,41
ZPM 2 1,89 84,31 12,91 0,64 0,36

Fonte: Elaborada pelo autor.

Os resultados indicam que a temperabilidade na ZPM 1 ¢ maior. Esta temperabilidade ¢

ilustrada pelos diagramas Tempo-Temperatura-Transformagao (TTT) apresentados na Figura 31,
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elaborados por meio do software JMatPro. Os dados de temperatura de completa austenitizacao

—757°C, segundo RIOS et al. (2022) - e tamanho de grao também foram utilizados.
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Outro fato a ser destacado, através da analise dos mapas de microdureza, ¢ de que as
ZPM’s estudadas da amostra de energia de soldagem de 0,7 kJ/mm ndo apresentam dureza
uniforme no sentido horizontal. Estima-se que o gradiente de composi¢do quimica nao ¢

uniforme ao longo desta zona.

Sendo assim, novas varreduras em linha horizontais foram feitas em regides da ZPM onde
acontece variacdo de microdureza, visando entender a influéncia do teor de elementos de liga
parao acontecimento de tal fato. A Figura 32 relaciona estas areas as varreduras. O elemento em
destaque nesta parte do estudo € o Ni, que apresenta teores de, em média, 18% nos limiares entre
alta e baixa dureza, apresentando crescimento quando se avanga para a secdo esquerda da
varredura em linha. Acredita-se que, a partir desta concentragdo média em conjunto do
decaimento do teor de Fe, a transformagdo martensitica seja desestabilizada durante o
resfriamento. Logo, na interface, ¢ promovida a formagao de solugdo so6lida de niquel em ferro
ao invés de martensita, caracterizando austenita de Fe rica em Ni, com estrutura cristalina CFC,
apresentando maior quantidade de sistemas de deslizamento de planos cristalograficos, assim
como movimentacao e deslizamento de discordancias. O resultado desses fatores ¢ um menor

valor de microdureza, como mostrado nos mapeamentos.
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Figura 32: Varreduras em linha horizontais realizados nas ZPM’s da junta soldada de 9Ni com

energia de soldagem de 0,7 kJ/mm: (a) regido 1; (b) regido 2.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Os linescans horizontais mostram que ndo somente existe gradiente de composicao
quimica na direcao de solidificacdo, como também no sentido da interface substrato/zona
fundida. Além dos efeitos mecanicos provocados pela poga de fusdo durante o processo, acredita-
se que, a depender da posi¢do da regido analisada, a soldagem multipasse tenha parcela de
interferéncia, visto que um novo passe de soldagem venha a fundir novamente certa por¢ao de

um passe anterior, provocando novo ciclo térmico.

A respeito das regides da amostra de energia de soldagem de 1,5 kJ/mm (Figuras 33 e

34), ¢ possivel identificar as morfologias de ilha de peninsula (regides 1 e 2 respectivamente),
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pela alta concentragdo de ferro em suas localidades, ressaltando os demais elementos analisados,
cujo teor aumentou nas regides, indicando que houve difusdo destes elementos de liga do metal
de adicao para o metal base correspondente a estas morfologias de martensita. A respeito do ferro,
nota-se que as tonalidades da cor azul diferem ao longo da zona M, sendo aquelas mais escuras
onde o ferro diminuiu em seu teor; ao passo que nos mesmos locais as tonalidades de cores
correspondentes aos elementos Ni, Cr e Mo ficaram mais claras, indicando que houve
enriquecimento. Na extremidade da ilha de martensita da regido (1), na parte superior das
imagens, ocorre mais uma vez a diminui¢ao do teor de ferro seguida do enriquecimento de niquel
e cromo, com um leve gradiente. Na regido (2), ao analisar a extensdo entre a peninsula de
martensita ¢ a zona afetada pelo calor do ago 9Ni, percebe-se um alto grau de difusdo do elemento
ferro, além de um leve enriquecimento dos outros elementos em analise. Ao que tudo indica,
existe uma solugdo solida na regido, onde o elemento Fe se encontra como solvente. O gradiente

de composicao quimica também ¢ observado na extremidade da peninsula em questao.

Os maiores valores de microdureza encontrados nas regides da junta de 9Ni soldada com
energia de 1,5 kJ/mm foram 479 e 454 HV, respectivamente, sendo maiores em relagdo a amostra
de energia 0,7 kJ/mm. Em termos de tenacidade, estas ZPM’s podem se tornar mais nocivas ao
desempenho em ambientes mais severos. Estas informacdes se encontram melhor apresentadas

na Figura 35 e na Tabela 7, que mostra os valores médios das ZAC’s, ZF’s e ZPM’s.

Tabela 7: Valores médios de microdureza — junta soldada de 9Ni com energia de 1,5 kJ/mm.

Amostra 1,5 kJ/mm Regido 1 Desvio Padrao Regido 2 Desvio Padrao
ZAC (média) 344 HV 25,06 399 HV 31,14
7ZPM-M (média) 414 HV 41,06 314 HV 79,69
ZF (média) 306 HV 32,13 314 HV 25,86

Fonte: Elaborada pelo autor.
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Figura 35: Mapeamentos de microdureza das regides analisadas da junta soldada com energia

de 1,5 kJ/mm.

Fonte: Elaborada pelo autor.

Também foram feitos linescans contemplando desde a ZAC até a zona fundida, com as
ZPM’s entre elas. E possivel identificar as zonas M, ¢ e Q através do gradiente de composigio
quimica. Na regido (1), o teor de Fe na zona M se estabiliza entre 85 e 90%, enquanto o Ni possui
um leve enriquecimento, chegando a valores até 15% no final da zona. No final da zona Q de
crescimento celular, percebe-se um leve aumento na concentragdo de Fe, indicando que houve

difusdo deste elemento em direcdo a liga de adi¢do.

A respeito da regido (2), tem-se em destaque sua zona M, onde o ataque quimico nao se
mostrou uniforme, entretanto, valores de microdureza altos foram encontrados no inicio da
peninsula. Logo no inicio desta regido, existe um menor teor de ferro, seguido de aumento nos
teores de Ni e Cr. Quando se avanga alguns microns em direcdo ao centro da peninsula, o Fe
volta a ser dominante, subindo até¢ 90% de percentual em peso. A localidade nao revelada mostrou
o maior valor de microdureza da regido analisada, fruto do aumento da temperabilidade

provocada pela microsegregacdo dos elementos de liga, tendo como destaque o Ni. Analisando
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os dados de composi¢cdo mostrados pelas varreduras em linha, acredita-se que apos a zona de
crescimento planar ¢, ndo exista zona Q de crescimento celular, pois a composi¢ao nesta regiao

apresenta valores de Ni semelhantes aos do metal de adigao.

Os fatos deduzidos pelos linescans podem ser entendidos através da observagdo das

Figuras 36 e 37.

Figura 36: Varredura em linha — regido (1) da junta soldada de 1,5 kJ/mm.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 37: Varredura em linha — regido (2) da junta soldada de 1,5 kJ/mm.
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A composicao quimica das areas de maior microdureza € revelada na Tabela 8. Apesar de
a regido (1) apresentar menores concentragdoes de elementos de liga, seu valor de microdureza
foi o maior observado em todo o estudo — 479 HV. A temperabilidade medida a partir destes
dados também se mostra alta, como ilustram os diagramas TTT da Figura 38. Outra informacao
a ser destacada nesta discussdo ¢ a diminui¢do da temperatura de inicio de transformacgao
martensitica — Mi — na regido (2) em relacdo ao diagrama TTT da regido 1, sendo um provavel

resultado da maior concentragdo dos elementos de liga Ni e Cr, como ¢ observado na Tabela 8.
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Tabela 8: Andlises de EDS nas regides de maior microdureza — junta soldada com energia de

1,5 kJ/mm.
Regiao (1,5
Cr (%wt) | Fe (%wt) | Ni (%owt) | Mo (%wt) | Nb (%wt)
kJ/mm)
ZPM 1 1,90 85,20 12,00 0,60 0,30
ZPM 2 2,80 80,80 15,3 0,80 0,30

Fonte: Elaborada pelo autor.

Percebe-se na regido (2) uma queda abrupta dos valores de microdureza na regido a

esquerda de onde foi confirmada a presenca de martensita. Na imagem de MEV-BSE, esta area

apresenta uma morfologia que foi levemente atacada quimicamente. Um novo linescan

horizontal confirma que o elemento Ni aumentou em concentragdo, com um valor de fronteira

de 19,40% entre os valores mais altos e mais baixos de microdureza. Portanto, ¢ deduzido que a

fase austenita (CFC), cujo solvente ¢ o Fe, rica em Ni seja predominante. Esta situagdo ¢

semelhante aquelas observadas nas regioes da junta soldada com energia de soldagem de 0,7

kJ/mm.

Figura 39: Varredura em linha horizontal — regido (2) da junta soldada de 9Ni com energia de

soldagem de 1,5 kJ/mm.

Fonte: Elaborada pelo autor.
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Concluindo a inspe¢ao dos mapeamentos de EDS com as Zonas Parcialmente Misturadas
da amostra de 2,5 kJ/mm — Figuras 40 e 41, na regido (1) é possivel identificar a peninsula de
martensita caracterizada na se¢do anterior, por meio do elemento ferro, o qual se encontra em
alto teor. No entanto, nota-se uma maior homogeneidade na distribuicao dos elementos estudados
ao longo da regido, indicando, portanto, um menor gradiente de composi¢do quimica. Esta
mesma constatagdo ¢ observada na regido (2), onde ¢ possivel reconhecer a ilha de martensita
caracterizada anteriormente. Este menor gradiente est4 atribuido ao fato de a mistura entre metal
base e metal de adi¢do ser mais efetiva quando utilizada uma maior energia de soldagem. Além
do mais, como ja mencionado anteriormente, a permanéncia dos dois materiais em estado liquido
por mais tempo permite menor velocidade de resfriamento na regido. Deste modo, a difusdo dos
elementos de locais de maior concentragdo para menor concentracdo aumenta. Em regides onde
ndo houve revelacdo efetiva pelo ataque quimico, a microsegregacdo dos elementos de liga

estudados influencia o comportamento do mesmo (SILVA, 2010).

O resultado da combinacao da mistura mais efetiva entre substrato e metal de adi¢do e
menor velocidade de resfriamento ¢ a formacao de martensita de menor dureza, como ilustrado
nos mapeamentos de microdureza das respectivas regides — Figura 42. Os maiores valores de
microdureza encontrados em cada ZPM foram 384 e 358 HV, sendo menores que alguns dados
encontrados da ZAC. A Tabela 9 mostra as médias de dureza das trés regides englobadas pelas

indentagoes — ZAC, ZPM e ZF.

Tabela 9: Valores médios de microdureza — junta soldada de 9Ni com energia de 2,5 kJ/mm.

Amostra 2,5 kJ/mm Regido 1 Desvio Padrao Regido 2 Desvio Padrao
ZAC (média) 367 HV 33,78 382 HV 21,62
ZPM-M (média) 335 HV 63,73 258 HV 59,87
ZF (média) 276 HV 68,06 228 HV 15,43

Fonte: Elaborada pelo autor.

O alto desvio padrao encontrado nestas medidas, assim como nas outras amostras, indica
que a composi¢ao quimica afeta diretamente nas propriedades mecanicas ao longo da ZPM,

devido a formag¢ao de martensita ou austenita, as quais possuem valores de dureza discrepantes.
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Figura 42: Mapas de microdureza das regides analisadas da junta soldada com energia de 2,5

kJ/mm.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

A varredura de linescan feita na regido de maior microdureza na ZPM da regido (1) -
Figura 43 - indicou um aumento gradativo do teor de Ni a partir da zona M. Esta taxa de
crescimento € estabelecida praticamente constante. A zona ¢ de crescimento planar possui menor
gradiente de composicao quimica, indicando maior homogeneidade de mistura dos dois materiais
durante o processo de soldagem, no estado liquido. A zona de crescimento celular possui
concentragdes quase constantes de todos os elementos estudados. E previsto que apds a zona Q
o Ni se torne solvente, tendo como solutos Fe, Cr, Mo e Nb, caracterizando austenita, ainda de

estrutura cristalina CFC.

A Figura 44 mostra a varredura de linescan realizada na regido (2) onde foi encontrado o
maior valor de microdureza na ZPM, facilmente detectado através dos mapeamentos de
microdureza; afinal, ¢ perceptivel uma regido a cerca de 60 pm da interface substrato/metal de

adicao cuja dureza aumenta, provando que ali existe martensita do tipo ilha. Percebe-se a
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existéncia de uma regido entre a ZAC do substrato e a zona M. Esta, chamada de zona ¢’, possui
teores de ferro variando entre 65 ¢ 75%. O teor de Ni, em particular, ¢ mais elevado em relacao

as regides da ZAC e zona M; e, diferente destas duas regides, ndo se nota presenca de martensita.
Acredita-se que esta fase seja austenita, cujo Fe seja solvente, estabilizada pela presenga de
maiores concentragdes de Ni. Apds a zona Q, observa-se um novo pico de Fe. Ao combinar este
resultado com o respectivo mapa de microdureza, cujos valores na localidade sdo da ordem de

220 HV, ¢ possivel deduzir que ali a fase austenita € presente, apenas com maior difusdo de ferro.

Figura 43: Varredura em linha — regido (1) da junta soldada de 2,5 kJ/mm.

50 4 ZAC - Ago 9Ni Zona M

Percentual em peso (%)

Distancia (pm)

Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 44: Varredura em linha — regido (2) da junta soldada de 2,5 kJ/mm.
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As regides de maior microdureza das ZPM’s, mais uma vez, tiveram sua temperabilidade
aumentada pela adi¢do de elementos de liga, destacando-se Ni e Cr, formando martensita. A

Tabela 8 mostra a composi¢do quimica das areas mencionadas.

Tabela 10: Andlises de EDS nas regides de maior microdureza — junta soldada com energia de

2,5 kJ/mm.
Regido (2,5
Cr (%wt) | Fe (%wt) | Ni(%wt) | Mo (%wt) | Nb (%wt)
kJ/mm)
ZPM 1 2,14 83,24 14,25 0,37 0,00
ZPM 2 2,75 82,35 14,19 0,58 0,12

Fonte: Elaborada pelo autor.

Apesar de as regides da junta soldada de 9Ni apresentarem maiores teores de Ni e Cr em
relacdo as outras amostras, a dureza encontrada ali ndo se mostrou alta como as outras regides
analisadas no presente estudo, apesar de os diagramas TTT da Figura 45 transparecerem a alta
temperabilidade. Um fator a ser considerado ¢ a possibilidade da existéncia de certo percentual
de austenita retida nas regides, assim diminuindo a dureza; esta hipdtese pode ser confirmada por

uma analise mais detalhada na microestrutura estudada.

Outro fato a ser destacado, visto ao fazer uma varredura pelas demais interfaces das juntas
soldadas, ¢ de que as Zonas Parcialmente Misturadas com formag¢do de martensita apresentam
regides de crescimento planar e celular — ¢ e Q2 — maiores em relagdo aquelas que nao formaram
martensita. Esta constatacdo também foi feita por FARIAS er al. (2018) em seu trabalho
envolvendo os mesmos materiais soldados. A presenga de metal base agitado pela poga de fusdo,
ao se solidificar quando alcanga sua temperatura liquidus, provoca um maior gradiente de
temperatura na interface S/L, ja que a liga Inconel 625 possui temperatura de solidificacdo mais
baixa. De acordo com a relacdo de super resfriamento constitucional, este maior gradiente
provoca estabilizagdo da solidificagdo planar na interface; assim como quando se estabelece o
modo de solidificag@o celular, através da segregagdo de soluto, e a diminui¢do da temperatura
para abaixo da /iquidus, ainda existird maior gradiente quando comparado a ZPM sem a presenca

de martensita.
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Os resultados obtidos e discutidos favorecem a afirmar que as regides analisadas sejam
Zonas Parcialmente Misturadas com regides onde se formou martensita pela presenga de
substrato que se solidificou anteriormente ao restante da poca de fusdo, combinado com os
fenomenos de difusdo e velocidades de resfriamento fora do equilibrio caracteristicos do
processo de soldagem — caracterizando a zona M. Nas adjacéncias da zona M, a interface
solido/liquido ¢ estavel e permite solidificacdo planar. A segrega¢do dos elementos Fe e Ni ¢
dificultada pelo coeficiente de particdo maior que 1 (KOU, 2003). Posteriormente, com certa
mistura entre substrato e metal de adicdo, e a presenga de elementos como Ni, Cr, Mo ¢ Nb em
maior concentragdo, tem-se a zona { crescimento celular. Através de observagdes a respeito da
composi¢ao quimica das zonas ¢ e Q, acredita-se que elas sejam austeniticas, tendo o Fe como

solvente, sendo esta fase estabilizada pelo elemento niquel.

Além disso, a respeito de composi¢do quimica, pode-se observar que o Ni € o elemento
mais influente para as variagdes encontradas no presente estudo. Sua presenca em altos teores
tanto no metal base como no metal de adicdo, em conjunto com os processos de difusdo que a
soldagem proporciona fazem com que as Zonas Parcialmente Misturadas apresentem

comportamentos diferentes quanto a microestrutura e modos de solidificagdo.

De fato, os fatores que causam o gradiente de composi¢do quimica nestas interfaces entre
0 aco 9Ni e a liga Inconel 625 estudados sdo: a difus@o entre os dois liquidos durante a soldagem,
a mistura entre estes, a qual ndo se mostra completa, além da segregagdo de soluto durante o

processo de solidificagao (YANG, 2007).

Em suma, para avaliar o efeito da energia de soldagem sobre as propriedades mecanicas
das ZPM’s, elaborou-se um grafico, apresentado na Figura 46. Considerando os valores médios,

temos que esta varidvel tende a diminuir com o aumento da energia de soldagem aplicada:
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Figura 46: Grafico energia de soldagem x microdureza vickers média das ZPM’s.

382 n
S 364
s
jud
=}
Rl
£
(o]
N
L
=}
e
=4
Q
=

296

T T T
0.7 1,5 25

Energia de soldagem (kJ/mm)

Fonte: Elaborada pelo autor.

Na amostra soldada com energia de soldagem de 1,5 kJ/mm, foram encontrados os
maiores valores de microdureza, levando a constatar a presenca de martensita de altissima dureza
e resisténcia; porém, em termos de tenacidade, estas regides podem ser bastante prejudiciais ao
desempenho em aplicagdes criogénicas. Entretanto, os desvios padrdes calculados mostram que
ndo existe homogeneidade desta propriedade, pelo fato de a composi¢do quimica ndo ser
uniforme ao longo desta zona, como foi visto nas varreduras em linha horizontais. A presenca de

fases distintas nas Zonas Parcialmente Misturadas ¢ resultado desta variacao de microdureza.

A amostra soldada com energia de 2,5 kJ/mm mostrou-se positiva para as aplicacdes
mencionadas no presente estudo, por durezas relativamente mais baixas e, portanto, maior

tenacidade.
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6 CONCLUSOES

ApOs a analise dos resultados experimentais e de simulagao apresentados no decorrer

do presente trabalho, foi possivel realizar as seguintes conclusoes:

e A mistura incompleta entre os dois materiais no estado liquido, decorrente das
condi¢des de movimento convectivo no fundo da poga de fusdo, difusdo no
liquido e velocidade de solidificagdo, sdo suficientes para provocar mudangas
microestruturais na interface, formando assim as ZPM, as quais podem ser
divididas em zonas M, com formagao de martensita; ¢ e Q. Com o aumento da
energia de soldagem, ¢ possivel observar uma diminui¢do na extensao da zona Q
nas regides estudadas, tendo como principal razdo o menor gradiente de
temperatura imposto por esta condi¢do, aumentando assim o grau de super

resfriamento constitucional;

e A composi¢do microquimica das ZPM-M’s, avaliada por MEV-EDS, se mostrou
nao-uniforme ao longo de sua extensdo, indicando decrescimento do percentual
em peso de Fe seguindo a dire¢do metal base — metal de adi¢do, acompanhado
do crescimento dos teores de Ni, Cr, Mo e Nb. O gradiente de composicao
microquimica € responsavel pelas mudangas microestruturais e de propriedades
mecanicas. Os resultados de EDS apontam para uma maior homogeneidade de
composi¢do quimica na condicdo de maior energia de soldagem (2,5 kJ/mm),
fruto da maior permanéncia dos dois materiais no estado liquido e, portanto, maior

difusdo;

e O principal elemento responsavel por modificar as propriedades das ZPM-M’s ¢
o Ni. Além de elevar a temperabilidade na interface juntamente ao Cr, permite a
formagdo de austenita em teores a partir de 18% em peso. Deste modo, as ZPM-
M’s ndo sdo constituidas completamente por martensita. Esta andlise ¢ inferida

por meio das analises de varredura em linha horizontal;

e A condi¢cdo de energia de soldagem de 0,7 kJ/mm apresentou, em média, os
maiores valores de microdureza das ZPM-M’s. Individualmente, a condi¢cao de
1,5 kJ/mm apresentou os maiores valores de microdureza nas zonas M. A

condic¢do de energia de soldagem de 2,5 kJ/mm apresentou os menores valores de
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microdureza das ZPM’s, pela maior homogeneidade de composi¢ao quimica
apresentada, resultado de maior mistura entre os dois materiais durante maior
permanéncia no estado liquido durante o processo de soldagem, permitindo assim

a estabilizacdo de fases mais macias.

O presente trabalho pode ser complementado com um estudo voltado a relacdo
cristalograficas das Zonas Parcialmente Misturadas, através de Difracdo de Elétrons
Retroespalhados — EBSD, para verificar a existéncia de diferentes tipos de contornos de grao (I

e II) e orientacdo cristalografica entre possiveis fases diferentes nas zonas analisadas.
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