g hmu

ANALISE QUANTITATIVA DE FASES EM JUNTAS
SOLDADAS POR PROCESSO TIG MANUAL AUTOGENO DE
ACO HIPERDUPLEX UNS S32707 ATRAVES DE
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Resumo

Os acos inoxidaveis do tipo hiperduplex sdo de desenvolvimento recente no
mercado, tendo como principais caracteristicas, a combinacdo de excelentes
propriedades mecanicas e elevada resisténcia a corrosdo, inclusive em aguas
tropicais, segundo seu fabricante. Pouco se sabe sobre a influéncia da soldagem
nestes acos, que possuem estrutura bifasica, constituida de proporcdes
praticamente iguais de ferrita e austenita. O presente trabalho utilizou diferentes
metodologias para quantificar as fases presentes na zona de fusdo do aco UNS
S32707, soldado pelo processo TIG manual autdgeno. Foram utilizadas as técnicas
de microscopia Optica combinada com processamento digital de imagens e a técnica
de contagem manual de pontos segundo a norma ASTM E-562. Ambas
demonstraram resultado satisfatorio para o processo de soldagem utilizado,
encontrando-se dentro dos limites estabelecidos pela industria do petréleo para as
guantidades de ferrita e austenita na zona de fusdo. Comparativamente, a técnica de
contagem manual de pontos mostrou-se mais eficiente neste projeto.
Palavras-chave: Hiperduplex; Metalografia quantitativa; Processamento digital de
imagens; Contagem manual de pontos.

QUANTITATIVE ANALYSIS OF PHASES THROUGH DIFFERENT
METHODOLOGIES IN UNS S32707 HIPERDUPLEX STEEL WELDED JOINTS BY
TIG MANUAL AUTOGENOUSLY PROCESS

Abstract

The hyperduplex stainless steels were developed recently, it is characterized by
excellent mechanical properties and high corrosion resistance, even in tropical
waters according to the manufacturer. Little is known about the influence of welding
in these steels, which have a biphasic structure, consisting nearly equal proportions
of ferrite and austenite. The present work used different methodologies to quantify
the phases present in the fusion zone of UNS S32707 steel, welded by autogenous
manual GTAW process. There have been used for phase quantification the
technique of optical microscopy with digital image processing and the technique of
manual point counting, according to ASTM E-562-11. Both showed satisfactory
results to welding process used, according to the standards of the oil industry for
ferrite and austenite quantity on fusion zone. By comparison, the technique of
manual point counting demonstrated to be more efficient in this work.

Key words: Hyperduplex; Quantitative metallography; Digital image processing;
Manual counting of points.
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1 INTRODUCAO

Os acos inoxidaveis duplex sdo assim conhecidos, pois apresentam sua
microestrutura formada pelas fases ferrita (Fe-a) e austenita (Fe-y) em quantidades
praticamente iguais. Segundo Padilha, Plaut e Rios,” e Pohl e Padilha,® eles
solidificam-se com estrutura ferritica, surgindo a presenca da fase austenita ja no
estado sélido para os acos com baixos teores de carbono. Para os acos de maior
teor de carbono, também ocorre primeiramente a solidificacdo da fase ferrita, sendo
o liquido remanescente enriquecido pelo carbono, o que condiciona a posterior
solidificacdo da austenita. Pode ainda a austenita se formar durante o resfriamento
nos graos de ferrita.

A principal caracteristica dos acos da familia duplex € a combinacdo de elevada
resisténcia mecanica associada a resisténcia a corrosdo. Um conceito teorico
utiizado para classificagcdo dos acos inoxidaveis em duplex, superduplex e
hiperduplex é a resisténcia a corrosédo por pites, medida pelo nimero equivalente
denominado PREN (Pitting Resistance Equivalent Number, em portugués “indice de
pite”). O calculo do PREnN baseia-se em uma analise da composi¢do quimica em que
os teores dos principais elementos constituintes sao fatores da equagéo.“)

PREN = (%peso) Cr + [(3.3) (%peso) Mo] + [(16) (Yopeso) N]
A classificacéo se dé& pelas inequagoes:

e 35<PRENn<40 - aco inoxidavel duplex;
e 40=<PREn<49 - aco inoxidavel superduplex; e
e PREN =49 - aco inoxidavel hiperduplex.

Além das propriedades supracitadas, a presenca de ferrita e austenita garante a
este tipo de aco um comportamento superplastico, caracterizado pelas grandes
deformacgbes as quais podem ser submetidos, em temperaturas de trabalho a
guente, sem que haja formacdo de estriccdo. A superplasticidade nos acos
inoxidaveis duplex é causada pela presenca de uma estrutura muito refinada, que se
desenvolve pela acdo da austenita na prevencao do crescimento de graos da ferrita.
Sendo assim, para atingir esta estrutura é necessario que a precipitacdo de
austenita acompanhe ou preceda o fendbmeno de recristalizacéo do material.
Embora a principal caracteristica dos acos inoxidaveis duplex seja a combinacédo de
boas propriedades mecéanicas associadas a resisténcia a corrosdo, existem
aplicacdes em que ha exigéncia de maior durabilidade, em termos de vida util, do
material em ambientes altamente corrosivos. Com esta finalidade foram
desenvolvidos os acos superduplex e hiperduplex.

Os acos classificados como superduplex e hiperduplex s&o casos particulares dos
acos inoxidaveis de estrutura duplex. A diferenciacdo entre essas ligas se da,
respectivamente, pelas maiores quantidades de cromo, molibdénio e nitrogénio,
resultando em indices de pites (PREn) = 40, tornando seu uso satisfatério em
ambientes agressivos, como por exemplo, 4guas maritimas.®"

Sua popularidade é atribuida a uma combinacdo muito atrativa de elevada
resisténcia a corrosao, excelentes propriedades mecéanicas e também pelo seu custo
relativamente baixo comparado a outros materiais de alto desempenho, tais como
acos inoxidaveis super-austeniticos e ligas a base de Ni que sdo geralmente mais
caras que as ligas que ndo contém niquel ou que contém esse elemento em baixa
quantidade.® A aplicacdo dos acos inoxidaveis superduplex expande-se pelas
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industrias de 6leo e combustivel, petroquimica, nucleares, producéo de energia e de
processamento quimico.

Apesar de sua gama de aplicacbes e de propriedades superiores as dos acos
duplex, os acos classificados como superduplex possuem restricdo quanto a
utilizacdo por periodo prolongado em ambientes sujeitos a corrosdo por cloretos —
ambientes maritimos — cuja temperatura seja elevada.

Com o objetivo de suprir a deficiéncia de utilizacdo dos agos inoxidaveis duplex e
superduplex em aguas de mares tropicais, por periodo prolongado, foi desenvolvida
uma nova série de acos duplex, denominada agos inoxidaveis hiperduplex. O
UNS S32707 é um exemplo deste tipo de a¢o. Segundo o fabricante e detentor
desta nova patente, além da alta resisténcia a corrosao por cloretos, este tambéem
oferece propriedades mecénicas superiores, apresentando uma combinacdo de
elevadas resisténcia a ruptura e dureza associada a elevado limite de escoamento,
manteg\ldo? alongamento minimo de 25%, comparando-se ao superduplex SAF
2507.%

O UNS S32707 apresenta uma composicdo bem balanceada, com
aproximadamente 50% ferrita e 50% austenita, e foi projetado para uso em
ambientes acidos contendo cloretos. A combinacdo de cromo, nitrogénio e
molibdénio aumenta a resisténcia a corrosdo localizada como, por pite ou por fresta.
Em materiais duplex é importante que o valor individual de PREn das duas fases,
ferrita e austenita, sejam similares, para entdo prevenir o inicio de uma corrosao na
fase mais fraca, premissa presente no UNS S32707 em que o valor individual de
PREn em cada fase € balanceado dentro de uma unidade de PREn, em meédia.
Comparado com as ligas superduplex, o UNS S32707 também estende uma
condicdo segura de operacdo em varios outros meios acidos contendo cloretos, por
exemplo, trocadores de calor criticos em refinarias.®?

Entre outras aplicacdes do aco hiperduplex UNS S32707, destaca-se a utilizacdo em
trocadores de calor, na forma de tubos. Como metal de base nos tubos, o ago
hiperduplex, em geral, mantém o balanceado equilibrio de fases, sendo em torno de
50% fase ferrita e 50% fase austenita. Estes agcos quando utilizados em trocadores
de calor tubulares, necessitam de processos de soldagem de maneira a possibilitar a
montagem do equipamento. Devido, entre outros fatores, ao aquecimento do
material durante a soldagem, o equilibrio das fases pode se desbalancear na zona
de fusdo. E possivel ainda que este desequilibrio se expanda para o metal de base,
sendo esta area conhecida como zona termicamente afetada. Por esta razéo, o
estudo da soldabilidade € de extrema importancia para esse tipo de aco inoxidavel e
pouquissima informacéo € conhecida sobre o comportamento destes acos quanto as
guestbes de soldagem na literatura, uma vez que a patente deste material €
bastante recente."?

O fabricante do aco inoxidavel hiperduplex UNS S32707, denominado Sandvik,
recomenda o processo de soldagem TIG (Tungsten Inert Gas), também conhecido
como GTAW (Gas Tungsten Arc Welding), para a soldagem de feixes destes tubos
em trocadores de calor. E recomendada inclusive a utilizacdo de um metal de adicéo
consumivel desenvolvido especificamente para esta finalidade, denominado
Sandvik 27.9.5.L.¢)

A soldagem TIG consta fundamentalmente de uma soldagem em que a fonte térmica
€ um arco gerado entre um eletrodo ndo consumivel e a obra, estando o arco e a
poca de fusdo protegidos por uma atmosfera de gas inerte.**%

A soldagem pode ser realizada com ou sem metal de adicdo. Caso seja realizada
sem metal de adi¢cao, o processo € denominado soldagem de autdgena.
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Este processo tem a vantagem de apresentar corddes de solda de alta qualidade,
sem escoria e sem respingos e pode ser empregado em todas as posicoes e tipos
de juntas. Em razdo de admitir um controle preciso de entrega térmica, a soldagem
TIG é a mais adequada para unir metais de pequena espessura, para fazer corddes
em componentes sensiveis ao calor, para trabalhos de manutencdo e também para
soldar pontos em chapas finas. Uma desvantagem no processo TIG € que o trabalho
deve ser preferencialmente realizado em local coberto ou protegido; se utilizada no
campo, a soldagem TIG pode sofrer influéncia da circulagdo de ar no local e a
protecdo fornecida pelo gas inerte pode ser prejudicada; outra desvantagem é que
na soldagem de chapas grossas sua produtividade é baixa.®®

Na soldagem TIG devem se considerar a influéncia dos seguintes parametros de
soldagem: comprimento do arco, velocidade de soldagem, vazdo do gas de
protecéo, corrente de soldagem e inclinagéo da tocha.

Os gases de protecao utilizados no processo TIG tem a funcdo de formar e
estabilizar o arco elétrico, proteger a poca de fusdo dos contaminantes atmosféricos
e o eletrodo de tungsténio da oxidacdo. Os gases utilizados neste processo devem
ser inertes, dai a denominacdo TIG (Tungsténio Inerte Gas). Os mais utilizados sao
o argdnio, hélio, misturas de argénio e hélio, e misturas de argénio e hidrogénio.**
Na solda TIG autdgena dos acos inoxidaveis da familia duplex, devido & auséncia do
metal de adicdo — geralmente enriquecido em niquel — a fracdo volumétrica da
fase austenita pode sofrer sérias reducdes. Desta forma € misturado o gas N, ao gas
de protecdo. Esta mistura visa aumentar o teor de nitrogénio na poca de solda e
manter seu valor nas regides vizinhas. Como o nitrogénio € um elemento
gamagénico, 0 seu aumento, induz uma fragdo maior da fase austenita na poca de
solda, diminuindo ou eliminando o desbalanceamento entre as fases.*

A caracterizacdo de juntas soldadas do aco hiperduplex visa contribuir para a
geracdo de métodos e qualificagdo de soldagem TIG autdgeno para agos
inoxidaveis do tipo duplex, onde se busca parametros de soldagem que permitam a
obtencdo de juntas soldadas com caracteristicas mecanicas e metallrgicas mais
adequadas para suas aplicacfes, isto €, mais proximas as caracteristicas do metal
de base. Sdo usualmente utilizados o0 método da inducdo magnética (Ferritoscopia),
difracdo de raios-X, microscopia Optica associada ao processamento digital de
imagens, microscopia eletrbnica de varredura, microscopia eletrdnica de
transmiss&o e o método da contagem manual de pontos (ASTM E-562).®"

2 MATERIAIS E METODOS

O material utilizado foi uma liga de ago inoxidavel da familia duplex, denominado
UNS S32707, classificado pela norma ASTM como ASTM A-789-01A, que apresenta
composi¢cdo quimica conforme a Tabela 1 e resisténcia equivalente por pites (PRE)
de 49%.®) A matéria prima foi fornecida na forma de tubos sem costura, no estado
recozido, com diametro externo de 19,05 mm (3/4”) e espessura de 2,24 mm.

Tabela 1. Composi?éo quimica (% em peso) do aco hiperduplex SAF 2707 HD® com denominacao
ASTM UNS $32707"

C Si Mn P S Cr Ni Mo Co N
0,019 0,22 0,92 0,013 | 0,001 | 26,68 6,37 4,77 0,96 0,38

Foram soldados dois corpos de prova pelo processo TIG autégeno, de forma
manual, maquina de solda Eutectic, modelo MIG Pulse 4200, arco ndo pulsado,
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sentido de soldagem longitudinal. Os demais parametros de soldagem estéo
expressos na Tabela 2.

Tabela 2. Parametros de soldagem

Gas de protecao Ar+25%N

Vazao do gas 7 L/min

Corrente 40 A

Eletrodo PH2 (2% Cu), @ 1,3 mm
Bocal ® 5,0 mm

Tensao 10,3 Volts

Os valores de aporte térmico nao foram disponibilizados.

As amostras contendo as juntas soldadas foram submetidas a preparacdo
metalografica para obtencao de superficie especular. Primeiramente foi realizado o
corte das amostras em cortadeira metalogréafica, posteriormente foi realizado o
embutimento em baquelite, com o objetivo de facilitar o manuseio de amostras de
pequenas dimensdes. Ainda na preparacdo metalografica foi realizado o lixamento,
partindo-se das lixas de maiores granulometrias (180 mesh, 220 mesh e 400 mesh)
até as lixas mais finas (600 mesh, 800 mesh e 1.200 mesh), o polimento em pasta
de alumina (1 um), pasta de diamante (1 um) e pasta de diamante (1/4 um). A seguir
foi utilizado o ataque quimico com o reagente Beraha. O tempo de exposicao foi de
90 segundos, sem agitacdo e com a superficie de interesse voltada para cima.

Para a microscopia 6ptica foi utilizado microscopio 6éptico Carl Zeiss, modelo Imager
M1m, com camera digital integrada ao computador. O microscopio dispde de
aumentos de 50, 100, 500 e 1.000 vezes.

Foram obtidas sete imagens da zona de fusdo para o corpo de prova A e nove
imagens da zona de fusédo do corpo de prova B.

Para o processamento digital de imagens, foi utilizado o programa AxioVision,
estando as imagens processadas na extensao “.TIF".

Durante a etapa de pré-processamento, foi realizada a padronizacdo das imagens
para a resolucdo 1350 x 950 pixels, a transformacgé&o das imagens coloridas em
imagens monocromaticas, com 256 tons de cinza, foi verificada a possivel existéncia
de erros de iluminacdo, ndo sendo constatados erros relevantes. Também durante o
pré-processamento foi aplicado o filtro sigma, com os parametros kernel = 255 e
sigma = 20, objetivando reduzir e até mesmo eliminar pontos escuros presentes no
interior da fase austenita nas imagens, que foram gerados durante o ataque quimico.
A seguir foi realizada a segmentagédo, em que a fase austenita foi transformada em
“objetos”, na cor branca, e a fase ferrita foi transformada em “fundo”, na cor preta.

A Ultima etapa do processamento digital de imagens consistiu na extracdo de
atributos, em que foi calculada a fracdo de area dos objetos presentes na imagem
segmentada.

Ao todo, foram processadas 11 imagens, sendo quatro imagens do corpo de prova A
e sete imagens do corpo de prova B.

Para a contagem manual de pontos, seguindo as premissas e metodologias na
norma ASTM E-562, foi utilizada grade de pontos com 100 pontos, foi adotada uma
precisao relativa de 10%.

Foram utilizadas sete imagens do corpo de prova A e nove imagens do corpo de
prova B.
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3 RESULTADOS E DISCUSSAO

As Figuras la e 1b apresentam os aspectos micrograficos obtidos para a zona de
fusdo dos corpos de prova A e B. Observa-se que a fase austenita apresenta uma
coloracdo mais clara, com graos no formato acicular, enquanto que a fase austenita
apresenta coloracdo escura e graos mais arredondados.

Figura 1. (a) Aspecto micrografico da zona de fusdo. Ataque quimico Beraha, aumento 500X. Corpo
de prova A; e (b) aspecto micrografico da zona de fusdo. Ataque quimico Beraha, aumento 500X.
Corpo de prova B.

A Figura 2 exemplifica uma imagem utilizada na contagem manual de pontos, em
gue uma grade com 100 pontos foi sobreposta.

Figura 2. Imagem com grade de 100 pontos sobreposta. Aumento 500x, metal de base.

Os resultados obtidos para o processamento digital de imagens e para a contagem
manual de pontos sado expressos, respectivamente, nas Tabelas 3 e 4.
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Tabela 3. Resultados individuais do processamento digital de imagens, expressos em percentual de
fase austenita para cada imagem processada

Corpo de prova A Corpo de prova B
Imagem % austenita Imagem % austenita
Imagem 01 20,16 Imagem 01 -
Imagem 02 - Imagem 02 24,11
Imagem 03 - Imagem 03 -
Imagem 04 - Imagem 04 29,74
Imagem 05 34,59 Imagem 05 36,27
Imagem 06 22,92 Imagem 06 33,11
Imagem 07 22,68 Imagem 07 36,74
Imagem 08 35,79
Imagem 09 31,10

As imagens 02, 03 e 04 do corpo de prova A, assim como as imagens 01 e 03 do
corpo de prova B nao foram processadas devido as suas baixas qualidades,
apresentando pouco contraste e distingdo entre as fases e tons de cinza.

Tabela 4. Resultados individuais da contagem manual de pontos, expressos em percentual de fase
austenita para cada imagem utilizada

Corpo de prova A Corpo de prova B
Imagem % austenita Imagem % austenita

Imagem 01 30,50 Imagem 01 32,50
Imagem 02 25,00 Imagem 02 24,50
Imagem 03 45,00 Imagem 03 43,00
Imagem 04 42,00 Imagem 04 39,00
Imagem 05 39,00 Imagem 05 44,00
Imagem 06 31,50 Imagem 06 35,50
Imagem 07 35,00 Imagem 07 37,00

Imagem 08 44,00

Imagem 09 37,00

Para o processamento digital de imagens, os resultados das imagens 01, 06 e 07 do
corpo de prova A e a imagem 02 do corpo de prova B podem ser considerados
“pontos fora da curva”, pois seus resultados distorcem da tendéncia dos demais
pontos. Desprezando estes pontos, o0s resultados seguem expressos na Tabela 5.

Tabela 5. Resultado final do processamento digital de imagens

Resultado final médio 33,9 % de fase austenita
Desvio padrdo 2,69
Intervalo de confianca de 95% 2,27

Impreciséo relativa real 6,69 %
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O resultado final da contagem manual de pontos segue expresso na Tabela 6.
Todos os pontos obtidos foram considerados aceitdveis, ndo sendo necessarios
descartes.

Tabela 6. Resultado final da contagem manual de pontos

Resultado final 36,53 % de fase austenita
Desvio padréao 6,43
Intervalo de confianca de 95% 3,44
Impreciséo relativa real 9,43 %

4 CONCLUSOES

A industria do petréleo utiliza o relatério técnico APl 938-C como base para aceitar a
utilizacdo de lotes do aco inoxidavel hiperduplex. Este relatorio determina uma
percentual minimo de 35% e maximo de 65% de fase ferrita, podendo o valor
méaximo se estender até 70% para utilizagdo em servicos nao severos. Segundo
essa faixa de valores, conclui-se que tanto o processamento digital de imagens
guanto a contagem manual de pontos qualifica os corpos de prova A e B como aptos
a serem utilizados em servigos ndo severos.

Conclui-se também, que o método da contagem manual de pontos demonstrou-se
mais eficiente, quando comparado ao processamento digital de imagens, isto
deve-se aos seguintes fatores:

e 0 esforco necessério para a aplicagdo da norma ASTM E-562 ¢é
significativamente menor, quando comparado ao processamento digital de
imagens; e

e imagens que apresentam pouca diferenciacdo de tons entre as fases né&o
conseguem ser processadas. Das 16 imagens disponiveis, apenas 11 foram
processadas, tendo ainda 4 resultados individuais descartados, restando
apenas 07 imagens. Ja para a contagem manual de pontos, todas as 16
imagens foram utilizadas, sem qualquer influéncia da diferenciagdo de tons
entre as fases.
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