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Resumo

Os acgos inoxidaveis austeniticos apresentam interessante jungdo de propriedade
mecénica com elevada resisténcia a corrosao. Porém, quando aplicados em
temperaturas na faixa de sensitizagdo e submetidos a ambientes agressivos,
tornam-se suscetiveis a corrosao intergranular. Para verificagdo da suscetibilidade
desses acos sofrem este fendmeno sao realizados ensaios de corrosdo. Dentre eles
0s mais utilizados sao os contidos na norma ASTM A262, que possui cinco
diferentes procedimentos. Este trabalho consiste na comparacao dos procedimentos
das Praticas A, C e E, contidos nessa norma, para determinagao da tendéncia a
corrosdo intergranular do ago AISI 304L. Para isto, amostras do ago foram
sensitizadas a 675°C por uma hora e em seguida submetidas aos diferentes ensaios
descritos na norma. Apds a realizagcao dos trés procedimentos, considera-se que a
metodologia mais assertiva e confiavel seja a Pratica E, conhecido como ensaio de
Strauss, e que as amostras analisadas ndo apresentaram corrosao intergranular.
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EVALUATION OF INTERGRANULAR CORROSION ON STEEL AISI 304L BY
METHOD ASTM A262, PRACTICE A,C AND E

Abstract
The austenitic stainless steels have interesting junction mechanical property with
high corrosion resistance. However, when applied at temperatures in the range of
sensitization and subjected to harsh environments, they become susceptible to
intergranular corrosion. To verify the susceptibility of these steels suffer from this
phenomenon corrosion tests are performed. Among them the most used are those
contained in ASTM A262, which has five different procedures. This work consists in
comparing the procedures of Practices A, C and E contained in this standard for
determining the tendency to intergranular corrosion of steel AISI 304L. For this, the
steel samples were sensitizadas at 675°C for one hour and then subjected to the
various tests described in the standard. After completion of the three procedures, it is
considered that the most assertive and reliable methodology is the Practice E, known
as Strauss test, and the samples analyzed showed no intergranular corrosion.
Keywords: AISI 304L; Intergranular corrosion; ASTM A262.
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1 INTRODUGAO

Os acos inoxidaveis austeniticos sao conhecidos por suas boas propriedades
mecanicas e elevada resisténcia a corrosdo. Sendo os principais os da série 300,
dos quais o fundamental deles é o 304, conhecido internacionalmente como AlSI
304 (18%Cr e 8%Ni) com teor de carbono maximo de 0,08%. Por conter teor de
carbono consideravelmente alto, o ago AISI 304 é suscetivel a corrosao intergranular
pelo empobrecimento em cromo das regides adjacentes ao contorno de gréo, devido
a precipitagao de carbonetos de cromo.

Esta precipitagado de carbonetos de cromo ocorre quando o ago austenitico é tratado
termicamente e submetido a temperaturas na faixa de 400 a 850°C. Nesta faixa de
temperatura, o cromo e o carbono se combinam e formam o carboneto de cromo
(Cr23Cs). Ao se precipitarem, os carbonetos empobrecem a regido vizinha em cromo,
fazendo com que estas regides descromizadas deixem de ser inoxidaveis.
Fendmeno este que é denominado de sensitizagao.

Com a sensitizagdo, o aco se torna menos resistente ao ataque de certos meios
agressivos e como consequéncia sofre um ataque localizado na regiédo
descromizada no entorno do contorno de grdo, gerando a corrosao intergranular
também conhecida como valetamento.

Padilha [1] cita em seu livro que, entre as maneiras de se evitar a sensitizagao estao
0 uso de agos com menor teor de carbono, agos estabilizados com adicao de titanio
ou nidbio e para casos de materiais soldados a aplicacdo de um tratamento térmico
de solubilizagdo com resfriamento rapido. Dentre estas opgdes a mais utilizada é a
aplicagao de agos com baixo teor de carbono denominados de Low Carbon. Deste
conceito surgiu o AlSI 304L, que possui teor de carbono maximo de 0,03%.

Para quantidades de carbono inferiores a 0,03%, o carbono permanece em solugao
sélida na matriz do ago e o pouco que permanece livre precipita-se na forma de
Cr2sCe em quantidades insuficientes para prejudicar a resisténcia a corrosao,
aumentando assim, a resisténcia a corrosao intergranular deste aco.

No entanto, € mencionado no ASM Speciality Handbook [2], que o AISI 304L foi
desenvolvido para rapidas exposi¢cdes na faixa de temperatura de sensitizagao,
como no processo de soldagem, mas que em longas exposigdes nesta faixa de
temperatura critica, este aco também sofrera sensitizagdo. Ou seja, ele ndo € um
aco completamente imune a sensitizacao.
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Figura 1. Curvas de precipitagdo de carbonetos em fungao do tempo, temperatura e teor de carbono

do acgo [2].
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Pode-se observar que um ago com teor de carbono de 0,030% a 675°C precipitara
carbonetos antes de 50 minutos de exposigao. E que a resisténcia a sensitizacdo em
acos com teor de carbono igual ou inferior a 0,020% € muito maior do que a de um
aco com 0,030% de carbono. O que comprova a influéncia do teor de carbono na
precipitacdo de carbonetos de cromo.

Para verificagdo da tendéncia do aco AlSI 304L sofrer o fenbmeno de sensitizacao
durante a aplicagao final do ago, sao realizados ensaios de corrosao no material. O
ensaio mais utilizado pelas industrias consiste no procedimento da norma ASTM
A262 - Pratica A. No entanto, como na propria norma é citado, os resultados obtidos
neste procedimento ndo sao determinantes para a rejeicdo do material e outras
metodologias sao apresentadas na ASTM A262 [3].

Este trabalho tem por objetivo verificar a suscetibilidade a corrosao intergranular do
aco inoxidavel austenitico AISI 304L na condi¢cdo de solubilizado e sensitizado a
675°C por 1 hora, de acordo com a norma ASTM A262 praticas A, C e E. A fim de
determinar-se o melhor procedimento desta norma para avaliagdo da corrosao
intergranular.

2 MATERIAIS E METODOS

Utilizadas amostras do ago AISI 304L solubilizado, cedidas pela Aperam South
America, planta de Timéteo, em espessuras variadas entre 1,30 a 3,00 mm. Todas
as amostras utilizadas nos testes de corrosdo foram previamente sensitizadas a
675°C por 1 hora.

A norma ASTM A262 Pratica A corresponde a um teste eletroquimico com ataque de
acido oxalico a 10% com corrente de 1A/cm?, visando a classificacdo da estrutura do
material por meio da analise da corrosdo devido a sensitizagdo de agos inoxidaveis
com baixo teor de carbono. Segundo a descri¢ao desta metodologia, a estrutura do
material pode ser classificada basicamente como degrau, mista ou valetada. Na
estrutura degrau existem desniveis entre os grdos, mas nao ha precipitados de
cromo nos contornos de grao. A estrutura mista apresenta carbonetos de cromo
precipitados nos contornos de grao e com ataque excessivo em partes do contorno,
mas nao apresenta nenhum grdo em que seu contorno tenha sido totalmente
corroido. Se houver a precipitacdo de carbonetos, e consequentemente, a corroséo
de todo o contorno de pelo menos um unico gréo, em que o ataque do contorno
esteja totalmente definido com estrutura fechada, esta microestrutura sera
classificada como valetada. Para este ensaio, amostras do ago foram cortadas na
dimensdo de 100 x 200 mm. Apds ataque, as analises foram efetuadas em
microscopio 6tico com ampliagcdes de 500 vezes.

Uma vez que a Pratica A ndo é determinante para a rejeicdo do material, foram
realizados ensaios conforme a Pratica C da ASTM A262. Previamente a realizagao
deste ensaio, as amostras solubilizadas foram lixadas para remog¢ao de toda a
superficie oxidada das amostras para que nao ocorresse ataque preferencial em
areas mais susceptiveis durante o ensaio.

O procedimento da Pratica C consiste em um teste de corrosdo com a amostra em
imersdo em &cido nitrico a 65% em ebulicdo por ciclos de 48 horas, podendo ser
estendido a até cinco ciclos. Cada ciclo serve para extrapolar a taxa de corrosao
equivalente a um més de exposigcdo do material em ambientes agressivos. Foram
realizados trés ciclos e calculadas as taxas de corrosdo a partir da diminuicdo do
peso das amostras. Apds o terceiro ciclo as superficies das amostras foram
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analisadas em microscopio eletrdnico de varredura (MEV). As dimensdes das
amostras para este ensaio podem ser observadas na Tabela 1.

Tabela 1. Dados das amostras do aco AlSI 304L para o teste de corrosdo segundo a ASTM A262 -

Pratica C ]
A Massain. Comp. Largura Area Espes. Volume Densidade
mostra 3
g cm cm cm?2 cm cm g/cm?d
1 14,931 3,948 3,649 14,406 0,133 1,923 7,763
2 32,383 3,955 3,814 15,084 0,274 4,1289 7,843
3 16,352 4,003 3,920 15,692 0,133 2,084 7,847
4 15,711 3,904 3,897 15,214 0,132 2,011 7,811
5 38,159 3,999 3,997 15,984 0,305 4,878 7,822
6 36,859 3,999 3,868 15,468 0,304 4,702 7,838

A terceira metodologia utilizada, Pratica E da ASTM A262, conhecida como Ensaio
de Strauss, consiste em imergir amostras previamente solubilizadas em solugéo de
acido sulfurico com sulfato de cobre durante um tempo minimo 15 horas e, depois
de lavadas e secas, submeté-las ao ensaio de dobramento. Se a amostra fraturar
durante o dobramento de 180° o material é considerado valetado. Esta analise se
torna, assim, a mais confiavel por ndo depender da analise microestrutural do
material e tampouco do julgamento do executor das analises. Quando o material
estd valetado a trinca é visivel em escala macrométrica, para analise visual foi
utilizado lupa e microscopio.

A dimensao do corpo de prova padrdo para este ensaio € de 100 x 20 mm. No
entanto, devido aos inumeros ensaios realizados anteriormente, nao se dispunha de
amostras sensitizadas nestas dimensdes. As amostras utilizadas continham as
medidas de 50 x 20 mm. E importante ressaltar que estas dimensdes respeitaram ao
distanciamento minimo exigido por norma, onde a espessura do cutelo deve ser
igual a espessura da amostra e que a abertura entre o cutelo e o batente da
maquina de dobramento deve ser de 2,5 vezes a espessura da amostra.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 ASTM A262 - Pratica A

As micrografias da Figura 2 foram classificadas como estrutura mista segundo a
Pratica A. Nestas amostras houve a precipitacdo de carbonetos de cromo nos
contornos de grado e, subsequentemente, ataque as regides descromizadas no
entorno dos graos. No entanto, ndo foi observado ataque total dos contornos, onde
nenhum grao foi totalmente fechado. Pela norma, apenas quando se tem
precipitacdo e ataque no contorno completo de pelo menos um grao é que se pode
considerar a microestrutura valetada.
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Figura 2. Estruturas do ago AISI 304L classificadas como mistas segundo ASTM A262 Pratica A.
Ampliagcédo de 500x.

Em algumas amostras houve a dificuldade quanto a classificagdo da estrutura como
mista ou valetada, uma vez que, as imagens ndo se enquadravam nos exemplos da
ASTM A262 - Pratica A. Como pode ser observado na Figura 3, nas amostras o
ataque aos contornos de graos foi em menor intensidade, comparado ao exemplo da
norma, e os contornos mais rodeados apresentam pequenas falhas que impedem o
completo fechamento da estrutura.

Figura 3. Estruturas do aco AISI 304L, (a) exemplo da norma ASTM A262 Pratica A, (b) e (c)
amostras dos autores. Ampliagdo de 500x.

Uma consideracdo a ser feita é que pela ASTM A262 ndo se pode condenar um
material como valetado ou improprio apenas com a analise visual da Pratica A. Para
validacdo do valetamento € necessario que seja realizado outro teste descrito na
norma para classifica-lo como improprio.

3.2 ASTM A262 — Pratica C

Os resultados dos trés ciclos de 48 horas do teste de corrosdo segundo a ASTM
A262 - Pratica C das amostras se encontra na Tabela 2. Sedriks [4] cita em seu livro
uma tabela de taxa maxima de corrosédo usada pela DuPont, para a sele¢gao de agos
inoxidaveis para a utilizagdo em reatores de plantas petroquimicas que funcionam
na faixa de sensitizagdo. Para a avaliagcdo da taxa de corrosdo das amostras,
utilizou-se como referéncia o valor limite estipulado pela DuPont de 0,0020
polegadas por més para o AlSI 304L na condigéo de encharque de 1 hora a 675°C.
Salienta-se que nao € estabelecido pela norma ASTM A262 um valor limite da taxa
de corrosao, bem como nao é determinado um tempo especifico de permanéncia na
temperatura critica durante o tratamento térmico de sensitizagdo prévio. Estas
informagdes deverado ser estipuladas de acordo com as condigdes de trabalho do
ago, ou seja, tempo de exposicdo a temperaturas na faixa de sensitizagdo e
agressividade do meio.

* Contribuicéo técnica ao 70° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 15° ENEMET - Encontro
Nacional de Estudantes de Engenharia Metallrgica, de Materiais e de Minas, parte integrante da

ABM Week, realizada de 17 a 21 de agosto de 2015, Rio de Janeiro, RJ, Brasil. 3030




15° ENEMET

ISSN 1516-392X [

Tabela 2. Taxa de corrosdo em polegadas por més das amostras AlSI 304L submetidas a Pratica C
Amostra Etapa 1 -48h Etapa 2 - 96h Etapa 3 - 144h

1 0,00234 0,00314 0,00475
2 0,00182 0,00196 0,00230
3 0,00170 0,00244 0,00371
4 0,00177 0,00185 0,00201
5 0,00159 0,00197 0,00234
6 0,00201 0,00232 0,00275

Outra referéncia quanto a taxa de corrosdo do AlISI 304L é da empresa Sandvik [5],
que apresenta a taxa de corrosdo em fungao do tempo de sensitizagdao em horas,
Figura 4. Convertendo a taxa de corrosao limite da DuPont de 0,0020 pol/més para
mm/ano, tém-se uma taxa limite de 0,6154 mm/ano. Ao representar esta taxa de
corrosdo no grafico da Sandvik, linha vermelha, a mesma ocorrera com
aproximadamente uma hora de sensitizagdo. Tempo este similar ao utilizado pela
DuPont para critério de avaliagao da taxa de corrosao.
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Figura 4. Taxas de corroséo obtidas através da Pratica C apos sensitizagdo a 675°C. [5]
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Para ambas as referéncias, as amostras 1 e 6 estariam rejeitadas a partir do
primeiro ciclo, a amostra 3 do segundo ciclo e nenhuma das amostras seriam
aprovadas para trabalho com permanéncia em temperaturas de sensitizacdo por
tempos maiores que 96 horas.

A Figura 5 exibe a superficie da amostra de numero 1, que apresentou a maior taxa
de corrosdo apds 144 horas de ensaio. A superficie foi bastante valetada, com
arrancamento de graos e ataque inclusive no interior dos grédos. Em todas as demais
amostras o ataque a superficie foi em menor intensidade.
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Figura 5. Superficie da amostra de nimero 1 do ago AlSI 304L, sensitizado a 675°C por 60 minutos e
imersa em solugao nitrica em ebuligdo por 144 horas. Aumentos de, respectivamente, 250x e 1000x.

Deve-se ressaltar que esta norma nao estabelece valor limite para que a taxa de
corrosdo seja considerada critica. Assim como nao determina o tempo e a
temperatura em que deve ser realizado a sensitizacdo prévia. Outro ponto delicado
na analise dos resultados desta pratica € que, pela condicdo altamente agressiva do
meio, pode-se ter a ocorréncia de outros tipos de corrosdo. O que ira alterar o
resultado da analise da perda de massa por corroséo intergranular. Em fungédo dos
pontos acima, ndo se recomenda o uso deste ensaio para a comprovacdo da
tendéncia a sensitizagao.

3.3 ASTM A262 — Pratica E

Apds o0 ensaio nenhuma amostra sofreu qualquer tipo de fratura. As amostras foram
analisadas macroscopicamente e nenhuma delas apresentou trincas ou micro
trincas, evidenciando que as amostras nao apresentaram corrosao intergranular. A
analise dos resultados desse procedimento foi a mais robusta e direta, por se tratar
de uma analise macroscopica e por nao depender do julgamento da microestrutura
pelo executor das analises.

4 CONCLUSAO

A analise das amostras submetidas ao procedimento da norma ASTM A262 - Pratica
A, para liberagao de material quanto a auséncia de sensitizagao, pode gerar duvidas
na interpretacdo metalografica do que € uma microestrutura valetada, mista ou
degrau. Um rigoroso controle das variaveis envolvidas no ensaio (corrente, area a
ser atacada) deve ser seguido.

O estudo de corrosao utilizando a metodologia da Pratica C fornece resultados que
podem nao ser representativos na ocorréncia de outras formas de corrosdo na
amostra. Deve-se ressaltar também que esta norma nao estabelece critérios claros
da taxa de corrosao considerada critica e da condicao de tratamento térmico que
deve ser realizado o teste. Em fungcédo dos pontos acima, ndo se recomenda 0 uso
deste ensaio para a comprovagao da tendéncia a sensitizacdo. Como alternativa a
Pratica C da norma ASTM A262, em casos de duvidas ap0ds a realizagdo da Pratica
A, recomenda-se a utilizar a Pratica E, de mais facil realizagcao e de resultado mais
direto quanto ao critério aprovado ou ndo aprovado.

ApOs a realizagdo dos trés procedimentos, considera-se que a metodologia mais
assertiva e confidvel seja a Pratica E, Ensaio de Strauss, e que as amostras de AlSI
304L n&o apresentaram corrosao intergranular, pela ndo ruptura apos dobramento.
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