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Resumo

Os acos inoxidaveis do tipo duplex possuem grande importancia na industria,
principalmente na do petréleo e gas natural, por apresentarem elevada resisténcia
mecanica e excelente resisténcia a corrosdo. Caracterizam-se por apresentar
estrutura bifasica, constituida de proporgcées praticamente iguais de ferrita e
austenita devido a distribuicdo controlada dos elementos alfagénicos e
gamagénicos. Entretanto, tais caracteristicas podem ser perdidas na soldagem
autégena. Este Trabalho objetivou a caracterizagdo metalurgica de juntas soldadas
por processo TIG autégeno (Tungsten Inert Gas) de ago superduplex UNS S32760
utilizando argbénio puro e argbénio contendo 2,5% de nitrogénio como gas de
protecdo. Foram utilizadas técnicas de metalografia colorida e analise e
processamento digital de imagens. A Analise quantitativa das fases ferrita e
austenita presentes nas juntas soldadas mostrou que a adicdo de nitrogénio no gas
de protegdo favoreceu a formacédo da fase austenita, variando de 11% (sem
nitrogénio) para 26% (com nitrogénio) a quantidade desta fase.

Palavras-chave: Ago superduplex; Soldagem TIG; Analise e processamento digital
de imagem.

ANALYSIS OF WELDING PARAMETERS IN SUPERDUPLEX STEEL
AUTOGENOUS WELDED JOINTS BY USING DIGITAL IMAGES PROCESSING

Abstract

The duplex stainless steels types are great importance in industry, mainly in oil and
natural gas, due to their high mechanical strength and excellent corrosion resistance.
They are characterized by having biphasic structure, consisting of nearly equal
proportions of ferrite and austenite due to the controlled distribution of alfagenic and
gamagenic elements. However, such features may be lost in autogenous welding.
This work aimed to characterize welded joints of UNS S32760 superduplex steel
process by autogenous TIG (Tungsten Inert Gas) using pure argon and argon
containing 2.5% nitrogen as shielding gas. Color metallography techniques and
analysis and digital image processing were used. The quantitative analysis of ferrite
and austenite phases present in the welded joints showed that the addition of
nitrogen in shielding gas favored the formation of austenite phase, ranging from 11%
(without nitrogen) to 26% (with nitrogen) the amount of this phase.

Keywords: Superduplex steel; TIG welding technique; Digital image processing.

! Contribuicéo técnica ao 66° Congresso Anual da ABM, 18 a 22 de julho de 2011, S&o Paulo, SP,
Brasil.

Mestrando em Engenharia Mecénica, Universidade do Estado do Rio de Janeiro, UERJ.

DSc, Departamento de Engenharia Mecénica, Universidade do Estado do Rio de Janeiro, UERJ.
Doutorando em Engenharia Mecénica, Universidade do Estado do Rio de Janeiro, UERJ.

2

4

134

e
FEMETRARRRIN,
A B M Wmusi s




CONGRESSO
ABM

66 ABM Congress

1 INTRODUCAO

O interesse pelos agos da familia duplex cresce gradativamente com a necessidade
de aplicagdes na industria petrolifera, devido as suas propriedades de resisténcia a
corrosao em ambientes acidos, clorados, aliadas as boas propriedades mecanicas.
S&o empregados em locais onde as condigdes de trabalho sdo bastante severas,
tais como bombas para industria de extragcao de petrdleo, elementos estruturais de
plataformas, equipamentos da industria quimica, dentre outras.!"”

Os acgos inoxidaveis duplex sao ligas Fe-Cr-Ni-Mo, contendo até 0,30% em peso de
nitrogénio na forma atémica, que apresentam microestruturas bifasicas compostas
por uma matriz ferritica e pela fase austenitica precipitada com morfologia
geralmente arredondada. A concentragédo volumétrica de ferrita aproxima-se de 50%
1 5% para um material corretamente balanceado do ponto de vista microestrutural. A
resisténcia equivalente a corrosdo por pite (PREn — Pitting Resistence Equivalent
number)(z) dos acos inoxidaveis duplex varia de 35 a 40 e suas aplicagdes sao
limitadas em fungéo dessa propriedade. O PREn é um conceito tedrico que classifica
0s acgos inoxidaveis em duplex e superduplex, através da analise de composig¢ao
quimica que indica os teores dos principais elementos constituintes desses acos,
conforme a equacgao 1:

PREN = %Cr + 3.3%Mo + 16%N = 40,0.......... (1)

onde os elementos quimicos estdo em peso percentual (%peso).

Assim, os acos inoxidaveis com PREnNn acima de 40 sdo considerados superduplex.
Por conseguinte, os agos inoxidaveis superduplex, além de reunirem todos os pré —
requisitos dos acos inoxidaveis duplex, possuem uma resisténcia equivalente a
corrosao por pite (PREn) maior, o que significa que esses materiais resistem mais a
ataques quimicos, principalmente aqueles provocados por solugdo aquosas
contendo ions halogénios (elementos pertencentes a familia 7A da tabela periddica),
destacando-se dentre eles o ion cloreto, muito frequente na agua do mar.

As caracteristicas mecanicas dessa categoria de material sdo relativamente altas
(quando comparados a outros tipos de ago), isto é, apresentam limite de
escoamento superior a 480 MPa e limite de resisténcia a ruptura superior a 650
MPa, com alongamento de 25% minimo.

Devido a esses fatores, essas ligas ferrosas sdo comumente utilizadas como
elementos estruturais e componentes rotativos nas plataformas de exploracdo de
petroleo em mar aberto. Acos inoxidaveis que apresentam elevadas caracteristicas
mecanicas e bom comportamento a corrosao por pite ndo sdo muito comuns, uma
vez que os inoxidaveis austeniticos e ferriticos possuem moderada resisténcia a
corrosao e propriedades mecanicas relativamente pobres, e os acos inoxidaveis
martensiticos exibem propriedades contrarias as dos agos acima citados, o mesmo
acontecendo para os acos inoxidaveis endureciveis por precipitacdo.®

Apesar de suas excelentes propriedades, esses acos, quando submetidos a
operacdes de aquecimento e resfriamento podem sofrer transformacgdes de fases e
gerar precipitados que prejudicam suas propriedades mecanicas e quimicas,
podendo, ainda, sofrer processo de corrosao localizada (por pites). Um dos desafios
para os agos superduplex € submeté-los a operagdes de soldagem (operagdes de
aquecimento e resfriamento) e controlar o balanceamento entre as fases ferrita e
austenita, além da formagéo de precipitados ao longo de sua microestrutura. Tais
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precipitados podem acontecer seja por fundigdo, seja por soldagem, e, quando de
sua existéncia, podem provocar fragilizacdo. Assim, deseja-se que o metal consiga
retornar a sua composicao microestrutural original, ou seja, retorne as proporgdes
originais de austenita e ferrita (50% de cada uma das fases, aproximadamente), de
forma a manter as propriedades mecanicas desejadas.(“) O grande numero de
processos de soldagem existentes e as variadas situagdes envolvendo acos
superduplex, justificam a pesquisa cientifica, uma vez cxue a soldagem para a familia
destes acos ainda n&o esta qualificada / normalizada.”) O objetivo deste trabalho foi
a caracterizacdo microestrutural de juntas soldadas pelo processo TIG autégeno
(Tungsten Inert G&s) do ago superduplex UNS S32760 através de técnicas de
analise e processamento digital de imagens. Foram analisadas amostras obtidas
através das variagdes de parametros de soldagem segundo dois grupos distintos:
um grupo utilizou gas de protegao de argdnio puro, com a variagdo do parametro
corrente de soldagem (25 A e 40 A). O outro grupo utilizou gas de protegéo argdnio
com adi¢ao de 2,5% de nitrogénio, também com a variagdo do parametro corrente
de soldagem (25 A e 40 A). A caracterizagdo de juntas soldadas contribui na
adequacao do método de soldagem TIG para agos inoxidaveis do tipo superduplex,
onde se busca parametros de soldagem que permitam a obtencdo de juntas
soldadas com caracteristicas mecanicas e metalurgicas as mais parecidas possiveis
com o metal de base.

2 MATERIAIS E METODOS

O material utilizado foi uma liga de ago inoxidavel da familia duplex, denominado
UNS S32760, classificado pela norma ASTM como ASTM A276, que apresenta
composi¢cado quimica conforme a Tabela 1 e resisténcia equivalente por pites (PRE)
de 41,840%.

Tabela 1 - Composi¢ao quimica do ago UNS $32760°
C |si |[Mn|P |S |Cr |[Mo|Ni |CulNb |V |Ti [|Al [N, |W

0,017 ‘ 0,38 ‘ 0,58 ‘ 0,024 ‘ 0,01 ’ 25,80 ‘ 3,60 ‘ 6,10 ‘ 0,87 ‘ 0,002 ’ 0,073 ‘ 0,003 ’ 0,005 ‘ 0,26 ‘ 0,555

Os corpos de prova foram soldados pelo processo TIG, solda autdégena, utilizando a
maquina de solda Fronius modelo Transtig 1600*, arco pulsado, alta frequéncia,
grau de protecao IP 23, tensdao de 220V. As amostras soldadas foram divididas em
dois grandes grupos (1 e 2), o primeiro utilizou argbnio puro como gas inerte de
protecao e o segundo, em que foi adicionado 2,5% de nitrogénio (como estabilizador
da fase austenita) ao argbnio. Para cada um destes dois grupos, foram utilizadas
duas correntes distintas, de 25 A e 40 A, gerando os subgrupos a e b, conforme
Tabela 2. As juntas soldadas foram resfriadas 1 minuto ao ar tranquilo e em seguida
imersas em agua.

Tabela 2 — Grupos e subgrupos de amostras estudadas, onde foram variados os parametros do gas
de protecdo e a corrente de soldagem. Foram confeccionadas duas amostras para cada subgrupo,
totalizando 8 amostras

. ()25 A
GRUPO 1 Argbnio puro (b) 40 A
o (@)25A
GRUPO 2 Argbnio + N, (b) 40 A
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As amostras contendo as juntas soldadas foram submetidas a preparagao
metalografica para obtencdo de superficie especular. Em seguida, foi realizado
ataque quimico por 120 segundos com a técnica color etching, reagente Behara.® A
solucdo utilizou agua destilada e deionizada, acido cloridrico e metabissulfito de
potassio. O ataque quimico foi realizado a temperatura ambiente e em capela com
sistema de exaustdo de gases. Apds o ataque quimico foram obtidas imagens das
regides da zona termicamente afetada (ou de transicdo entre o metal de base e a
zona de fusédo - ZTA) e da zona de fus&o através de um microscépio 6ptico modelo
Axiolmager M1m Zeiss, com captura digital de imagem através de uma camera
digital acoplada.

Apos a identificacdo das fases ferrita e austenita através do ataque quimico,
seguiram-se o processamento digital das imagens das juntas soldadas utilizando-se
O programa Imlab.”” As etapas de andlise e processamento digital de imagens
incluiram pré-processamento, segmentacdo, pos-processamento, extragdo de
atributos e quantificagéo.(&g) Foi utilizado um programa de planilha de calculo para
calculos percentuais e areas ocupadas pelas fases identificadas.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

As imagens apresentadas pelas Figuras 1 e 2 exemplificam os resultados obtidos
para todas as amostras estudadas. A distingdo entre as fases austenita e ferrita foi
obtida através da diferenca da tonalidade das cores e contornos de grao bem
definidos e que foram alcancados através da técnica do color etching. O ataque
quimico Behara colore a fase ferrita, sendo esta a que apresenta coloracdo mais
escura, entre tons de marrom, laranja, verde e azul e a austenita coloragdo mais
clara. Estas alteracbes na coloragdo das fases sdo geradas pela variagdo da
espessura da camada de Oxido depositada na amostra, pela orientagao
cristalografica dos graos, composi¢cao dos reagentes quimicos utilizados, tempo de
ataque,(e)grau de agitagdo da solugdo, temperatura do ambiente, entre outros
fatores.
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Subgrupo
la—25A

Subgrupo
1b — 40A

il LA
FEWETRIRERIA,
A B M s s

Aumento 100X

Aumento 500X

Figura 1 — Aspectos micrograficos das juntas soldadas das amostras dos subgrupos 1(a) e 1(b),

cujos parametros de soldagem s&o argbnio puro e corrente de 25 A e 40 A, respectivamente —
Aumentos de 100X e 500X. Ataque quimico Behara.

Subgrupo
2a—25A

Subgrupo
2b — 40A

Aumento 100X

Aumento 500X

Figura 2 — Aspectos micrograficos das juntas soldadas das amostras dos subgrupos 2(a) e 2(b),

cujos parametros de soldagem sao argonio + 2,5% de N, e corrente de 25 A e 40 A, respectivamente

— Aumentos de 100X e 500X. Ataque quimico Behara.
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Como as amostras dos subgrupos b foram soldadas com uma corrente maior (40 A),
0 que representa um maior aporte térmico, ja era esperado uma zona fundida maior
e com graos de maior tamanho que as amostras soldadas com 25 A (subgrupos a),
uma vez que um maior heat input faz com que a poca de fusao resfrie de modo um
pouco mais lento, dando mais tempo para que os graos cresgam. Um resfriamento
um pouco mais lento permite a difusdo e, também, uma maior possibilidade de
precipitacdo da fase austenita nos contornos de graos da ferrita, entretanto, também
pode permitir a precipitagdo de outras fases consideradas deletérias e que devem
ser evitadas® e isto explica o procedimento experimental de resfriamento rapido (em
agua) apos 1 minuto ao ar tranquilo. A fase ferrita forma-se primeiro durante o
resfriamento da zona de fusdo e dela é precipitada a fase austenita. Como o
resfriamento do material (junta soldada) foi feito rapidamente, em agua, ndo houve
tempo suficiente para a formacdo da fase austenita em grandes quantidades,
podendo-se observar que esta se forma na regido de contorno de gréo.'%"® Uma
andlise qualitativa das imagens obtidas mostrou que os graos da ferrita (mais
escura) eram maiores nas amostras soldadas com 40A versus as amostras soldadas
com 25 A, entretanto, a quantidade da fase austenita (mais clara) nos contornos de
graos da ferrita (mais escura) n&o apresentou diferenga significativa entre as
amostras testadas dos subgrupos 1(a) e 1(b), isto €, amostras soldadas com 25 A e
40 A, respectivamente, conforme mostra os resultados das analises quantitativas
que serao apresentados mais adiante. Medidas quantitativas para medida do
tamanho de gréo e segundo a norma ASTM E 112 (Standard Methods for Estimating
the Average Grain Size of Metals) para as amostras testadas estdo sendo realizadas
através da utilizagdo de processamento digital de imagens, o que devera tornar mais
consistente o resultado apenas qualitativo aqui apresentado.

A geometria dos gréos da zona de fusdo apresentaram formato arredondado para a
ferrita e um formato agulhado (acicular) para a austenita A zona termicamente
afetada (ZTA) ndo pdde ser bem identificada através das técnicas utilizadas. E
caracteristico do processo TIG juntas soldadas com ZTA minima, dependendo da
liga e das condigdes de soldagem.!™

A Figura 3 exemplifica uma das micrografias que foram utilizadas para o
processamento digital de imagens. A Figura 3 (a) apresenta a micrografia original
capturada no sistema de cores RGB e resolugao de 1.392 x 1.038 pixels. A Figura 3
(b) apresenta o histograma da imagem da Figura 3 (a). Nota-se que o histograma é
do tipo multi-modal, o que dificulta a correta separagao das regides escuras (ferrita)
e claras (austenita). Contudo, nota-se claramente maior quantidade de picos
elevados na regido de pixels escuros e menor quantidade de pequenos picos na
regiao clara.
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(b)
Figura 3 - Imagem de uma amostra do grupo 1(b), cujos parametros de soldagem s&o argbnio puro e
corrente de 40 A — Aumento de 500X, onde: (a)- Imagem obtida apds ataque quimico com reagente

Behara, (b)- Histograma da imagem 3 (a).

Na etapa de pré-processamento, a primeira operagao consistiu na conversdo da
imagem para tons de cinza, pois o programa ImLab ndo possui recursos para operar
com imagens coloridas. A Figura 4 (a) apresenta a imagem convertida somente para
tons de cinza, o que ndo compromete a quantificagdo das fases, uma vez que a
diferenca de tons da regido escura (ferrita) e da regiao clara (austenita) permanece
evidente. A segunda etapa do pré-processamento foi a verificagdo de existéncia de
erros de iluminagcdo na imagem através da aplicagao de “cores falsas”. A Figura 4 (b)
apresenta o resultado desta operagao sobre a imagem exemplo, onde nota-se uma
distribuicdo homogénea das cores falsas, indicando que a imagem nao apresentava
erros de iluminagdo. O mesmo resultado para a verificagdo de erros de iluminagao
foi obtido para todas as imagens analisadas.

Figura 4 — (a) — Imagem da Figura 3 (a) convertida para tons de cinza. (b) — Imagem da Figura 4 (a)
apos a aplicacao de cores falsas.

A Ultima etapa do pré-processamento foi a utilizagdo de um filtro do tipo “passa-
baixa” com o objetivo de gerar histogramas bi-modais, isto €, com dois picos
distintos, facilitando o posterior processo de segmentagao. A Figura 5 (a) apresenta
a imagem da Figura 4 (a) apos aplicagdo do filtro Gaussian (passa- baixa), e a
Figura 5 (b) o histograma da imagem da Figura 5 (a).
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(b)
Figura 5 — (a) Imagem da Figura 4 (a) ap6s aplicagado do filtro Gaussian. (b) — Histograma da imagem
da Figura 5 (a).

Apesar do histograma n&o ser nitidamente bi-modal, ou seja, ndo apresentar dois
picos distintos, a aplicagéo do filtro Gaussian, possibilitou a determinagao da regiao
de mudanca dos pixels escuros, ferrita, da regido dos pixels claros, austenita. A
etapa de segmentacado foi realizada de forma manual, utilizando como ponte de
corte o final da queda do pico de pixels da regido escura.

Apds a segmentagdo, houve a necessidade de uma etapa de pos-processamento,
pois as imagens resultantes da segmentagdo possuiam muitos ruidos, assim, os
objetos menores que 200 pixels? foram eliminados.

A etapa final do processamento digital de imagens consistiu na quantificagdo dos
objetos, onde o programa informa a quantidade de objetos encontrados e a area de
cada um deles. Nesta etapa, foram considerados os objetos que tocam a borda da
imagem, pois o0 objetivo era o calculo do percentual de area ocupada. A Figura 6 (a)
apresenta a imagem da Figura 5 (a) apos a segmentacgao e o pds-processamento, e
a imagem da Figura 6 (b) a imagem apods a quantificagcédo dos objetos, neste caso,
austenita.

(a) (b)
Figura 6 — (a) Imagem da Figura 5 (a) apos segmentacéo e pés-processamento. (b) — Imagem da
Figura 6 (a) indicando a contagem dos objetos.

Devido ao pequeno tamanho das juntas soldadas geradas pelo processo TIG
autdégeno e das magnificagbes utilizadas pela microscopia 6ptica para a obtencéo
das imagens, somente foi possivel processar digitalmente uma imagem por junta
soldada para cada amostra estudada, para a obteng¢ao dos percentuais de austenita
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(e consequentemente de ferrita). Apesar do numero de imagens processadas ser
considerado muito pequeno para garantir a consisténcia das fragdes volumétricas
obtidas de ferrita e austenita, a metodologia foi estabelecida e devera ser repetida
para um numero de imagens bem maior, obtidas a partir de diversas secodes
transversais das amostras soldadas. Os resultados obtidos encontram-se na Tabela
3, para o grupo 1 e na Tabela 4 para o grupo 2.

Tabela 3 — Percentual das fases ferrita e austenita, Argdnio puro, com corrente de soldagem 25 A e
40 A, respectivamente

Tabela 4 — Percentual das fases ferrita e austenita, Argénio com adi¢do de 2,5% de N,, com corrente

GRUPO 1 IMAGEM % AUSTENITA | % FERRITA
Subgrupo (a) |1 11 89
Subgrupo (b) |2 8 92

de soldagem 25 A e 40 A, respectivamente

GRUPO 2 IMAGEM % AUSTENITA | % FERRITA
Subgrupo (a) |1 26 74
Subgrupo (b) |2 22 78

A adicéo de 2,5% de N, indicou um aumento do percentual de austenita presente na
junta soldada, onde a corrente utilizada na soldagem das amostras parece néo ter
alterado de forma significativa a quantidade de austenita, quando sao comparados
os resultados entre amostras soldadas com o mesmo gas de protegcéo e correntes
distintas.. Assim, a adicdo de N, ao gas de protecdo parece confirmar que o N,
comporta-se como um estabilizador da fase austenita, ou seja, sua adigao favorece
a formacao desta fase.(*®

5 CONCLUSOES

A técnica de color etching utilizada para revelar a microestrutura mostrou-se
bastante efetiva para diferenciar as fases presentes através de coloragdes tipicas e
realcar regides de contornos de graos.

O aporte térmico utilizado nesta soldagem nao gerou regides termicamente afetadas
de tamanhos significativos, uma vez que, a mudanga de aspecto microestrutural da
regido da zona de fusdo para a regiao do metal de base mostrou-se abrupta.

Os graos da fase ferrita apresentaram-se maiores nas amostras soldadas com 40 A
versus as amostras soldadas com 25 A, com ou sem a presenga do nitrogénio do
gas de protecédo, devido ao maior aporte de energia ou heat input no processo.

A quantidade medida da fase austenita nos contornos de grdos da ferrita nao
apresentou diferenga significativa entre as amostras soldadas com 25 A e 40 A.

Foi notavel a diferenca de geometria entre os graos de austenita da zona de fusao
em relagdo ao metal de base, os primeiros apresentam formatos alongados e de
contornos mais suaves, ja os da zona de fusdo apresentaram geometria acicular
(agulhados) e precipitados nos contornos de graos da fase ferrita.

Devido ao rapido resfriamento da junta soldada (em agua) para evitar a precipitagao
de fases deletérias, ndo houve tempo suficiente para a formagao da fase austenita
em grande quantidade, observando-se a formacao desta na regidao de contornos de
graos da ferrita.

A comparacgao qualitativa de imagens que possuem como diferenca de parametros
apenas a corrente com as quais foram soldadas (25 A e 40 A), é possivel concluir
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que esse aumento de corrente parece nao ter sido significativo para alterar a
quantidade da fase austenita.

A adicao de 2,5% de N, aumentou de 11% para 26% o percentual de fragéo
volumétrica de austenita presente na junta soldada em relagdo ao grupo testado
sem a presencga do Na.

Foi obtida uma metodologia para a quantificagdo de austenita / ferrita em juntas
soldadas por processo TIG autégeno e através de analise e processamento digital
de imagens.
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