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Resumo

A liga de niquel 182 é empregada como metal de adicdo na soldagem de tubulacdes
e componentes de usinas nucleares. Quando submetido a tratamentos térmicos,
este material tera a sua microestrutura influenciada diretamente por: a temperatura e
o tempo do tratamento. Estes fatores influenciam na formacao de carbonetos de
cromo, que causam a sensitizacdo do material. Neste trabalho, compararam-se o
grau de sensitizacdo da liga de niquel 182 a partir de trés amostras com diferentes
microestruturas. O primeiro tipo de microestrutura utilizado foi o material apés
soldagem. Os outros dois tipos foram obtidas por meio de exposicao do material a
faixa de temperatura de solubilizacdo do material por 1h e 24 horas,
respectivamente. Os resultados mostraram que a amostra com maior tempo de
exposicao a temperatura de solubilizacdo possui 0 menor grau de sensitizacao.
Palavras-chave: Liga 182; Grau de sensitizacdo; Ensaios de duplo loop (DL);
Tratamentos térmicos.

EVALUATION OF SENSITIZATION DEGREE OF NICKEL ALLOY 182
SUBMITTED TO DIFFERENTS HEAT TREATMENTS USING
ELECTROCHEMICAL TESTS

Abstract

The Nickel Alloy 182 is used as addition metal in weldings of pipes and weldings of
components from nuclear power plants. The effect of heat treatment and time’s
treatment on the microstructure and the sensitization of the material were evaluated
in this work. Three specimens were studied. The first one was from the weld. The
others ones were obtained through heat treatment in the range of solution
temperature during 1h and 24 hours, respectively. Results have shown that time of
heat exposure affects directly the degree of sensitization.

Key words: Alloy 182; Degree of sensitization; Double loop electrochemical
potentiokinetic reactivation technique; Heat treatment.
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1 INTRODUCAO

A corrosao intergranular ocorre nas ligas de niquel e pode, na grande maioria
das vezes, ser explicada através do mecanismo de empobrecimento do teor de
cromo nas adjacéncias dos contornos de grdo causado pela precipitacdo de
carbonetos de cromo. Ao redor dos precipitados, sdo formadas regides nas quais o
teor minimo de cromo (12%) necessario para ocorrer a passividade da liga nao é
atingido, podendo, portanto, ser atacadas por meios agressivos e ser suscetivel a
corrosao intergranular. Essa condicado € normalmente denominada sensitizacao e
pode ocorrer durante processamentos termomecanicos e em operagdoes de
soldagem quando o material austenitico &€ exposto a temperaturas entre 450°C e
870°C."?

Varias técnicas tem sido desenvolvidas para avaliar o grau de sensitizacao
das ligas, e assim, prever a sua suscetibilidade ao ataque intergranular.!”
Geralmente, utilizam-se ensaios de imersao descritos na norma ASTM A763,® como
por exemplo a pratica W que apresenta o procedimento para a realizacdo do ataque
metalografico em acido oxalico, o qual é capaz de revelar a presenca de fases ricas
em cromo, tais como os carbonetos de cromo. Porém, o elevado tempo de execucao
e 0 seu carater destrutivo sdo o0s principais inconvenientes dos ensaios de
imersao. Com isso, foram desenvolvidos métodos ndo-destrutivos que determinam
o grau de sensitizacdo (GS) tanto antes como depois das operagdes de soldagem.
Como exemplo, tém-se os métodos eletroquimicos, que possuem algumas
vantagens em relacdo aos de imersao normalizados pelo fato de serem mais
rapidos; mais econdmicos, mais precisos."®

O método chamado de Reativagdo Potenciodinanica (Eletrochemical
Potentiokinetic Reativation - EPR) vem sendo utilizado de modo quantitativo € ndo
destrutivo para avaliar a suscetibilidade a corrosdo intergranular das ligas
austenisticas. Esta técnica consiste de dois procedimentos — SL-EPR (Single Loop)
e DL-EPR (Double Loop). Na técnica SL-EPR a quantidade de carga gerada durante
a polarizacdo do material desde a faixa de passivacao até o potencial de corrosao
ativo é utilizada para detectar a suscetibilidade ao ataque intergranular associado
com a precipitacdo de carbonetos de cromo nos contornos de grédo. Uma
modificacao deste procedimento é a técnica de DL-EPR, que envolve a polarizagao
da superficie metalica desde o potencial de circuito aberto na regidao ativa até o
potencial na faixa de passivacao, seguido da polarizacéo reversa na diregcdo oposta
voltando para o potencial de circuito aberto. A razdo da corrente maxima gerada na
reativacdo pela corrente maxima gerada na varredura anddica (/, /l;) determina o
grau de sensitizagdo neste método. Materiais sensitizados apresentam maiores
valores de /,do que aqueles solubilizados. A principal vantagem desta técnica é a
maior sensibilidade para determinar baixos graus de sensitizagdo.!"¢®

Neste trabalho, sédo realizados ensaios eletroquimicos de duplo loop (DL) com
a finalidade de se determinar o grau de sensitizacao da liga 182 utilizada como metal
de adicao na soldagem dos acos AlISI 316L e ASTM A-508. Trés tipos de amostras
foram analisadas: a primeira como soldada (sem tratamento); as demais sofrendo
tratamento térmico com o objetivo de solubilizar os carbonetos. Os tratamento
térmicos foram realizados na faixa de temperatura de 1.100°C a 1.200°C durante
periodos de 1 h e 24 horas. Além disso, foi realizado um ataque eletrolitico para



revelar a microestrutura do material e avaliar a distribuicdo de carbonetos antes e
apoés o tratamento térmico.

2 MATERIAIS E METODOS

As amostras utilizadas para caracterizacdo microestrutural e ensaios
eletroquimicos foram retiradas da zona fundida de um conjunto soldado de aco
inoxidavel AISI 316L unido ao ago carbono ASTM A-508, sendo a liga de niquel 182
utilizada como metal de adicdo. A composicao da liga 182 é mostrada na Tabela 1.

Tabela 1: Composi¢do quimica da liga 182.
Ni Cr Fe M C Si P S Nb Ti Cu
n
64 14 12 5, 0,0 0, 0, 0,0 1, 0, 0,
2392 |1 7 68 42 45 03 06 7 86 04

Para a retirada das amostras foi necessario realizar uma separacdo das
regides de solda -metal base (MB); zona afetada pelo calor (ZAC) e zona fundida
(ZF). Pois as diferencas entre elas relacionada a composi¢do e a microestrutura
podem criar uma diferenca de potencial eletroquimico, que pode vir a causar um erro
nos resultados dos ensaios eletroquimicos. A identificacdo da zona fundida foi
realizada utilizando-se um ataque eletrolitico do material com solugao de &acido
fosférico 10% em volume.

Trés tipos de amostras foram utilizadas para realizacdo dos ensaios conforme
descrito na Tabela 2. O tratamento térmico foi realizado ao ar, em forno tubular com
estabilizacdo da temperatura de tratamento térmico por 24h, sendo as amostras
resfriadas imediatamente na agua.

Tabela 2: Descricdo das amostras e dos tratamentos térmicos aplicados.

Amostras Tratamento Térmico
1 Sem tratamento
2 1.200°2C por 1h resfriado na agua
3 1.100°C por 24h resfriado na agua

Apos o tratamento térmico, as amostras foram embutidas em resina baquelite,
lixadas e polidas utilizando pasta de diamante até 1 um, como mostrado na Figura 1.
Com o objetivo de revelar a distribuicdo de carbonetos, foi realizado ataque
eletrolitico em solugédo de &cido fosférico 10% em volume (1,5 V por 60s). Foram
feitas micrografias das diferentes amostras com o auxilio de interface grafica
utilizando microscépio Leica DM 4500P e software Leica Application Suite V3.0.



Figura 1: Imagem da amostra embutida em resina baquelite para a realizagdo de ensaios
eletroquimicos.

Os ensaios eletroquimicos realizados para a analise do grau de sensitizacao
foram feitos em um potenciostato/galvanostato Autolab PGSTAT20, com eletrodo de
Ag/AgCl 1,0 mol./L como referéncia e eletrodo de Platina como auxiliar, e taxa de
varredura igual a 1,67 mV/s.

Primeiramente,  realizaram-se  ensaios de  polarizacdo  anbdica
potenciodinamica com o objetivo de se obter os valores do potencial de circuito
aberto (OCP) a faixa de potencial no qual ocorre a passivacdo do material.
Posteriormente, utilizou-se o método DL-EPR (Double Loop Eletrochemical
Potentiokinetic Reactivation Method) com o potencial inicial aplicado igual ao OCP.

Ambos o0s ensaios foram conduzidos em células eletroquimicas contendo um
eletrdlito desaerado por 50 minutos em nitrogénio a temperatura de (30+1)°C. Antes
de cada ensaio as amostras foram lixadas com lixa d’agua até granulometria de 600
mesh. A solucao escolhida para o estudo consistiu de 0,05M H.SO4 contendo
0,003M de CH3CSNH..® Nao foi utilizado solugcdo de H>SO,4 contendo KSCN porque
de acordo com Tsai, Yu e Lee.® neste meio ocorre extensiva dissolugdo da matriz
da solda.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Anadlise Metalografica

As micrografias das amostras da liga de niquel 182 obtidas ap6s o ataque
eletroquimico sao apresentadas na Figura 2. Os pontos mais escuros observados
sao os precipitados de carboneto de cromo. Percebe-se que o tratamento térmico de
1200°C por 1 hora ocasionou uma melhora na sensitizagdo, ja que uma menor
quantidade de precipitado € observada. Assim, este tratamento solubilizou parte do
carboneto. Comparando com a amostra tratada por 24 horas de 1.100°C, nota-se
que houve uma queda maior na quantidade de precipitado, como esperado.®
Portanto, quanto maior a permanéncia do material a temperatura de solubilizacao
menor sera a quantidade de precipitados de carboneto de cromo.
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Figura 2: Micrografias das amostras a) sem tratamento, b) 1200°C por 1 hora e ¢) 1100°C por 24
horas.

3.2 Ensaios de Polarizacao Anodica Potenciodinamica

A Figura 3 mostra as curvas de polarizacdo anddica obtidas para as trés
amostras estudadas. Observa-se que elas apresentaram comportamentos
eletroquimicos similares. Perceberam-se que o potencial de corrosdo, o potencial de
passivacao primario, o logaritmo da densidade de corrente na regido de passivacao e a
regiao de transpassivacao apresentaram valores muito proximos.

Como os parametros do potencial e da corrente na regido de passivacao foram
parecidos, pode-se afirmar que a estabilidade da camada passiva formada nas trés
amostras € semelhante.
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Figura 3: Grafico das curvas obtidas pelos ensaios de polarizagdo anddica potenciodinamica das

amostras de liga de niquel na solu¢ao 0,05M H,SO, contendo 0,003M de CH3CSNH..
3.3 Ensaio de Duplo Loop (DL-EPR)

Na Figura 4, apresentam-se as curvas representativas dos ensaios de DL
obtidas para as amostras com os diferentes tratamentos térmicos.
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Figura 4: Gréfico das curvas obtidas pelos ensaios de Duplo-Loop das amostras de liga de niquel 182
na solucao 0,05M H,SO, contendo 0,003M de CH3;CSNHs,.

Como mencionado por Majidi e Streicher,!") percebe-se que a corrente
anddica (la) é praticamente independente do grau de sensitizacdo, ja que o
comportamento na regidao ativa foi praticamente 0 mesmo para todas as amostras. As
pequenas variacoes podem ser consequéncia das areas de superficie observadas.
Entretanto, a magnitude da corrente de reativacdo (Ir) varia com o grau de
sensitizacao.

A Tabela 3 mostra os respectivos valores de la, Ir e do Grau de Sensitizagao
(GS = Ir/la) para as amostras da liga de niquel 182 avaliadas.

Tabela 3: Parametros dos ensaios de Duplo-loop para determinacdo do grau de sensitizagdo das
amostras da liga de niquel 182

Amostras la (mA) Ir (mA) GS
1 9,482 2,419 0,255
2 8,218 1,557 0,189
3 10,319 0,205 0,020

Ao avaliar os dados apresentados na Tabela 3, nota-se que o grau de
sensitizacao diminuiu devido ao aumento do tempo de exposicdo da amostra a uma
faixa de temperatura que proporciona a solubilizagdo dos carbonetos de cromo. Isso
pode ser corroborado pelas micrografias apresentadas na Figura 1, em que uma menor
quantidade de precipitados € observada para a amostra submetida ao tratamento
térmico de 1.100°C por 24 horas.

Este resultado é confirmado pelo trabalho de Lourenco et al.® que afirma que
a amostra solubilizada a uma temperatura de 1050°C possui menor grau de
sensitizacdo do que a amostra sem tratamento.

A Figura 5 apresenta as micrografias das amostras de solda ap6s os ensaios
de Duplo-loop. Observa-se pelas micrografias que a amostra sem tratamento sofreu um
ataque mais acentuado em relacdo as amostras que foram expostas a tratamentos
térmicos de solubilizagcao de carbonetos. Comparando-se as duas amostras tratadas,
percebe-se que a amostra com o tratamento térmico de maior duracao sofreu um



menor ataque. Estes resultados estdo de acordo com os obtidos pelo ensaio de Duplo-
loop.
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Figura 5: Micrografias das amostras de solda, a) sem tratamento, b) 1200°C por 1 hora e ¢) 1100°C por
24 horas ap0s o ensaio de Duplo-loop.

4 CONCLUSAO

O método eletroquimico duplo-loop (DL) juntamente com a analise
metalografica mostraram-se adequadas para avaliacdo e determinacao da sensitizacéo
da liga 182 utilizada como metal de adigdo em soldas dissimilares.

Os tratamentos térmicos produziram diferentes graus de sensitizacdo no
material estudado. Sendo que a amostra sem tratamento apresentou o maior grau de
sensitizacdo com relagdo as amostras tratadas, 1.200°C por 1h e 1.100°C por 24 h.
Além disso, a permanéncia do material por maior tempo, amostra de 1.100°C, levou a
um menor grau de sensitizacdo e a uma maior solubilizacdo, embora esta condi¢cdo nao
tenha proporcionado a solubilizagdo completa do material soldado.
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