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Resumo

Neste trabalhoa microestrutura e a resisténcia a corrosao intergranulardos agos
inoxidaveis ferriticos AISI 430 estabilizados com Nb, Ti e (Ti + Nb) submetidos ao
processo de soldagem TIGforam investigadas. A caracterizagdo estrutural dos
cordbes de solda e identificagdo dos microconstituintes presentes foram
reveladosutilizando o reagente Vilellae examinados em microscépio optico (MO)
e/ou microscopio eletrénico de varredura (MEV).A susceptibilidade a sensitizagao foi
avaliada através de analises metalograficas (MO e MEV) apés ataque eletrolitico
(Pratica W da norma ASTM 763). As analises microestruturais relataram alta
concentragao de carbonetos de cromo na zona fundida (ZF) e na zona termicamente
afetada (ZTA) dos acgos AlSI 430 n&o estabilizado e AlSI 430 estabilizado com Ti,
mostrando que esses agos ficaram susceptiveis a corrosao intergranular. Nos agos
estabilizados com Nb e (Nb + Ti) a estabilizagdo foi suficiente para que o cromo
permanecesse em solugado solida. A Pratica W revelou corrosao generalizada no
interior dos graos do ago AlSI 430 e a presencga de valas no AISI 430 Ti o que indica
gue o ago sensitizou. Ja os agos estabilizados com Nb e (Ti + Nb) mantiveram boa
resisténcia a corrosdo apos a soldagem.
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STUDY OF THE MICROSTRUCTURE AND SUSCEPTIBILITY
TO INTERGRANULAR CORROSION OF COMMERCIAL
FERRITIC STAINLESS STEEL AISI 430, AISI 430Ti, AlSI

430Nb AND AISI 430 (Ti + Nb) WELDED BY GTAW
PROCESS

Abstract

This work investigated the microstructure and the intergranular corrosion resistance
of the AISI 430 ferritic stainless steels stabilized with Nb, Ti and (Ti + Nb) submitted
to GTAW welding process. The structural characterization of the weld beads and
identification of the microconstituents present were revealed using the Vilella reagent
and examined under an optical microscope (MO) and/or scanning electron
microscope (SEM). The susceptibility to sensitization was evaluated through
metallographic analyzes (MO and MEV) after electrolytic etching (Practice W of



ASTM 763). The microstructural analyzes reported a high contenteof chromium
carbides in the weld zone (WZ) and in the heat affected zone (HAZ) of steels AlSI
430 not stabilized and AISI 430 stabilized with Ti, showing that both steel are
susceptible to intergranular corrosion. In the steels with Nb and (Nb + Ti) the
stabilization was sufficient to chromium remain in solid solution. Practice W revealed
general corrosion inside the grains of AISI 430 steel and the presence of ditches in
AISI 430 Ti indicating that the steel sensitized. However, the steels stabilized with Nb
and (Ti + Nb) maintained good corrosion resistance after welding.
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1 INTRODUGAO

Osacos inoxidaveis ferriticospelaausénciadeniquelemsuacomposi¢cao e sua estrutura
cristalina cubica de corpo centrado, sao caracterizadosporbaixocusto, boa
condutividade térmica ebaixaexpansao linearquando comparados com 0s
austeniticos. Alémdisto tendema possuir uma maior resisténcia
acorrosaoatmosférica eacorrosaosob tensdaoem meios contendocloreto[1-2].0s
ferriticos sdaocomumente aplicados em sistemasde exaustaode
automoveis,camarasde combustao,pecasde forno, recipientesparaalimentose
industriasquimicas. Paraa maioriadessas aplicagdes, a soldagemé o principal
meioadotado [2].

Noprocessode soldagemTIG(TungsteninertGas)ou GTAW(GasTungstenArc
Welding),acoalescénciadosmetaiséalcangadapeloaquecimentodestescomum
arcoelétricoentreumeletrodondoconsumivelde tungsténioe a peca [3].
Esseprocessoé geralmenteo maisusadopara a fabricagdode componentesde agos
inoxidaveis ferriticose de baixaespessura por resultaremsoldasdealtaqualidade [4].

A soldagemde agos inoxidaveis ferriticos tendea ser limitadaumavezquepode vir
acompanhada de perda de tenacidade e ductilidade e pelo aumento a
susceptibilidade acorrosédo [5].A fragilizacdo esta relacionada a diversos
fatorescomdestaqueparaocrescimentodegraoe formagdode martensita nazona
fundida (ZF)enazona termicamente afetada (ZTA). Jaa sensitizagao, susceptibilidade
acorrosao intergranular, écausada peladeplecao decromo em
regidesadjacentesaoscontornosde graona ZFe na ZTAduranteo resfriamento a
partirde temperaturassuficientementeelevadas [6-10].

Extensivos estudos sdopromovidosparaentenderosmecanismosde sensitizacdocomo
também para obter meios de prevenir econtrolar esse fendmeno.Alguns
dessesestudos propdem a redugdo de elementos intersticiaisna liga (Ce
N),aadigdodeelementosestabilizadores, e a
redugaonaenergiadesoldagemparaprevenira sensitizagcao [6-8].

Os principaiselementosestabilizadoresutilizadosparacontrolara  corrosdoemacos
inoxidaveisferriticossdoo Ti e o Nb.Tantoo primeiroquantoo segundopossuem
energialivrede formagdocomo C e N inferioresa energiade ligagdodo Crcomesses
mesmoselementos,possibilitandoaformacaodeprecipitadosdeTi(C,N)eNb(C,N) no



lugar de carbonetos e nitretos de Cr. Dessa forma, a resisténcia a corrosao do
aco permanece elevada quando soldado.

Alguns autores como Kriskiak [9] e Gordon e Benekon [11] mostraram que com a
adicao deTi houve a formacao deprecipitados mais estaveis que os deCr elevando
a temperaturade sensitizacdo. Além disso, a resisténcia a corrosao por
pitetambém foi aumentada. Porém, para casos de resfriamento rapido, ndohouve
tempo suficiente para a formacao de carbonetos e nitretos de Ti levando a
precipitacdo destes elementos com Cr. Esta precipitacdo causou o
empobrecimento de Cr na regido em torno do precipitado resultandoem perda na
resisténcia a corrosao.

Comrelagaoao Nb,Gordon e Benekon [11] mostraram que a adicdo desseelemento,
apesarde fornecer uma cinética de formagao de precipitados mais lentaque os de Ti,
também proporcionaram a formacdode carbonetose carbonitretosquedificultarama
sensitizacdo.Todavia,a inclusdo desse elemento veio acompanhada com perda
deductilidade nasolda. AlémdissohaoaltocustodoNb [12].

A adicdo desses elementos de liga pode ser realizada mutuamente (Ti+Nb).
Segundo Modenesi [5], esse tipo de estabilizagcdo tende a minimizar a perda de
propriedades mecéanicas quando comparado ao ago nao estabilizado ou com
adicdo de um unico elemento. No entanto, deve-se ater ao teoresideais de
elementos estabilizadores onde a adigao insuficiente permite a formacdo de
precipitados de Cr, tornando o ago susceptivel a corrosdo, e a adicdo em altos
teores tende a elevar a deterioracédo das propriedades mecanicas [11]. De acordo
com Yan et al [13], a estabilizagdo simultdnea exibe uma resisténcia a corrosdo
intermediaria aos acos estabilizados somente com Ti ou Nb.

Apesardo grandenumerode pesquisasrealizadas comaestabilizagao de
acosinoxidaveisferriticoscomoselementosdeligaNb, Ti e (Ti+Nb) aindandosetemum
consensosobrequaldessesadicoesé de fatoamaisvantajosa emrelagaoas
propriedades finaisdoagosoldado.Nesteestudoforam comparados agos com
diferentes estabilizagdes, visando contribuir para oentendimento de diferencasna
microestruturae de corrosdode juntas soldadas [9,11,14,15].

Paraarealizagcaodesse estudo, foram escolhidos quatro acosinoxidaveis ferriticos
AIS1430sendoum nao estabilizado, e os outros estabilizados com Ti, Nb e (Ti+NDb).
Os acosforam submetidosasoldagemTIG eposteriormente foramrealizadas analises
microestruturaise  oensaioseletroquimico - Pratica W da norma ASTM
763paraanalisedasusceptibilidade a corrosao intergranular.



2 DESENVOLVIMENTO
2.1 Materiais e Métodos

As composi¢des quimicas dos acos inoxidaveis ferriticos comerciais AlISI 430, AlSI
430Nb, AISI 430Ti e AISI 430(Ti + Nb), utilizados neste estudo sdo dadas na Tabela 1.
As chapas de acos fornecidos pela APERAM SOUTH AMERICA foram laminadas a frio
resultando em uma espessura média de 1,5 mm.

A deposicao de cordao sobre chapa foi dado pelo processo TIG mecanizado. A Figura
1 representa a bancada de teste que foi composta por um dispositivo de movimento
(tartaruga) acoplado a uma placa de cobre utilizada para uniformizar as condi¢gbes de
extracdo de calor, onde foram colocados os corpos-de-prova a serem soldados. Essa
disposicdo permitiu o ajuste preciso da velocidade de soldagem enquanto a tocha
esteve estacionaria. Foi utilizado também um dispositivo de fixagdo que permitiu um
ajuste para o posicionamento da tocha, permitindo manter a distancia entre o eletrodo e
0 corpo-de-prova (comprimento de arco) constante para todos os testes.

Tabela 1:Composi¢ao quimica dos agos fornecidos
AISI 430 %C  %Mn %Si %P %Cr %Ni %Mo %Al %Nb %Ti %N

(Ppm)
Nao 0,050 0,179 0,347 0,0341 16,16 0,146 0,005 0,002 0,005 0,002 624
estabilizado
430 Nb 0,021 0,15 0,37 0,026 16,37 0,141 0,007 0,002 0,412 0,000 259
430 Ti 0,017 0,19 0,40 0,023 16,32 0,276 0,011 0,003 0,008 0,13 113

430(Ti + Nb) 0,007 0,12 048 0,032 17,28 0,185 0,008 0,004 0,204 0,13 213
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Figura 1: Esquema da montagem para testes e aquisicdo de dados

A distancia entre o eletrodo e a peca para todos os ensaios foi 2 mm e o valor da
corrente elétrica ajustado para 120 A. Os valores de tens&o adquiridos ficaram entre
11,0 e 13,0 V e uma média de 12,0 V. Para obter a mesma energia de soldagem, a
velocidade de soldagem foi ajustada em 4,17 mm/s para todas as amostras.



Assim, através da Equacéo 1 é possivel calcular a energia de soldagem do processo
de soldagem TIG autogeno, no valor de 0,345 kJ/mm, o mesmo utilizado em todas
as amostras.

H= () viae ~

(1)

A caracterizagdo microestrutural dos corddes de solda e identificagdo dos
microconstituintes presentes foram realizados utilizando o reagente Vilella (1 g de
acido picrico + 5 ml de acido cloridrico + 100 ml de alcool etilico), o qual revela a
presencga de particulas de segunda fase e martensita em agos inoxidaveis ferriticos
e austeniticos. Depois de revelada a microestrutura, os corpos-de-prova foram
examinados em microscopio optico e/ou microscopio eletrénico de varredura.

A analise de susceptibilidade a corrosao intergranular foi realizada seguindo a
Pratica W da norma ASTM 763. A Pratica W é um método rapido de identificagao por
exame metalografico posterior a um ataque eletrolitico em uma solugéo de 10% p de
acido oxalico(H,C»04.2H,0) e uma densidade de corrente de 1 A/cm? a temperatura
ambiente. A Pratica é simples e ¢é utilizada apenas para aceitacdo de um material e
nao para a sua rejeicao. A estrutura adquirida através do exame metalografico pode
ser classificada como “degrau” que significa que o material ndo esta sensitizado uma
vez que os contornos de grao estao livres de precipitados de carbonetos de
cromo,estrutura tipo “vala” que indica a presenca de carbonetos ricos em cromo nos
contornos de graoou “mista” que possui algumas valas além dos degraus, mas sem
contornar completamente um unico gréo.

O ensaio em acido oxalico foi realizado de acordo com o procedimento da Pratica
W. As amostras foram polidas até diamante de 1 pym e atacadas
porumperiodode90semumasolugéode10%pH,C,0,.2H,0. Foi utilizada uma fonte
para aplicar o potencial de forma a atingir a densidade de corrente desejada para
cada corpo-de-prova.



2.2 Resultados

2.2.1 Microestrutura

As Figuras 2 e 3 mostram as micrografias dos corddes de solda obtidas através do
MO e do MEV respectivamente.A composicado quimica dos precipitados foi analisada
através de EDS(Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy).

crografias optica do agos AISI 430, AISI 430Ti, AISI 430Nb e AISI 430 (Ti + Nb
respectivamente.

igura

No aco AISI 430 nao estabilizado, Figura 2, observa-se que a ZTA e a ZF
apresentaram uma rede de martensita junto aos contornos de gréo da ferrita além
de precipitados finos de carbonetos e nitretos de Cr. Essa microestrutura é
justificada pelosaltos teores de (C+N) que favorecem a formacao da austenitaem
temperaturas altas,mesmo para elevados teores de cromo. Desta forma, durante a
soldagem, o ago sofre transformacgdo parcial da ferrita em altas temperaturas
apresentando estrutura bifasica, austenita + ferrita, e estrutura ferrita + martensita
apos o resfriamento rapido [5].

O EDS desse aco, Figura 3a, revelou precipitados esféricos contendo elevados
teores de carbono e cromo, o que de acordo com a literatura sao carbonetos de
cromo My3Cse precipitados mais alongados contendo esses elementos mais
nitrogénio, o que indica ser carbonitretos de cromo.



Figura 3: Micrografias obtidas pelo MEV (a) AISI 430, (b) AISI 430Ti, (c) AISI 430Nb e AISI 430 (Ti +
Nb)

Nos agos estabilizados, nota-se uma microestrutura completamente ferritica. A
adicdo de elementos estabilizantes gamagenios reduz e/ou inibe o campo de
existéncia da austenita. SegundoModenesi [5], pequenas adi¢des de Nb e Ti
(inferiores a 1%) suprimem esta formagdo. Isso é justificado pelo fato
desseselementos substituirem parcialmente ou completamente os carbonetos e
nitretos de Cr por carbonitretos de Ti(C,N) ou de Nb(C, N). Esses precipitados s&o
mais estaveis que o de Cr e menos soluveis e s6 se dissolvem na matriz ferritica
em temperaturas superiores a 1200°C. Ao limitar a dissolugdo tanto de C quanto de
N na ferrita em temperaturas elevadas os estabilizantes reduzem o efeito dos
elementos alfagénios e limitam e/ou impedem a formacgéo de austenita entre 900 e
1200 °C [11]. Assim, os acos adequadamente estabilizados devem apresentar uma
microestrutura completamente ferritica até a sua fusao e apds o resfriamento.

No aco AISI 430Ti observa-se que a adigdo de Ti resultou em umaZF com
estruturade gréaos finos e equiaxiais e a ZTA com crescimento de gréo limitado.
Segundo a literatura, osprecipitadosde TiNformadosna zonafundidatendema
agircomo nucleantes para a solidificacao heterogénea. Ja
naZTAdasolda,essesprecipitados podem ancoraroscontornosdegrao
retardandoumintensocrescimentodegréo.



O AISI 430 estabilizado com Nb (Figura 2)revelou crescimento epitaxial dosgraos,
onde os graos da ZF se formaram como um prolongamento dos graos do metal base
[16]. Conforme a literatura, a adicdo de Nbgeraumefeitode ancoramentodos
contornosdegrao(pinning),quereduzastaxasdecrescimentodegrao,resultando
emgraosmaisfinosdo queaqueles do mesmo ago nao estabilizado. O EDS desse
aco, Figura 3c, apresentou precipitados intra e intergranulares de carbonetos de
Nb[11,17,18].

O aco inoxidavel ferritico AISI 430 com estabilizagao dupla (Ti+Nb) apresentou a
ZF com uma estrutura grosseira (Figura 2) e com precipitados finos inter e
intragranulares de carbonetos e carbonitretos de Ti e Nb, Figura 3d, e a ZTA com
crescimento de graos.

2.2.2 Pratica W

A zona fundida do ago 430, Figura 4a, apos ataque eletrolitico da Pratica W, revela a
presenca de ataque generalizado no interior dos graos o que pode estar associado
com a fina precipitagao intragranular de carbonetos e/ou nitretos de cromo [19]. Esse
resultado estd de acordo com Honeycombe, Folkhard e Sedriks[20-22] que
estabeleceram a teor de elementos intersticiais (C + N) que um acgo inoxidavel
ferritico ndo estabilizado pode tolerar para ser imune a corrosao intergranular deve
ser inferior a aproximadamente 0,00015%. No caso do ago estudado, esta
quantidade encontra-se muito acima deste valor.

Nao foram observados indicios de corrosdo associados com a presenca de
martensita ao longo dos contornos de grao na ZF e ZTA. Uma possivel razao para
este resultado seria uma redugdo na concentragcdo de carbono nas regides
adjacentes a martensita o que minimizou a formacgao de valas nesses locais.




Figura 4: MEV- Pratica W (a) AISI 430, (b) AISI 430Ti, (c) AISI 430Nb e AISI 430 (Ti + Nb)

Ja no ago AISI 430 estabilizado com Ti, Figura 4b, p6de-se observar contornos de
graocircundados por valas indicando uma forte sensitizagéo.Isto pode ter ocorrido
pelo fato da quantidade de Ti ndo ter sido suficiente para uma completa
estabilizacdo, possibilitando a formacdo de carbonetos de cromo nos contornos
durante o resfriamento da solda. De acordo com Tomari et al. [23],0 teor de titanio
necessario para estabilizar agos inoxidaveis ferriticos € de aproximadamente 0,25%
e segundo a norma ASTM A240/A240M érecomendado um teor minimo deste
elemento igual a 6 vezes o teor de (C + N) e uma quantidade maxima de 0,50%.
Estes valores sao superiores ao presente no ago AlSI 430Ti fornecido indicando que
este nao esta completamente estabilizado.As figuras 4c e 4d mostram as
micrografias dos agos estabilizados com Nb e (Nb + Ti) respectivamente. Esses
agos apresentaram estrutura tipo degrau, o que sugere auséncia de precipitadosde
carbonetos de cromo nos contornos de gréo, isto é, esses agos nao estédo
sensitizados. Conforme Modenesi [5],a estimativa para a estabilizagdo completa do
aco inoxidavel com Nb é %Nb(min) = 7,7(C + N) e segundo DeArdo[24], é
necessaria a relacdo %(Nb[_I Ti) [T 0,08 [ I 8%[ € [I N [T A partir dos resultados
foi observado que a estabilizagcdo com Nb e a estabilizagdo mutua de Ti + Nb, com
teores adequados para estabilizagdo completa, sao eficientes para evitar que o0 ago
inoxidavel ferritico AISI 430sensitizeapds ter sido submetido ao processo de
soldagem.

3 CONCLUSAO

Baseado nos resultados obtidos a partir da andlise metalografica e do ataque
eletrolitico — Pratica W, nos agos AlSI 430, AISI 430Ti, AlSI 430Nb e AISI 430 (Ti +
Nb) soldados,as seguintes conclusdes podem ser dadas:

Com a auséncia de elementos estabilizantes na ago inoxidavel ferritico AlSI 430, a
regidao da solda foi composta por martensita nos contornos de gréo da ferrita nas
regides da ZF e na ZTA e a presenga de precipitados finos de carbonetos e
carbonitretos de cromo. A Pratica W revelou que a formacgao de precipitados de Cr
resultou em um ago susceptivel a corrosao intergranular e generalizada.

O aco inoxidavel ferritico estabilizado com Ti apresentou uma microestrutura
completamente ferritica de gréos equiaxiais, porém a estabilizagdo com esse



elemento parece nédo ter sido suficiente para prevenir a corrosédo intergranular na
regidao da solda. A Pratica W revelou valas nos contornos de gréo, indicando que o
material sensitizou.

A estabilizacdo com Nb foi suficiente para que o Cr permanecesse em solugao
sélida apds o processo de soldagem. A analise metalografica revelou microestrutura
com graos colunares na ZF e precipitados finos inter e intragranulares de carboneto
de Nb. O ataque eletrolitico revelou estrutura tipo degrau, comprovando que a
adicao de Nb é eficiente para manter a resisténcia a corrosdo do aco apos ter sido
submetido a soldagem.

A analise metalografica da estabilizagdo dupla (Ti + Nb) revelaram gréos grosseiros
na ZF e intenso crescimento de grdo na ZTA. A Pratica W comprovou que que a
estabilizacdo mutua resultou em uma solda resistente a corros&o intergranular.
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