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RESUMO

BETINI, E. G. Avaliacdo das propriedades estruturais e térmicas de soldas
realizadas em aco inoxidavel duplex para aplicacdo em embalado para
transporte de substancias radioativas. 2019. 90 p. Tese (Doutorado em
Tecnologia Nuclear) - Instituto de Pesquisas em Energia Nuclear - IPEN-
CNENY/SP. Séo Paulo.

Neste trabalho foram avaliadas propriedades térmicas de soldas em aco
inoxidavel duplex UNS32304 observando a influéncia do processo de soldagem
GTAW pulsado sobre as caracteristicas estruturais desse material. Este ago
apresenta-se como material candidato a revestimento externo dos receptaculos
de contencdo para transporte de substancias que sejam fontes de alta
radioatividade, em especial **Mo, com atividade acima de 0,6 TBq (16,2 Ci). O
transporte de radiofarmacos é definido pela norma CNEN NE-5.01 que exige um
embalado com requisitos de seguranca determinados pela resisténcia mecanica
ao impacto, baixa fadiga térmica e resisténcia a corrosao ja conferida pela grade
duplex UNS S32304. Chapas de 1,8 mm de aco inoxidavel duplex foram soldadas
pelo processo GTAW variando os gases de protecédo entre Ar puro e Ar + 2%N,
sem metal de adicdo. Os ciclos térmicos de soldagem foram estudados por um
sistema de termopares tipo K e S fixados proximos a linha de soldagem. A
distribuicdo de temperatura ao longo do corddo de solda foi determinada
alcancando valores dentro do intervalo de transformacgéo de fase desse material.
Através de uma avaliacdo quantitativa e semiquantitativa de elementos foi
calculada a relacdo Creo/Nieq para os graos de ferrita, austenita e austenita
secundaria da zona solidificada, ZAC e metal de base. Mapeamentos e perfis
transversais de cromo, niquel e nitrogénio foram gerados por microssonda
eletrbnica mostrando as alteracdes desse elemento devido os ciclos térmicos de
soldagem obtidos. A adicdo de 2% de N, no gas de prote¢cdo provocou maior
formacao de austenita na zona solidificada quando comparada com a soldagem

sem adicdo de N,, sendo a atmosfera mais adequada para soldagem em acos
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inoxidaveis duplex. Além disso, essa mistura de gases provocou leve aumento da
dureza na zona solidificada. As propriedades termofisicas foram estudadas por
meétodo de flash de laser (MFL) utilizado para a determinacdo da difusividade
térmica do material na direcdo da espessura e o calor especifico da zona
solidificada foi obtido via analises térmicas por calorimetria exploratéria diferencial
(DSC). Foram obtidas medidas de porosidades e massa especifica da zona
solidificada e comparada com o metal de base e metal como recebido. Com estas
informacdes foi possivel avaliar a condutividade térmica do material pos processo
de soldagem. O aumento da condutividade térmica foi encontrado para ambas as
amostras soldadas e sugerem correlagdo com aumento da fase ferritica e a

diminuicao da porosidade também observadas para zona solidificada.

Palavras-chaves: aco inoxidavel duplex, soldagem GTAW, ciclo térmico,

difusividade térmica, transporte de radiofarmacos.
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ABSTRACT

BETINI, E. G. Assessment of the thermal and structural properties of duplex
stainless-steel welded plates for application in container for transport of
radioactive material. 2019. 90 p. Thesis (Doctorate in Nuclear Technology -
Materials) - Instituto de Pesquisas Energéticas e Nucleares - IPEN-CNEN/SP. Sao

Paulo.

In this work, thermal properties of UNS32304 duplex stainless steel welds were
evaluated by observing the influence of the pulsed GTAW welding process on the
structural characteristics of this material. This steel is the candidate for external
covering material for containment receptors for the transport of substances that
are sources of high radioactivity, especially 99Mo, with activity above 0.6 TBq
(16.2 Ci). Radiopharmaceutical transport is determined by the standard CNEN NE
-5.01, that requires packaging with safety requirements determined by mechanical
impact resistance, low thermal fatigue and corrosion resistance already provided
by the UNS S32304. 1.8 mm duplex stainless steel sheets were welded by the
GTAW process varying the shielding gases between pure Ar and Ar + 2%N,
without filler metal. The thermal welding cycles were studied by a type K and S
thermocouple system fixed close to the welding line. The temperature distribution
along the welding line was determined by reaching values within the phase
transformation range of this material. Through a quantitative and semiquantitative
evaluation of elements the Creq/Nieq ratio was calculated for the ferrite, austenite
and secondary austenite grains of the solidified zone, ZAC and base metal.
Mappings and cross sections of chromium, nickel and nitrogen were generated by
electron probe showing the changes of this element due to the thermal welding
cycles obtained. The addition of 2% N in the shielding gas caused an increase of
the austenite formation in the solidified zone if compared to welding without N
addition, being the most suitable atmosphere for welding in duplex stainless
steels. In addition, this gas mixture also leads to a slight increase in hardness in

the solidified zone. The thermophysical properties were studied by laser flash
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method (MFL) used to determine the thermal diffusivity of the material in the
thickness direction and the specific heat of the solidified zone was obtained by the
thermal analysis by differential exploratory calorimetry (DSC). Measurements of
porosities and specific mass of the solidified zone were obtained and compared
with the base metal and metal as received. With this information it was possible to
evaluate the thermal conductivity of the material after welding process. Increased
thermal conductivity was found for both welded samples and suggest correlation
with increased ferritic phase and decreased porosity also observed for solidified

zZone.

Keywords: duplex stainless steel, GTAW welding, thermal cycle, thermal

diffusivity, transport of radiopharmaceuticals.
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1. INTRODUCAO

Nos ultimos 40 anos, institutos da Comissdo Nacional de Energia Nuclear
(CNEN), particularmente o Instituto de Pesquisas Energéticas e Nucleares (IPEN)
sdo responsaveis pela producéo e distribuicdo dos radiofarmacos. Estes produtos
sdo definidos como substratos que contém um atomo radioativo em sua estrutura.
Por sua forma farmacéutica, quantidade e qualidade da radiacdo emitida, os
radiofarmacos podem ser utilizados com finalidade diagndstica ou terapéutica,
qualquer que seja a via de administracdo empregada (Chandra, 1992; Zolle, 2007;
Araujo, 2008).

Um dos principais elementos radioativos utilizados na elaboracdo de
radiofdrmacos é o tecnécio-99m, que estd presente na maior parte dos
procedimentos diagnoésticos de medicina nuclear. O IPEN iniciou os trabalhos
experimentais com molibdénio-99 importado do Canada, na década de 1980, e
estabeleceu um programa de desenvolvimento para producdo de geradores de
molibdénio-tecnécio (99Mo-99mTc). Em 1981, os primeiros geradores comecgaram a
ser distribuidos para os hospitais e clinicas, preparados com tecnologia nacional.
Desde entdo, a demanda s6é vem aumentando, chegando a atingir em 2006 a marca
de 280 geradores distribuidos por semana® (Araujo, 2008).

Atualmente, sdo tratados aproximadamente seis mil pacientes por dia com
estes produtos no Brasil, alcancando a marca de mais de dois milhdes
procedimentos de medicina nuclear por ano? (Santos, 2012). Porém, o que se produz
nao € suficiente para atender a demanda interna. Além disso, em maio de 2009, a
empresa canadense MDS Nordion, responsavel por aproximadamente 40% do

fornecimento mundial de Mo0-99, interrompeu suas atividades, apos apresentar falhas

Nao foram encontradas publicac6es com dados atuais sobre a estimativa de nimero de geradores produzidos e
distribuidos no Brasil.

’Estes nGmeros podem apresentar alteracdo jA que o mesmo paciente pode receber mais de uma dose de
radiofarmacos.



durante a operacgédo do reator nuclear que Ihe fornecia o radionuclideo (Hara, 2015).
A interrupcdo provocou grande crise no mercado de radiofarmacos afetando
principalmente paises com alta demanda para a medicina nuclear e estritamente
dependentes da importacdo desses produtos.

A elevacdo dos precos e a preocupagcdo com uma nova crise de
radiofarmacos em 2016, levou a Comissao Nacional de Energia Nuclear (CNEN) e a
Sociedade Brasileira de Medicina Nuclear (SBMN) propor alternativas para o setor.
Para tanto, estd sendo desenvolvido um projeto que pretende tornar o pais
independente na producé@o deste radionuclideo: o Reator Multipropdsito Brasileiro
(RMB). O projeto esta sendo feito pela CNEN e sua construgdo deve ser realizada
em um terreno cedido, em parte pelo Centro Tecnologico da Marinha de S&ao Paulo
(CTMSP). O Reator Nuclear RMB sera do tipo piscina aberta, tera a poténcia maxima
de 30 MW e visa produzir radioisétopos e radiofarmacos como molibdénio-99
gerador do tecnécio-99m para suprir toda a demanda nacional (Santos, 2012; Hara,
2015).

Para o transporte de Mo0-99, que configura emissdo de radiacdo acima 0,6
TBq (16,2 Ci), sdo utilizados equipamentos denominados embalados tipo B(U). Na
Figura 1.1 (a) é mostrado um exemplo de embalado atualmente utilizado para o
transporte dessas substancias. No esquema da Figura 1.1 (b), sdo descritas
caracteristicas dos materiais para blindagem contra a radiacéo e protecdo mecanica
externa para a o transporte seguro da substancia radioativa no recipiente interno do
embalado.

Acompanhado pela crescente demanda por radiofarmacos, surgiu a
necessidade do desenvolvimento de um embalado com tecnologia nacional para o
transporte de substancias radioativas, em especial 0 Mo0-99. Além disso, 0s
embalados atualmente utilizados pelo IPEN sao de propriedade do fabricante, sendo
utilizados em regime de comodato, ou seja, transfere-se apenas a posse de um bem,
mas ndo seu dominio. Dessa forma, com a construcdo e operacdo do RMB havera a
necessidade de fabricagdo de um embalado para atender a demanda de transporte
dos radionuclideos produzidos no Brasil, uma vez que os embalados recentemente

utilizados néo estardo disponiveis para tal finalidade (Hara, 2015).



Figura 1.1. (a) Embalado atualmente utilizado pelo IPEN fabricado pela empresa MDS Nordion e (b)

uma ilustracdo do projeto de embalado tipo B (U).

© Blindagem:

Urdnio
-] empobrecide e/ou
tungsténio/chumbo

e ST - - «~ .| Recipiente externo:

N - Acol/aco inoxidavel

Foto cortesia da MDS Nordion
a) b)

Fonte: Adaptado de Nordion Medical Isotopes.

Embalados para transporte de substancias que possuem alta emissao de raios
gama exigem adequada protecdo termomecanica. Para a industria nuclear, as ligas
metalicas com alta estabilidade térmica sdo mais utilizadas. As séries de acos
inoxidaveis duplex (AID) tém melhorado sua estabilidade estrutural, mostrando-se
superior a outras ligas e potencialmente aumentando a confiabilidade de
eguipamentos com alta temperatura de servico (Alvarez-Armas, 2008).

Deste modo as normas de seguranca, segundo a Comissdo Nacional de
Energia Nuclear (CNEN) e a Agéncia Internacional de Energia Atbmica (em inglés
IAEA, International Atomic Energy Agency), definem parametros sobre design,
projeto e testes de validacao de dispositivos de transporte de material radioativo. As
principais regras estabelecidas para o recipiente externo de um embalado tipo B séao
baseadas em testes térmicos e mecénicos. De forma a obter o melhor material para
a protecado externa do embalado para transporte de radiofarmacos, um estudo feito
por Hara et al. (2015) determinou que as ligas de niquel e os acos inoxidaveis sdo 0s
mais indicados para a blindagem externa do embalado. No entanto, o aco inoxidavel
apresenta custo significativamente reduzido em comparacao as ligas de niquel.

Segundo a Norma CNEN NE-5.01 e considerando os requisitos de projeto

para a selecdo de materiais, no que se refere ao recipiente externo do embalado



Tipo B séo levados em conta (Hara, 2015):

o Requisitos essenciais: alta temperatura de trabalho, alta tensdo de

ruptura e alto modulo de Young;

o Requisitos desejaveis: baixa densidade e baixo coeficiente de expanséo
térmica;
o Viabilidade de fabricacao: preco e disponibilidade de matéria-prima.

Os modernos acos inoxidaveis duplex, além de cumprirem com 0s requisitos
também possuem uma excelente resisténcia a corrosdo e boas propriedades
mecanicas, combinacdo que tem impulsionado 0 seu uso em ambientes cada vez
mais agressivos. Os AID apresentam basicamente uma microestrutura de cerca de
50% ferrita e 50% de austenita que combina as propriedades de ambas as fases
(Nilsson, 1992).

A soldabilidade de AID é satisfatdria, embora existam algumas limitacfes
causadas durante o processo. A zona afetada pelo calor (ZAC) e zona fundida (ZF)
exibem grande aumento de contetdo de fase ferritica com maiores gréos colunares
pés-soldagem (Londofio, 2001). Com isso, faz-se necessario estudar os ciclos
térmicos destes processos que afetam parametros estruturais gerando tensdes
residuais, deformacbes e alteracbes das propriedades mecanicas que podem ser
determinantes em equipamentos para transporte de material nuclear. Uma das
consideracOes abordadas neste projeto € com respeito a confiabilidade do metal pos-
soldagem, ou seja, quanto das propriedades do material resultante esta de acordo
com 0s requisitos exigidos.

Neste trabalho, investigaram-se propriedades estruturais e caracteristicas
térmicas em soldas autdgenas em aco inoxidavel duplex submetido a diferentes
gases de protecao. A liga UNS S32304, apresenta interessante resposta sobre a
guantidade de fase austenitica, na zona solidificada e da zona afetada pelo calor,
guando adicionados 2 % de nitrogénio ao argbnio para a protecdo da atmosfera de
soldagem do processo GTAW. Destaca-se aqui, a abordagem profunda e detalhada

da estrutura soldada de uma liga que é o material selecionado para revestimento



externo de um embalado Tipo B(U) para o transporte de Mo-99, com alta emisséo de
radiacdo. S&o descritos 0s principais pontos sobre o material, processo de soldagem
e meétodos utilizados para as analises de microestrutura, composi¢cao quimica e
difusividade térmica da regido soldada. A avaliacdo do efeito da soldagem GTAW
sobre chapas finas de ac¢o inoxidavel duplex UNS S32304 podem contribuir de
maneira Unica para o desenvolvimento da tecnologia de fabricacdo de materiais

soldados para area nuclear.



2 OBJETIVO E JUSTIFICATIVA

Esta pesquisa tem como objetivo avaliar as propriedades estruturais e
térmicas de chapas finas (1,8 mm) de aco inoxidavel duplex UNS S32304 soldadas
de maneira autdgena pelo processo GTAW pulsado, variando o gas de protecdo com
argonio puro (99,9 %) e argonio (98 %) mais 2 % de nitrogénio. Os parametros de
soldagem, bem como o material estudado, sdo baseados em trabalhos descritos na
literatura, que visam analisar a variagcdo da microestrutura, formacédo e interacao de
compostos intermetalicos com as matrizes das ligas, diferentes tamanhos de gréo e
o comportamento devido a transmissdo do calor nas regides soldadas no processo
de soldagem.

Este trabalho visa entender a influéncia da adicdo do nitrogénio no gas de
protecdo do processo de soldagem GTAW sobre microestrutura, composicao
quimica e propriedades térmicas do aco inoxidavel duplex. Os métodos empregados
buscam elucidar questdes envolvendo este elemento e sua importancia na formacéo
microestrutural apds a soldagem, ja que as técnicas, como espectrometria de energia
dispersiva (EDS), ndo sdo capazes de quantifica-lo com precisdo e exatiddo o que
impossibilita uma abordagem mais detalhada sobre a composi¢ao quimica das fases.
Portanto, foram utilizadas, as seguintes técnicas: microanalisador de sonda
eletrbnica com espectrdmetro WDS (do inglés wavelength dispersive spectrometer)
acoplados (EPMA-WDS), aliadas as analises de microscopia eletrénica de varredura
(MEV), microscopia Optica (MO) e microdureza Vickers. Sendo o estudo das
propriedades térmicas, realizados por uma bancada térmicas com método flash laser
(MFL) e analises de calorimetria exploratoria diferencial (DSC) para a determinacéo
da difusividade térmica, calor especifico e condutividade térmica da zona solidificada
das soldas. Estas andlises se justificam devido a qualidade exigida em materiais

soldados para aplicagcdes em embalado para transporte de materiais radioativos.



3 REVISAO DA LITERATURA

3.1 Transporte de materiais radioativos

Com inicio na da década de 1950, o desenvolvimento da industria nuclear
brasileira foi impulsionado pela proposta dos Estados Unidos em compor um
programa denominado “Atomos para a Paz”. Em 1957, o primeiro reator nuclear
para pesquisa brasileiro chegava ao Instituto de Energia Nuclear (IEA), em Séo
Paulo. Chamado de IEA-R1, o reator de pesquisa tipo piscina foi adquirido pelo
programa, sendo o primeiro reator nuclear a alcancar criticalidade no hemisfério
sul (Costa, 2017).

Como consequéncia, outros reatores foram instalados, em cidades como
Belo Horizonte e Rio de Janeiro, levando a grande movimentacdo de materiais
radioativos no pais. Com o crescente desenvolvimento da tecnologia nuclear a
movimentacdo alcangava o transporte entre paises, apontando a necessidade de
elaboracdo de normas e a assinatura de acordos internacionais. Assim foram
determinados instituicdes e 6rgaos reguladores compostos de regras para garantir
a seguranga no transporte, armazenamento em transito e manuseio desses

materiais considerados perigosos (Araujo et al., 2008).

3.1.1 Regulamentagao nacional e internacional
O Brasil possui tradicdo no uso pacifico da energia nuclear e segue
tratados internacionais nos quais a existéncia de normas e regulamentacdes. Na
carta magna brasileira, a Constituicdo da Republica Federativa de 1988, estédo
definidas diretrizes sobre energia nuclear. Em seu artigo nUmero 177, constituem
monopolio da Unido:
“V - a pesquisa, a lavra, o enriquecimento, o reprocessamento, a industrializagéo e

0 comércio de minérios e minerais e seus derivados, com exce¢cdo dos
radiois6topos cuja producéo, comercializacdo e utilizacdo poderdo ser autorizadas
sob regime de permisséo, conforme as alineas b e ¢ do inciso XXIIl do caput do
art. 21 desta Constituicdo Federal” (redacdo dada pela Emenda Constitucional n.
49, de 2006).



Além disso, determina em seu artigo 21, que compete a Unido no quesito
de seguranga, a responsabilidade civil por danos nucleares: “a responsabilidade
civil por danos nucleares independentemente da existéncia de culpa” (incluida
pela Emenda Constitucional n° 49, de 2006).

Em geral, a localizagdo dos centros de produgdo de radiois6topos pode
ndo estar proxima ao centro de fracionamento, ou mesmo do local de uso dos
radioisotopos. Por essa razdo, € necessario o transporte apropriado entre as
instalagdes mencionadas (Dantas, 2014). Os materiais radioativos devem estar
acondicionados em uma embalagem, devidamente projetada e construida,
funcionando efetivamente como uma barreira entre a fonte radioativa e o meio
ambiente. Logo, o conjunto completo de embalagem, material radioativo
acondicionado e seus recipientes é chamado de embalado (Aquino e Vieira, 2010;
Hara, 2015).

O transporte de materiais radioativos, em todo territério brasileiro, deve
cumprir as exigéncias da Comissdo Nacional de Energia Nuclear (CNEN) que
estabelece normas de controle para as atividades relativas ao transporte destes
materiais. As normas da CNEN e o controle também se aplicam ao transporte de
substancias radioativas e aos equipamentos nele utilizados. Editada pela CNEN
em 1988, o Termo de referéncia de Norma 30.1 e a Norma CNEN NE-5.01
passaram a definir os requisitos de seguranca e cuidados com o transporte de
cargas radioativas. Dessa forma, a Norma CNEN NE-5.01 estabelece os
principais requisitos de seguranca e protecdo radiolégica a serem atendidos,
desde a origem, até o destino final das remessas.

E assegurado pela Norma CNEN NE-5.01 o adequado nivel de controle da
eventual exposicdo de pessoas, bens e meio ambiente aos efeitos nocivos das
radiacdes ionizantes. Além disso, a Resolucdo CNEN 013/88, publicado no Diario
Oficial da Unido, em 01 de agosto de 1988 recomenda padrdes sobre seguranca
e limite de dose para o trabalhador que seja exposto a estes compostos. Segue a
transcricdo do trecho da Norma relativo ao controle sobre as fontes radioativas e
a atividade do transporte, armazenamento e intervencdes decorrentes do

manuseio dessas substancias.
O limite indicado para transporte de material altamente radioativo, recomenda
distdncia segura como raio de um metro de um dispositivo do modelo embalado,

onde o limite de dose é de 2 mSv.h™ (200 mrem.h™). O limite derivado de taxa na



parte externa de uma blindagem é de 0,025 mSv.h™ ou 2,5 rem.h™ ou 2,5 mR.h™.
Esse limite foi imposto para um trabalhador durante 2000 h por ano (40 h/semana
durante 50 semanas de trabalho) e define as areas as quais se podem permitir
acesso aos trabalhadores sem restricbes quando ha monitoracdo individual
(Padilha, 2014; Hara, 2015).

Para o licenciamento de instalacdes radiativas, foi criada pela Resolucéo
166, de 16 de abril de 2014, a Norma CNEN 6.02 em que dentre outros itens,
dispde sobre distribuicAo e armazenamento de fontes de radiacdo ionizante
(Padilha, 2014).

O transporte de materiais radioativos seja por via aérea, maritima, ou
terrestre segue as exigéncias das normativas da CNEN e dos demais
regulamentos nacionais para a seguranca do transporte de produtos perigosos.
Além das normas da CNEN, o transporte de materiais radioativos deve atender
aos documentos normativos publicados pelas agéncias reguladoras do transporte
modal, como: a Resolucdo 420 da ANTT (Agéncia Nacional de Transportes
Terrestres) instrui sobre o transporte de materiais radioativos por vias terrestres,
ja a resolucdo RBAC 175 da ANAC (Agéncia Nacional de Aviacao Civil) trata de
operacoes de transporte utilizando aeronaves e aeroportos, normas da autoridade
maritima para embarcacdes empregadas na navegacdo em mar aberto pela
NORMA M-01/DPC da Diretoria de Portos e Costas da Marinha do Brasil e, p6r
fim, a Resolucdo 1765 da ANTA (Agéncia Nacional de Transportes Aquaviarios).

Instruida pela Normativa IBAMA No 5 a Resolucdo CONAMA 237 do
Conselho Nacional do Meio Ambiente e a Lei Complementar 140 também aplica
requisito sobre o transporte de material radioativo seguro atendendo ao carater
ambiental e sustentavel. Com o objetivo de proporcionar a¢des conjuntas a CNEN
e o IBAMA firmaram, em outubro de 2014, o Acordo de Cooperagcdo Técnica.
Neste acordo, que inclui a Nota Técnica IBAMA-CNEN no. 01-2013, sao previstas
medidas sobre a politica nacional de meio ambiente com relacdo as licencas
ambientais e aprovacdes nas areas de instalacdes radiativas, nucleares e na
atividade transporte. Além disso, o acordo impde a aplicacdo dos regulamentos
de transporte e oferece orientacdo para a elaboragdo do Plano Geral de
Transporte.

Sobre a regulamentacao internacional, a Agéncia Internacional de Energia

Atdbmica (International Atomic Energy Agency - IAEA), com sede em Viena na
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Austria, institui as normas que sdo destinadas a todos os governos e
organizagdes internacionais. Chamada de “Regulamentacédo para o Transporte
Seguro de Materiais Radioativos” a norma IAEA - No. SSR-6 em inglés,
‘Regulations for the Safe Transport of Radioactive Material”, visa orientar aos
paises o desenvolvimento de normas préprias com as devidas regulamentacdes
para o transporte de produtos perigosos. Além da AIEA, outras organizacdes
internacionais editam normas para manipulacao, transporte, armazenamento e 0
uso de fontes de radiacao.

A regulamentacao estabelecida pela AIEA determina os niveis de radiacdo
aceitaveis, criticalidade e riscos térmicos ao individuo, propriedade e ao ambiente
que estdo associados com o transporte de material radioativo. Este regulamento
baseia-se nos principios fundamentais de seguranca N°. SF-1, 2006, do inglés,
Safety Fundamentals, patrocinado conjuntamente por instituicbes como:
Comunidade Europeia de Energia Atdbmica - CEEA (European Atomic Energy
Community - EAEC), a Organizagao para a Alimentagéo e Agricultura das Nagdes
Unidas OAA/NU (Food and Agriculture Organization of the United Nations -
FAO/UN), a Organizacdo Internacional do Trabalho - OIT (International Labour
Organization - ILO), a Organizacdo Maritima Internacional - OMI (International
Maritime Organization - IMO), a Agéncia de Energia Nuclear da Organizacédo de
Cooperagéo e de Desenvolvimento Econdmico - OCDE (OECD Nuclear Energy
Agency - NEA), a Organizacdo Pan-Americana da Saude - OPAS (Pan American
Health Organization - PAHO) e Programa das Nacdes Unidas para o Meio
Ambiente - PNUMA da Organizacdo Mundial de Saude (United Nations
Environment Programme - UNEP and the World Health).

A norma IAEA - No. SSR-6 é indicada pela agéncia internacional como um
complemento editado por uma hierarquia de guias de seguranca que incluem:
material consultivo para os regulamentos da IAEA para o transporte seguro de
material radioativo (IAEA Safety Standards Series No. TS-G-1.1,); planejamento e
preparacdo para resposta de emergéncia a acidentes de transporte envolvendo
material radioativo (IAEA Safety Standards Series No. TS-G-1.2); garantia de
conformidade para o transporte seguro de material radioativos (IAEA Safety
Standards Series No. TS-G-1.5); Sistema de gerenciamento para o transporte
seguro de material radioativo (IAEA Safety Standards Series No. TS-G-1.4) e

Programas de Protecdo Contra Radiacdo para o Transporte de Material
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Radioativo (IAEA Safety Standards Series No. TS-G-1.3).

3.1.2 Norma CNEN NE-5.01

Esta norma tem o objetivo de estabelecer ao transporte de materiais
radioativos, requisitos de radioprotecdo e seguranca a fim de garantir um nivel
adequado de controle da eventual exposi¢do de pessoas, bens e meio ambiente a
radiac&o ionizante, compreendendo:

a) especificacdes sobre materiais radioativos para transporte;

b) selecéo do tipo de embalado;

c) especificacdo dos requisitos de projeto e de ensaios de aceitacdo de
embalados;

d) disposicdes pertinentes ao transporte propriamente dito;

e) responsabilidades e requisitos administrativos.

Conforme ja citado, esta norma foi elaborada com base no padrdo de
seguranca N°. SSR-6 - IAEA, tendo sido estruturada a fim de evitar a disperséo de
material radioativo e sua possivel ingestdo, tanto durante o transporte normal
como também em caso de acidente, perigo devido a radiacdo emitida pelo
embalado, assim como no surgimento de uma reacdo em cadeia e a exposi¢cao do
embalado a temperaturas elevadas e a consequente degradacédo do material.

Assim, a Norma CNEN NE-5.01 é fundamentada na premissa de que 0s
embalados contendo material radioativo devem ser tratados com 0S mesmos
cuidados adotados para outros produtos perigosos. Além disso, a seguranca
depende basicamente do projeto do embalado e ndo dos procedimentos
operacionais e que o expedidor é responsavel pela seguranca do transporte.

Esta norma sintetiza de maneira objetiva as principais demandas sobre
transporte de material radioativo, sendo elas: as especificagbes sobre materiais
radioativos para transporte, selecdo do tipo de embalado, especificacdo dos
requisitos de projeto e de ensaios de aceitagédo de embalados, entre outros (Hara,
2015).

Nesse contexto, devido a grande extensdo da norma e sua generalidade
com relacdo aos varios tipos de materiais radioativos que sdo transportados,
concentrar-se-a4 na descricdo apenas no embalado para transporte de Mo-99

(embalado tipo B) e seus requisitos de projeto para o recipiente externo.
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3.1.3 Embalados Tipo B

Segundo a Norma CNEN NE 5.01, para fins de transporte, é definido como
material radioativo qualquer material que espontaneamente emite radiacdo
ionizante e tem uma atividade especifica superior a 70 kBqg.kg®! (ou
aproximadamente 2x10° Ci.g"). Ndo sdo regulados para fins de transporte
materiais que apresentam valor inferior ao citado, e em que a atividade essencial
€ uniformemente distribuida. Na Figura 3.1 € mostrado um esquema da
classificagdo dos materiais radioativos, produzido por Hara (2015), a partir da
Norma.

A partir da Figura 3.1, é possivel classificar o M0-99 como A, (outros
materiais). Este material € importado para Brasil em sua forma liquida, mas pode

ser encontrado também na forma sélida nao selada.

Figura 3.1. Classificagdo dos materiais radioativos para fins de transporte.
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Fonte: Hara (2015)

Legenda:
A1 - valor basico da atividade de um radionuclideo no caso de se tratar de
material radioativo sob forma especial.

A,- valor béasico da atividade de um radionuclideo, no caso de néo se tratar
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de material radioativo sob forma especial.

OCS (Objeto contaminado na superficie) - objeto sélido de material ndo
radioativo com contaminacao por material radioativo, distribuido na sua superficie.

BAE (Baixa atividade especifica) - material radioativo que tem, por
natureza, uma atividade especifica limitada, ou material radioativo, ao qual se
aplicam limites para a sua atividade especifica média estimada.

Outros materiais - fontes radioativas liquidas (usadas geralmente na
medicina nuclear e em pesquisas) e demais fontes radioativas sdlidas e gasosas

nao seladas, isto €, que ndo passaram ou ndo foram submetidas aos testes

especificos para fontes seladas.

Um embalado é definido como sendo um volume apresentado para
transporte, abrangendo embalagem e o respectivo contetdo radioativo (Norma
CNEN NE 5.01). Conforme é visto na Figura 3.2, o tipo do embalado para
transporte de determinado conteudo radioativo, por determinado meio de
transporte, com vistas ao desempenho adequado da respectiva embalagem em
termos de sua integridade, deve ser selecionado dentre um dos quatro tipos
primarios (Hara, 2015).

Figura 3.2. Classificacdo dos tipos de embalados segundo a Norma CNEN NE-5.01.

Embalados
Exceptivo Industriais Tipo A Tipo B
El-1 El-2 El-3 B(U) B(M)

Fonte: Hara (2015)

Legenda:
El - Embalado industrial
B (U) - Embalado do Tipo B com aprovacéo unilateral
B (M) - Embalado do Tipo B com aprovagao multilateral
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Com base nas exigéncias da CNEN NE-5.01 e nos procedimentos usuais
para importagédo do insumo Mo-99 para o Brasil, determinou-se que o embalado a
ser utilizado para o transporte deste radionuclideo é o tipo B.

A selecédo é baseada em célculos do limite de atividade e as caracteristicas
da embalagem. A determinacdo do limite de atividade do conteddo radioativo é
realizada para selecionar o tipo primério de embalado a ser utilizado em seu
transporte. Para o caso especifico do Mo-99, tem-se os valores de 0,9 TBq e 0,5
TBq, para A; e A, respectivamente (Hara, 2015). Sobre as caracteristicas da
embalagem, o tipo B é o Unico projetado para suportar tanto as condicdes
normais, quanto acidentais de transporte. De forma que os demais tipos, o
comercial comum (industrial), industrial reforcada e tipo A sdo projetados para
suportar condi¢cdes normais de transporte.

Assim, o embalado tipo industrial foi excluido desta selecéo, ja que este
tipo pode conter apenas material BAE ou OCS. Para o embalado exceptivo, 0
limite de atividade para transporte de Mo-99 no estado liquido equivale a 5.10
TBqg. Para o Tipo A, tem-se que o limite de atividade € do proprio valor de Ao,
equivalente a 0,5 TBq. Por fim, o embalado selecionado, Tipo B, ndo apresenta
valores pré-estabelecidos de limite de atividade sendo definidos de acordo com 0s
certificados de aprovacao de cada projeto.

O tipo de embalado selecionado visa a contencdo de Mo-99 e considera
gue este deve ser transportado do local em que € produzido ao local em que
ocorre seu fracionamento. Da Norma CNEN NE-5.01, os embalados tipos B, em
conformidade com o que estiver autorizado e especificado nos certificados de
aprovacao dos respectivos projetos, ndo devem conter:

(a) atividades superiores;

(b) radionuclideos diferentes;

(c) forma diferente;

(d) contetudo em estado fisico ou quimico diferente daqueles autorizados.

3.1.3.1 Requisitos de projeto para embalados tipo B

Aqui sdo apresentados o0s requisitos basicos considerados na concepcdo do
projeto de um embalado determinado pela Norma CNEN-NE-5.01. Estes devem
ser projetados e desenvolvidos de modo que:

a) Sejam facil e seguramente manuseaveis e transportaveis, levando-
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se em consideragdo a massa, o volume e a forma dos mesmos;
b) Possam ser adequadamente fixados no meio de transporte;
C) A integridade da contencdo dos embalados n&o deve diminuir

guando submetida a temperaturas ambientes variando de -40 °C a 55 °C.

Embalado tipo B, sob orientacdo da Norma CNEN NE-5.01, com conteudo
radioativo em conformidade com o que foi descrito no tépico anterior, deve ser
projetado principalmente de modo a:

a) Satisfazer os requisitos para embalados industriais (Tipo EI-3)

conforme especificado com detalhes pela Norma;

Manter a blindagem suficiente para assegurar que o nivel de radiacdo a 1

(um) metro da superficie externa do embalado ndo exceda 10 mSv.h™* (1

rem.h™) com o maximo de contelido radioativo que pode comportar, se

submetido a:
i) ensaio mecanico de queda (trés ensaios de queda livre distintos),
i) ensaio térmico, e

iii) ensaio de imersdo em agua prescritos pela norma no item Ensaios
para demonstrar a capacidade de resisténcia em condicfes acidentais de
transporte (detalhes no anexo A item A4.3);

b) Continuar capacitado ao cumprimento, sem falhas, dos requisitos
aplicaveis de contencdo e blindagem, quando sujeito ao calor gerado
internamente pelo seu conteddo radioativo, em situagdo normal de
transporte e sem ser cuidado por uma semana, sob temperatura ambiente
de 38 °C e sob condi¢des de insolacdo constantes da Tabela Xl do Anexo

A. O embalado deve estar livre de falhas conforme comprovado por

ensaios de:
i) jato de agua,;
i) queda livre;

i) empilhamento; e

iv) penetragdo, descritos detalhadamente na Norma acima citada (itens
A4.2.1 a A4.2.5 do Anexo A).

C) Levar em conta, com relacdo aos efeitos do calor j& pontuados no
item anterior, capazes de: i) alterar o arranjo, a forma geométrica, ou o

estado fisico do conteudo radioativo; ii) reduzir a eficiéncia da embalagem
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por dilatacdo térmica diferencial, ou por fissuramento, ou fusdo do material
da blindagem contra radiagao; iii) em combinagdo com umidade, acelerar a
corroséo.

d) N&o apresentar, em temperatura ambiente de 38 °C, a menos que
seja transportado sob uso exclusivo, temperatura das superficies
acessiveis superior a 50 °C, exceto por via aérea (conferir detalhes na
Norma secédo 6.1.2, alinea a).

e) Permanecer eficaz a protecdo térmica, incluida com o objetivo de
satisfazer os requisitos do ensaio térmico prescritos na Norma CNEN-NE-
5.01 (item A4.3.2 do anexo A), quando o embalado é submetido aos
ensaios em b) e c) descrito com detalhes pela Norma (itens A4.2.1 a
A4.2.5, e nos subitens A4.3.1, alineas a e b) ou subitens A4.3.1, alineas b
e c), do Anexo A);

f) Capacitar a protecéo térmica mencionada em f), quando no exterior
do embalado, a manter sua efichcia em face de eventos comuns no
transporte ou manuseio normais, ou em acidentes, tais como rasgos,
cortes, deslizamentos, abras6es, ou manuseio severo, eventos esses nao
simulados nos ensaios do Anexo A prescritos;

s)) Restringir a dispersdo ou vazamento do contetdo radioativo a, no
maximo, 10° A,.h? seguindo a aplicacdo da Norma para as devidas
misturas de diferentes radionuclideos presentes, quando o embalado é
submetido aos ensaios referidos em c) (itens A4.2.1 a A4.2.5 do Anexo A).
h) Restringir o vazamento acumulado do conteudo radioativo durante
uma semana, levando em conta as limitacbes de contaminacdo nao fixada
externa prescritas na Tabela Ill da Norma (Anexo A) e com aplicacdo das
devidas orientacBes para misturas de diferentes radionuclideos presentes
para o qual pode ser usado um valor efetivo A, = 100 TBq (2.000 Ci)
guando o embalado é submetido aos ensaios para demonstrar a
capacidade de resisténcia em condicbes acidentais de transporte
especificados no Anexo A (itens A4.3, A4.3.1 b, A4.3.2 e A4.3.3).

3.1.3.2 Alguns modelos de embalados tipo B
Existem diversos modelos de embalados. Estes devem ser capazes de

realizar o transporte de substancias radioativas atendendo a alguns requisitos
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estruturais necessarios, como: alta resisténcia ao impacto, baixa (ou nula)
inflamabilidade, capacidade de contencdo da radiagcdo, entre outros.
Independente do fabricante ou modelo, todos devem ser projetados pensando na
seguranca no manuseio e transporte do conteudo radioativo em situacdes
rotineiras e, em circunstancias nao esperadas (acidentes). Logo, assegurar a
integridade do conteudo, para que ndo ocorram vazamentos e contaminacoes é o
maior dos objetivos. A seguir sdo mostrados alguns exemplos de embalados tipo
B certificados para transporte de Mo-99 atualmente utilizados.

A Figura 3.3 mostra o embalado do tipo B, produzido pela empresa MDS
Nordion (multinacional com sede no Canada). Na Figura 3.3, tem-se uma imagem
de um embalado utilizado pela MDS e em Figura 3.4 um esquema ilustrativo do
projeto do embalado. Este embalado apresenta documentacédo aprovada para o
transporte de 1-131 (7.500 GBq), M0-99/Tc-99m (37 TBq), Co-60 (275 GBq) e Ir-
192 (300 TBq). Para cada tipo de radionuclideo a ser transportado, existe uma
montagem diferente das partes que podem compor o embalado final
(Driscoll,1988; El-Sibaie, 2010 apud Hara, 2015).

Figura 3.3 - (a) Imagem do embalado F-327/F-245 da MDS Nordion em (b) esquema ilustrativo do
embalado.
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Fonte: GRAY, 2009 apud HARA, 2015.

O embalado Glove-Box GANUK GmbH (Figura 3.4) é um dos modelos
encontrados atualmente no Centro de Radiofarmacia (CR) do IPEN. Este é



18

fornecido por uma empresa alema e o modelo é designado pelo fabricante como
GA-01, definido como projeto de embalado do Tipo B. Através do trabalho de
HARA, 2015, foi obtido acesso a documentacdo deste embalado, uma vez que,
para a importacdo e transporte do Mo-99 ao Brasil, a empresa fornecedora do

insumo deve detalhar tais informacdes para a empresa receptora.

Figura 3.4. (a) Imagem e (b) vista em corte de embalado tipo B produzido pela
empresa Glove-Box GANUK GmbH. O modelo € designado pelo fabricante como
GA-01.
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Fonte: adaptado de Hara, 2015.

O projeto do embalado de transporte GA-01 cumpre com 0s requisitos de
um embalado de transporte do tipo B(U), de acordo com a Regulamentacédo para
a Seguranca no Transporte de Material Radioativo da AIEA (IAEA Regulations for
the Safe Transport of Radioactive Material, 2005 Edition, 88650 to 664) e com 0
certificado de teste do Conselho Federal Alem&do de Testes de Materiais e
Pesquisa (German Federal Board of Material Testing and Research, Berlin)
assinado em 2009.

Conteudo permitido:

l. Molibdénio-99 com produto de decaimento sendo o tecnécio-99m na
forma liquida, em solucdo de Na,MoO, em solugéo 0,2 molar, com NaNO3
de aditivo.

Il. Volume méaximo: 50 mL

Il. Atividade maxima: 81,4 TBq
Descricdo detalhada do embalado de transporte GA-01 (Figura 3.4): o



19

recipiente de transporte cilindrico consiste em um revestimento exterior, que
envolve todo o embalado, para a absor¢cdo de choque (colisédo) e um recipiente
blindado que, por sua vez, contém um recipiente interno. Para conteudo radioativo
na forma liquida, é utilizado um frasco de aco inoxidavel contido em um recipiente
selado de aco inoxidavel. Para todos os tipos de conteddo que necessitem de
encapsulamento impermeabilizavel (vedada), é utilizado um recipiente blindado,
composto por uma liga de tungsténio, uma tampa de vedacéo de aco inoxidavel
parafusada e dois anéis de vedacédo Viton. Para fins de manipulacdo, uma base
(pallet) de aluminio & permanentemente fixada na base do recipiente para
seguranca de transporte, como parte do embalado (El-Sibaie, 2010).
Dimensodes e peso:

l. Altura: 599 mm

Il. Diametro: 416 mm

[l Largura da palheta: 700 mm

V. Massa (carregado): 250 kg

3.1.3.3 Recipiente externo

Para a protecéo externa do embalados, geralmente s&o utilizados materiais
como ago, aco carbono ou aco inoxidavel. Na Tabela 3.1 sdo mostrados o0s
diversos modelos e de embalados tipo B com respectivos materiais utilizados para
blindagem contra radiacéo, protecao térmica e recipiente externo feitos com aco
inoxidavel.

As principais regras estabelecidas para 0 recipiente externo de um
embalado tipo B, como descrito no item 3.1.3.1, sdo baseadas em testes térmicos
e mecanicos. O primeiro consiste em mergulhar o embalado, em chama com
temperatura média de 800 °C, por 30 minutos sem que haja perda ou dispersao
do conteudo radioativo. Para um recipiente externo, ou seja, um material que
responde como primeira blindagem contra as interacdes externas, este devera
apresentar alta tensdo de ruptura e alto médulo de Young. Estas propriedades
sao altamente requeridas, ja que a parte externa do embalado dara o suporte e a
protecao final para fins de transporte, empilhamento, manuseio, entre outros. Para
0 teste das propriedades mecanicas, o estudo de sele¢cdo de materiais levou em
conta os valores de 345 MPa, sendo o limite inferior da tenséo de ruptura do aco

baixo carbono, e para o médulo de Young utilizou-se o aco inoxidavel, cujos
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valores se encontram no intervalo de 189-210 GPa. Além disso, baseado nos
testes de alta temperatura e de impacto € proposto uma baixa densidade para o
embalado. Novamente, para a selecdo de materiais com menor massa especifica
destacam-se valores do aco inoxidavel no intervalo de 7.600-8.100 kg.m™ (Hara,
2015).

Tabela 3.1: Comparacéo entre os principais embalados Tipo B(U) que utilizam o aco inoxidavel
como recipiente externo (Driscoll, 1988).

Modelo do embalado Blindagem Protecéo Recipiente
tipo B térmica/ externo
impacto
CROFT ASSOCIATES Uranio Espuma Aco
28352 empobrecido fendlica e inoxidavel
e/ou tungsténio cortica
ZA/NNR1005/B(U)-96 Uranio Cortica Aco
(BEATRICE) empobrecido inoxidavel
F-431/GC-1000, F-431/GC- Chumbo Espuma de Aco
3000 e F-431/GAMMATOR poliuretano inoxidavel
M38
F-430/GC-40, F-430/GC- Chumbo Espuma de Aco
1000 e GC-3000, F- poliuretano inoxidavel
430/CIS MODEL IBL 437C, Aco
F-430/CIS MODEL IBL
637, F-430/MOLSGAARD
MODEL GC-2000, F-
430/GAMMATOR M38
BEST THERATRONICS Chumbo Espuma de Aco
F-423 (contendo irradiador  (pode conter poliuretano e  inoxidavel
GAMMACELL 220) urénio e/ou aco
tungsténio)
IR-100 Uranio Espuma de Aco
empobrecido poliuretano *  inoxidavel
OP-100 Uranio Espuma de Aco
empobrecido poliuretano *  inoxidavel
TN-RAM Chumbo Aco Aco
inoxidavel e inoxidavel
madeira
SENTRY Modelo: 110, 330 Urénio Espuma de Aco
e 867 empobrecido poliuretano inoxidavel
MIDUS Ligade W ou Espuma de Aco
aco carbono ou poliuretano inoxidavel
uranio

Fonte: adaptado de Driscoll (1988).

Portanto, de maneira a obter o melhor material para a protecao externa do

embalado tipo B, foi determinado que as ligas de niquel e os acos inoxidaveis sao
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as mais indicadas para a blindagem externa do embalado. No entanto, o ago
inoxidavel apresenta custo significativamente reduzido em comparacao as ligas
de niquel. Além disso, a escolha do aco inoxidavel duplex UNS S32304, dentre os
acos inoxidaveis, ultrapassam o fator custo, e se mostra mais indicado
principalmente devido a sua soldabilidade, conforme sera abordado no proximo

item.

3.2 Acos inoxidaveis duplex (AID)

Os acos inoxidaveis (Al) sdo de desenvolvimento relativamente recente.No
inicio do século XX, estudos realizados por pesquisadores em diversos paises
tinham o mesmo intuito: desenvolver um aco resistente a oxidagdo e corrosao.
Em 1913, na Inglaterra, um estudo com ac¢o contendo 13% Cr para o setor bélico,
observou uma melhoria na resisténcia a corrosdo, levando esta liga a ser
altamente comercializada nos anos seguintes. Assim os Al, sdo conhecidos por
serem ligas ferrosas de alto cromo (maior que 12%), carbono relativamente baixo,
e outros elementos de liga como niquel, molibdénio e outros (Modenesi, 2001).

Os acos inoxidaveis duplex (AID) surgiram um pouco mais tarde, na
década de 30, mas somente na década de 1970 que sua producéo e aplicacao se
expandiram (Alvarez-Armas, 2008). Na Figura 3.5, é observado a microestrura do
aco inoxidavel duplex. Também é possivel observar a mistura das fases cinza
claro (y austenitica - cubica de face centrada CFC) e cinza escuro (a ferritica -
cubica de corpo centrado CCC) cuja microestrutura é composta de cerca de 50%
ferrita e 50% austenita. O desempenho final desta liga combina as propriedades
de ambas as fases (Gunn, 2003).

Sabe-se que a ferrita a contribui com uma boa ductilidade e resisténcia a
corrosdo em geral, enquanto a austenita y proporciona uma elevada resisténcia
mecénica e a corrosdo sob tensdo. A resisténcia mecéanica elevada também
contribui para boa resisténcia a fadiga e condic6es abrasivas (Martins e Casteletti,
2007). O numero de aplicagcbes que exigem a utilizagdo de acos duplex tem
crescido constantemente, por este motivo, novas ligas sao continuamente
desenvolvidas. Uma complementacdo de nitrogénio, por exemplo, junto ao niquel
pode aumentar o teor de austenita na regido da solda, sem alterar o seu teor na
metal base (Lippold, 2005).
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Figura 3.5 - Microestrutura tipica de um aco inoxidavel duplex laminado a quente. A fase escura
corresponde a ferrita e a clara corresponde a austenita.

Fonte: adaptado de Alvarez-armas (2008).

Entretanto, a liga UNS S32304 tém como caracteristica principal o seu
baixo teor de Mo. Esta liga foi desenvolvida para concorrer principalmente com 0s
acos austenitico AISI 316L (Euroinox, 2014). Na Tabela 3.2 sdo apresentados os
dados da IMOA (2009), sendo também mostrado a composi¢cdo quimica (% em
massa) para a liga UNS S32304 que apresentam o dobro de limite de

escoamento e melhor resisténcia a corrosédo sob tenséo induzida por cloreto.

Tabela 3.2. Composicao quimica padréo para AlD.

Elementos %Cr %Ni %Mn %Cu %Mo N% C%
Padrao de elementos da 21,5- 3- ”s 0,05- 0,05- 0,05- 0,03
liga UNS S32304 245 55 06 06 0,20

Fonte: IMOA, 2010.

A soldabilidade deste tipo de aco inoxidavel duplex apresentam resultados
satisfatorios, principalmente quando consumiveis sao utilizados. Porém, essa
soldabilidade é inferior a dos agos inoxidaveis austeniticos, sendo que o maior
desafio € manter a proporcao de ferrita/austenita na junta soldada sem que haja
precipitacdo de fases deletérias (Gunn, 2003; Lippold, 2005).

3.2.1 Influéncia dos elementos de liga
Nos AID, os elementos de ligas tém um papel importante, pois através
deles, é possivel modificar algumas caracteristicas do material. O efeito dos
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principais elementos de liga pode ser observado com relacdo as propriedades
mecanicas, fisicas e de corrosdo nos acos inoxidaveis duplex (IMOA, 2010),
conforme descrito a sequir.

Cromo (Cr): pelo menos 10,5% em massa de cromo S80 necessarios para
formar um filme de camada passiva de (Cr,O3) na superficie do material que é
suficiente para proteger um ago contra uma corrosdo atmosfeérica leve. O cromo é
um elemento ferritizante, o que significa que a adicdo de cromo promove a
estrutura cubica de corpo centrado do ferro. O alto teor de cromo também
promove a formacgéo de fases intermetalicas. Existe pelo menos 20 % de cromo
nas ligas de AID e pelo menos 16% de cromo nos agos austeniticos. O cromo
além disso aumenta a resisténcia a oxidacdo em altas temperaturas. Este efeito
do cromo é importante, principalmente, devido sua influéncia sobre a formacao e
remocao de camadas de 6xidos, conhecidos como heat tints, resultantes a partir
de tratamentos térmicos ou de soldagem (Gunn, 2003; IMOA, 2010).

Molibdénio (Mo): molibdénio aumenta a resisténcia a corrosao por pite dos
acos inoxidaveis. Quando o contetudo de cromo esta proximo de 18% em massa a
adicdo de Mo torna-se trés vezes mais efetiva sobre a resisténcia a corrosédo por
pites e por fresta, em meios contendo cloretos. O elemento ferritizante, assim
como Cr, também favorece a formacdo de fases intermetalicas. Assim, o uso do
Mo é limitado em 4% em massa para os AID (Lippold e Kotecki, 2005; IMOA,
2010).

Nitrogénio (N): o nitrogénio aumenta a resisténcia a corrosao por pite e por
fresta dos AID. Este elemento é o mais efetivo para o aumento da resisténcia
mecanica, pelo qual é substancialmente percebido com a adi¢cdo de nitrogénio em
solucéo solida. Por ser um elemento de liga de baixo custo e ser um poderoso
elemento austenitizante (tem alta solubilidade em y), o nitrogénio pode ser capaz
de complementar a a¢Bes promovidas pelo niquel para a estabilizacdo da
austenita. O aumento da resisténcia mecanica € devido a sua contribuicdo na
formacdo de austenita e reducdo de fases intermetdlicas. O nitrogénio n&o
impede a formacédo de fases intermetalicas, mas retarda a formacao dela,
consequentemente, reduz-se a distancia entre as ilhas de austenita o suficiente
para permitir bom processamento e fabricacdo dos AID (Lippold, 2005; Gunn,
2003).

Niquel (Ni): o niquel é um estabilizador de austenita, pelo qual promove a
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mudanca da estrutura do cristal em acos inoxidaveis de cubico de corpo centrado
(ferritico) para cubico de face centrada (austenitico) (ver Figura 3.6). Acos
inoxidaveis duplex contém baixo e intermediaria quantidade de niquel entre 1,5%
a 7% em massa. Ja a excessiva quantidade de Ni, em solucdo, diminui a
quantidade de ferrita na microestrutura, e como consequéncia, esta ferrita sera
mais rica em Cr e Mo (Lippold , 2005; Gunn, 2003). Com uma presenga de
aproximadamente metade de estrutura cubica de face centrada nos AID, a fase
austenitica é responsavel pela boa tenacidade quando comparado com acgos

inoxidaveis ferriticos, por exemplo.

Figura 3.6. Pela adicdo de niquel, a estrutura cristalografica muda de: a) cubico de corpo centrada
(CCC) para b) cubico de face centrada (CFC). Aumentando o conteddo de niquel ocorrem
mudancas microestruturais de um aco inoxidavel de c) ferritica para d) duplex. (Fotos cortesia da
fabricante Outokumpu, nos quais sdo apresentadas amostras polidas e ap0s ataque quimico,
aumentadas com microscépio Optico. No acgo inoxidavel duplex, a fase escura representa os gréos
de ferrita e em amarelo os gréos de austenita).

Estrutura Ferritica Estrutura Austenitica
a) (cabica de corpo centrado) (cubica de face centrada)

Adicao
de Niquel

c) Estrutura Ferritica d) Estrutura Duplex

Fonte: adaptado de IMOA (2010).

7

Manganés (Mn): € adicionado praticamente em todos os acgos. Este
elemento é considerado austenitizante, embora seu grau de influéncia dependa
da quantidade utilizada e do nivel de niquel. Nos acos inoxidaveis, adicionando
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Mn é possivel obter um aumento da resisténcia ao desgaste e ainda por abrasao.
E possivel aumentar a solubilidade sélida de N em austenita (y), sem riscos de
aprisionamento de gas na estrutura. A mistura combinada de Mn e N em AID
causa uma melhoria na resisténcia a corrosao por pites (Gunn, 2003).

Cobre (Cu): este ndo € um bom elemento formador de austenita. Este
elemento aumenta a resisténcia a corrosdo em meios redutores para AID, em
geral, é limitado o teor de cobre em 2,0% em massa, pois acima deste valor a
ductilidade a quente é reduzida levando a um endurecimento por precipitacao
pela formagao da fase € (Gunn, 2003; Modenesi, 2001).

Silicio (Si): o silicio também est4d presente em quase todos 0s acos
inoxidaveis, sendo adicionado para desoxidag&o durante a formacéo do melting. E
observado em ligas com maior resisténcia ao calor, que quando se utiliza
conteudos entre 1% e 3% de teor de Si em massa aumenta-se a resisténcia a
incrustacdes de 6xidos em elevadas temperaturas. Porém, devido a precipitacdo
da fase o favorecido pelo elevado teor de Si, prefere-se ter um limite de 1% deste
elemento presente na liga (Gunn, 2003).

Carbono (C): sabe-se que em solucdo o carbono pode promover um efetivo
endurecimento, particularmente em altas temperaturas (Lippold, 2005). Em muitas
ligas, a combinacdo de carbono com outros elementos leva a formacdo de
carbonetos e de carbonetos de cromo (Cry3Ce ou Cr;C3). Assim, os AID
modernos, geralmente apresentam um baixo teor de C (0,02 - 0,03%) ja que estes
carbonetos podem funcionar como regides de iniciagcdo da corrosdo por pites e
intergranular (Gunn, 2003).

3.2.2 Precipitacéo de fases em soldagem de a¢os inoxidaveis duplex

Sabe-se que o processo de solidificacdo dessa classe de acos ocorre no
campo ferritico. Neste caso, tem-se o resfriamento a partir da temperatura de
fusdo e em seguida a decomposicdo parcial da ferrita em austenita, que nucleia e
cresce nos contornos de grao encontrando orientagdes cristalogréficas favoraveis
no interior dos graos. As concentragdes de Cr, Ni, Mo, C e N levam a formacéao de
solugdes solidas substitucionais e intersticiais (Charles, 2010).

Em geral, para estudar a precipitagdo de fases intermetélicas nos AID tem
se observado os resultados das propriedades do aco apOs tratamentos

isotérmicos para tempos maiores que 100 s, com temperaturas entre 850 °C e
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950 °C. O tamanho dos precipitados obtidos como resultado de tratamentos
isotérmicos, é maior, enquanto os precipitados resultantes de ciclos de soldagem
sdo mais estreitos e se encontram mais bem distribuidos (Giraldo, 2001).
Conforme constatado por Francis (1992), o tamanho de precipitados de fase
sigma por tratamento isotérmico € da ordem de 14 pum enquanto a fase sigma
resultante de um ciclo de soldagem tem entre 1 um e 4 um de tamanho médio. A
diferenca entre os tamanhos de grdos de fase sigma esta no fato de que na
soldagem apresentam-se aquecimentos e resfriamentos consecutivos,
velocidades e temperaturas de pico que dependem dos parametros de soldagem
e das propriedades fisicas do material (Francis, 1992).

Assim, a medida que a temperatura diminui o teor de ferrita também
diminui e fases intermetdlicas podem ser formadas. Em AID, durante o
resfriamento, juntamente com a precipitacdo da austenita ocorrem precipitacoes
de outras fases como: y», M;C3, M23Cg, Cr2N, CrN, Sigma (o), épsilon (g), Chi (X) e
a’. A ocorréncia desses precipitados depende muitas vezes da temperatura
atingida e do tempo de permanéncia na faixa de precipitacdo destas fases. As
propriedades mecéanicas e de resisténcia a corrosdo dos AID ficam
comprometidas devido ao crescimento desses precipitados (Gunn, 2003).

Geralmente as precipitacbes de fases intermetalicas ocorrem por
nucleacdo em pontos triplos de grdos, contornos de gréao, inclusées,
discordancias e aglomeraces de lacunas sendo sitios de alta energia (Grong,
1994). Por ocorrer uma transformacao reversivel, 0 aumento da temperatura leva
a um aumento do teor de ferrita e a uma reducdo no particionamento dos
elementos de liga entre as fases. Com o resfriamento rapido, a estrutura, que é
estavel em altas temperaturas, torna-se metaestavel a temperatura ambiente, o
que significa que espontaneamente, o material ndo ira atingir a condicao de
estabilidade termodinamica sozinho. Desta forma, a busca termodinamica por
uma condi¢do de equilibrio mais estavel se inicia e, com isso, a precipitacdo de
fases secundarias (Charles e Chemelle, 2010; Modenesi, 2001).

As fases deletérias podem ser formadas em questdo de minutos e
alcangam uma temperatura critica. Conforme é visto na Figura 3.7, as curvas TTT
com diagrama de precipitacdo isotérmicas apresentam as regifes de
temperaturas e tempo em que ocorrem as precipitacdes para o AID 2205

comparados com as ligas de aco inoxidavel duplex 2507 e 2304. Eles podem
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reduzir consideravelmente a resisténcia a corrosdo e significantemente a
tenacidade (IMOA, 2010).

Figura 3.7. O diagrama de precipitagdo isotérmica para o ago inoxidavel duplex 2205 aquecido até
1050 °C (1920 °F). As curvas de fases sigma para o AID 2507 e a curva de precipitacéo do nitreto
para AID 2304 sdo mostradas para comparacao.
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Fonte: adaptado de IMOA, 2010

As ligas duplex UNS S32304 sdo menos propensas a formacdo de fases
intermetalicas, pois exigem a exposicado de pelo menos 10 h a 20 h, para iniciar a
precipitacdo a temperaturas inferiores a 900 °C. Também é menos sensivel ao
endurecimento em temperaturas em torno de 300 °C a 600 °C (Martins e
Casteletti, 2010).

A precipitacdo de Cr;N, conforme se observa na Figura 3.8, € mais
frequente e reduz propriedades como resisténcia a corrosdo e tenacidade em
temperaturas em torno de 600 °C a 850 °C (Modenesi, 2001). Além dos nitretos,
fases como carbetos (M23Cs), fase o (sigma) também sao previstas pelo diagrama
da Figura 3.8.

Na Tabela 3.3, sdo apresentadas as fases secundarias e precipitados
intermetalicos observados nos AID. Sao descritas para cada fase: a’, o (sigma),
M7Cs, M23Cs, CroN, R (FezMo), x (Chi), y» (austenita secundaria), T (FezMoi3N), G
(TigNieSi7), (tau) e € as temperatura de precipitagcéo, caracteristicas de formagéo,
efeitos sobre as propriedades do AID, grupo espacial e parametros de rede

(Gunn, 2003). Na Figura 3.9, é mostrada a diferenca entre austenita primaria (y1)
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e austenita secundaria (y2) na zona fundida de um aco inoxidavel duplex UNS
S32205.

Figura 3.8. Diagrama de equilibrio de fases para o UNS S32304, onde a linha tracejada indica o
teor de nitrogénio.
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Fonte: adaptado de Londofio, 2001.

Conforme visto na Tabela 3.3, a fase sigma (o) surge entre 600 e 1000 °C,
com uma estrutura hexagonal compacta, sendo formada pelos elementos Fe-Cr-
Mo. Os elementos que estabilizam a ferrita favorecem a formacéao de fase o, por

exemplo, o cromo e o molibdénio aceleram a sua formagéo (Londofio, 2001).

Figura 3.9. Diferenga entre as austenitas primarias (y1) € secundarias (y,) do aco inoxidavel duplex
UNS S32205

Fonte: adaptado de Londofio (2003)



Tabela 3.3 - Fases observadas nos agos inoxidaveis duplex (Gunn, 2003).
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Fase Tppt (°C) Formacéo Efeitos Ssr;ggial dP:rgrg:tros
o 300 - 525 Diferenca de miscibilidade no sistema Fe-Cr Endurecimento e fragilizagéo a 14/m32/m a=286-2,88
Decomposigao espinodal da ferrita 475 °C
Nos AILD’s o tempo deposicao é de aproximadamente 10 h
(o) 600 - 1000 Decomposicao eutetdide: d—0+y Reduz a resisténcia a corroséo e P42/mnm a=38,79
Nucleacéo nos contornos de gréo ferritico e nas interfaces tenacidade; apresenta elevada (136) c=454
ferrita/austenita, Presenca cromo e molibdénio favorecem sua formacéo dureza e fragilidade.
M7Cs 950 -1050 Precipitam-se preferencialmente nas interfaces &/y Endurecimento. Pnma (62) a=4,52
b=6,99c=1211
M,3Cs 650 - 950 Precipitam-se na interface o/y Endurecimento. Fm3m a=10,56 - 10,65
Também s&o encontradas nas interfaces &/ d; y/y (225)
Em menor incidéncia no interior dos graos
CrN 700 - 900 Supersaturagdo do nitrogénio na ferrita durante o resfriamento Empobrecimento em cromo no P31m (162) a=4,80
Precipitam-se preferencial nas interfaces /9, y ly gréo e seus contornos; Diminuigdo c=4,47
Pode ocorrer intragranularmente da resisténcia a corrosao.
R (Fe;Mo) 550 - 650 Fase rica em molibdénio Reduz a resisténcia a corroséo R3 (146:H) a=8,92
Forma-se tanto intergranularmente quanto intragranularmente por pite; diminui a tenacidade
X 700 - 900 Rica em cromo e molibdénio Efeito adverso sobre a dureza e 143m a=3,539
(FessCri12Mo10) Para os lean duplex sem molibdénio, para ocorrer a precipitacéo da fase propriedades de corroséo (217)
chi, nesta faixa de temperatura, o tempo de exposi¢do deve ser maior
Y2 700 - 900 Decomposicéo eutetdide da ferrita: 3—o+y Diminuicao da resisténcia a Fm3m a=16,47
Rapida difuséo ao longo dos contornos de gréo &/ y corrosdo (225)
Facilitada pela formacéo de fases ricas em Cr e precipitacdo de nitretos e
carbonetos
/4 550 - 600 Rico em Cr e Mo Diminuicdo da resisténcia a P4,32 a=109-11,6
(FezMo13N) Identificado em corddes de solda apds tratamento térmico a 600 °C corrosao (213)
G 300 - 500 Decomposi¢éo espinoidal da ferrita por longas exposi¢des (7500-70000 h)  Analisado em conjunto com a Fm3m a=4,05
(TigNi16Si7) Mecanismos de Fragilizacdo a 475 °C decomposicao espinoidal (225) b=4,84
Nucleacéo na interface rica/empobrecida em Cr c=2,86
T 550 - 650 Formam-se quando a liga € submetida a longos tempos de tratamento - Fmmm a=4,05
Preferencialmente nos contornos de grao 3/ (69) b=4,84
Apresenta-se na forma de agulha. c=2,86
€ ~500 Ocorre em ligas contendo cobre e tungsténio e esta relacionado a - Fm3m a= 3,615
supersaturacao; da ferrita, devido a diminuicao da solubilidade a baixas (225)

temperaturas

Fonte: Milagres (2015) adaptado de Gunn (2003)
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3.2.3 Propriedades do ag¢o inoxidavel duplex

3.2.3.1 Propriedades fisicas

Os AID apresentam baixos coeficientes de expansao térmica, proximo dos
acos inoxidaveis ferriticos, sendo a condutividade térmica maior que dos acgos
inoxidaveis austeniticos. Estas caracteristicas o0s tornam bons candidatos a
utilizacdo em trocadores de calor (Giraldi, 2001). Na Tabela 3.4 sdo mostradas
algumas propriedades pelas quais tornam a liga AID UNS S32304 altamente
recomendada em industrias de petrdleo e gas, exploragcdo mineral, papel e
celulose, além de usinas termomecéanicas e termonucleares (ASM Handbook,
1994).

Tabela 3.4. Propriedades fisicas do a¢o inoxidavel duplex UNS S32304.
Densidade (20 °C) d kg.dm? 7,8
Modulo de elasticidade (20 °C) E 10°MPa 200

Coeficiente de expansdo térmico A  10°K*

Entre 0 °C e 100 °C 13,0
Entre 0 °C e 538 °C 14,0
Condutividade térmica (100 °C) K  W.m.K* 14
Calor especifico (20 °C) C J.(kg.K)' 450
Resistividade elétrica (20 °C) P Qmm’(m)* 07

Temperatuar de fuséo (Melting) °C 1465

Fonte: ASM Handbook — Stainless steel,1994.

3.2.1.2 Propriedades mecanicas

A Tabela 3.5 destaca as propriedades mecéanicas minimas requeridas em
ensaios de tracdo e dureza dos acos inoxidaveis duplex, quando comparados
com acos ferriticos e austeniticos. Conforme observado, os limites de escoamento
e resisténcia dos acos inoxidaveis duplex sdo maiores que os limites dos acgos
inoxidaveis ferriticos e austeniticos. A combinacdo destas propriedades permite a
utilizacdo do AID em se¢Bes menores que 0S acos austeniticos e ferriticos,
principalmente para suprir demandas de reducéo de peso e custo requeridas, por
exemplo, no setor automotivo (Inoue e Kikuchi, 2003).

Os resultados destacados pela Tabela 3.5, para os altos valores dos limites
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de escoamento e de resisténcia, sdo resultados de varios mecanismos estruturais
gue ocorrem simultaneamente (Gunn, 2003):
l. Endurecimento por solucdo soélida substitucional (Cr, Ni, Mo, etc.).
Il. Endurecimento por solucdo soélida intersticial (N).
I, Possivel endurecimento causado pela formacéo da vy..
V. Graos finos das duas fases.
V. Aumento da resisténcia devido a ferrita, desde que esta fase tenha
composicdo quimica semelhante a fase austenitica.
VI. Deformacao induzida pela contracdo diferencial entre as duas fases

no resfriamento a partir de uma temperatura de solubilizacéo.

Tabela 3.5. Propriedades mecénicas de alguns a¢os inoxidaveis (Gunn, 2003).

Tipo de  Designacéo LR - Limite de LE - Limite de Alongamento Dureza
AID UNS resisténcia escoamento (%) HV
(MPa) 0.2% (MPa)
DX2304 S32304 730 550 30 230
DX2205 S32205 800 620 30 250
316L 316/316L 620 300 52 160
409 S40900 380 205 20 -

Fonte: adaptado de Gunn, 2003.

O nitrogénio tem um interessante efeito sobre as propriedades mecanicas.
O aumento de sua quantidade provoca acréscimo da resisténcia mecéanica na
austenita, que por endurecimento em solucdo sélida intersticial, torna-se mais
resistente que a ferrita (Aradjo, 2009).

Um aspecto interessante sobre as propriedades mecanicas de AID é com
relacdo a formacgéao fase sigma. A presenca desta fase diminui significativamente
a tenacidade, a reducdo de area, o alongamento, e o limite de escoamento
(Folkhard, 1988). Conforme observado, por Wilms et al. (1991) teores de 1% de
fase sigma, a energia absorvida durante o ensaio de impacto diminui em 50%.
Para 10% de fase sigma precipitada, o valor da energia absorvida diminui para

5% do valor de uma liga sem a presenca de sigma.
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3.2.1.3 Resisténcia a corrosao

O UNS 32304 apresenta boa resisténcia geral a corrosdo, principalmente
devido ao alto teor de cromo, sendo que na CcOrrosao por pites 0 mesmo
apresenta um comportamento melhor que o AISI 316 (Gunn, 2003). Conforme é
mostrado no grafico da Figura 3.10, a liga 2304 apresenta um valor entre 25-30
de PREN (Pitting Resistance Equivalent Number) que pode ser calculado pela

formula:

PREN = %Cr + 3.3x%Mo + 16x%N 1)

Além disso, a liga UNS 32304 possui boa resisténcia a corrosdo sob
tensdo. Estudos comprovam que ele se destaca dentre os acos inoxidaveis
austeniticos 304L e 316L em meios contendo cloreto, devido ao alto teor de
cromo e baixo teor de niquel (Tan et al., 2011; Chen et al., 2012; Jiang et al.,
2013).

Figura 3.10. Potencial de pite com relagdo ao PREN de ac¢os inoxidaveis ferriticos, austeniticos e
duplex.

2205 m

W Ferriticos
o Austeniticos 31 7 L .

B Duplex

m 2304
P3168 W

Potencial de Pite
Temperatua ambiente
3,5%NaCl ph=8,0

P3040.

10 15 20 25 30 35
PREN = %Cr + 3,3%Mo + 16%N

Fonte: adaptado de APERAM South American, 2019.
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3.3 O processo de soldagem

A soldagem baseia-se na unido, pela aproximagdo dos atomos ou
moléculas, das partes a serem unidas a distancia suficientemente pequenas para
a formacao de ligacdes quimicas (Okumura, 1982). O processo de soldagem é
feito com base nas partes a serem unidas, tanto na geometria da junta, na
posicdo de soldagem, producédo, propriedades mecanicas desejadas, grau de
automatizacgéo, custo e etc.

No caso de acos inoxidaveis duplex, todos os métodos de soldagem por
fusdo podem ser utilizados, mas os procedimentos devem ser controlados para se
evitar grandes variacoes de propriedades em relagcdo ao metal de base. Com isso,
0 processo GTAW (do inglés, gas tungsten arc welding - GTAW) comumente
chamado de TIG (tungsten inert gas), torna-se um dos principais processos
empregados, pois oferece um elevado grau de controle e um bom perfil de raiz
com boas propriedades mecanicas e resisténcia a corrosao que se aproximam do

metal de base (Marques et al., 2011).

3.3.1 Soldagem a arco com eletrodo de tungsténio

A soldagem a arco com eletrodo ndo consumivel GTAW é um processo de
unido de pecas metalicas, que utilizam arco voltaico estabelecido entre um
eletrodo de tungsténio ndo consumivel e a peca a unir. A protecdo do ambiente
da poca € feita por gas inerte e podem ser utilizados metais de adicao
(consumiveis), conforme € mostrado na Figura 3.11 (Marques et al., 2011). Na
Figura 3.11 a) € mostrado um esquema da regido de abertura do arco,
exemplificando o uso do metal de adicdo e gas de protecdo. Ja na Figura 3.11 b)
sdo apresentados o0 conjunto de equipamentos da solda GTAW. Este
equipamento consiste em uma fonte de energia elétrica, uma tocha de soldagem
apropriada, uma fonte de gas protetor, um dispositivo para a abertura do arco,

cabos e mangueiras (Modenesi, 2001).



34

Figura 3.11 - (a) Processo esquematico da soldagem GTAW (b) Equipamento basico para
soldagem.

Eletrodo de W Tocha

Tocha

Gasde \__L_ Matiil de FEE— 4 Ignitor
protecao 3 adigao
W‘% Gas AArco
Metal de : Fonte
base Peca
Poga de fuséo
a) b)

Fonte: Adaptado de Marques et al., 2011.

Para a soldagem GTAW, a obtencdo do calor necessario para realizar o
processo de unido das partes origina-se de um arco elétrico, estabelecido entre
um eletrodo permanente de tungsténio e a peca. O arco voltaico se forma em
meio gasoso de atmosfera inerte e tem a funcdo principal de proteger da
oxidacdo, tanto o eletrodo de tungsténio, quanto o metal fundido, além de facilitar
a criagdo de um caminho ideal para a passagem da corrente de soldagem
(Modenesi, 2001).

Em geral, o processo GTAW pode ser manual ou automatizado, sendo
considerado um dos processos a arco mais controlaveis. Pelo fato do eletrodo no
processo GTAW ser ndo consumivel possibilita realizar procedimentos de
soldagem sem metal de adicdo. Com isso, 0 processo GTAW ¢ indicado na
soldagem de ligas leves de acos inoxidaveis duplex como, por exemplo, UNS
S31803 e UNS S32304, para chapas de pequena espessura (processo limitado a
espessura de até 2 mm) em ambientes pouco corrosivos. Além disso como néo
existem reacfes metal-gas e metal-escoéria, ndo ha grande geracdo de fumo e
vapores, 0 que permite 6tima visibilidade para o soldador (Marques et al., 2011).
Algumas caracteristicas do processo de soldagem GTAW sao apresentadas na
Tabela 3.6.
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Tabela 3.6. Vantagens, limitacdes e aplicacdes da soldagem GTAW.

Vantagens limitac6es Aplicacdes

Excelente controle da poca Produtividade Soldagem de precisdo ou de

de fusdo relativamente baixa elevada qualidade

Permite soldagem sem o uso Custo de consumiveis e Soldagem de pecas de pequena

de metal de adicao. equipamento é espessura e tubulacées de
relativamente elevado pequeno didmetro

Pode ser usado para soldar - Execucéo do passe de raiz em

a maioria dos metais. tubulacdes.

Permite a soldagem em
gualquer posicéo.

Gera pouco ou nenhum - Soldagem de ligas especiais, ndo
respingo. Exige pouca ou ferrosas e materiais exoticos.
nenhuma limpeza apés a

soldagem.

Fonte: Adaptado de Modenesi, 2012.

3.3.2 Soldagem em ac¢os inoxidaveis duplex

O processo de soldagem € um inevitavel meio de fabricacdo para uma
larga aplicacédo industrial do aco inoxidavel duplex. A solda por fusdo pode ser
dividida em trés regifes basicas: zona fundida (ZF), zona termicamente afetada
(ZTA) e metal base (MB).

Na Figura 3.12, sdo mostradas as varias regides afetadas pelo aumento
abrupto de temperatura na soldagem, com relacdo as transformacdes
determinadas, de acordo com o diagrama de fase para AID. Comecando MB
(metal de base), a regido de baixa temperatura do diagrama da Figura 3.12,
sendo mais afastada do corddo de solda cuja alta temperatura incidida é
insuficiente para provocar alteracées nas propriedades do material ou mudancas
microestruturais. A zona termicamente afetada (ZTA) dos acos inoxidaveis duplex
pode ser dividida em duas regides. Em baixas temperaturas tem-se a ZTATB
(zona termicamente afetada em temperaturas baixas) que atinge temperaturas
abaixo da solvus da ferrita sendo, portanto, a regido onde o equilibrio de fases é
mantido. Proximo da poca liquida, em temperaturas elevadas, tem-se a ZTATE
(zona termicamente afetada em temperaturas elevadas) definida como a regiao
ao redor da poca de fusdo, que atinge temperaturas entre a linha liquidus da liga e
a temperatura de solvus da ferrita sendo, entdo, a regido que durante o

aguecimento torna-se quase completamente ferritica (Gunn, 2003).
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Figura 3.12 - Diagrama esquematico da microestrutura de uma junta soldada de agos inoxidaveis
duplex.
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Fonte: Londorio, 2001.

Deste modo a regido ZTATE apresenta graos maiores de ferrita e a
austenita que inicialmente se precipitam a partir dos contornos de gréos ferriticos.
A austenita alotriomoérfica, conforme € mostrado na Figura 3.13 a) se forma
crescendo em direcdo ao centro do grdo, como austenita de Widmanstatten. A
temperatura maxima atingida e o tempo de exposi¢cdo no campo 100 % ferritico
controlam a dissolucdo da austenita e o tamanho de gréo ferritico. Durante o
resfriamento fases intermetélicas também podem ser formadas como nitretos
Cr,N e austenitas secundarias (y2). Logo a Figura 3.13 b) mostra através de
microscopia Optica a regido de precipitados de CroN formada no interior do grao
de ferrita de AID UNS S32304. Ja nas Figuras 3.13 c) e Figura 3.13 d) séo
identificadas colbnias de Cr,N e austenitas secundarias utilizando imagens de
MEV. Em regibes da ZTATB, por atingir temperaturas menores é passivel de
formacdo de fases intermetdlicas, principalmente em acos inoxidaveis
superduplex. No caso de agos com baixo teor de elementos de liga, essas fases
podem ser formadas quando o resfriamento € lento (Gunn, 2003).

Por fim, durante a solidificacdo na zona fundida (ZF) como mostrado na
Figura 3.12, em temperaturas na faixa de 1550 °C, o crescimento dendritico inicial
€ orientado em relacdo ao gradiente térmico produzindo uma estrutura ferritica
colunar que fornece condi¢cbes para outras transformacgdes de estado solido. A

austenita inicia sua formagéao dentro dos gréos ferriticos inicialmente abaixo de
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1400 °C (temperatura solvus do AID). Em seguida, durante seu resfriamento
ocorrem austenitas de Widmanstatten ou placas intragranulares (ver Figura 3.13
a), dependendo do tamanho de grdo ferritico e da taxa de resfriamento
(Gunn,2003).

Figura 3.13. Diferentes microconstituintes encontrados na liga UNS S32304. (a) Amostra da liga
UNS S32304, setas indicam a formacgédo de austenitas de Widmanstatten, presen¢a de austenitas
intragranulares e a presenc¢a de austenitas alotriomorficas. Em (b) € indicado a presenca de Cr;N
por microscopia 6ptica e em (c) os precipitados de Cr,N na liga UNS S32304 observados por
MEV-EC. A imagem (d) mostra a diferenca entre y; e y, na liga UNS S32205 apds reaquecimento
a 1000 °C por 1s MEV-EC.

Y. intragranular

AccV Det 1 10ym
200-kV-SE 2206-1000-1

¥y intragranular

c)

Fonte: (a) Palacio, 2010; (b), (c) e (d) Londofio, 2001.

3.3.3 Efeitos dos ciclos térmicos de soldagem

A estrutura resultante do processo de soldagem é fortemente dependente
dos ciclos térmicos de soldagem. A microestrutura da ZAC e ZS séao regides que
podem apresentar diferentes propriedades dependendo do controle de
aquecimento e resfriamento durante o ciclo térmico de soldagem (Londofio,
2001). Afim de proporcionar as melhores propriedades possiveis, faz-se
necessario o controle exercido por composi¢do quimica (metal de adi¢éo / gas de
protecdo) e / ou da historia térmica, (conforme observado na Figura 3.12.)
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determinando a microestrutura final da ZAC e ZS.

A extensdo da ZAC em altas temperaturas é determinada pelos parametros
de soldagem, pela geometria da junta e pela composicdo quimica do aco
inoxidavel duplex (Londofio, 2001). A ZAC no ciclo térmico, limitado em areas
adjacentes a borda da zona solidificada, pode ser dividida em trés regides
distintas, com relacdo ao ciclo de elevagéao e diminuicdo de temperatura. Dessa
forma a Figura 3.14 apresenta o ciclo térmico junto a ZAC para um ac¢o inoxidavel
duplex SAF 2205 com 0,1 % de N que é completamente ferritico em altas
temperaturas (Lippold, 2005). Nesta Figura sé&o apresentadas as regides A, Be C
distintamente durante o processo de soldagem do AID. Na regido A, o metal de
base é aquecido chegando as temperaturas préximas a linha solvus da ferrita, ja a
parte da austenita formada se transforma em ferrita via processo de crescimento
por difusdo controlada, até que toda a estrutura se torne ferritica. Se a velocidade
de aquecimento for muito elevada, a dissolucdo da austenita pode ser impedida,
inclusive em temperaturas acima da solvus da ferrita (Atamert, 1992; Varol, 1992).
Alguns precipitados como nitretos, carbonetos, ou intermetalicos também podem
se dissolver durante o aquecimento, dependendo da taxa de aquecimento
(Londofio, 2001).

Figura 3.14. As trés regifes do ciclo térmico de soldagem com diferentes faixas de temperatura.

Regido B
RegisoA | ' | Regido C
—t
———— ll. sl e s e gy s sy e g o o g ——
Ferrita

_____________________ W T. solvus da ferrita

Ferrita
+

Austenita

Temperatura

s —————————— —
P ———————————— —

Tempo

Fonte: adaptado de Lippold e Kotecki (2005).

Na regido B, o material encontra-se dentro do campo ferritico. Acima da
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linha solvus da ferrita, os precipitados e a austenita continuam dissolvendo, porém
com a cinética acelerada pela temperatura mais elevada. O tempo de exposicdo a
esta regido, tem efeito significativo sobre o tamanho de grdo da regido ferritica,
com forte efeito sobre as propriedades de tenacidade e ductilidade (Londofio,
2001).

A regido C ocorre no resfriamento desde a temperatura solvus da ferrita até
a temperatura ambiente. Devido as altas taxas de resfriamento a austenita
precipitada pode ser descontinua nos contornos de gréo da ferrita. Dessa forma,
qguanto maior a velocidade de resfriamento, a austenita de contorno de gréo torna-
se cada vez mais descontinua. Durante a saturagéo dos sitios para nucleacdo nos
contornos de grdo, a austenita cresce em direcdo ao centro do gréo de ferrita,
como austenita de Widmanstatten. Para velocidades de resfriamento mais baixas
pode ocorrer a precipitacdo de austenita intragranular (Londofio, 2001).

As taxas de resfriamento entre 1200 °C e 800 °C (2190 °F e 1470 °F)
denominada por Atgs, sdo frequentemente utilizadas para quantificar o efeito das
taxas de resfriamento sobre o conteudo de ferrita. Conforme observado por
Poorhaydari et al. (2005), o grau de precipitacdo é altamente dependente das
taxas de resfriamento pelo qual em altas temperaturas promove a retencao de
ferrita, levando a maior ocorréncia de fases intermetalicas como carbetos e

nitretos.

3.3.4 Diagrama constitucional de soldagem e percentual de ferrita

Uma ferramenta bastante utilizada para a prever a quantidade de ferrita em
aco inoxidavel duplex é o diagrama WRC-1992. Através de esforcos do Welding
Research Council (WRC) e Instituto Internacional de Soldagem (IIW) o diagrama
foi desenvolvido de forma a ser coerente junto aos resultados do processo de
soldagem. Dezenas de pecas soldadas foram analisadas em laborat6rios em todo
o mundo, para determinar o nimero de ferrita que pode chegar até 100 FN dado
em funcdo da composicéo (Lippold, 2005). A Figura 3.15 é mostrado o diagrama
WRC-1992 como a regido destacada para as ligas duplex. Através da composicao
quimica do metal é obtida a relagéo Creq/Nieqg € com isso € determinado o ponto
na regido do diagrama, determinando-se a quantidade em numero de ferrita (FN).
A conversao no numero de ferrita (FN) para o volume percentual para ligas duplex

€ de 70%. Por exemplo, 100 FN é considerado aproximadamente 70% em volume
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de ferrita. O diagrama WRC-1992 pode ser utilizado para estimar o contetdo de
ferrita (em termos de FN) e o comportamento de solidificacdo em funcdo da
composicdo. Alguns instrumentos como o Ferritoscopio® ou Inspector Gauge®
sdao frequentemente utilizados para medir experimentalmente o conteudo de
ferrita em termos de nimero de ferrita (FN) (Lippold, 2005).

Figura 3.15. Diagrama constitucional de soldagem WRC- 1992. A regido destacada representa a
relagdo Crey/Nigq para os acgos inoxidaveis duplex.
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Fonte: Lippold e Kotecki (2005).

3.3.5 Efeito do nitrogénio na soldagem de AID

Em geral a adi¢cdo de nitrogénio nos modernos aco inoxidaveis duplex tem
a intencdo de melhorar sua resisténcia mecanica e resisténcia em corrosdo por
pite. A solubilidade do nitrogénio versus temperatura em austenita / ferrita pode
ser observada na Figura 3.16. Conforme mostrado no grafico, a solubilidade do N
na ferrita s6 alcanca valores proximos de 0,1 % (em massa) para temperaturas
acima de 1000 °C. J4 para a austenita a solubilidade é muito maior. Este
diferencial em solubilidade de nitrogénio tem importantes aplicacdes com respeito
a precipitacdes de nitretos em ligas duplex (Lippold, 2005). Além disso, o
nitrogénio € essencial para o controle das transformacfes microestruturais na

ZAC, visto que sua difusdo € mais rapida do que a dos demais elementos
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metélicos presentes na liga, sendo este elemento de fundamental importancia
para o controle do percentual de austenita (Rebello et al., 2006). Nas regides
afetadas pela soldagem, onde o conteudo de ferrita € alto devido a condicao de
rapido resfriamento, uma intensa reacdo de precipitacdo ocorre logo apos o inicio
da diminuicdo da temperatura e o limite de solubilidade de nitrogénio na ferrita
causa uma difusdo insuficiente deste elemento para austenita. Com isso 0s
nitretos sado formados basicamente de Cr,N e as consequéncias dessa intensa
precipitacdo sédo similares aquelas das ligas ferriticas: baixa ductibilidade, perda

de tenacidade e perda de resisténcia a corrosdo (Ramirez et al, 2003).

Figura 3.16. Solubilidade do nitrogénio em ferrita e em austenita.
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Fonte: adaptado de Lippold e Kotecki (2005).

7z

Um procedimento comum € acrescentar nitrogénio na poca de fusao
durante o processo de soldagem. Esta adicdo pode ocorrer atraves de metal de
adicdo e / ou gas de protecdo, onde a principal preocupacao € a possibilidade da
diminuicdo de sua concentracdo na regido da solda que pode levar a perdas das

propriedades originais do a¢o (Lin e Chen, 2001; Muthupandi, et al. 2004).
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3.4 Propriedades térmicas da matéria

A forma como as ondas de calor percorre uma rede cristalina é
predominantemente ndo harmonica (Ziman, 2003). As imperfeicbes e contornos
externos influenciam diretamente na conducao do calor em soélidos. Em geral, o
calor (i.e., energia) pode ser transmitido através de um cristal por fénons, fétons,
elétrons livres ou vacancias e pares de elétrons livres-vacancias. No caso de
metais e semimetais, a condutividade térmica, € governada pela conducao de
elétrons. N&ao se pode falar apenas sobre os diferentes fatores que influenciam a
condutividade térmica, mas o processo pelo qual ele ocorre depende da origem
da resisténcia térmica que podem ser muitos diferentes em varias regides em um
mesmo material (Briiesch,1982).

A condutividade térmica de o, de um sélido é mais facilmente definida com

respeito ao fluxo de calor, para o estado estacionario, diminuindo ao longo de

uma barra com pequenos gradientes de temperatura g—z (Lei de Fourier):

aT
]q = _O-ta (3.1)

Jq € o fluxo de energia térmica (energia transmitida através de uma unidade de
area por unidade de tempo). A constante o, de condutividade térmica € positiva,
desde que a corrente térmica flua em direcdo oposta a direcdo do gradiente de
temperatura (é frequentemente expressa em unidades de Cal. (cm.s.°C)* ou
W.(cm.deg)™) (Briiesch,1982).

3.4.1 Condutividade térmica em metais e ligas

O primeiro ponto a ser discutido sobre a condutividade em metais e ligas, €
sobre qual a importancia que o transporte de elétrons ou fénons imp&e sobre a
corrente térmica. Assim, existem duas contribuicbes que totalizam a
condutividade térmica o;, dada pela condutividade devido a rede ou via fénons

ot r € a contribuicéo eletrénica o, ;. Estudos mais detalhados mostram que em um
metal puro comum o transporte de elétrons € o quase que totalmente responsavel
pela corrente de calor (o;.,>>0; ), €nquanto que em metais com alto grau de
impureza ou ligas desordenadas a contribuicdo via fénons pode se comparada a

contribuicdo eletronica (o, 5 = 0.,;) (Ziman, 1960).
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O aumento da condutividade eletronica provoca o0 surgimento de
mecanismo de espalhamento de fonons e consequentemente a influéncia de o ;.
No entanto, em temperaturas abaixo da obtida com méxima condutividade
térmica, a frequéncia de colisbes de fénons € substancialmente aumentada pelo
espalhamento de elétrons na rede. Pode-se entdo concluir que o,y € pequeno em
baixas temperaturas, possuindo propriedades dinamicas similares de um isolante
(Liang-Fu Lou, 2003).

Conforme descrito por Liang-Fu Lou (2003), a contribuicdo de elétrons em

o; € conhecida por
_1 2
Otel = gvelfelcez (3.2)

O calor especifico eletrdnico possui valor inferior comparado com o calor

especifico da rede, exceto em baixas temperaturas. Para elétrons livres,

21, 2
n° kg“T
Cel -

2 Ep

(3.3)

onde Ep é a energia de Fermi e a n densidade eletrbnica. No entanto, a
velocidade de elétrons, v,; € duas ou trés ordens de grandeza de magnitude
maior que a velocidades de propagacdo dos fénons, visto que somente 0s
elétrons com vetores de onda préximos da superficie de Fermi é que contribuem

para a corrente. Para o gas de Fermi,
vy =vi==FL (3.4)

onde m,; € a massa do elétron. Substituindo (3.3) e (3.4) em (3.2):

2 2
[ kB T
Otel = ? Mol NTg (35)

Onde,7,; € o tempo de relaxacdo para a colisdo entre elétrons, o qual é
determinado por interagdo com a borda, com imperfeicbes e impurezas, com

fébnons e com outros elétrons. Em geral, os resultados apresentados pela
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condutividade térmica o, ., para metais puros, séo uma ordem de grandeza maior
que a; ¢ ao longo da todo intervalo de temperatura, tanto que esta Ultima pode ser
desprezado e o, = 0.

Na Figura 3.17, tem-se a condutividade térmica do cobre em funcédo da
temperatura onde pode-se observar, que ambas as correntes elétricas e térmicas
sdo transportadas via elétrons (Berman e Macdonald, 1982). Assim a

condutividade térmica para o elétron livre em um metal é dada por,

0a(T) = 21 (T) (3.6)

Figura 3.17. (a) Condutividade térmica do cobre (Berman e Macdonald, 1982) e (b) condutividade

eletrdnica no cobre (Roberts, 1960).
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Fonte: Adaptado de Berman e Macdonald (1982) e Roberts (1960).

Em baixas temperaturas, a frequéncia das colisdes 1/t,; € muito pequena,
desde que o numero de fédnons nas quais podem tomar parte no espalhamento é
bastante reduzida, consequentemente ¢,; € muito grande. Com o aumento de
temperatura t,, aumenta, desde que o numero de fébnons também aumente
(Klemens, 1958). Levando em conta a temperatura de Debye 65, que € um
parametro ndo estrutural que esta relacionado com as vibracdes da rede, pode-se
compreender que esta grandeza nos fornece informacgdes de quéo rigida é a rede,
ou seja, quanto maior for a temperatura de Debye 6, mais fortemente os atomos
estdo ligados e, consequentemente, menor € a vibracdo térmica dos mesmos.
Assim, 6, infere sobre as propriedades de “bulk”, tais como o calor especifico e a

densidade de fébnons dos materiais. Com isso, para temperaturas T > 6, , pode-



45

se esperar que a ocorréncia de espalhamento das colisdes ser proporcional ao
quadrado das flutuacBes térmicas dos ions, consequentemente a resistividade
térmica sera proporcional a T sendo o,,~T ! (Liang-Fu Lou, 2003). Das equagdes
anteriores, da razdo entre a condutividade o, e a condutividade elétrica o,

resulta:
2
2= ()T =11 (3.7)

Esta € a lei de Wiedemann-Franz. Esta lei afirma que a contribuicdo

eletrdnica para a condutividade térmica e condutividade elétrica de um metal é

proporcional a temperatura. Pelo qual tem-se que o estado - T é constante, L é 0

Oel
nimero de Lorentz com valor constante de 2,45.1078 W(Q/deg?, que depende
apenas da constante universal k;z e e. Na alta temperatura (T > 6,) os valores
experimentais de L estdo de acordo com os valores tedricos para muitos metais
(GUNN, 2003). Para baixas temperaturas (T < 6p), no entanto, um desvio

significativo é observado para a Lei de Wiedemann-Franz; e a razdo de Lorentz

2
:—tT nao é mais constante, mas proporcional a (91) (Ziman, 1960).
el D

3.4.2 Equacdao da difuséo e conducéo de calor

Experimentalmente, verifica-se que a maioria dos fendbmenos de difuséo

obedece a lei (empirica) de Fick,
j=-DVp (3.8)

onde D é uma constante, chamada de coeficiente de difusdo, cujo valor é
determinado experimentalmente para cada sistema (Incropera, 2011; Callister,
2007).

Segundo Incropera (2011), supondo que a substancia difundida nédo é
absorvida nem emitida pelo meio difusor, é levado a concluir que a quantidade de
substancia sera conservada. Neste caso, essa conservacao pode ser expressa

através da equacao da continuidade:



46

ap .
T +V.j=0 (3.9
Combinando a lei de Fick com a equagéo da continuidade, tem-se,

% = pv?p (3.10)

at

sendo que esta equacao é conhecida como equacéo de difusdo ou segunda lei de
Fick.

Observa-se agora a evolucao do fluxo de calor enquanto que o resultado
obtido anteriormente sera usado em breve. No estudo da conducdo de calor,
torna-se interessante saber a maneira como a temperatura varia em determinado
meio, pois uma vez que esta distribuicdo € conhecida, o fluxo de calor de
conducdo em qualquer ponto no meio ou na sua superficie pode ser calculado a
partir de lei de Fourier (Butkov, 1988). Portanto, se o calor € gerado a uma taxa
s(x, y, z) por unidade de tempo e unidade de volume, entdo o calor Q que sai de

um volume arbitrario V durante um intervalo de tempo At € dado por:
Q= [— $ (J.dS)+ [, sdv] At (3.11)
De outra forma, tem-se que esta quantidade de calor é
Q = mcAT = [ cpATdV (3.12)

onde p é a densidade de massa (g.cm™3), ¢ a capacidade calorifica

(cal(g.°C)™1). Igualando essas duas expressdes, encontra-se:

[, [cps]av = ~[$, U.d$) + f, sav] (3.13)

~$ (.dS)=], [cp i—: — s] av (3.14)



47

) .. AT T
Para pequenos intervalos de tempo, pode-se substituir —~ por —.

Usando o teorema da divergéncia, reescreve-se a expressao anterior

como:

-V.J = cpZ—Z -5 (3.15)

Unindo com a equacdo do fluxo de calor J, = —atg—z (Eg. 3.1), tem-se:

o = aV’T + bs (3.16)

Onde a e b sdo constantes definidas como

=2 () b=21 (3.17)

cp S
Sendo condutividade térmica a; é definida como
o = acp (3.18)

A difusividade térmica a, fundamental neste trabalho sendo a principal medida
obtida através do método flash laser que serd descrito a seguir. Assim, tem-se

que:

capacidade do material de conduzir a energia térmica
a =

capacidade de armazena — la

Seu movimento orienta-se das zonas de maior temperatura para as de menor

temperatura. No caso particular sem fontes ou sumidouros de calor, s = 0, logo

oT _ 2
i avV-T (3.19)

conhecida como a equacao da conducao do calor. Note que a equacéo do calor
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semelhante a equacgéo da difusao:

oT _ 2 9p _ 2

i aV<T, Pl DV<p (3.20)

Esta semelhanca permite que se use as mesmas técnicas de determinagcédo de
solucbes para ambas equacbes. No proximo tépico sdo apresentadas as
principais andlises térmicas empregadas para obtencdo das propriedades

térmicas dos materiais.

3.4.3 Técnicas empregadas em analises térmicas

A andlise térmica engloba um conjunto de técnicas de investigacdo e
controle da qualidade que possibilita a caracterizacao térmica dos materiais e a
simulacdo em laboratérios de processos térmicos. A determinacdo de parametros
térmicos tem sido empregada historicamente nas areas de pesquisa e
desenvolvimento, entretanto, recentemente tem sido utilizada também em
aplicacbes praticas, tais como: controle da qualidade de producéo, controle de
processo e inspecao de materiais de todas as areas. Com o uso de equipamentos
de analise térmica submete-se as amostras a determinadas condi¢cdes de
temperatura, de atmosfera e mecanicas, que fornecem uma vasta quantidade de
informacdes. Estas técnicas aplicam-se principalmente em amostras poliméricas,
organicas, ceramicas, de vidro, metalicas e inorganicas. As técnicas mais
largamente empregadas séo:

Andlise dilatométrica (DIL): A analise dilatométrica é uma técnica de
andlise, cujo principio de medicdo consiste na quantificacdo das variacfes
dimensionais que sofre um corpo-de-prova quando submetido a um ciclo de
aguecimento definido. Suas principais aplicacdes sao: coeficientes de expansao
térmica, densidades, diagramas de fase, expansdo térmica linear, expanséo
térmica volumétrica (Sepe, 1994).

Andalise mecanodinamica (DMA do inglés dynamical mechanical
analysis): € um método termo-analitico desenvolvido para a caracterizacdo do
comportamento mecéanico de um material quando este € submetido a forgas
dindmicas (frequéncia - carga oscilante) a um programa controlador de

temperatura. No DMA é possivel determinar quantitativamente propriedades



49

mecanicas de materiais, como modulo de elasticidade, quando submetidos a
carga oscilante, em funcdo do tempo, temperatura e frequéncia (Sepe, 1994). As
propriedades viscoelasticas de liquidos, o comportamento de endurecimento e
amolecimento de polimeros, transicdes vitreas, transicoes de segunda ordem em
geral e caracterizacdo de ligacdes cruzadas em cadeias poliméricas também
podem ser caracterizadas por este método termo-analitico (Netzsch, 1998).
Termogravimetria (TG): € a técnica de analise térmica em que a variacdo de
massa da amostra € determinada como uma funcédo da temperatura, ou tempo de
aquecimento, utilizando um programa controlado de temperatura. Esta técnica
possibilita conhecer as altera¢cées que 0 aquecimento pode provocar na massa de
substancias. Permite ainda, estabelecer a faixa de temperatura em que comecam
a decompor, acompanhar o andamento de reacdes de desidratacdo (perda de
umidade), oxidag¢do, combustdo, decomposi¢do, adquirem composicdo quimica
fixa e etc (Canevaloro, 2004).

Analise térmica diferencial (DTA do inglés differential thermal analysis): O DTA
€ uma técnica onde a diferenca de temperatura entre a substancia de referéncia
(termicamente estavel) é medida em funcdo da temperatura da referéncia (forno),
enquanto a substancia e o material de referéncia sdo submetidos a uma
programacao controlada de temperatura. Esta analise € muito empregada na
determinacdo de temperatura inicial dos processos térmicos e qualitativamente
caracteriza-los como endotérmico e exotérmico, reversivel ou irreversivel,
transicao de primeira ordem ou de segunda ordem e etc (Sepe, 1994).
Calorimetria exploratéria diferencial (DSC do inglés differential scanning
calorimetry): é utilizada para medir a diferenca de energia entre uma amostra e
um material de referéncia em funcdo de um programa de aquecimento ou
resfriamento, sob atmosfera controlada. Bastante conhecido em analises
térmicas, o DSC € utilizado para determinar a temperatura de fusdo e
cristalizacdo; entalpias de fuséo e de cristalizacdo, bem como na determinacéo da
temperatura de transicdo vitrea, permitindo adicionalmente, a determinagdo de
calor especifico de materiais (Canevaloro, 2004).

Método flash laser (MFL): este método tem se tornado uma das técnicas mais
comuns para medi¢do de difusividade térmica e condutividade térmica de sélidos
e liguidos. O MFL é reconhecido pelo Instituto Nacional de Metrologia, Qualidade

e Tecnologia (INMETRO) como padréo a ser usado no Brasil para medicdo de
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propriedades termofisicas de materiais, tais como metais, compostos de carbono,
materiais ceramicos e materiais nucleares (Faéda, 2010). No capitulo seguinte
sao apresentados detalhes do método empregado para obtencao da difusividade
térmicas. No diagrama da Figura 3.18 sdo descritos de maneira resumida o0s

principais tipos de andlises térmicas e suas aplicacoes.

Figura 3.18. Principais técnicas empregadas em analises térmicas.

Analises Térmicas

|

Analise Térmica Diferencial Andlise Termo-mecéanica
Termogravi- (DTA) Calorimetria (TMA) TPP - (Laser / Light
metria (TG) Exploratéria Diferencial Anélise Dilatométrica (DIL) Flash Analysis)
{DSC) Analise Dinamo-Mecéanica (LFA)
(DMA)
Mudancas de
ido & .. Propriedades
mtaesr:agé%ezgjn?l Z Processos fisicos e Mudancas nas terrl‘:r”lofisicas
atmosfera, quimicos :I'IVOWEH.dO dimensdes, deformagdes, (TPP). Céleulo da
vaporizacéo e VAMSSS0 S0 SnaE. _proprlu'ad?des difusividade
e viscoelasticas e .
decomposicéo. transics termica,
ransicoes. condutividade

térmica e C,

Fonte: adaptado de Denari, 2013.

3.4.4 Difusividade térmica
No desenvolvimento da equacdo de calor feita na seccdo 3.1, a

difusividade térmica a(cm?.s™) foi definida como:

_o
a=2 (3.21)

O nome difusividade térmica vem da semelhanca entre a equacédo de
difusdo de calor (Equacao 3.1) com a 22 Lei de Fick (Equacéo 3.8). Nota-se que a
difusividade térmica a tem as mesmas dimensdes do coeficiente de difusdo D,
que é cm®s™. A difusividade térmica mede a capacidade do material de conduzir
a energia térmica em relacdo a sua capacidade de armazena-la, ou seja,
materiais de maior difusividade térmica vado responder mais rapidamente a

mudancas de temperatura e os materiais de menor difusividade térmica vao
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responder mais lentamente.

3.4.4.1 Determinacéo da difusividade térmica
A difusividade térmica pode ser medida por diversos métodos, que se
diferenciam entre si pelo regime de troca de calor utilizado (Turquetti, 1979).

Dessa maneira, esse método pode ser classificado em duas categorias:

Método do fluxo de calor periédico: uma fonte de calor faz variar a temperatura
periodicamente numa das extremidades da amostra, até que o equilibrio térmico
seja atingido apds um determinado tempo. A amostra deve ser uma barra fina,
afim de que o gradiente de temperatura na dire¢ao radial seja desprezivel. A
difusividade térmica € determinada a partir de medidas de temperatura em
diferentes pontos da amostra.

Uma das desvantagens deste método esta na exigéncia de um longo
tempo para atingir as condi¢des de equilibrio. Outra desvantagem consiste no fato
de que a temperatura ambiente precisa ser mantida constante durante a
realizagéo do experimento.

Os métodos do fluxo de calor periédico mais utilizados sao as técnicas da
haste longa, da placa plana, dos sélidos semi-finitos, dos cilindros (Tye, 1969), da
onda radial convergente (Joo, et al., 2000), de Angstrom e suas modificacdes, da
onda da tira quente (Gustafsson, 1987) e os métodos termoelétricos.

No método de Angstrom, utiliza-se um fluxo de calor periédico onde utiliza
um fluxo de calor periédico incidido, cuja temperatura varia de forma senoidal com
o tempo sobre uma barra semi-infinita. Este método, apresenta algumas
limitagdes, como por exemplo, a dificuldade de se obter um bom controle de
temperatura. Posteriormente, este método foi aperfeicoado por alguns
pesquisadores, dentre eles Sidles e Danielson (1954).

Método do fluxo de calor transiente: para as técnicas que analisam fluxos de
calor em regime transiente encontram-se principalmente a tira quente
(Gustafsson, 1987), da haste longa finita, dos cilindros (Tye, 1969), do fluxo de
calor radial (Kubicr e Bohm, 1999), da alta intensidade de arco e do flash laser
(Parker et al, 1961).

No meétodo flash laser de calor transiente, por exemplo, um pulso de
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7

energia de curta duracdo é incidido sobre uma das faces da amostra. A
difusividade é determinada a partir da variagdo de temperatura obtida na face
oposta da amostra. As principais vantagens deste método séo: rapida realizacao
das medidas (minimizando perdas de calor) de amostras com pequenas
dimensoes.

Dentre as técnicas de fluxo de calor transiente a mais utilizada € o método
do pulso de energia introduzido por Parker et al. em 1961. Nos anos seguintes,
este método foi aperfeicoado por Deem e Wood (1962), com a implementacéo do
laser como fonte de energia, sendo denominado entdo por método flash laser
(MFL).

3.4.5 Método flash laser (MFL)

O método flash ou fluxo de energia foi introduzido por Parker et al. (1961) e
consiste numa solucéo analitica da difuséo de calor unidimensional. Esta técnica
€ muito utilizada para a caracterizacdo da difusividade térmica para uma enorme
gama de materiais, incluindo materiais liquidos e pastosos.

Parker et al. (1961), agueceram uma amostra por meio de um pulso de
energia radiante, que consistia em uma lampada-flash de xendnio. Porém, as
lampadas de xenénio foram substituidas pelo laser. As primeiras medidas do
método flash usando o laser datam de 1962 no trabalho de Deem e Wood (1962).
O motivo principal da substituicdo das lampadas xenénio pelo laser foi devido ao
feixe de laser ser monocromatico, colimado e concentrar consideravel energia em
uma pequena area (Deem e Wood,1962).

Considere o disco da Figura 3.19, onde a andlise de temperatura em suas
faces é feita em funcéo do espaco e do tempo (T(x,t)), que apds receber um pulso
de laser apresenta uma diferenca de temperatura entre suas faces:

Conforme desenvolvido por Parker, et al. (1961), ha uma diferenca de
temperatura entre as faces e o sistema € unidimensional, pode-se utilizar a série

de Fourier para resolugéo do problema:

T(x,t) = % + D1 [an cos nLLx + b, sin nLLx] (3.22)
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Figura 3.19. Condi¢c8es de contorno para o desenvolvimento do método flash do pulso de energia.

Comprimento Ye Z >> X

7(0.0) T(L.0)

C.l-t=0 -T(x,0) T .

Fonte: adaptado de Grossi, 2008.

Supondo T(x,t) arbitrario (n&o necessariamente par nem impar), e se for

calculado as “integrais sobre a metade do dominio”, define-se:

a, = %fOL T(x,t) cosnLLx (3.23)

T(x,t) = % + Z ) (an cos nLLx) (3.24)
n=

Entdo, esta série representa a funcao:

T(x,t) (0 <x<L)

T ) { T(=x,t) (=L < x < 0) (3.25)

que podera ser chamada de extensao simétrica de T(x,t) no intervalo (—L,0).
Assim pode-se desenvolver T(x,t) em uma série de Fourier em cossenos no

intervalo de (O,L).

T(x,t) = % + X [an(t) cos %] (3.26)
com

a, =2 [ T(x,t) cos = dx (3.27)
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a =1 [ T(x,t) dx (3.28)

Utilizando a equacéo do calor definida anteriormente

dT (x,t) _ g2 02T (x,t)

o e (3.29)

Substituindo a Eq. 3.26 em cada termo da Eqg.3.27, tem-se

azr(x t) 10a o n2m2 nix - n2m? o
dx? [2 ax(z) Ln=1an(t) , COS T] = —aXn=1a,(t) — €Os—— (3.30)
aT(xt) _ I dan(t) nmx
¢ = T Ln- cos = (3.31)

Integrando e utilizando a regra da ortogonalidade:

2 (L 0 2 day(t)

=Js cos%}]n:l (an(t)% + ad—t) ﬂdx =0 (3.32)
2 Qoo dan,(t)\ (L

22n=1( n(t)n ma adt )fo cosﬂ cos —dx =0 (3.33)

6mn param=n
. 2
Multiplicando por —» tem-se:

n’m?a | dan(t)

+dt

a,(t) =0 (3.34)

Integrando-se:

27.[2
f(fﬁ da,(t) = =" [7dt (3.35)

Ina,(t) —Ina,(0) = — .t (3.36)
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a,(t) = a,(0)exp (— nina t) (3.37)

L2

Substituindo na Eq. 3.26 e Eq. 3.27, tem-se:

a,(0) = %fOL T(x,0) cosnLﬂdx

2 (L nmx 2 (L (3'38)
a,(0) = Zfo T(x,0) cos—=dx = Zfo T(x,0)

2.2

T(x,t) = %fOL T(x,0)dx + %Z;’f’:l exp (_n N a).cosﬂf: T(x,0) cos%dx (3.39)

L? L

onde a € a difusividade térmica. Considera-se que um pulso de energia Q é
instantaneamente e uniformemente absorvido (largura do pulso nula) em uma
camada fina (g) do corpo de prova em x = 0, e que as propriedades termofisicas
sdo constantes com o pequeno aumento de temperatura. Além disso, também se
assume que a conducao de calor no corpo-de-prova € unidimensional, e que as
perdas de calor podem ser desprezadas. Sob estas condi¢des, a distribuicdo

inicial de temperatura pode ser dada por:

Q

—, 0<x<
T(x,O)z{ch X<9g

0, g<x<L

(3.40)

Com esta condicéo inicial, a temperatura na face oposta (x = L) do solido

para qualquer instante de tempo, pode ser descrita como segue:

; 2.2
T(x,t) = %(1 +2)7, cosnLﬂ- %exp (—n an at)) (3.41)

A série da equacdo Q converge rapidamente. Assim sendo, poucos termos
dessa série sdo considerados na pratica, e desde que g € muito pequena para

materiais opacos, a seguinte aproximacao pode ser feita:
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sin(nrtg/L) = nmg/L (3.42)
Assim:

2.2

T(L t) = %(1 +2Xe (- exp (- 250 t)) (3.43)

Definindo os parametros adimensionais:

V(L, t) — T(Lt)- T, — AT(L,t) (344)

Tr—To ATy,

at
L2

(3.45)

Onde V = AT (L, t)/AT,, é o acréscimo adimensional de temperatura na face
posterior da amostra e w um parametro adimensional.

Assim a Eq. 3.44 pode ser escrita como:
VLt =1+2Y7 (D" exp(—n’w) (3.46)

Baseado na Eq. 3.46, Parker plotou o grafico mostrado na Figura 3.20:

Parker et. al. (1961) sugeriu duas maneiras distintas para determinacao da
difusividade térmica: tendo-se a Eq. 3.46, quando V é igual a 0,5, w € igual a 1,37,

e assim, da Eg. 3.52 obtém-se:

a = 1,37 L*/n?t (3.54)
2

onde t,,, € 0 tempo necessario para que o aumento de temperatura na face

posterior da amostra atinja a metade do seu valor maximo, ou seja, 0 tempo para
o qual AT(L,t) = ATy /2.
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Figura 3.20. Medida de difusividade térmica.

Curva teorica

VID=TIHIT,
=
in
i
T

Fonte: Parker et. al. (1961).

A outra relacdo 0til pode ser obtida de acordo com a segunda sugestao
dada por Parker. Quando o prolongamento da porcao linear da curva do grafico
da Figura 3.20 intercepta o eixo w tem-se que w, € igual a 0,48 e a partir da Eq.

3.50 obtém-se

a = 0,48 L?/n%t, (3.55)

onde t, é o0 tempo correspondente a intersecdo do prolongamento da porcao
linear da curva com o eixo w.

Portanto, o problema de se obter a difusividade do material é resolvido
conhecendo-se as dimensdes da amostra também o tempo em que o aumento de
temperatura seja metade do valor maximo, sendo assim considerado o fato de
que a difusividade térmica ndo varia com a temperatura. Esta Ultima consideracdo
pode ser feita sem maiores prejuizos desde que o aumento de temperatura
causado pela aplicagéo do laser seja suficientemente pequeno para se considerar

a condutividade térmica k constante.

3.4.5.1 Corregbes para o método flash laser
Para obter resultado satisfatério de difusividade térmica através do método

flash laser sdo exigidas algumas considerac¢des visando a simplificacéo e reducéo
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de erros. A norma ASTM E1461, que padroniza as medidas de difusividade
térmica através do método flash laser, descreve de forma completa as correcdes
que devem ser utilizadas para a realizacdo e obtencado de resultados das medidas
com laser. Segundo Baba e Ono (2001), estes erros podem alcancar quase 10%
para mesmos parametros de medidas em equipamentos diferentes. Os principais
cuidados as serem seguidos:

* A duragao do pulso de energia deve ser muito menor, se comparado ao
tempo de difusdo de calor. De forma que, as perdas de calor possam ser
desprezadas,

« A face frontal da amostra é uniformemente aquecida pelo pulso de
energia,

* Ambos os contornos da amostra sdo termicamente isolados, ou seja, as
faces paralelas da amostra séo tratadas como adiabaticas,

» A amostra é uniforme e homogénea,

» A amostra € opaca (nao transparente e nao transllcida) para o pulso de

luz e a radiagéo térmica.

Entre os métodos de obtencao de difusividade térmica e outros parametros
termodindmicos, em um curto intervalo de tempo, o MFL se mostra mais
vantajoso. Neste método, um flash de energia de luz, coerente, € uniformemente
aplicado sobre uma face de uma pequena amostra. Certa quantidade de energia
viaja unidirecional e ao encontra-se com a amostra, difunde-se para a face
oposta, permitindo a gravacdo do aumento da temperatura transiente nesta face
(Parker et. al.,1961). O principio da medi¢cdo difusividade térmica pelo método

flash laser estd bem estabelecido e a difusividade térmica é dada pela equacéo:

_ 13712

- T[Ztl/z

(3.56)

onde L é a espessura da amostra, ty;; € 0 tempo decorrido para que a temperatura

da superficie traseira alcance metade do seu aumento maximo de temperatura.
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3.4.5.2 Efeito de tempo finito de pulso

Para casos em que a duracdo do pulso de energiat € comparavel ao
tempo caracteristico de difusdo t. (sendo este aproximadamente o tempo
necessario para que o calor se propague atraves da amostra), o pulso ndo pode
ser considerado instantdneo. Nestas situacfes, a energia Q é entregue mais
lentamente, o que faz com que o valor de t;, também aumente gerando uma
variacdo de temperatura mais lenta através da amostra. Este efeito € chamado de
efeito de tempo finito de pulso. Ja para um tempo de duragcdo de pulso muito
menor do que o tempo caracteristico de difusdo, as perdas de calor devido ao
efeito de tempo finito de pulso s&o insignificantes.

Para calcular o efeito de tempo finito de pulso Cape e Lehman (1963)
trataram o pulso como uma onda quadrada simples de comprimento 7. O pulso de

calor pode ser entédo aproximado por

{Q(t) = Qo[%t] para 0< t<rt (3.57)

Q(t)=0 para t>T

onde Q, representa a amplitude do pulso de calor. Dessa maneira, eles estimaram
as correcdes na relacgéo ty,/t; = 1,37 em funcéo da relagéo t/t..

A norma ASTM E1461-01, define regras para obter a difusividade térmica
utilizando o método flash. Segundo a norma, para pulsos triangulares como
mostrado na Figura 3.21, a correcdo do valor da difusividade térmica pode ser

obtida através da equacéo:

K17
Kyty— 7T

(3.58)

onde t, é o tempo para um aumento de x% da temperatura. Ja K;e K, séo
constantes de correcdo segundo a Tabela 3.7 prevista também pela norma ASTM
E1461-01, sendo b=0,15 o coeficiente associado a forma do pulso triangular
representado na Figura 3.21.



Tabela 3.7. Fatores de corregéo para a difusividade térmica a para tempo finito de pulso

b K, Ky

0,15  0,34844 25106
028 03155 2,273
029 03111 2.2454
03 030648 22375
05 027057 19496

Fonte: norma ASTM E1461-01.

Figura 3.21 - Pulso triangular.

N
o Ty
S

Intensidade

———————

B:  tempo T

Fonte: adaptado de norma ASTM E 1461 — 01.
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4 MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo serdo discutidos os detalhes sobre o material utilizado,
assim como meétodos e ensaios de caraterizacdo empregados no trabalho. Na
Figura 4.1 € apresentado um esquema da organizacdo da obtencdo das amostras

e descricdo dos métodos utilizados.

Figura 4.1- Fluxograma da organizacdo da obtencdo das amostras e descricdo dos métodos
utilizados.

Aco inoxidavel
duplex

UNS S§32304

Como ]
Recebido J

de soldagem

|
( Pecas ]

L Soldadas J ‘

‘Ca racteriza;ﬁo‘ ‘ Propriedades ‘

| Ciclo térmico |

microestrutural térmicas
|
Mlcroswpla I Difusividade
OP“CE térmica
MEV-EDS I Condutividade
térmica
I EPMA - WDS I Calor
| especifico I

I Microdureza I

|
I Porosidade I

Fonte: autor da tese.
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4.1 Material como recebido

As chapas de AID foram obtidas com dimensfes 72 x 72 x 1,8 mm3 e em
seguida foram soldadas. A Tabela 4.1 mostra a composi¢cdo quimica da liga
duplex UNS S32304, certificada pela fornecedora Aperam Inox América do Sul
S/A. No processo de fabricacdo, o material é laminado a quente e passa por um
tratamento térmico posterior a 1050 °C, seguido por um resfriamento ao ar.
Segundo o fabricante, este processo tem por finalidade alcancar o balanco
microestrutural desejado, reduzir as tensdes internas e até mesmo extinguir

precipitados formados em processos anteriores (Aperam South America, 2019).

Tabela 4.1 - Composicao quimica (Y%omassa) de aco UNS S32304.
Cr Ni Mo Mn Si C P S Ti Cu Co

N
ppm

22,2 3,5 0,2 1.4 0,25 0,02 0,02 0,001 0,004 041 0,091 1030
Fonte: Aperam South America, 2015.

4.2 Parametros de soldagem

As chapas foram soldadas pelo processo GTAW pulsado, do tipo topo, de
forma autégena, sem metal de adicdo. A escolha do processo e os parametros de
soldagem utilizados foram baseados nos trabalhos de Machado (2015), Milagres
(2015) e Santos (2016), pelo qual discutiram largamente os parametros
adequados para a soldagem em chapas finas de aco inoxidavel duplex. Com isso,
foi utilizado um arco de corrente pulsada e de polaridade direta com um sistema
de movimentacdo automatica. As soldas foram realizadas no Laboratério de
Soldagem da Universidade Federal do Espirito Santo (LabSolda/DEM/UFES). A
sequir, € descrito com detalhes o equipamento utilizado, ilustrado na Figura 4.2:

o Tocha de soldagem GTAW corrente pulsada.

o Eletrodo com 3,2 mm de diametro, 2% de ThO,, AWS Class EWTh-2

o Tartilope V2 - IMC Soldagem

o Fonte de soldagem DigiPlus A7 - IMC Soldagem

o Cilindros de gas Ar com pureza 99,99% e Ar 98% mais N, 2% como

gas de protecao

o Cilindro de gas de Ar 99,9% como gas de purga

. Suporte para corpo de prova
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Figura 4.2 - A esquerda a fonte de soldagem DigiPlus A7-IMC Soldagem. A direita € mostrado a
Tartilope V2 que conduz a tocha com velocidade controlada.

Fonte: IMC Soldagem.

Figura 4.3 - Gréfico do pulso corrente/tempo no processo de soldagem GTAW pulsado.

-

Ip [
I (A)
Corrente
de solda
Ib I
*th " 1p
+— Tempo —*
de ciclo o
Tempo (ms)

Fonte: Adaptado de Yousefieh et al., 2011.

O eletrodo AWS Class EWTh-2 ficou com a polaridade negativa e foi
posicionado a 2 mm com angulo de 60° em relacdo a chapa, caracterizando um
processo com eletrodo negativo. Para a corrente pulsada, como € apresentado na
Figuras 4.3, os parametros de soldagem podem ser impostos no processo,
mantendo ondas balanceadas com tempo de base e de pulso iguais a 0,9 s.
Através da equacédo 4.1, é possivel calcular a energia de soldagem (em inglés,
heat input) do processo utilizado. Com estes parametros, buscou-se entao,
alcancar a fusdo completa da junta (unido) conforme observado nos trabalhos de

Machado (2015) e Milagres (2015). Na Tabela 4.2, sdo apresentados os
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parametros de soldagem para obtencéo dos valores calculados para a energia de
soldagem de cada processo. Além da utilizacdo do gas de protecdo de Ar puro e
Ar+2%N,, utilizou-se também o gas purga com Ar puro na raiz para a protecao
contra oxidacdo e deterioracdo do cordao de solda. O esquema do arco GTAW
pulsado e a fusdo sobre a chapa de AID é representada na Figura 4.4. A equacao

para energia de soldagem para a corrente pulsada € dada por:

__ 60.U.(Ip.tp+Ib.tb)

H (tp+tb).v

4.1)

onde:
U = tensao; v = velocidade de soldagem; Ip = corrente de pico (A); tp = tempo na
corrente de pico (s); Ib = corrente de base (A); tb = tempo na corrente de base

().

Tabela 4.2 - Parametros de soldagem utilizados.

Amostra Argbnio puro Ar+2%N,
Voltagem 11V 11V
Corrente pulsada (Ip - Ib) 150 A-80A 140 A-70 A
Velocidade 5mm.s™ 5mm.s™
Vazéo do gas de protecao 10 L.min? 10 L.min™
Vazado do géas de purga 6 L.mint 6 L.min™
Eficiéncia do arco 60 % 60 %
Energia de soldagem 0,20 kJmm™ 0,17 kJmm™

Fonte: autor da tese.

Figura 4.4- Esquema da soldagem GTAW pulsada sobre a chapa de ago inoxidavel duplex UNS
S32304.

Fonte: autor da tese.
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4.3 Determinagao dos ciclos térmicos de soldagem

Foram utilizados dois equipamentos para aquisicdo de dados de
temperatura, sendo o primeiro uma placa de oito canais dedicada ao software
CatmanEasy- Ap, licenciado pelo CECTM/IPEN e o segundo uma placa com 32
canais dedicada ao software Labview, licenciado para o Laboratério de Soldagem
da UFES (LabSolda). Ao todo, nove termopares foram soldados nas chapas,
sendo estes termopares tipo K e um termopar tipo S. Assim as posicoes dos
termopares podem ser vistas no esquema da Figura 4.5. Os termopares foram
fixados nas chapas por meio de uma descarga capacitiva. Um termopar tipo S foi
fixado no centro do corddo de solda e nas posi¢cdes restantes foram fixados

termopares tipo K.

Figura 4.5 - Esquema das posi¢oes dos termopares.

-
72 mm

Fonte: autor da tese.

A Figura 4.6 representa em sequéncia como foram realizadas as medidas
de ciclo térmico. Na Figura 4.6 (a), a tocha esteve presa ao tartilope com
velocidade constante durante a abertura do arco de soldagem. A aquisi¢ao de
dados de temperatura € entéo realizada junto com a soldagem tipo topo (Figura
4.6 (b) e Figura 4.6 (c)) nas posi¢cles proximas do corddo de solda do lado inferior

da placa como é visto na Figura 4.6 (d).
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Figura 4.6 - Sequéncia do processo de soldagem e aquisi¢céo de dados de temperatura: a) mesa e
arco de soldagem com placa pronta para ser soldada; b) cordédo de solda, logo apés o processo de
soldagem; c) posicao dos termopares apds a soldagem; d) fundo da placa com as posi¢c6es dos

termopares.
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Fonte: autor da tese.
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4.4 Caracterizagdo microestrutural

4.4.1 Microscopia Optica

A microestrutura ferrita e austenita foi observada utilizando-se microscopio
optico. As amostras foram submetidas a sucessivos lixamentos em lixa de SiC até
grana P2000 e polidas com pasta diamantada de 6 um, 3 um e 1 um. Durante e
depois de cada lixamento as amostras eram lavadas com alcool etilico. Apés a
lavagem, o ataque quimico foi realizados para as amostras, utilizando o reagente
Behara | modificado (20 mL de HCI, 80 mL de agua destilada e 1 g de K,S,0s) em
imersdo de 20 segundos (Zucato et al., 2002; Chen et al., 2012).

4.4.2 Metalografia quantitativa

A evolugao do percentual das fases ferrita e austenita foram realizadas
com base na investigacdo das microestruturas usando programas de analise de
imagens. As micrografias 6pticas do material como recebido, metais de base, das
zonas afetadas pelo calor e zonas fundidas foram analisadas através dos
aplicativos Image J® e 3D Builder® com o processamento de imagens em tons de
cinza para que a medida média da fase de tonalidade escura (ferrita) fosse
medida. Foram separadas as cinco melhores imagens para cada zona (MB, ZAC
e ZS) e a fracdo superficial de cada fase foi calculada de acordo com a norma
ASTM E1245.

4.4.3 Microscopia eletrénica

4.4.3.1 Microscopia eletronica de varredura - FEG/EDS

Para se obter imagens por microscopia eletrénica de varredura (MEV) foi
utiizado o equipamento, pertencente ao Laboratério de Microscopia e
Microanalises (LMM), do IPEN/CCTM (ver Figura 4.7). Este equipamento possuli
um canhéo de elétrons com emisséo por efeito de campo (FEG) de catodo frio
operando em ultra alto vacuo e integrado sistema digital. A tenséo de aceleracao
utilizada para obtencdo das imagens foi de 5 e 20 kV. Deste modo, foram obtidas
imagens de elétrons retroespalhados e elétrons secundarios. Acoplado ao FEG,
um espectrometro de energia dispersiva de raios X foi utilizado para microanalises

guimicas semiguantitativas elementares. As analises de EDS (energy dispersive
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spectroscopy) possuem um limite de deteccdo entre 1500 ppm e 2000 ppm e
estimativa de penetracdo de feixe de 1,2 um e 2,0 um de profundidade para ao

material estudado.

Figura 4.7 - Microscopio eletrdnico (FEG).

Fonte: IPEN/CCTM - Laboratorio de Microscopia e Microanalises (LMM).

4.4.3.2 Microssonda eletrénica - EPMA

Para avaliar quantitativamente os elementos de liga nas regides soldadas
foi utilizado um microanalisador de sonda eletrénica (EPMA - do inglés electron
probe micro-analyzer, ver Figura 4.8). O equipamento pertence ao Laboratério -
Unidade de Materiais e Transformacgédo - UMET/ULIlle 1, situado na Franca. Esta
microcrossonda eletrdnica é equipada com 4 espectrometros WDS (wavelength
dispersive spectrometer). Para as quantificacdes pontuais utilizou-se a aceleracéo
de voltagem de 10 kV e corrente de feixe de 100 nA e para 0 mapeamento de
elementos aceleracdo de voltagem de 20 kV e corrente de feixe de 40 nA. Os
cristais de deteccéo escolhidos foram PC2, LIF e PET para detectar o Ka do N, Ni

e Cr e um PET para detectar o La do Mo.

4.5 Calorimetria exploratéria diferencial (DSC)

A calorimetria exploratéria diferencial (DSC) pode ser definida como a
técnica termoanalitica na qual as variacbes de entalpia da amostra sé&o
monitoradas em relacdo a um material de referéncia termicamente inerte
enquanto ambas s&o submetidas a uma programacao controlada de temperatura

(Machado e Matos, 2004). Esse método calorimétrico permite medir as liberagfes
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de absor¢cbes de energia durante um ciclo térmico, por exemplo, durante a

transformacao de fase, recuperacgéao e recristalizacdo de uma liga metalica.

Figura 4.8 - Microssonda eletronica (EPMA). Equipamento pertencente ao Laboratério - Unité
Matériaux et Transformations - UMET/ULille 1, Franca.

Fonte: UMET/ULIlle 1

As medidas de DSC foram realizados em um equipamento TG/DSC,
pertecente ao Laboratério de Degradacdo de Materiais (LADEM) do Centro de
Industrial Nuclear de ARAMAR (CINA) em Iper6/SP. As taxas de aquecimento
foram de 10 K.min™ sob atmosfera de Ar puro com fluxo de 20 mL.min™* nas faixas
de temperatura entre 323 K e 1423 K.

Os ensaios foram realizados utilizando cadinho de Pt com revestimento de
Al,O3. As amostras foram preparadas com massa de aproximadamente 0,22 g
cada, e limpas em ultrassom com alcool isopropilico. Amostras do metal de base
e da zona solidificada para cada uma das soldagens foram cortadas em
dimensées de 4 x 3 x 1,8 mm®. Conforme mostrado no préximo capitulo, foram
obtidas curvas de calor especifico (C,) em fungdo da temperatura para cada

amostra soldada.

4.6 Ensaios de microdureza

O ensaio de microdureza Vickers HVy o5 foi realizado com carga de 50 g por
15 s. Para tanto, o equipamento usado foi um microdurbmetro. Mapas de
microdureza foram realizados sobre as sec¢Oes transversais das placas soldadas.
Ao todo foram 5 linhas de 140 pontos com passos de 60 ym para cada amostra,

passando pelo metal de base, ZAC e ZF.
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4.7 Andlise de porosidade e massa especifica

Escolheu-se 0 método de Arquimedes para quantificar as porosidades e
massa especifica das amostras soldadas. O principio de Arquimedes estabelece
que um corpo imerso em um fluido aparentemente perde seu peso, em uma
proporcao igual ao peso do fluido que € deslocado (Grossi, 2008). Todas as
massas foram pesadas com uma precisdo de 0,0001 g. Também foi utilizada
agua destilada a 18 °C com massa especifica de 0,9985 g.mL™ para imerséo das
amostras. Para cada amostra, realizou-se um conjunto de trés leituras de
medidas.

Para uma analise mais ampla do cordéo solda foi utilizado ensaio de solda
por radiografias com equipamento de scanner por raios X pertencente ao Centro
de Combustivel Nuclear (CCN) do IPEN. Foram realizadas trés radiografias
utilizando uma tensdo de 100 kV e corrente de 14 mA. Como resultado, séo
apresentadas variacdes de massa especifica e porosidade ao longo do cordao de

solda devido a variacdo do gas de protecao.

4.8 Anédlise térmica por método flash laser (MFL)

As medi¢cBes de difusividade térmica foram feitas utilizando a disposicao
experimental de blocos mostrado na Figura 4.12. A bancada térmica, pertecente
ao Laboratorio de Altas Pressdes - PRESLAB, da Universidade Federal do
Espirito Santo - UFES, é composta por:

o Laser: feito de dioxido de carbono (CO,) e perfil gaussiano. E

responsavel pela emissao do pulso de energia sobre a superficie da

amostra. Possui frequencia A = 107¢ m, poténcia de intensidade 10v/2 w/m?

e s =1 mm. O pulso é de formato triangular e o parametro b € 0,15.

o Termopar: responsavel por realizar a andlise da variagdo de

temperatura, € do tipo J, com deteccdes de 0 °C a 480 °C.

o Placa amplificadora: responsavel por amplificar o sinal vindo do

termopar e envia-lo ao computador. Possui relacdo de amplificacdo 1/1000.

O sinal é convertido por um conversor modelo AD de 8 bits que trabalha

com uma variacao de tensdo de + 5 V.

. Computador: é responséavel pela aquisicdo dos dados e plotagem do
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grafico: diferenca de potencial x tempo. O programa utilizado é o DIFU 32.

Figura 4.9 - Diagrama de blocos para o0 método flash laser usado no presente trabalho.
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Fonte: adaptado de ASTM E146 -01.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Ciclo térmico de soldagem
Os resultados dos ciclos térmicos para as chapas soldadas sdo mostrados
a seqguir. A Tabela 5.1 contém os detalhes das amostras soldadas estudando os

efeitos das variagdes dos gases de protecdo e purga no processo.

Tabela 5.1 - Relacdo dos estudos de ciclos térmicos de soldagem realizados comparando os
efeitos dos gases de protecdo e purga utilizados.

Condi¢des de soldagem
Gés de purga
(Ar puro - 99,99%)

Ciclo térmico de Identificacdo da
soldagem amostra Gas de protegdo

Efeito da adicdo de

i o , #1 Ar puro (99,99%) N&o
nitrogénio no gés de
protecdo sem gas de 48 Ar + 206N, N&o
purga
Efeito da adicdo de #6 Ar puro (99,99%) Sim
nitrogénio no gas de
protecdo com gas de #7 Ar + 2%N, Sim
purga
Efeito do gas de purga #8 Ar + 2%N, Nao
em soldagem com Ar +
2%N, como gas de #7 Ar + 2%N, Sim
protecéo

Fonte: autor da tese.

5.1.1 Efeito da adicdo de nitrogénio no gas de protecéao

s

A adicdo de N, no gas de protecdo € método mais econdbmico e
relativamente efetivo para ajustar o conteddo de N, na ZF e ZAC de acos
inoxidaveis duplex, conservando suas propriedades originais (Westin, 2010;
Westin et al. 2013; Zhang et al., 2017). A Figura 5.1 mostra com as posi¢des dos
termopares, ao longo do corddo de solda das placas soldadas pelo processo
GTAW pulsado sem utilizacdo de gas de purga. Neste experimento variou-se
apenas o gas de protecdo das placas soldada, sendo: Ar puro (Figura 5.1 (a)) e
Ar+2%N, (Figura 5.1 (b)). Na Figura (a) € possivel observar um cordao de solda

mais estreito (em torno de 10 mm) com gas de protecao, com fluxo de Ar puro do



73

que soldado com adicdo de 2% de N, (12 mm, ver Figura 5.1 (b)). Além disso, é
mais visivel o dano térmico na zona afetada pelo calor (ZAC) observados na
soldagem com Ar+2%N, como gas de protecdo. Isto se deve a um arco elétrico
mais energético para 0 mesmo conjunto de parametros de soldagem.

As distribuicdes de temperatura determinadas por quatro termopares tipo K
foram plotadas na Figura 5.2 para ambas as amostras. Primeiro, na Figura 5.2 a),
os termopares TK1 e TK2 (3,0 mm distantes do centro do corddo de solda),
estavam préximos a poca liquida de soldagem, identificando uma temperatura de
cerca de 711 °C e 622 °C, respectivamente. Através dos termopares TK3 e TK4
observou-se picos de temperaturas em regifes simétricos com relacdo ao centro
do cordédo de solda. Estes termopares identificaram valores de temperatura na
regido de interface da ZAC e o metal de base para a amostra soldada usando Ar
puro como gas de protecao.

O ciclo térmico de soldagem para a placa soldada com de Ar+2%N, como
gas de protecdo € apresentado na Figura 5.2 b). Observou-se uma temperatura
de pico proxima de 796 °C para o termopar TK1 (3,0 mm da poca de fusdo),
sendo cerca de 30 °C mais alto que a temperatura obtida para amostra soldada
com Ar puro, considerando a mesma regido. Lin et al. (2001) também observaram
um aumento dos picos de temperatura durante o ciclo térmico de soldagem com a
adicdo de nitrogénio. Neste trabalho, os autores observaram que o aumento do
conteudo de nitrogénio no gas de protecdo provoca um aumento da temperatura
da zona soldada e da peca de trabalho. Observou-se ainda que mesmo sendo
pequena a quantidade de N,, a adicdo da mesma aumenta o potencial de
ionizagdo, promovendo um aumento na temperatura do arco. Além disso, Tseng e
Chou (2002) perceberam que ajustando as amplitudes no processo GTAW
pulsado é possivel reduzir os efeitos da abrupta diferenca de temperatura entre a
zona fundida (ZF) e a regido do metal de base (ndo afetada pelo calor) de

maneira a reduzir os defeitos e imperfeicbes comuns ao processo.
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Figura 5.1 - Chapas de aco inoxidavel duplex UNS S32304 soldadas sem utilizar gas de purga
variando apenas o gas de prote¢do. Em a) a placa soldada #1 com fluxo de Ar puro como gas de
protecéo de e b) # 8 soldagem com fluxo de Ar+2%N, como gas de protecgéo.

Fonte: autor da tese.

Figura 5.2 - Distribuicdo de temperatura para amostras soldadas com (a) Ar puro e (b) Ar + 2%N,
como gas de protecdo sem utilizar gas de purga.

Ar Puro

. TK
— T2
— TKS
w— TKA

. 3 35S 8Ly 8

20 40 60 80 100 120 140 160 180
tempo (s)
a)
Fonte: autor da tese.
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Figura 5.2 - Distribuicdo de temperatura para amostras soldadas com (a) Ar puro e (b) Ar + 2%N,
como gas de protecdo sem utilizar gas de purga. Continuacao.
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Fonte: autor da tese.

5.1.2 Efeito do géas de purga

Para adequada utilizacdo do processo GTAW em acos AID sao feitas
algumas recomendacdes, que além da adicdo de 1 a 3% N, ao gas de protecao, €
a protecdo da raiz da solda com gas de purga, para evitar oxidacao,
principalmente quando ocorre fusdo completa da junta soldada (Paiva et al.,
2014).

Aqui sdo mostrados os efeitos do gas de purga na protecao inferior durante
a soldagem das placas mantendo as condi¢cdes do gas de protecdo do topico
anterior (ver Figura 5.3 a) e b)). O gas de purga foi mantido fixo com argbnio puro
sobre as duas placas e variou-se novamente o gas de protecdo de maneira a
observar o efeito da adicdo do N, sob o ciclo térmico de soldagem.

Na Figura 5.4 (a) sdo mostrados os ciclos térmicos da placa soldada com
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Ar puro. Os dois primeiros termopares, TK1 e TK2, foram fixados na ZTA a
aproximadamente 3 mm do centro do corddo de solda posicionados
sequencialmente a uma distancia de 10 mm ao longo do corddo de solda. As
temperaturas maximas obtidas nessa regido foram respectivamente 543 °C e 556
°C para TK1 e TK2, respectivamente. Esse resultado implica também sobre a
uniformidade da temperatura da tocha ao longo da linha de soldagem, em que a
energia de soldagem (heat input) se manteve estavel durante o percurso. Ja para
os termopares TK3 e TK4 estes foram fixados de maneira simétrica e mais
proximos ao corddo de solda (1,5 mm e 1,0 mm). Para estes termopares as
temperaturas maximas obtidas foram exatamente: 759 °C em TK3 e 833 °C para

TKA4.

Figura 5.3 - Chapas de aco inoxidavel duplex UNS S32304 soldadas utilizando gés de purga com
Ar puro e variando apenas o gas de protecdo. Em a) a placa soldada com fluxo de argbnio puro
como gas de protecédo e purga e b) soldagem com fluxo de Ar+2%N, como gas de protecdo e Ar
como gés de purga.

Fonte: autor da tese.
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Figura 5.4 - Distribuicdo de temperatura para amostras soldadas utilizando gas de purga com Ar
puro e variando apenas o gas de protecdo. Em a) o ciclo térmico para a placa #6 soldada com Ar
puro e b) ciclo térmico para placa #7 soldada com Ar+2%N,.
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As temperaturas de pico observadas para os termopares posicionados um
pouco mais distantes do centro do corddo de solda (TK1 e TK2) e os
simetricamente posicionados (TK3 e TK4) mostraram uma reparticdo térmica
coerentes em relacdo a passagem do arco de soldagem (Giraldi, 2001).

Para amostra soldada com fluxo de Ar+2%N,, Figura 5.4 (b), foi observado
uma maior temperatura de pico em grande parte dos sensores de temperatura
utilizados. As temperaturas de pico para os termopares TK1 e TK2 fixados
sequencialmente ao longo do corddo de solda, sdo respectivamente: 759 °C e
773 °C. Novamente foram encontradas temperaturas similares nestes termopares
(TK1 e TK2) posicionados de maneira sequencial a passagem do arco de
soldagem. Para os termopares TK3 e TK4, dispostos simetricamente, os picos de
temperatura e taxas de resfriamentos sdo dados, respectivamente: 614 °C e 947
°C. Conforme observado, o termopar TK3 esteve fixado a uma maior distancia
(3,0 mm da linha da solda) alcangcando menor temperatura. A simetria da
distribuicdo de calor em torno do corddo da solda é verificada ja que a contagem
de aumento de temperatura em TK3 e TK4 foram obtidos em segundos muito
proximos (tz e t; = 23 s).

Para maior entendimento do efeito do gas de purga sobre a atmosfera de
soldagem na regido inferior das placas soldadas com Ar+2%N, como gas de
protecdo (ver Figura 5.5) comparou-se os ciclos térmicos conforme apresentado
na Figura 5.6.

Na Figura 5.5 é mostrada as placas soldadas pelo do processo GTAW
pulsado com as posi¢coes dos termopares. Note que para a peca soldada #8 sem
gas de purga, Figura 5.5(a), conforme ja discutido, apresenta maior largura de
zona fundida (12 mm) que a amostra soldada com Ar puro, como gas de purga
(10 mm) visto na Figura 5.5(b). Taban et al. (2014) observaram também a
diferencga na largura do cordé@o de solda variando a utilizagdo com e sem géas de
purga para tubos de aco 304H. As soldagens foram muito mais limpas e com
menos oxidacdo no cordao de solda quando comparados com a soldagem sem
protecdo de gas de purga.

As curvas de distribuicdo de temperatura foram plotadas para ambas
amostras na Figura 5.6. Para a amostras soldada sem gas de purga, conforme é
visto na Figura 5.6 (a), os termopares TK1 e TK2 posicionados cerca de 2 mm do

corddo de solda alcancaram temperaturas proximas de 796 °C e 1080 °C,
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respectivamente. O termopar TK3 e TK4 apresentam picos de temperatura em
regibes simétricas ao corddo de solda na interface entre a ZAC e o MB.

Na Figura 5.6 (b), sdo apresentadas distribuicbes de temperatura para
soldagem realizada com Ar+2%N,, como gas de protecao, utilizando Ar puro com
gas de purga. Um alto pico de temperatura proximo de 950 °C é observado para o
termopar TK3 posicionado cerca de 2 mm do cordao de solda. Este valor é cerca
de 130 °C menor que observado para amostras #8 soldada sem gas de purga
considerando a mesma regido. Isto indica a influéncia do gas de purga sobre a
reparticdo térmica dessa amostra. Os termopares TK1 e TK2, apresentaram
valores entre 750 °C e 780 °C, medidos na interface de soldagem entre a ZAC e
MB. O comportamento das curvas de ciclo térmico sugere maior investigacao
sobre o efeito de reacbes de oxidacdo devido a utilizacdo do gas de purga. De
acordo com Lin et al. (2001) e Mathunpandi et al. (2004), a mistura gasosa Ar-N;
possui maior potencial de ionizacdo, aumentando a energia de soldagem e
consequentemente os picos de temperatura. O sobreaquecimento na zona
solidificada causa mudancas sobre as taxas de resfriamento causando efeitos

sobre a evolugdo microestrutural.

Figura 5.5 - Chapas de aco inoxidavel duplex UNS S32304 soldadas com Ar+2%N, como gés de
protecdo e observando o efeito do uso de Ar puro como gas de purga. Em a) placa soldada #8
com géas de protecdo Ar + 2%N, sem gas de purga e b) soldagem #7 com fluxo de Ar+2%N, e
argbnio puro como géas de purga.
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Figura 5.6 - DistribuicAo de temperatura para amostras soldadas variando apenas o gas de
protecdo com Ar+2%N, e observando o efeito do uso de Ar puro como gés de purga. Em a) o ciclo
térmico para a placa #8 com gés de protegdo Ar + 2%N, sem gés de purga e b) ciclo térmico para
placa #7 com fluxo de Ar+2%N, e argbnio puro como gas de purga.
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5.2 Caracterizagdo microestrutural

5.2.1 Material como recebido

S&o apresentadas a seguir as micrografias Opticas dos materiais como
recebido (CR). Na Figura 5.7 é apresentado a micrografia utilizando o reagente
Behara |, modificado para revelar a microestrutura. O ataque quimico resultou em
uma coloracdo azul para ferrita (Figura 5.7 b)) e uma coloracdo amarela para
austenita (Figura 5.7 (c)) conforme observado na literatura (Zucato et al., 2002;
Abas e Taieh, 2015; Zhang et al., 2017). Para a separagao das fases (Figura 5.7
(b) e (c)), utilizou-se o software de imagem 3D Builder. Com isso é feita a
identificacdo bifasica da estrutura. Como € possivel ainda identificar fases
intragranulares e contornos de gréo das fases presentes.

Na Figura 5.8 € mostrado a micrografia do aco utilizando imagens de
elétrons secundarios obtidos por microscopia eletrénica (MEV-FEG). Conforme
verificado por Giraldo (2001), ndo foi observado qualquer presenca de

precipitados para 0 aco UNS S32304.

Figura 5.7 - a) Microestrutura tipica do ago inoxidavel duplex UNS S32304. A fase azul escura b)
corresponde a ferrita e a amarela c¢) corresponde a austenita. Ataque Behara | modificado. A
separacao das fases foi obtida através do aplicativo 3D Builder.

Fonte: autor da tese.
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Figura 5.8 - Micrografia do ago UNS S32304. Imagem de microscopia eletrdnica de varredura por
elétrons secundarios. Ataque Behara | modificado.
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Fonte: autor da tese

A Tabela 5.2 apresenta os valores de cromo equivalente (Creq) € niquel
equivalente (Nieg) com base nos principais diagramas constitucionais de
soldagens em acos inoxidaveis (Brandi e Schon, 2017). Foram utilizados os
dados de composicdo quimica conforme informado pelo fornecedor (Tabela 4.1)
para o0 célculo Creq /Nigq para cada diagrama. Através de uma tabela similar
Londofio (2001) e Jiang et al. (2013) compararam o0s valores de Creq/Nieq para
varios AID, afim obter informacdes sobre a proporcédo de fases e sua influéncia
sobre a resisténcia a corrosdo por pite (PREN).

Conforme observado por Londofio (2001), estes diagramas nao
conseguem representar muito bem os AID, apesar de indicar a tendéncia da liga
para formar a austenita ou ferrita. Para o diagrama de Schaeffler, os campos de
fases sdo dados por linhas que sugerem um sinérgico efeito dos elementos de
liga para os acos inoxidaveis que sdo usados para predizer as quantidades de
ferrita no metal soldado. O diagrama de Hull, leva em conta uma grande
guantidade de elementos de liga, porém nao foi possivel predizer a quantidade de
ferrita, j& que os valores estao fora do espaco do grafico. J& o diagrama de Espy
nao leva em conta tantos elementos de liga como Hull, mas avalia muito bem o
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efeito do N,, que € um dos elementos de liga mais importantes nos agos
inoxidaveis duplex (Londofio, 2001). Por ultimo, o diagrama de WRC-1992, que é
um dos mais conhecidos e utilizados largamente em soldagem contabiliza o efeito
de alguns elementos de liga. Através deste, € previsto um valor de numero de
ferrita (NF) igual a 50%, valor ideal para os AID. E calculado também o PREN, por
esta série do duplex UNS S32304. Este indice é utilizado como primeira
aproximacdo da resisténcia a corrosao localizada do material (Giraldo, 2001;
Londofio, 2001).

Tabela 5.2 - Valores de cromo e niquel equivalentes, calculo de PREN e medidas quantidade de
fase ferritica via diagrama para ligas de UNS S32304 utilizando as composi¢do quimica segundo
tabela do fornecedor (ver Tabela 4.1).

Diagrama Schaeffler * Hull Espy® WRC-1992"

UNS Creq  Nieg ﬁlr;q/ Creq  Nieg ﬁ:q/ Creg  Nieg ﬁlf;]/ Creq  Nieg (N?Ir(?/

S 32304 22,8 4,7 4,9 23 6,2 3,7 22,8 7,1 3,2 22,4 6,4 3,5

% Ferrita

(50.6)" 85 - 60 50 (FN)

PREN °= 24,69

(*) Dados do fornecedor

1- Schaeffler: Creq = %Cr + %Mo + 1,5%Si +0,5%Nb / Nigqg = %Ni + 30%C + 0,5%Mn.

2- Hull: Creq = %Cr + 0,48%Si+ 1,21%Mo + 2,8%Al + 0,14%Nb + 2,20%Ti + 0,72%W + 2,27%V /
Nieq = %Ni + 0,11%Mn + 24,5%C + 18,4%N + 0,44%Cu + 0,41%Co.

3- Espy: Creq = %Cr + %Mo + 1,5%Si + 3%Al + 0,5%Nb + 5%V / Nigg = %Ni + 0,87%Mn + 30%C +
0,33%Cu + x(%N-0,045). (Onde %N=0,0-0,2, x=30, para %N=0,21-0,25, x=22 e %N=0,26-0,35,
x=20).

4- WRC-1992: Creq = %Cr + %Mo + 0,7%NDb / Nigg = %Ni + 35%C + 20%N + 0,25%Cu.

5- PREN = %Cr + 3,3(%Mo + 0,5%W) +16%N.

Fonte: Adaptado de Londofio (2001), (Kotecki e Siewert, 1992).

5.2.2 Amostras soldadas

Na Figura 5.9 sdo apresentadas as micrografias da secdo transversal das
placas soldadas. As amostras foram preparadas usando as técnicas de
metalografia descritas e as imagens ampliadas em um microscépio 6ptico. Na
Figura 5.9 (a), a placa soldada com Ar puro como gas de protecdo (amostra #6),
na regido onde o termopar TK2 foi fixado a 3 mm do cordéo de solda observa-se
as formacdes dos graos de ferrita na zona solidificada e zona termicamente

afetada. Assim, a formagédo estrutural na regido onde TK2 foi fixada nao
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apresentou grandes alteracdes. Para a Figura 5.9 (b), o termopar TK2 foi fixado
mais proximo do cordao de solda e assim alcangou o0 pico de temperatura no
intervalo de transformacédo de fase das estruturas estudadas. Neste caso, a
temperatura medida e a microestrutura obtida podem ser relacionadas e
caracterizadas. Conforme analisado no tépico anterior, TK2 alcancou a
temperatura de pico igual 773 °C e uma taxa de resfriamento de 26 °C/s. Nesta
temperatura € possivel observar a formacéo de gréos equiaxiais de ferrita e a fase
austenitica com graos alongados e nas bordas dos graos de ferrita.

Na zona fundida, para ambas as amostras, observa-se a formacao de
graos colunares para regiao superior central da solda e graos equiaxiais de ferrita
na regiao inferior e préximos a ZTA da placa. A fase austenitica, como visto na
Figura 5.9 (b) e conforme também observado por Zhang et al. (2017) e
Muthulpandi et al. (2004), é mais presente quando soldada com Ar+2%N.. Isto se
deve a maior temperatura alcancada pela poc¢a de fusao e a maior solubilidade do
nitrogénio nos graos de austenita (Muthulpandi et al. 2004; Westin et al., 2013;
Zhang et al., 2017).

5.2.2.1 Microestrutura

A microestrutura da liga duplex série UNS S32304 € formada por uma
matriz de ferrita (fase escura) com ilhas alongadas de austenita (fase clara). Na
Figura 5.10, sdo apresentadas as microestruturas deste material, em trés
diferentes direcfes ortogonais. Na primeira imagem, Figura 5.10 (a), € mostrado o
metal de base nas trés direcbes com indicagéo das dire¢cdes de laminagéo. Nao
foi observada nenhuma fase intermetalica, tanto para amostras como recebida
como para o metal de base.

A evolugdo da microestrutura da ZTA e ZS é fortemente dependente da
microestrutura do metal de base, do pico de temperatura, tempo de permanéncia
em altas temperaturas e taxas de resfriamento (Muthupandi et al., 2004). Como
visto no capitulo 3, AID tipicamente possuem ferrita &, austenitas primaria yi,
austenita secundaria y», 0, X, carbetos e nitretos. Para a zona solidificada em AID,
a fases austenita é geralmente formada a partir de ferrita em diferentes modos:
austenitas alotriomorficas nas bordas de gréaos de ferrita (ya), austenita
intragranular (y|) e austenita Widmanstatten (y,) dentro dos grdos (Badji, et al.,
2004; Johnson, et al., 2004).



Figura 5.9 - Chapas soldadas com as posi¢des dos termopares e microestrutura da se¢éo transversal para as
pulsado com a) Ar puro (amostra #6) e b) Ar+2%N2 (amostras #7) como gas de protecgéo.

Fonte: autor da tese. b)
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amostras soldadas no processo GTAW
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Figura 5.10 - Micrografias obtidas por MO de amostras de soldas AID UNS S32304 nas trés
direcdes ortogonais. Em a) metal de base, b) soldagem com Ar puro e c) soldagem com Ar+2%N,
como gas de protecdo. Microscopia 6ptica, ataque Behara | modificado.
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Fonte: autor da tese.
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Para as Figuras 5.10 (b) e (c), sdo apresentados os efeitos da soldagem
GTAW pulsado com gés de protecdo de 99,9 % de Ar e uma mistura de
98%Ar+2%N, em trés direcdes ortogonais. A microestrutura observada em ambas
amostras soldadas consiste em grados largos de ferrita com austenita
intragranular, austenita de borda de grdos e austenita Widmanstéatten. Para a
zona solidificada, com Ar+2%N, (Figura 5.10 (c)), graos alongados e mais
espessos de austenita sdo mais evidentes.

A partir das imagens realizadas por MEV-FEG foram confirmadas as
presencas de fases austeniticas: austenita intragranular (y,), austenita
alotrimorfica de contorno de grao (ya) e austenita Widmanstatten (yw) nas regides
da ZS e ZAC no aco UNS S32304.

Na Figura 5.11 (a) e (b), identificou-se o grdo de austenita intragranular
presente na zona fundida da amostra, soldada com Ar puro e Ar+2%N, como gas
de protecado, utilizando gas de purga. Segundo Nilsson (1992), a nucleacdo
intragranular ocorre nas discordancias e inclusbes com a formacdo desta
austenita, no interior da ferrita, na faixa de temperatura de 800 °C a 1000 °C.
Londofio (2001) mostrou que as ligas UNS S32304 dentre cinco tipos de AID séo
as que apresentam maior tendéncia a formacao de austenita intragranular durante
o processo de soldagem. O autor ressalta também a nitida coexisténcia da
austenita intragranular com os Cr,N no interior da ferrita, devido aos ciclos

térmicos.
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Figura 5.11 - Micrografias obtidas por FEG-MEV da austenita intragranular (y,) presente na zona
solidificada (ZS) do AID UNS S32304. a) amostra #6 soldada com Ar puro e b) amostra #7 soldada
com Ar+2%N, como gés de protecéo utilizando gas de purga. Imagens por elétrons secundarios.

LEI 20.0kV X6,000 WD 14.7mm Tum
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Fonte: autor da tese.
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Figura 5.12 - Micrografias obtidas por FEG-MEV da austenita alotrimérfica de contorno de grao
(ya) presente na zona solidificada (ZS) do AID UNS S32304. a) amostra #6 soldada com Ar puro
como gas de protecdo e b) ampliacdo da regido de contorno. Em c¢) amostra #7 soldada com
Ar+2%N, como gés de protecéo utilizando gas de purga e d) ampliacdo da austenita de borda de
grao. Imagens por elétrons secundarios.

LEI 20.0kV WD 14.7mm 10um X2500 WD 14.7mm 10um

20.0kV X140 WD 14.1mm 100um 200kV  X1,000 WD 14.1mm  10um

Fonte: autor da tese.

Na Figura 5.12, foi observada com maior ampliagcdo a microestrutura da
austenita alotriomorfica (ya) de contorno de grao das amostras soldadas. Para a
Figura 5.12, a) é apresentado os graos de (ya) da amostra soldada com Ar puro,
como gas de protecao e gas de purga e na Figura 5.12 b) aparece uma ampliagédo
do grao que cresce, predominantemente, ao longo dos contornos dos graos de
ferrita prévia. Esses grdos apresentaram espessura em torno de 10 ym para
ambas condi¢des de soldagem, conforme é observado também nas Figuras 5.12
c) e d), como também na soldagem com Ar+2%N, como gas de protecédo e Ar
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puro com gas de purga. Apesar da soldagem com Ar+2%N, proporcionar maior
frequéncia de austenita alotriomoérfica (ya) de contorno de grao do que com Ar

puro, a espessura desses graos nao € fortemente alterada.

Figura 5.13 - Micrografias obtidas por FEG-MEV da austenita Widmanstatten (y,,) presente na
zona solidificada (ZS) do AID UNS S32304. a) amostra #6 soldada com Ar puro como géas de
protecdo e b) ampliacdo da regido da austenita Widmanstatten. Em c¢) amostra #7 soldada com
Ar+2%N, como ga&s de protecdo utilizando gds de purga e d) ampliacdo da austenita
Widmanstatten (yy). Imagens por elétrons secundarios.
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Fonte: autor da tese.

A austenita de Widmanstattten (y.), observada na Figura 5.13 cresce
tornando-se muito longa e sédo observadas grandes quantidades de austenita sédo
nucleadas intragranularmente durante a exposicédo a 700 °C. Conforme destacado
nas Figuras 5.13 a) e b), os graos de vy, formados durante a soldagem com Ar
puro como gas de protegcdo e gas de purga apresentam espessura em torno de 3
pum e 8 um. De maneira um pouco diferente a austenita de Widmanstattten
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formada sob atmosfera de Ar+2%N, apresenta grdos mais aciculares. Isto pode
estar ligado a maior incidéncia de precipitados de CrN, durante a soldagem com a
mistura gasosa Ar-N, e o crescimento de austenita a partir deles. Segundo
Londofio (2001), a partir da saturacao dos sitios para nucleacdo nos contornos de
gréo, a austenita cresce em direcdo ao centro do gréo de ferrita, como austenita
de Widmanstatten.

5.2.2.2 Quantificacédo das fases

A Figura 5.14 apresenta a microestrutura constituida por austenita e ferrita
do material recebido. A fase de ferrita € mostrada como contraste escuro,
enguanto a regido clara é a fase de austenita (Figura 5.14 (a)). Na matriz continua
de ferrita esta inserida a fase de austenita insular, sem precipitacdo aparente da
fase secundéria. Ambos os grdos sao alongados ao longo da direcdo de
laminacdo. A Figura 5.14 b) mostra a avaliacdo quantitativa do contetdo das
fases ferrita e austenita. Com base em investiga¢cdes microestruturais e utilizando
o software analisador de imagens foram realizadas as quantificacbes de fases
presentes em diferentes regies soldadas. Cinco micrografias Opticas foram
coletadas para cada zona (ZS, ZAC e MB) e, em seguida, foram estudadas com
relacdo ao contetudo de austenita. As fragBes superficiais de cada fase foram

calculadas de acordo com a norma ASTM E1245.

Figura 5.14 - (a) Micrografia obtida por microscopia 6ptica - MO do AID UNS S32304. Em b)
exemplo da aplicagdo da andlise de imagens utilizando o software ImageJ.

Ferrite 8 =53.4%

W- Austenite y = 46. 6%

10 um

Fonte: autor da tese.
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A Figura 5.15 mostra a evolucdo da fracdo volumétrica da austenita com
relacdo composi¢cdo do gas de protecdo na zona solidificada, HAZ e BM. As
porcentagens de austenita sdo significativamente afetadas por N, adicional no
gas de protecdo e isso leva a mudancgas na austenita total apos processo de
soldagem. Com relacdo a adicdo de N, no gas de protecdo, foi observado
aumento no teor de austenita sendo: para ZS 22% — 37% e HAZ: 23% — 25,3%,
estando em acordo com os resultados de Tahaei, et al., (2016) e Zhang et al.,
(2017).

A adicdo de N, no gas de protecdo aumenta significativamente a
quantidade de austenita das soldas em AID utilizando a soldagem GTAW. Zhang
et al (2017) relataram que o N, no gas de protecdo promove principalmente a
formacdo de austenita primaria, suprimindo a precipitacdo de Cr,N na raiz da
solda. Segundo Westin et al. (2013), o N, pode aumentar a temperatura de
transformacado da ferrita em austenita. Consequentemente, o maior conteddo de
nitrogénio torna as ligas menos sensiveis as taxas de resfriamento rapido,
levando ao processo de reformacdo da austenita ser mais eficiente, o que retarda
ferritizacdo (Westin et al., 2013). Conforme observado, as mudancas
microestruturais no AID que ocorrem durante a soldagem podem levar a variacao
do balanco de fase na SZ e HAZ. Matteis et al. (2008) relataram que a
difusividade térmica da austenita sob rapido resfriamento é significativamente
menor do que a dos constituintes ferriticos (ou seja, perlita, bainita ou martensita).
Assim, o aumento das fases austeniticas (secundarias, alotriomorficas,
Widmanstatten e austenita intergranular) podem ter influéncia direta sobre as
propriedades térmicas como a difusividade térmica pds soldagens em AID.

De maneira a detalhar as modificacbes na microestrutura bifasica e
variacbes nas quantidades de fases devido as condi¢cdes de soldagem foram
obtidas micrografias e a separacédo das fases ferrita e austenita, com efeito de

edicao de imagens pelo aplicativo 3D Builder.
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Figura 5.15 - Fragdo de fase austenitica (em %) de para ambas as amostras soldadas de AID UNS
$32304.

65 ] Zona Afetada térmicamente (ZAC) [l Zona solidifica (ZS)
60 Metal de base (MB)

Fragdo de austenita (%)

Ar puro Ar+2%N2

Fonte: autor da tese.

Na Figura 5.16 a), é apresentada a micrografia da zona solidificada (ZS) da
amostra soldada com Ar puro como gas de protecdo utilizando gas de purga. A
amostra foi submetida ao ataque quimico Behara | modificado, provocando efeito
dual de cores escura (azul) para ferrita e clara (amarelo) para a austenita. Entdo a
partir do ataque quimico foi possivel gerar as imagens das Figura 5.16 b) e 5. 16
C), em gue se observa a caracteristica da ferrita separadamente da austenita,
bem como a fracdo de austenita, resultante do processo de soldagem com Ar
puro como gas de protecao. Na Figura 5.16 c), a austenita primaria e secundaria

se mostram bastante dispersas no interior da ferrita.
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Figura 5.16 - a) Microestrutura dual na zona solidificada (ZS) observada por microscopia éptica da
amostra soldada com Ar puro como gés de protec¢do utilizando gas de purga. Em b) separa¢éo da
fase ferritica e em c) a fase austenitica, vista isoladamente. A separacao das fases foi obtida pelo
aplicativo 3D Builder.
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-
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Fonte: autor da tese.

Na Figura 5.17 a), é apresentada a microestrutura observada por
microscopia Optica da zona solidificada (ZS) da amostra soldada com Ar+2%N,,
como gas de protecdo, utilizando gas de purga. Para identificacdo das fases
ferrita e austenita utilizou-se 0 mesmo atague quimico Behara | modificado. A
Figura 5.17 b), mostra a regiao da ferrita em escuro (marrom) e 0s vazios que Sao
ocupados pela austenita. Na Figura 5.17 c), a austenita € mostrada na cor clara
(amarelo), sendo esta fase mais evidente nas regides do contorno de grdo de
ferrita e menos dispersa do que a amostra soldada com Ar puro (Figura 5.16 c)).
Com isso as separacOes das fases das Figuras 5.16 e Figura 5.17, mostram a
relacdo com as alteracdes das fracdes de austenita descritas na Figura 5.15.
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Figura 5.17 - a) Microestrutura dual na zona solidificada (ZS) observada por microscopia optica da
amostra #7 soldada com Ar+2%N, como gas de protecdo utilizando gas de purga. Em b)
separacado da fase ferritica e em c) a fase austenitica vista isoladamente. A separacdo das fases
foi obtida pelo aplicativo 3DBuilder.

Fonte: autor da tese.

Na Tabela 5.3, os valores de ferrita calculados para o processo de
soldagem com Ar puro estdo em acordo com as medidas de quantidade de fase,
obtidas por analise de imagens. Assim como foi observado por Wang et al.,
(2006), o diagrama de Schaeffler é o que possui melhor aproximacédo para prever
as quantidades de ferrita desde que as taxas de resfriamento ndo ultrapassem 68
°C.s. Para a soldagem realizada com a mistura Ar e N, foi apresentada uma
grande diferenga entre o valor medido e o calculado via diagrama. Embora, o uso
do diagrama de Schaeffler seja largamente utilizado por profissionais de
soldagem para avaliar a soldabilidade dos acos inoxidaveis, ele ndo contempla o
efeito das quantidades de nitrogénio e tungsténio sobre o metal de solda (Brandi
et al., 2017). Portanto, os resultados apresentados sugerem a tendéncia para a
microestrutura final do aco inoxidavel duplex e devido grande numero de
parametros relacionados a soldagem a precisdo envolvendo os calculos de

guantidade de fases, via diagrama podem ser comprometidos.
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Tabela 5.3 - O numero de ferrita (NF) foram obtidos utilizando o diagrama Schaeffler a partir das
medidas de concentracdo de elementos por analise de microsonda eletronica (EPMA) da Tabela
4.1. O contelido de fase ferritica medido por analise de imagens é comparado com os valores pelo
diagrama Schaeffler.

Quantidade de ferrita medida

Processo GTAW Calculado . )
Anédlise por imagens
NF (%)
Ar puro 82 78+11
Ar+2%N, 80 63+ 1,3
Metal de base 90 53+0,9

Fonte: autor da tese.

5.2.2.3 Distribui¢cdo dos tamanhos de graos

Os graos de ferrita e austenita do material como recebido sao basicamente
alongados em forma de lamelas, como é observado na Figura 5.18. Tipicamente
possuem comprimento de 40 ym a 50 ym e espessura maxima de 20 ym. Na
Figura 5.18, é observada que a ferrita solidifica com o perfil dos gréos
principalmente colunares. Nas regides adjacentes a tocha como, a ZTA e o fundo
da placa sao observados graos de ferrita equiaxiais. Nestas regides considera-se
a formacao equiaxial seja devido a uma maior taxa de resfriamento (Wang et al.,
2006). Para amostra soldada com Ar puro foi observado maior frequéncia de
tamanho de graos de ferrita colunar entre 200 ym - 300 um e graos equiaxiais
entre 75 ym a 100 ym. Para as amostras soldadas com adi¢ado de nitrogénio no
gas de protecdo houve maior ocorréncia de graos colunares de ferrita com
tamanhos entre 200 um a 400 ym e maior frequéncia entre 50 ym a 75 ym para
graos equiaxiais. E observado, grdos mais alongados a ferrita colunar e gréos
equiaxiais de menor didametro para amostra soldada com a mistura gasosa de

Ar+2%N,.
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Figura 5.18 - Distribuicdo de tamanhos de gréos a) colunares e b) equiaxiais encontradas na zona
fundida de ambas amostras soldadas.
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Fonte: autor da tese.

5.2.3 Composic¢do quimica

As analises semiquantitativas de EDX-FEG dos elementos Cr, Ni, Mn, Fe,
Cu e Si para a ferrita e diferentes grdaos de austenita observados na
microestrutura soldada mostrou uma distribuicAo homogénea desses elementos
pos processo de soldagem.

A Figura 5.19 mostra o exemplo de analise de EDS-FEG realizada para
amostra soldada com Ar puro (#6), pontualmente, em austenita alotriomérfica (ya)
de contorno de grao.

Os elementos de Cr, Ni, Mo e N também foram investigados na zona
fundida de ambas amostras utilizando a microssonda eletrénica (EPMA).
Novamente foi possivel observar a distribuicdo de elementos similar, tanto para

ferrita, como para austenita.
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Figura 5.19 - Analise semiquantitativa de EDS-FEG realizada pontualmente em austenita
alotriomorfica (ya) de contorno de grdo da amostra soldada com Ar puro como gas de protecao
utilizando gas de purga.
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Fonte: autor da tese. keV

Tabela 5.4 - Composicdo quimica semiquantitativa de Cr, Ni, Mn, Cu e Si utilizando EDS-FEG e
composicao quimica quantitativa por microssonda eletronica (EPMA) de N e Mo em % de massa
utilizando dos grdos de austenita e ferrita da zona solidificada (ZS) e do metal de base (MB) da
amostras em diferentes condi¢cdes de soldagem do AID UNS S32304.

Ar puro Ar + 2%N, MB
Elemento
Ya Yw Yi Ya Yw Yi

Cr 22,86 22,53 2291 22,89 2299 22,93
Ni 3,43 4,18 3,40 3,47 3,50 3,10
Mn 1,52 1,57 1,41 1,55 1,53 1,47
Fe 71,10 70,61 70,96 70,99 70,94 71,47
Cu 0,51 054 0,66 0,41 0,46 0,42
Si 0,57 0,58 0,67 0,52 0,52 0,51
N 0,47 0,15 0,15 0,27 0,24 0,10

+0,02 +0,02 +0,03 +0,05 +0,04 0,04
M 0,22 0,14 0,21 0,23 0,21 0,25

o]
+0,02 +0,03 0,03 +0,02 +0,02 +0,03

VA - Austenita alotriomorfica de contorno de gréo
Yw - Austenita Widmanstatten

Y1 - Austenita intragranular

BM — metal de base

0 - Ferrita

y — austenita
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5.2.3.1 Mapeamento e perfil de Cr, Ni, Mo e N das amostras soldadas

A segregacao de alguns elementos de liga pode alterar significativamente o
comportamento mecanico e de resisténcia a corrosdao da zona solidificada de
acos inoxidaveis duplex (Westin et al., 2013). A distribuicdo dos elementos cromo,
molibdénio, niquel e nitrogénio foram estudadas através da analise de WDS
quantitativa por mapeamento da zona solidificada e metal de base dos AID UNS
S32304. O mapeamento por EPMA foi realizado na secgao transversal da ZS de
soldas realizadas por processo GTAW pulsado no qual variou-se o gas de
protecédo de Ar puro e Ar+2%N, com gas de purga.

Na Figura 5.20 a), é mostrado a distribuicdo de elementos no metal de
base. A avaliagao quantitativa do mapa de distribuicdo de elementos pode ser
resumida basicamente em 21Cr-3Ni-0,2Mo-0,1N. Entende-se, segundo Zhang et
al., (2017), que os elementos que estabilizam a ferrita como Cr e Mo estdo mais
evidentes na ferrita, enquanto que os elementos estabilizantes da austenita como
o Ni e nitrogénio ficaram concentrados na austenita (cinza claro). Esta distribuigao
tem sido observada para outras ligas de aco (Londofio, 2001). Ogawa e Koseki
(1989) concluiram que o elemento de liga nitrogénio pode aumentar a fragdo de
austenita e promove o particionamento de Ni e nitrogénio nesta fase, enquanto o
Cr e Mo tém similar atuagao na ferrita. Na zona solidificada € comum que o cromo
seja distribuido uniformemente, enquanto o niquel mostre maior diferenga de
concentracao entre os graos de austenita e ferrita. Isso é observado na Figura
5.20 b), para a soldagem com Ar puro, a concentracdo de Mo e N se mostram
menos evidentes com relacdo aos contornos de grao do que com o Cr e Ni. Isso
deve-se a proporcao desses elementos que por estarem em maior quantidade
massica no volume estudado sdo mais facilmente detectados no espectro de

WDS.
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Figura 5.20 Distribuicdo de elementos Cr, Ni, Mo e N via analise de microssonda eletrénica em a)
metal de base e b) zona solidificada da amostra soldada com Ar puro.
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Fonte: autor da tese.
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Figura 5.21. Distribuicdo de elementos Cr, Ni, Mo e N via andlise de microssonda eletrnica em a)
metal de base e b) zona solidificada da amostra soldada com Ar+2%N..

a) Metal de base (Ar+2%N,)

b)

Zona solidific

Ni Ka 20 kv

Fonte: autor da tese.
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Os elementos Cr, Ni, Mo e N do metal de base do AID UNS S32304 foram
estudados por analise de WDS, conforme é visto na Figura 5.21 a). E mostrada a
distribuicdo de elementos, onde novamente o cromo e niquel se apresentaram
mais evidentes no interior da ferrita e austenita. Ao realizar a solda com Ar+2%N,
como gés de protecdo, a fracdo de N aumentou e melhorou ainda mais a
formacdo de austenita em comparacdo com o Ar puro, conforme ja discutido no
topico 5.2.1.2 de quantificacdo das fases. Porém, como é visto na Figura 5.21 b) a
adicdo de N, no gas de protecdo aparentemente ndo afetaram a distribuicdo de
cromo, niquel e molibdénio, mas afetaram principalmente a formacéo de austenita
(Westin et al., 2013).

5.2.3.2 Perfil de concentracéo transversal de Cr, Ni e N

O perfil de concentracdo de Cr, Ni e N na secéo transversal das amostras
soldadas foi obtido utilizando uma microssonda eletrénica (EPMA) para ambas as
condi¢Oes de soldagem (ver Figuras 5.22 e 5.23).

Na Figura 5.22, é mostrada a analise de concentracdes de Cr e Ni medidos
a partir do centro do cordao de solda até o metal de base no perfil transversal de
ambas as amostras soldadas. E observado uma variacdo de concentracdo de Cr
e Ni de maneira proporcional (indicado pelas setas) para ambas as amostras a
medida que a linha de andlise de microsssonda alcanca o metal de base (ver
Figuras 5.22 e Figuras 5.23). Essa observacédo remete ao aumento dos gréos de
ferrita, que concentram maior parte de Cr e conteudo de Ni na austenita primaria
(y), sendo estes os grdos menos afetados pelo aporte térmico e com menores
taxas de aquecimento e resfriamento (Zhang et al., 2017).

Para a andlise da amostra soldada com Ar puro (ver Figura 5.22), utilizou-
se um intervalo entre os pontos de medida de 80 um. Conforme observado na
linha de medida e no perfil dessa amostra, os resultados de Cr e Ni corroboram
com as analises de mapeamento observados na Figura 5.23 em que a zona
solidificada possui menor diferenca de concentragcdo com relacdo aos graos de
ferrita e austenita do metal de base. Na Figura 5.23, para a soldagem com adi¢ao
de N no gas de protecdo o mesmo comportamento é observado com relacdo as

composicdes de Cr e Ni a partir do centro da zona solidificada para o metal de
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base. Embora as condi¢gOes de soldagem com Ar+2%N, levem a um aumento da
quantidade de fase austenita, ndo € observado grande diferenca na distribuicdo
de elementos Cr e Ni entre os graos, na zona solidificada, devido a variacdo do
gas de protecdo e purga. No mesmo caminho Zhang et al. (2017), mostraram que
a adicdo de nitrogénio no gas de protecdo promoveu a formacdo de austenita
primaria e um aumento do tamanho deste graos na zona fundida.

Na Figura 5.24 a), é mostrado o perfil transversal de nitrogénio para chapa
soldada com Ar puro. Assim como relatado pela literatura, a perda de nitrogénio
na ZTA e ZS séo inevitdveis em soldagem GTAW utilizando Ar puro como gas de
protecdo (Muthupandi et al., 2004; Hosseini et al., 2016; Hosseini et al., 2017,
Zhang et al.,, 2017). Hosseine et al. (2017) obteve um perfil transversal de
nitrogénio em acos inoxidavel superduplex, submetido a um arco GTAW por
andlise de WDS. O autor ainda considera a quantidade nitrogénio na zona
solidificada como virtualmente zero. Conforme visto na Figura 5.24, uma grande
guantidade de medidas pontuais de nitrogénio dentro da ZTA e ZS encontram-se
iguais a zero. A perda de nitrogénio vem acompanhada da reducéo de quantidade
de fase austenitica, levando a diminuicdo da resisténcia a corrosao e perdas de
suas propriedades mecéanicas (Hosseini et al., 2016).

Na Figura 5.24 b), é observado um perfil de quantidade de nitrogénio um
pouco mais expressivo para amostras soldada com a mistura gasosa Ar+2%N,
como gas de protecdo. Porém, é evidente a reducdo da quantidade de nitrogénio
com relacdo ao metal de base. Zhang et al. (2017) avaliou quantitativamente o
nitrogénio através de mapeamento de elementos utilizando EPMA. Observou-se
também maior concentracdo de nitrogénio em austenita alotriomorfica (ya) de
contorno de gréos, do que em grédos de austenita Widmansttatten (y,). Este fato
reforca a baixa quantidade de nitrogénio encontrada para o percurso descrito pelo
perfil de medidas de nitrogénio. Segundo Eghlimi et al. (2014), a menor
guantidade de Cr, Mo e N em gréos de austenita Widmansttatten se deve a sua
formacdo em baixas temperaturas quando a maior parte dos elementos de liga ja

foram consumidos pela austenita alotriomorfica (ya) de contorno de graos.
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Figura 5.22. Perfil transversal de concentracdo de cromo e niquel (% massa) medidos por andlise de microsonda eletronica (EPMA) para ambas as placas
soldadas com Ar puro gas de protecao.
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Fonte: autor da tese.



105

Figura 5.23. Perfil transversal de concentra¢do de cromo e niquel (% massa) medidos por andlise de microsonda eletrénica (EPMA) para ambas as placas
soldadas com Ar+2%N, como gés de protecéo.
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Figura 5.24. Perfil transversal de concentracdo de nitrogénio (% massa) medido por analise de microsonda eletrénica (EPMA) para ambas as placas

soldadas com a) Ar puro e b) Ar+2%N, como gas de protegao.

Nitrogénio (% massa)
o O O O O o

A
0 500 1 000 1 500 2000 2500 3000 3500 4000 4500
Distancia (pm)

Ar+2%N,

——N

Illlm‘l IIWI‘L!H I’llIWIU.." 'l'..'smmﬂ.' |

500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000 4500
Distancia (pm)

b)
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107

5.2.3.3 Estudo do Creq/Nigqg € PREN

Com os valores de quantidade em % massa analisados pelas técnicas
de WDS e EDS para os elementos j& citados foi possivel alcancar a relagdo de
Creg/Nieq € PREN correspondente para gréos de ferrita e austenita na ZS. Na
Tabela 5.5 séo descritos para cada grao de ferrita (8) e de austenita (ya, Vi, €
yw) ha zona solificada sob influéncia do gas de protecdo durante a soldagem a
relacéo Creq/Nieq € PREN.

Segundo Jiang et al. (2013), em um estudo feito com quatro acos
inoxidaveis duplex UNS S32304 a relacdo Creq/Nieq tem influéncia decisiva
sobre a microestrutura soldada. Foi observado que baixos valores de Creg/Niegq
levam a maior formacéo de fase austenita pos-soldagem e microestrutura mais
balanceada. Baixos valores dessa relacdo também indicaram maiores valores
de PREN que resulta de maior resisténcia a corrosao por pite. Com isso 0s
resultados observados na Tabela 5.5 indicam que sob a influéncia da adicao de
2% N, em Ar como gas de protecdo sobre gréos de austenita (ya, Vi, € Yw)
reduzem os valores de Creo/Nigg € aumentam significativamente os valores de
PREN para resisténcia ao pite quando comparados a soldagem apenas com Ar

puro.

Tabela 5.5 - Cre/Nigg € 0 nimero de resisténcia ao pite (PREN) obtidos pelo diagrama
constitucional WRC 1992 para cada grdo da zona soldada sob diferentes condi¢cdes de
soldagem e do metal de base do AID UNS S32304 (Kotecki e Siewert, 1992, Jiang et al. 2013).

Ar puro Ar + 2%N, MB
Elem.

Ya Yw Yi (] Ya Yw Yi (o] Y (]

Creg 23,04 22,71 23,07 23,33 23,09 23,22 23,14 2325 22,09 24,35

Ni ¢q 736 811 7,36 4,76 9,55 8,46 10,29 5,99 10,11 4,26

Creq/
Nigq

3,13 2,79 3,13 4,89 242 2,74 2,25 3,89 2,19 5,69

PREN 26,68 26,35 26,73 24,30 28,99 28,05 30,15 2580 27,39 2564

Creq = %Cr + %Mo + 0.7%Nb

Nigq = %Ni + 35%C + 20%N + 0.25%Cu

PREN = %Cr + 3.3%Mo + 20%N

YA - Austenita alotriomérfica de contorno de gréo
Yw - Austenita Widmanstétten

Y| - Austenita Intragranular
MB — metal de base

0 - Ferrita

Yy — austenita

Fonte: autor da tese.
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5.3 Ensaios de microdureza

O ensaio de microdureza Vickers foi executado sobre a seccéo
transversal das amostras soldadas. Com os dados extraidos foram construidos
mapas de microdureza e comparados com as imagens geradas sobre a
microestrutura da regido soldada como é observado nas Figuras 5.25 a) e b). A
microdureza é medida em uma &rea de 1,8 x 8 mm? que envolve o metal de
base com a posi¢cdo do termopar, a ZAC e a zona solidificada (ZS) observado
nas micrografias das Figuras 5.8 e 5.9.

Observando as imagens da Figura 5.25, a regido de metal de base
destacada em verde no mapa de microdureza (aproximadamente 220 HV)
encontra-se em acordo com o que determina o fabricante. A amostra soldada
com Ar puro como gas de protecdo (ver Figura 5.25 a)), apresentou formacgao
de grédos de austenita com maior dureza, principalmente no centro do cordéo
de solda. O mesmo fendmeno é observado para amostra soldada com o
Ar+2%N, (ver Figuras 5.25 b)), sendo que neste caso as ilhas com alta dureza
sdo maiores e mais evidentes. Este € um ponto a ser discutido jA que
observando as micrografias (Figuras 5.8 e 5.9) observa-se grande quantidade
de austenita alotriomorfica (ya) de contorno de grdo de ferrita colunares e
principalmente nos equiaxiais sendo as regiées com maior dureza. As zonas
com alta quantidade de ya sé@o favorecidas pela alta concentragédo de niquel e
sob a influéncia de N, no gas de protecdo (Ruiz et al., 2017). Segundo Ruiz et
al. (2017), a microdureza € maior na austenita do que na ferrita € 0 Ny,

conforme ja discutido, contribui fortemente para a reformacéo de austenita.
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Figura 5.25 - Mapa de microdureza Vickers (HVpos - 50 g de carga por 15 s) mostrando a
variacdo de microdureza na area em relagdo a micrografia para amostras soldada com a) Ar
puro e b) Ar+2%N, como gases de protecao.
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Fonte: autor da tese.
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5.4 Porosidade e massa especifica

5.4.1 Anédlise por imerséao

Para andlise da porosidade total e massa especifica foi utilizado o
método de Arquimedes para a zona solidificada do AID. A Tabela 5.6 destaca
os valores em % de porosidade em que foi identificado quantidade similar de
porosidade total na ZS das amostras soldadas dentro dos limites de incertezas.
As massas especificas calculadas pelo método de Arquimedes, para ambas
amostras soldadas, apresentaram valores maiores que a massa especifica da

amostra calculada para o MB.

Tabela 5.6 - Medidas de porosidade e massa especifica da zona solidificada de AID com
diferentes condi¢des de soldagem.

Porosidade  Porosidade Porosidade Massa

Amostra aberta fechada total especifica
PA % PF % PT % (g.cm?)
Como recebido - - - 78+0,3
Metal de Base - - - 7,2+0,4
#6 Ar puro 15+0,1 0,7+0,1 23+0,1 7,7+0,4
#1 Ar+2%N, 14+0,1 09+01 24+0,1 76+0,4

Fonte: autor da tese.

5.4.2 Radiografia das soldas

Através da caracterizacdo radiografica digital de materiais (scanner por
raios X) das chapas soldadas foi possivel observar macroscopicamente a zona
solidificada das amostras soldadas com Ar puro e Ar+2%N,. A Figura 5.26 a)
mostra a ZS com maiores defeitos devido o processo de soldagem utilizando Ar
puro com gas de protecdo e purga. Para a soldagem com Ar+2%N, e Ar puro
como gas de purga, a zona solidificada se mostra menos afetada pelo processo

de soldagem, conforme é visto na Figura 5.27 b).
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Figura 5.26 - Avaliacdo da zona solidificada (ZS) por radiografia digital das amostras soldadas
com a) Ar puro e b) Ar+2%N,.

b)

Fonte: autor da tese.

5.5 Calor especifico (Cp)

A Figura 5.27 apresenta curvas de calor especifico em funcdo da
temperatura, obtidos apdés as analises de DSC (differential scanning
calorimetry) para as amostras do MB e ZS das soldagens no AID UNS S32304.
E possivel observar um expressivo aumento do calor especifico com o
aumento da temperatura até a temperatura de Curie (873 K) que é a
temperatura limite em que uma substancia perde suas propriedades
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ferromagnéticas tornando-se paramagnética (Abas e Taieh, 2015). Apos o este
pico de temperatura, foi observado uma diminui¢gao dos valores de Cp em altas
temperaturas com excecdo da amostra soldada com Ar+2%N, que apresenta
uma leve inclinacdo positiva entre 1100 K e 1400 K. Em torno desta
temperatura, para ligas de AID € comum a precipitacao de fase sigma (o) que é
nucleada e cresce apos longo tempo em altas temperaturas durante tratamento
térmico. A precipitacdo de fase o pode ser representada por uma reacdo
eutetdide (& —o+y,) onde a fase ferrita € transformada em fase o que é
enriquecida em Cr e Mo, e a fase y, (austenita secundaria) pelo qual pode ter
uma reducao nas quantidades de Cr e Mo (Bettini, et al, 2014). Assim, sugere-
se que o comportamento de C, observados para amostra #7 (Ar+2%N,) tenham
relacdo com o efeito da adicdo de N, no gas de protecdo levando a possivel

formacgao de austenita secundaria y, e de fase o ap6s 1100 K.

Figura 5.27 - Andlise de calor especifico Cp das amostras da ZS soldada com Ar puro (2304-
#6), Ar+2%N, (2304-#7), MB (2304-MB).
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Fonte: autor da tese.

Observa-se por meio destes resultados que a soldagem provoca um



113

aumento do calor especifico do AID UNS 32304. Para dados em torno de 323
K e 373 K, ou seja, proximos a temperatura ambiente, o AID UNS S32304
apresentam calor especifico cerca de 0,53 J.(gK)™* para soldagem com Ar puro
e 0,57 J.(gK)™ para Ar+2%N, como géas de protecdo. Para o metal de base, foi
obtido calor especifico de 0,50 J.(gK)™ e para o metal como recebido temos Co
igual a 0,45 J.(gK)™. Estas informacées serdo utilizadas para obtencéo da
condutividade térmica da zona solidificada e interpretagdo do comportamento
térmico da junta soldada. A utilizacdo de pequena quantidade de amostras leva
a uma taxa de erro de cerca de 3 % a 5 % de todos os valores de calor

especifico.

5.6 Difusividade térmica das soldas

Para as medidas de difusividade térmica utilizando o método de flash
laser, as amostras soldadas foram estudadas em trés regibes diferentes: a
zona solidificada (ZS), a zona afetada pelo calor (ZAC) e MB. Na Figura 5.28, é
mostrado o aumento de temperatura obtido pelo método de pulso de energia,

através zona fundida da amostra soldada com Ar puro como gas de protecéo.

Figura 5.28 - Transiente de temperatura medido com método flash laser na zona fundida do
aco inoxidavel duplex UNS S 32304.
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Na Figura 5.29 é possivel observar o comportamento da difusividade
térmica pos-soldagem para ZS, ZAC e MB das amostras soldadas. Foi
identificado na zona fundida uma variacdo da difusividade térmica de 4 x10°
m2.s™* para cerca de 6 x10°® m?.s® em ambas amostras soldadas. Na ZAC, a
alteracdo da difusividade também foi observada. Determinou-se valores
menores que 4,0x10° m?s™? para o processo de soldagem com Ar + 2%Ns,
sendo este o valor do a para o material como recebido. As regides distantes
das zonas afetadas termicamente convergiram com para este valor medido
para a amostra como recebida. Este valor de 4,2 x10° m?.s™ também foi obtido
por Abas e Taieh (2015) para a difusividade térmica do aco inoxidavel duplex
UNS S32304 a temperatura ambiente, o que valida o aparato experimental
utilizado neste trabalho.

Figura 5.29 - Difusividade térmica pds-soldagem GTAW pulsado para cada regido a partir do
centro do cordao de solda.
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Fonte: autor da tese.

As barras de erro para o0 método flash laser estdo entre 2% e 5% que

sao estabelecidos por efeitos ja previstos na Norma ASTM E1461-01.
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A partir dessa variagcdo de difusividade térmica detectada propdem-se a
determinacdo da condutividade térmica da regido soldada para caracterizagdo
completa das propriedades térmicas da regido da soldada.

5.6.1 Condutividade térmica na junta soldada

Com a determinacdo da difusividade térmica experimentalmente é
possivel alcancar também condutividade térmica. A partir da equacao 3.26, e
levando em conta os valores obtidos para difusividade térmica a, medidas de
calor especifico ¢, juntamente com a determinag¢éo da massa especifica p foi
possivel determinar a condutividade térmica o, da zona solidificada para

amostras soldadas e como recebidas.

Tabela 5.7 - Massa especifica, calor especifico, difusividade térmica e condutividade térmica
da zona solidificada (ZS), metal de base e como recebida para as amostras avaliadas.

Amostras o (g.cm?) ¢, (3.0-K)Y a(ms? o (W.(m.K)Y
AID UNS S32304
Como recebido 7,80 + 0,16 0,45+ 0,01 4,30 + 0,09 15,09 + 0,52
MB 7,18 + 0,14 0,50+ 0,01 4,10 + 0,08 14,82 £ 0,37
ZS Ar puro 7,71+ 0,21 0,53+ 0,01 6,30 £ 0,13 25,914 0,64
ZS Ar+2%N, 7,66 + 0,19 0,57+ 0,01 6,01 + 0,12 26,44+ 0,66

Fonte: autor da tese.

A Tabela 5.7 apresenta a relagdo entre as propriedades termofisicas das
amostras com as incertezas relativas. O aumento de condutividade térmica na
ZS foi observado para ambas amostras soldadas. De maneira similar, Abas
(2006) observou o aumento de condutividade térmica em funcdo da
temperatura para uma liga de AID 25%Cr6%Ni, utilizando a mesma equagao
para condutividade (o, = acp), a partir de medidas de difusividade térmica por
MFL. Além disso, mostrou que por meio da determinacdo de a é possivel
propor um modelo de predicdo para a condutividade térmica em funcdo da
temperatura para estas ligas.

Os resultados das soldagens GTAW pulsada autdgena com gas de
purga realizadas para as amostras de AID UNS 32304 (ver Figura 5.3),
provocaram mudancas na condutividade térmica da ZS comparaveis a

condutividade de agos inoxidaveis ferriticos. Esta maior quantidade de ferrita
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na ZS, sugere maior influéncia desta fase sobre os resultados da Tabela 5.7.
De fato, os acos inoxidaveis ferriticos (AISI 444 e AISI 439) apresentam
condutividade térmica em torno de 24,4 W.m.K* e 26,3 W.m.K*, sendo que os
acos inoxidaveis austeniticos (AISI 304 e AISI 326) possuem condutividade
térmica menor, em torno de 16,4 W.m.K' e 18,7 W.m.K* (ASM Handbook,
1994). Apesar das inumeras diferencas entre os acos inoxidaveis ferriticos para
acos inoxidaveis duplex, suas propriedades térmicas possuem algumas
caracteristicas similares devido aos resultados do aumento da quantidade de
fase ferrita na ZS observados principalmente nas Figuras 5.15 a 5.17 com a
Tabela 5.7. Abas e Taieh (2015), estudaram a relacdo da quantidade de fase
ferritica e a difusividade térmica de cinco acos inoxidaveis duplex, incluindo o
UNS S32304, por tratamento térmico. Apesar do tratamento nado ter alcancado
altas temperaturas (1373 K) os autores observaram pequeno aumento de cerca
de 18% da difusividade térmica com aumento de 10% da quantidade de ferrita
para o AID UNS S32304.

Embora a soldagem com Ar+2%N, como gas de protecdo tenha
apresentado efeito austenitizante sobre a ZS, a fase ferritica ainda é
predominante (63% de fase & e 37% de fase y). Assim, a transmisséo de calor
na zona solidificada dos AID apresenta alteracbes e podem se correlacionar
com o aumento da quantidade de fase ferritica e baixa porosidade total (% PT)
entre 2,0 % e 2,5 %, seguido pelo aumento da massa especifica (ver Tabela

5.6) calculada nesta regiao da chapa soldada.
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6 CONCLUSAO

Através do ciclo térmico de soldagem foi possivel determinar as
temperaturas do ago inoxidavel duplex a distancias bastante proximas da poca
de fusdo. A maior temperatura de pico para a amostra soldada com adicéo de
N> no gas de protecdo ndo implicou diretamente sobre grandes taxas de
resfriamento. As maiores taxas de resfriamento foram encontradas para a
soldagem com Ar puro.

O rapido resfriamento tem relacdo direta com a quantidade de fase
austenitica. A quantidade de austenita diminuiu consideravelmente para ambas
as amostras, conforme € previsto pelo diagrama de Schaeffler e medido por
andlises de imagens. Para a amostra soldada com Ar puro, os graos de ferrita
nas trés direcbes observadas sdo maiores e a austenita intragranular e de
borda de graos menores do que com a soldagem utilizando a mistura Ar puro e
N2 no gas de protecao.

As concentracdes de Cr, Ni, Mo, e N na zona solidificada foi largamente
alterada para ambas as amostras. A precipitacdo Ni e N, devido ao rapido
resfriamento provoca segregacéo de austenita na sua borda de gréo, enquanto
o Cr e Mo sao concentrados na ferrita. Por fim, constatou-se uma interessante
diminuicdo da distribuicdo do N nos grédos da zona fundida para ambas as
amostras.

A adicdo de N, no gas de protecdo aumentou a dureza da zona
solidificada. A zona afetada pelo calor também exibiu um aumento de
microdureza. Comparando com o Ar puro como gas de protecdo a adicao de
2% de N, como gas de protecdo promoveu maior aumento de dureza na zona
afetada pelo calor levado principalmente pelo o aumento da fase austenitica
para esta amostra. Além disso, o aumento de formagdo de componentes
microestruturais sob influéncia da mistura gasosa de Ar-N, também foi
verificada e corroboram com o aumento da dureza na ZS.

O aumento da difusividade térmica bem como da condutividade térmica

na zona solidificada pode ser relacionado com o aumento da fase ferritica e a
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diminuicdo da porosidade total na regido soldada. Nao é possivel concluir
interferéncia do gas de protecdo nos resultados das propriedades térmicas
estudadas.

Mesmo com alto grau de agressividade dos ciclos térmicos de soldagem
sobre a peca, o AID ndo apresentou grande variagcbes em sua difusividade
térmica, mantendo-se também boa proporcdo de fase a/y quando utilizado
adequado gas de protecdo no processo de soldagem. O comportamento das
propriedades térmicas observadas nas regifes soldadas juntamente com
componentes microestruturais observadas, alcancaram resultados adequados

de seguranca cumprindo os requisitos desejaveis de projeto.



119

7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS
As sugestdes para trabalhos futuros séo:
o Estudar a corrosdo por pite nos graos de ferrita e austenita
secundaria comparara-las com os resultados de PREN.
o Utilizar modelagem computacional para simular o efeito da
soldagem nas propriedades térmicas de chapas finas de acos duplex.
o Variar o0 g4s de protecdo e de purga bem como a energia de
soldagem e comparé-las com os resultados obtidos neste trabalho
o Estudar a tensdes residuais por difracéo de raios X e difragéo de
néutrons nas chapas soldadas.
o Aplicacdo dos testes da norma CNEN-NE 5.01 com base nas

condi¢Oes 6timas avaliadas.
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ANEXO A - Ensaios para embalados

Trecho extraido da norma CNEN-NE 5.01.

A4d. ENSAIOS PARA EMBALADOS

A4.1 PREPARACAO DE AMOSTRAS PARA OS ENSAIOS

A4.1.1 Antes dos ensaios, a amostra do embalado deve ser examinada de modo
a identificar possiveis defeitos ou danos, incluindo os seguintes:

a) divergéncia com relagao ao projeto;

b) defeitos de construcao;

C) corroséo e outras deterioracdes; e

d) distorcao de caracteristicas.

A4.1.2 O sistema de contencédo do embalado deve estar claramente especificado.

A4.1.3 As caracteristicas externas da amostra do embalado devem estar
claramente identificadas de modo a tornar simples e precisas as referéncias a
quaisquer partes da amostra.

A4.2 ENSAIOS PARA DEMONSTRAR A CAPACIDADE DE RESISTENCIA EM
CONDICOES NORMAIS DE TRANSPORTE

A4.2.1 Disposic¢oes Gerais

A4.2.1.1 As amostras devem ser submetidas aos seguintes ensaios, na ordem
indicada:

a) ensaio de jato de agua;

b) ensaio de queda livre;

c) ensaio de empilhamento; e
d) ensaio de penetracgéo.

A4.2.1.2 Pode-se empregar uma Unica amostra para todos o0s ensaios citados em
A4.2.1.1, desde que:

a) intervalo de tempo entre 0 ensaio com o jato de 4gua e os demais seja tal que
a agua possa embeber a amostra 0 maximo possivel, sem que a parte externa da
amostra figue apreciavelmente seca;

b) na auséncia de qualquer evidéncia em contrario, o intervalo de tempo deve ser
considerado como sendo de 2 horas se o jato de agua é aplicado
simultaneamente nas quatro diregdes; e

C) caso o jato de agua seja aplicado sucessivamente nas quatro dire¢cdes, nao ha
necessidade de se considerar um intervalo de tempo.

A4.2.2 Ensaio de Jato de Agua
A amostra deve ser submetida a um jato de agua que simule uma chuva com uma



precipitacdo de aproximadamente 5 cm por hora, durante, no minimo, 1 hora.
A4.2.3 Ensaio de Queda Livre

A amostra deve cair, em queda livre, sobre um alvo, conforme especificado em
A3.2.1, de modo a sofrer o maximo de dano com relacdo aos aspectos de
seguranca a serem ensaiados, de acordo com 0s seguintes requisitos: a) a altura
da queda, do ponto mais inferior da amostra até a superficie superior do alvo,
deve ser, no minimo, igual aguela estabelecida na Tabela XIV;

Tabela XIV. Distancia de queda livre para ensaio de embalados em condi¢gbes
normais de transporte.

Massa do embalado Distancia de queda livre
M (kg) (m)
M < 5000 1,2
5000 < M < 10000 0,9
10000 < M <15000 0,6
M = 15000 0,3

b) para embalados contendo material fissil, 0 ensaio deve ser precedido por uma
gueda livre de 30 cm em cada canto ou, no caso de embalado cilindrico, em cada
quarto das arestas circulares;

c) para embalados de madeira ou de fibras aglomeradas com massas inferiores a
50 kg, uma amostra distinta deve ser submetida a uma queda livre de 30 cm em
cada um dos cantos; e

d) para embalados cilindricos de fibras aglomeradas com massa inferiores a 100
kg, uma amostra distinta deve ser submetida a uma queda livre de 30 cm em
cada quarto das arestas circulares.

A4.2.4 Ensaio de Empilhamento

A menos que a forma da embalagem n&do permita empilhamento, a amostra deve
ser submetida a uma carga de compresséao igual a maior das duas seguintes: a) a
equivalente a 5 vezes a massa do embalado real; ou

b) a equivalente a 13 kPa (0,13 kgf.cm™) multiplicada pela area da projecédo
vertical do embalado (em cm?).

A carga de compressao deve ser aplicada uniformemente aos dois lados opostos
da amostra, um dos quais € a base sobre a qual o embalado repousa
normalmente.

A4.2.5 Ensaio de Penetracdo A amostra deve ser colocada sobre uma superficie
rigida, plana e horizontal que ndo deve se deslocar significativamente durante o
ensaio a ser realizado mediante os seguintes procedimentos:

a) uma barra de ago com uma massa de 6 kg e com uma extremidade hemisférica
com 3,2 cm de diametro é deixada cair, com 0 seu eixo verticalmente orientado,



no centro da parte mais fragil da amostra, de modo que, caso a barra penetre
suficientemente na amostra, esta atinja o sistema de contencao; as deformagdes
da barra devem ser despreziveis ap0s o0 ensaio; e

b) a altura de queda da barra de aco, da sua extremidade inferior até a superficie
externa da amostra, deve ser de 1 cm.

A4.2.6 Ensaios Adicionais para Embalados Tipo A Projetados para Gases e
Liquidos.

Uma ou mais amostras distintas devem ser submetidas a cada um dos seguintes
ensaios, a menos que possa ser demonstrado que, para a amostra em questéo,
um dos ensaios € mais rigoroso; neste caso, uma das amostras deve ser
submetida ao ensaio mais rigoroso:

a) Ensaio de Queda Livre

A amostra deve cair, em queda livre, sobre um alvo, conforme especificado em
A3.2.1, de modo a sofrer o maximo de dano; a altura de queda da parte mais
inferior da amostra até a superficie superior do alvo deve ser de 9 m; e

b) Ensaio de Penetracao

A amostra deve ser submetida ao ensaio estabelecido em A4.2.5, exceto que a
altura de queda deve ser de 1,7 metros.

A4.3 ENSAIOS PARA DEMONSTRAR A CAPACIDADE DE RESISTENCIA EM
CONDICOES ACIDENTAIS DE TRANSPORTE

A amostra deve ser submetida aos efeitos cumulativos resultantes dos ensaios
estabelecidos em A4.3.1 e A4.3.2, nesta ordem; ap0s 0S ensaios, a amostra em
guestdo, ou uma amostra distinta, deve ser submetida ao ensaio de imersao
estabelecido em A4.3.3 ou, conforme aplicavel, ao ensaio estabelecido em A4.4.

A4.3.1 Ensaio Mecéanico

O ensaio mecanico consiste de trés ensaios de queda livre distintos: cada
amostra deve ser submetida as quedas aplicaveis, conforme estabelecido na
subsecédo 6.5, alinea b), da Norma; a ordem de submisséo a esses ensaios deve
ser tal que, ap6s o ensaio mecanico, a amostra fique de tal modo danificada que,
no ensaio térmico que se seguira, seja produzido o maximo de dano:

a) Queda |

A amostra deve cair sobre um alvo conforme especificado em A3.2.1, de modo a
sofrer o maximo de dano, de uma altura de 9 m do ponto mais inferior da amostra
até a superficie superior do alvo;

b) Queda Il

| - a amostra deve cair sobre uma barra de acgo rigidamente fixada
perpendicularmente no alvo conforme especificado em A3.2.1, de modo a sofrer o
maximo de dano;

Il - a altura da queda, do ponto de impacto na amostra até a superficie superior da
barra, deve ser de 1 m; a barra deve ser de aco doce, com 20 cm de comprimento
e possuir uma secéao circular com 15 cm £ 0,5 cm de diametro, deve-se utilizar
uma barra mais comprida quando for possivel produzir um dano maior;

[l - a extremidade superior da barra deve ser plana e horizontal, e a sua aresta



deve ser arredondada com um raio ndo superior a 6 mm.
C) Queda lll

| — a amostra a ser submetida a um ensaio dinamico de esmagamento deve ser
posicionada no alvo conforme especificado em A3.2.1, de modo a sofrer um
maximo de dano quando sujeita ao impacto de uma massa de 500 kg em queda
livre de uma altura de 9 m; e

Il - A massa deve consistir de uma placa sélida de aco doce, quadrada, com 1 m
de lado, e deve cair horizontalmente sobre a amostra; a altura da queda a
considerar € a distancia entre a superficie inferior da placa e o ponto mais
superior da amostra.

A4.3.2 Ensaio Térmico
O ensaio térmico deve-se desenvolver do seguinte modo:

a) envolver completamente a amostra a ser ensaiada, exceto para um sistema de
suporte simples, num fogo resultante da combustdo de um combustivel
hidrocarbonado com ar, durante 30 minutos, em condicdo ambiental
suficientemente calma para prover um coeficiente de emissividade média, no
minimo, igual a 0,9;

b) a temperatura média da chama deve ser de 800 °C e a fonte de combustivel
deve se estender, horizontalmente, além da superficie externa da amostra, no
minimo 1 m, e, no maximo 3 m; a amostra deve ser posicionada a 1 m de
distancia da superficie da fonte;

c) pode-se empregar qualquer outro ensaio cujas caracteristicas térmicas sejam
equivalentes as citadas em a) e b);

d) apds cessar a aplicacdo do calor externo, a amostra deve resfriar naturalmente,
e qualquer combustdo de materiais da mesma deve prosseguir naturalmente;

e) para fins de demonstragcédo, o coeficiente de absorcdo superficial deve ser de
0,8, ou igual ao valor comprovado do embalado nas condicbes de exposi¢cao ao
fogo acima citadas; o coeficiente de conveccédo deve ser igual aguele justificado
pelo projetista caso o embalado fosse exposto ao fogo com as caracteristicas
citadas;

f) com relacdo as condi¢gBes iniciais do ensaio térmico, a demonstracdo da
conformidade deve ser realizada considerando-se a hipotese de que o embalado
estava a uma temperatura de equilibrio ambiental de 38 °C; os efeitos da radiacéo
solar podem ser desprezados antes e durante o ensaio, mas devem ser levados
em consideracao na subsequente avaliacdo da resposta do embalado.

A4.3.3 Ensaio de Imers&do em Agua

A amostra deve ser imersa sob uma camada de agua com, no minimo, 15 m de
altura, durante um periodo minimo de 8 horas, numa posi¢éo capaz de acarretar o
maximo de dano. Para fins de demonstracédo, uma pressdo manometrica externa
no minimo igual a 150 kPa (1,5 kgf.cm™) deve ser adotada.

A.4.6 VERIFICACAO DA INTEGRIDADE DO SISTEMA DE CONTENCAO E DA
EMBALAGEM

Apos a realizagéo dos ensaios estabelecidos em A4.2, A4.3 e A4.5, deve-se:



a) identificar e registrar defeitos e danos;

b) verificar se a integridade do sistema de contencdo e da blindagem esta de
acordo com as exigéncias estabelecidas na secdo 6 desta Norma para 0s
embalados ensaiados; e

c) verificar a validade das hipéteses estabelecidas na subsecéo 6.6 desta Norma
para um ou mais embalados contendo material fissil, com relagdo a configuracao
mais reativa, ao grau de moderacdo desse material fissil e a qualquer vazamento.
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