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RESUMO

RODRIGUES, R. Caracterizacio microestrutural e eletroquimica de
revestimento obtido pela deposicao (TIG) de Inconel 625 sobre 0 aco ASTM A182
F22. 2023. 86 p. Dissertacdo (Mestrado em Ciéncias) — Escola de Engenharia de
Lorena, Universidade de Sdo Paulo, Lorena, 2023.

A liga Inconel 625® ¢ utilizada como revestimento em equipamentos destinados a
industria petrolifera, pois para essa aplicagdo sdo necessarios materiais que apresentem
boa resisténcia mecanica e a corrosdo. Os agos destinados a esse fim possuem boa
resisténcia mecanica, mas nao sao eficientes quanto a resisténcia a corrosao em meios
marinhos e sob contato direto com o petroleo, sendo entdo a liga de Inconel 625®
adequada para sua utilizagao através da deposicao sobre esses acos. Acredita-se que a
segregagdo de impurezas durante solidificagdo de metais de solda possa afetar a
resisténcia a corrosao, havendo um grande controle da diluicdo de elementos do
substrato durante o processo de soldagem para garantir as propriedades desejadas para
este revestimento. Essa dissertagdo tem como intuito estudar como o deposito da liga
Inconel 625® se comporta em relagdo a corrosdo quando ¢ depositado sobre o ago
ASTM A182 F22 pelo processo de soldagem “Tungsten Inert Gas” (TIG). Para o
estudo foi utilizado 0 ago ASTM A 182 F22 revestido com Inconel 625®, na forma de
dois discos de aproximadamente 250 mm de didmetro, com um e dois passes de solda,
fornecidos pela empresa OneSubsea, a SLB Company. Posteriormente, as amostras
foram cortadas e submetidas a tratamento térmico, semelhante ao realizado na
industria, para alivio de tensdo. A primeira etapa do trabalho consiste em entender as
diferencas microestruturais devido aos diferentes processos de fabricagdo,
correlacionando-as com as caracterizagdes que serdo realizadas na segunda etapa do
trabalho, a avaliagdo da resisténcia a corrosao por ensaios eletroquimicos. As amostras
foram analisadas usando técnicas de caracteriza¢ao microestrutural (microscopia otica,
microscopia eletronica de varredura e EDS) e medidas eletroquimicas em NaCl 3,5 %
(ensaio potencioestatico, ensaio de polarizacdo potenciodindmica e espectroscopia de
impedancia eletroquimica). Com os resultados obtidos, pode-se inferir, ao comparar
as curvas de circuito aberto, polarizacao e impedancia com a porcentagem em peso
dos elementos, obtidos via EDS, que ndo ha uma relagdo direta entre a quantidade de
ferro presente na superficie do deposito e o comportamento de resisténcia a corrosao
das amostras estudadas. Os valores da densidade de corrente de passivacao obtidos
permitem concluir que a diferenca entre o comportamento em corrosao das amostras
pode estar correlacionada a formagdo de oxidos. Sendo assim, sera necessario um
estudo mais detalhado da microestrutura e caracteristicas eletroquimicas do deposito
para que se possa levantar mais hipdteses e conclusdes sobre a relacao entre o perfil
de difusdo e microestrutura do revestimento com as etapas de produ¢ao do mesmo.

Palavras-chave: ASTM A182 F22. Inconel 625®. Soldagem. TIG. Corrosao.



ABSTRACT

RODRIGUES, R. Microstructural and electrochemical characterization of the
coating obtained by depositing (TIG) Inconel 625 on ASTM A182 F22 steel. 2023.
86 p. Dissertation (Master of Science) — Escola de Engenharia de Lorena, Universidade
de Sao Paulo, Lorena, 2023.

The Inconel 625® alloy is used as a coating on equipment intended for the oil industry,
as materials with good mechanical and corrosion resistance are required for this
application. Steels intended for this purpose have good mechanical strength, but are
not efficient in terms of corrosion resistance in marine environments and in direct
contact with oil, so the Inconel 625® alloy is suitable for use through deposition on
these steels. It is believed that the segregation of impurities during solidification of
weld metals can affect corrosion resistance, with great control of the dilution of
substrate elements during the welding process to ensure the desired properties for this
coating. This dissertation aims to study how the Inconel 625® alloy deposit behaves
in relation to corrosion when it is deposited on ASTM A 182 F22 steel by the “Tungsten
Inert Gas” (TIG) welding process. For the study, ASTM A182 F22 steel coated with
Inconel 625® was used, in the form of two disks of approximately 250 mm in diameter,
with one and two weld passes, supplied by OneSubsea, SLB Company. Subsequently,
the samples were cut and subjected to heat treatment, similar to that performed in the
industry, for stress relief. The first stage of the work consists of understanding the
microstructural differences due to the different manufacturing processes, correlating
them with the characterizations that will be carried out in the second stage of the work,
which will be the evaluation of corrosion resistance on different surfaces of the sample.
Samples were analyzed using microstructural characterization techniques (optical
microscopy, scanning electron microscopy and EDS) and electrochemical
measurements in 3.5 wt% NaCl. (potentiostatic assay, potentiodynamic polarization
assay and electrochemical impedance spectroscopy). With the results obtained, it can
be inferred, when comparing the open circuit, polarization and impedance curves with
the percentage by weight of the elements, obtained via EDS, that there is no direct
relationship between the amount of iron present on the surface of the deposit and the
corrosion resistance behavior of the studied samples. The values of passivation current
density obtained allow us to conclude that the difference between the corrosion
behavior of the samples may be correlated to the formation of oxides. Therefore, a
more detailed study of the microstructure and electrochemical characteristics of the
deposit will be necessary so that more hypotheses and conclusions can be drawn about
the relationship between the diffusion profile and microstructure of the coating with
the stages of its production.

Keywords: ASTM A182 F22. Inconel 625®. Welding. TIG. Corrosion.
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1 INTRODUCAO

Solugdes tecnoldgicas na area de petroleo e gas vém sendo aprimoradas a cada
dia com equipamentos bastante especificos, acarretando na necessidade de busca de
novos materiais com caracteristicas versateis, suportando altas pressdes de trabalho e
que resistam a ambientes agressivos.

Um exemplo sdo os equipamentos que permitem levar o petroleo do fundo do
mar até as unidades de producdo. O petroleo ¢ uma matéria-prima utilizada como base
na elaboracdo de grande variedade de produtos, assim, sua exploragdo vem se
atualizando e modificando a cada dia (MORAIS, 2013).

Alguns materiais empregados nestes equipamentos devem atender normas
técnicas relacionadas, principalmente as especificagdes de resisténcia mecanica e de
resisténcia a corrosdo. A solucdo ideal ¢ utilizar equipamentos que tenham
simultaneamente boas propriedades quanto a resisténcia a corrosdo, abrasdo e
empolamento de hidrogénio (MIRANDA et al., 2015).

A liga Inconel 625® ¢ utilizada para revestir acos em equipamentos destinados
a4 industria petrolifera, pois os acos destinados a esta aplicagdo possuem boa resisténcia
mecanica, entretanto, ndo atendem aos requisitos de corrosdo. Utiliza-se a liga Inconel
625® devido as suas otimas propriedades contra efeitos corrosivos e resisténcia a
abrasividade neste meio (MACHADO et al., 2006).

O uso da liga Inconel 625® como material na industria de petréleo se dé através
de sua utilizagdo para produzir revestimento, através de processos de soldagem, onde
a Inconel 625® ¢ depositada sobre os agos, procurando-se obter um cordao de solda
com baixa incorporagdo de elementos do metal base, especialmente Fe. Acredita-se
que a segregacao de elementos como o Cr, Mo e Fe durante solidificacdo em metais
de solda possam afetar a resisténcia a corrosdo, sendo o controle desta incorporagao
primordial para a garantia das propriedades do revestimento (SILVA, 2010;
MIRANDA et al.,2015).

Estudos sugerem que o teor de ferro na superfice do revestimento deve estar
abaixo de 5%massa. para garantir desempenho satisfatorio. Acredita-se também que
revestimentos com teor de ferro superior a 10%m. apresentem redugdo consideravel

da resisténcia a corrosao das ligas de niquel (MIRANDA et al.,2015; SILVA, 2010).
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Esse trabalho visou caracterizar, em termos microestruturais e de
comportamento eletroquimico, revestimentos obtidos pela deposi¢ao de Inconel 625
sobre 0 aco ASTM A182 F22. Os revestimentos foram obtidos com um e dois passes
de soldagem pelo processo TIG. Avaliou-se também o efeito de aplicagdes de
tratamentos térmicos na microestrutura e comportamento eletroquimico dos

revestimenos.
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2 OBJETIVOS

O trabalho visou caracterizar os revestimentos obtidos pela deposicdo de
Inconel 625 sobre 0 aco ASTM A182 F22. O revestimento foi aplicado sobre o ago
via processo de soldagem TIG com um e dois passes de revestimento, € 0os materiais
produzidos foram submetidos a tratamento térmico de alivio de tensdo. Para a

caracterizacgdo e analise foram utilizadas técnicas de microscopia e eletroquimicas.

Objetivos especificos:
e Determinar as espessuras dos depositos apos 1 e 2 passes de soldagem;

e Realizar tratamentos térmicos das amostras com niimero de ciclos pré-

determinados;
e Determinar o perfil de difusdo, especialmente do ferro, nos depositos;

e Realizar a caracterizagao microestrutural das amostras obtidas através
de microscopia optica (MO) e eletronica de varredura (MEV), de forma
a avaliar a influéncia dos perfis de concentragdo nas variagdes

microestruturais encontradas na ZAC e na zona fundida;

e Determinar o comportamento eletroquimico dos depdsitos através do
monitoramento do potencial em circuito aberto em fungdo do tempo
(Ext), ensaios de polarizagcdo e ensaios de impedancia eletroquimica

(mo6dulo da impedancia versus frequéncia);
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3 REVISAO DA LITERATURA

3.1 Extracao de petroleo

Nos dias atuais, petroleo e gés natural sdo duas das maiores fontes mundiais de
energia, ¢ também utilizados na elaboracdo de grande variedade de produtos. A
descoberta do pré-sal, reservas de petrdleo em dguas ainda mais profundas e a demanda
crescente destes combustiveis no mundo faz com que sejam necessarias solucdes
tecnologicas e equipamentos bastante especificos, que permitem levar o petréleo do
fundo do mar até as unidades de producio (GUIMARAES, 2007; BRITO, 2014;
MORALIS, 2013).

O petroleo ¢ formado basicamente de hidrocarbonetos, mas também pode
possuir impurezas como: oxigénio, nitrogénio, enxofre, metais pesados, ions cloreto,
potassio, sodio, assim como agua, sal e areia. Devido a isso, os equipamentos para
extracdo do petroleo devem possuir boas propriedades de resisténcia a corrosao e a
abrasio (MACHADO et al., 2006). Para a exploracdo de petroleo offshore, sdo
utilizadas estruturas localizadas em alto mar, plataformas que podem ser de diferentes
tipos.

Nos sistemas de exploracao ha os risers, tubulag¢des rigidas ou flexiveis, que
ligam as plataformas as linhas de producao submarinas, vindas de uma arvore de natal
molhada ou de um manifold. O manifold ¢ um conjunto de valvulas e serve para
direcionar a produgdo de véarios dutos para um duto coletor. J& a arvore de natal
molhada ¢ instalada na cabeca do poco, sendo um conjunto de valvulas operadas
remotamente que controlam os fluidos produzidos ou injetados no pogo
(PETROBRAS, 2015). As linhas flexiveis sdo dutos de coleta e escoamento, podendo
ligar uma unidade a outra, e os equipamentos de interligagdo PLET (Pipeline End
Termination) e PLEM (Pipeline End Manifold) permitem a interligacao entre os dutos
(PETROBRAS, 2015). Esses sistemas sao apresentados no esquema da Figura 1.
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Figura 1 - Sistemas de exploracdo de petroleo.

— e PLET B PN =
Mantfold™ == i

Linhas x Arvore de natal
flexiveis

Fonte: (CLICK MACAE, 2020).

3.2 Arvore de Natal Molhada

A arvore de natal molhada (ANM) ¢ um dos equipamentos utilizados para
exploragdo de petroleo, sendo composta por um conjunto de tubos e valvulas que
regulam a pressdo do petrdleo que estd sendo extraido. Instaladas a profundidades de
até 2500 metros de lamina d’agua, a ANM suporta elevadas pressoes e temperaturas
(PETROBRAS, 2016). Normalmente, essa estrutura ¢ composta de acos do tipo Cr-
Mo, como o ASTM4130 (médio carbono) e o ASTM A182 F22 (baixo carbono)
revestidos com ligas inoxidaveis, no caso de contato com o fluido de produgdo
(OLIVEIRA, 2016; BRANDOLIN, 2016). Na Figura 2 ¢ apresentada uma valvula, em
corte, sendo revestida por soldagem TIG (SILVA, M. V. S., 2016).

Figura 2 - Processo de revestimento de uma valvula por soldagem TIG.

Fonte: (SILVA, 2016).
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3.3 Aco ASTM182 F22

Acgos de baixa liga como o0 ASTM A182 F22 possuem uma boa relacao entre
resisténcia mecénica e tenacidade (OLIVEIRA, 2013). E um aco ferritico com 2,25Cr-
1Mo, sendo que o cromo presente melhora a sua resisténcia a corrosao, ductilidade e
resisténcia a grafitizacdo, enquanto que o molibdénio auxilia na sua resisténcia a
fluéncia (BRITO, 2014). Este aco ¢ comumente utilizado em aplicagdes envolvendo
altas pressdes, como em valvulas, flanges, cabecas de poco e conectores em
plataformas de petroleo (KLEINER, 2017; GOMES, 2016).

Segundo a ASTM A182, o F22 pode ser de trés tipos, sendo que as diferentes
composigdes sao apresentadas na Tabela 1 (BRANDOLIN, 2016).

Tabela 1 - Classificacdo do F22 em relagdo a composi¢do quimica.

Composigdo (% massa)

Identif. C Mn P S Si Ni Cr Mo Nb Ti Outros
F22- 0,05- 0,30- 0,04 0,04 0,50 - 2,00- 0,87- - - -
Classel 0,15 0,60 2,50 1,13
F22- 0,05- 0,30- 0,04 0,04 0,50 - 2,00- 0,87- - - -
Classe3 0,15 0,60 2,50 1,13
F22v  0,11- 0,30- 0,015 0,01 0,100 025 2,00- 090- 0,07 003 Cu0,2
0,15 0,60 2,50 1,10 V 0,25-
0,35
B 0,002
Ca 0,015

Fonte: Adaptado (BRANDOLIN, 2016).

Este aco pode ser fornecido em diferentes condigdes: recozido, normalizado e
revenido, e temperado e revenido. Sendo que na condigdo recozido ¢ austenitizado a
930°C, resfriado dentro do forno até 720°C e entdo resfriado ao ar, tendo como
microestrutura resultante ferrita e perlita. O normalizado e revenido ¢ austenitizado a
930°C, resfriado até temperatura ambiente, aquecido novamente a 720°C e resfriado
ao ar, tendo como microestrutura resultante ferrita e bainita. Ja o temperado e revenido
passa por uma austenitizacdo a 930°C, resfriado em agua, aquecido novamente a
630°C e resfriado ao ar, tendo como microestrutura resultante martensita e bainita,

como pode-se observar na Figura 3 (BRITO, 2014).
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Figura 3 — Microestrutura do ago 2.25Cr-1Mo com ataque por Nital 2%m/v. (a) ferrita e perlita, (b)
bainita e ferrita e (c) bainita.

Fonte: (BRANDOLIN, 2016).

Na Tabela 2 sdo apresentados os requisitos minimos para esse aco em suas

diferentes condi¢des de tratamento.

Tabela 2 - Pardmetros de tratamento e requisitos exigidos pela norma ASTM A182.

ASTM A182 F22 Grau 1 Grau 3
Tratamento Recozimento Normalizagdo ¢
revenimento
Austenitizacao (°C) 900 (min) 900 (min)
Resfriamento Forno ar
Revenimento (°C) - 675
Limite de escoamento (MPa) 205 (min) 310 (min)
Limite de resisténcia (MPa) 415 (min) 515 (min)
Dureza (HB) 170 (max) 156-256

Fonte: Adaptado (OLIVEIRA, 2013).
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3.4 Ligas a base de Niquel

O niquel puro possui densidade de 8,9g/cm?, ponto de fusdo 1455°C e estrutura
cristalina CFC (cubica de face centrada) (CAVALCANTE, 2013). Suas ligas contém
pelo menos 30%massa de niquel, possuindo uma matriz gama (y) com estrutura CFC
(cubica de face centrada). Podem conter de 10% a 20% de cromo, cerca de 8% de
aluminio e titdnio combinados, 5% a 15% de cobalto e pequenas quantidades de boro,
zirconio, hafnio e carbono. Outras adigdes de liga comuns sdo molibdénio, nidbio,
tantalo, tungsténio e rénio (CAMPBEL, 2011; SILVA, 2010).

Essas ligas sdo muito importantes na industria, em geral, bastante utilizadas em
diversas aplicacdes. Se destacam por possuirem satisfatorias resisténcia mecanica,
excelentes caracteristicas de resisténcia a corrosdo em variados ambientes agressivos
e elevada resisténcia ao desgaste, mesmo em condi¢des de elevada temperatura entre
400°C até 1090°C (ASM HANDBOOK, 2003).

As ligas de niquel ndo possuem uma classificacao sistematica como agos e ligas
de aluminio e, por esse motivo, sdo comumente chamadas por nomes comerciais ou
associados as ligas que lhes deram origem. Sdo normalmente classificadas por sua
composi¢ao, mecanismo de aumento de resisténcia ou processo de fabricagdo, como

pode ser visto na Figura 4 (AGUIAR, 2010; DUPONT; LIPPOLD; KISER, 2009).

Figura 4 - Classificacdo das ligas de niquel.

Niquel e Ligas de Niquel

Comercialment Endurecido por Endurecido por . 2
R o Ligas especiais
e puro solugdo solida precipitagio
Ni-Cu Ni-Al-Ti Ni-Al

Intermetalicos

Ni-Mo Ni-Cu-Al-Ti

Endurecidos
Ni-Cr-Al-Ti por dispersdo
de oxidos

Ni-Fe

Ni-Cr-Fe Ni-Cr-Nb

Ni-Ci-Mo-W | “—] Ni-Fe-Cr-Nb-AL-Ti |

i

Ni-Fe-Cr-Mo

Ni-Cr-Co-Mo

Fonte: Adaptado (DUPONT; LIPPOLD; KISER, 2009).
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As ligas de niquel sdo formadas por uma matriz austenitica (y), com uma
estrutura CFC, nao magnética, podendo também apresentar precipitados, tais como

fases indicadas na Tabela 3 (SOUZA, 2009).

Tabela 3 - Fases que podem se formar nas ligas de niquel.

Fase Estrutura Formula
MC CFC TiC, NbC
M23Cs CCC (Fe, Cr, W, M0)23Cs
MsC CCC (Fe, Mo, W, Nb, Ta)sC
M-C; Hexagonal CrCs
MN Cubica (Ti,Nb,Zr)N
Y CFC NizAl Niz(Al,Ti)
H HC NisTi
Y TCC NizNb
A Ortorrdbica NizNb
M Romboédrica (Fe,Co)7(Mo,W)s
Laves Hexagonal Fex(Nb,Ti, Mo,Ta)
o Tetragonal FeCrMoNi

Fonte: Adaptado (MADALENA, 2013).

3.4.1 Inconel 625®

A liga Inconel 625®, com composicdo apresentada na Tabela 4 e que foi
desenvolvida em 1964, utiliza o mecanismo de endurecimento por solugdo solida para
aumento de resisténcia através dos elementos molibdénio, cromo, ferro e nidbio em
uma matriz y. Devido as suas excelentes propriedades mecanicas a altas temperaturas
e corrosdo ¢ amplamente utilizada como material estrutural de maquinas a vapor,
geradores nucleares e motores de aeronaves. Essa grande resisténcia a corrosdo ¢
devido aos niveis de Cr (20%) e Mo (9%). Além disso, apresenta baixos teores de ferro
e carbono, evitando a corrosao localizada (AGUIAR, 2010, CAVALCANTE, 2013,
KIM; LEE, 2015, SILVA et al., 2012).

Tabela 4 - Composicdo quimica nominal (% massa) da liga Inconel 625®.

UNS Cr Ni Co Mo Nb Ti Al Fe C Outros

N06625 Inconel 21,5 61,0 - 9,0 3,6 02 02 25 0,05 1,95
625®

Fonte: (ASM Handbook, 2003).
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Quanto a contribuicao dos elementos de liga, pode-se afirmar que o Cr e Mo
sd0 os principais responsaveis para melhorar as resisténcias mecanica e de corrosao,
enquanto que a adicdo de Nb melhora a resisténcia a fluéncia, a adicdo de Al e Ti
aumentam a estabilidade térmica liga Inconel 625® (MADALENA, 2013).

A liga Inconel 625®, entretanto, pode gerar carbonetos e fases secundarias
dependendo da temperatura especifica e do tempo de exposicdo em servigo. No
diagrama TTT -Transformacdo de Temperatura no Tempo (Figura 5) da liga Inconel
625, pode ser observada a formacdo de varios carbonetos e fases secundarias como

MC, M23Cs, M6C, v’°, € a fase Laves.

Figura 5 - Curvas TTT exibindo as transformagdes de fase na liga Inconel 625®.

Diagrama Tempo — Temperatura — Transformacdo para INC625
2000
10004
-1800
gnp-|— e =¥
R b ([ EEEEEEREEEET SRR . o T STV PO SR L 1600
& Delta ey
‘E 800 e
2 2
® @
g - 1400 g_
E E
& 700 ki
""""""""""""""""""""""""""""""""" - 1200
600+ Y -
e — T — —r—r— 1000
0.1 1 10 100
Tempo (horas)

Fonte: Adaptado (SHOEMAKER, 2005).
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Na Figura 6 mostra-se a microestrutura do Inconel 625® depositado através da
soldagem de revestimento GTAW (Gas Tungsten Arc Welding). A microestrutura
apresenta duas diferentes regides, uma constituida por graos colunares (a) e a segunda
por uma microestrutura celular dendritica (b). A estrutura de solidificacdo dendritica
colunar ocorre devido ao alto teor de niquel, acima de 50%. Além da microestrutura
austenitica, ha precipitados interdendriticos ricos em Mo ¢ Nb (GOMES, 2016). A
segregacdo do Nb para regides interdendriticas contribui para a formagdo de
constituintes eutéticos e para a incidéncia de fissuras de solidificacdo (GARCIA;
FERRARESI; MOTA, 2020). Nas Figuras 7 e 8 sao apresentadas as fases secundarias,
que ndo puderam ser identificadas por microscopia 6tica. Mas que ao serem analisadas
por MEV e MET conclui-se que correspondem as fases y’, fase laves de formato

irregular e blocos de carbeto MC (GOMES, 2016).

Figura 6 - Microestrutura de revestimento de Inconel 625® obtido através do processo TIG, imagens

P\

de MO.

*{Dendriticos celulares,

Fonte: Adaptado (GOMES, 2016).

Figura 7 - Imagens obtidas por MET das fases y', Laves e (Nb, Ti)C do Inconel 625®.

(c)

4
Dislocations . §

Fonte: (GOMES, 2016).
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Figura 8 - Imagens obtidas por MEV dos precipitados das fases y", Laves, MC ¢ M¢C.

o

] N g .

Layes phase a.

Fonte: (GOMES, 2016).

3.5 Soldagem
3.5.1 Soldagem TIG

O processo de soldagem GTAW (Gas Tungsten Arc Welding) ou TIG
(Tungsten Inert Gas) como ¢ mais conhecido, ¢ um processo de soldagem que utiliza
como fonte de calor um arco elétrico mantido entre um eletrodo ndo consumivel de
tungsténio e a pega a ser soldada (WAINER; BRANDI; MELLO, 2004). Durante este
processo, a poga de soldagem, o eletrodo e parte do cordao sdo protegidos através do

gas inerte que ¢ soprado pelo bocal da tocha.
3.5.2 Soldagem de revestimento

E possivel obter um revestimento de determinado material através da deposicdo
de multiplos corddes de solda, dispostos lado a lado, de forma a produzir uma ou mais
camadas de metal com caracteristicas especificas sobre um substrato. De forma a
proporcionar propriedades desejadas aquela superficie, que ndo pertence ao metal de
base, podem ser utilizadas diferentes técnicas, tais como: soldagem com eletrodo
revestido, arco submerso, MIG/MAG (Metal Inert Gas/Metal Active Gas), arame
tubular, TIG com alimentagdo de arame, plasma com arco transferido, alimentagdo de
po, entre outros (SILVA, 2010).

Sendo assim, como pode-se ver na Figura 9, no processo de revestimento os
cordodes sdo dispostos lado a lado, se sobrepondo, até que toda a superficie esteja
revestida. O nivel de sobreposicao entre os corddes varia conforme a aplicacdo do

material e do tipo de processo aplicado na soldagem (FREITAS GOMES, 2010).



31

Figura 9 - Principio da operagéo de soldagem de revestimento.

/
4
/
4
/
y
P
(
19) Superficie a ser revestida 2°) Deposigio do primeiro
(material base) cordio de revestimento

3%) Cordoes dispostos 4°) Formagdo da camada
lateralmente ¢ com sobreposigio de revestimento

Fonte: Adaptado (FREITAS GOMES, 2010).

Este tipo de soldagem se difere da soldagem de unido, pois nesse caso sao
desejadas grandes larguras de cordao, altos reforgos, com baixas penetragdes e baixos
percentuais de dilui¢do. Essas caracteristicas sdo importantes para que se obtenha a
maior area recoberta, com o menor numero de passes (FREITAS GOMES, 2010;

KEJELIN, 2012).
3.5.3 Diluicdo

Durante a soldagem de revestimento, entre materiais diferentes, a solda sera
uma mistura do metal de adi¢do e de parte do metal base. A composi¢do dependera
dos parametros de soldagem e sua contribui¢do para a fusao dos metais e formacao da

solda.

Na Figura 10 ¢ ilustrado o esquema da razao de diluicao (n), Eq. (1), para uma
deposicao simples, sendo definida como a razao entre a area do substrato fundido (A1,
area sombreada em vermelho na Figura 10-a) e a drea de revestimento (A2, mostrada
pela area sombreada em verde na Figura 10-a). Ja a razdo de dilui¢do de Fe (nx) no
corddo de solda ¢ calculada conforme a Eq. (2), na qual p. ¢ a densidade do metal de
solda, ps ¢ a densidade substrato e Xs, Xc € X(c+s) s30 a porcentagem em peso de Fe do

substrato, do metal de solda e do depodsito, respectivamente. Para determinar a
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porcentagem em peso na solda ¢ feita caracterizagdo via EDS, realizando medidas

pontuais conforme apresentado na Figura 10-b. (KHAN et al., 2020).

_ A
M= a+a, (1)

Ny = pcXc+s—Xc)
X psXs—Xc4s)+PcKcrs—Xc)

2

Figura 10 - Caracterizacdo da solda. (a) parametros geométricos: altura do revestimento (H), largura
(W), profundidade de penetracdo (d) e angulo de contato (8), com A area sombreada em vermelho
representando Aj, e a drea sombreada em verde ¢ A, conforme definido na Eq. 1. (b) pontos na se¢ao
transversal EDS para determinar a porcentagem de Fe.

(a) (b)
Fonte: Adaptado (KHAN et al., 2020).

Observando o comportamento metalurgico do revestimento, com liga Inconel
625®, pode-se destacar o fator relacionado ao aumento do teor de ferro no metal
depositado a valores acima do recomendado. Havendo indicios que o aumento desse
teor possa ocasionar a segregacdo de elementos como Ni, Cr e Mo, podendo afetar a
resisténcia a corrosdo. Segundo a norma ISO 10423, destinada a construgdo de
equipamentos para o setor de petrdleo e gas, o teor de Fe deve ser inferior a 5%m.
proximo a superficie do revestimento, a fim de garantir um bom desempenho em

servico (MADALENA, 2013; PESSOA, 2014).

3.6 Tratamento térmico para alivio de tensao

No processo de soldagem ocorre a geracdo de tensdes residuais na junta
soldada, devido a variacdo térmica a qual o material ¢ submetido a medida em que se
afasta da regido mais proxima ao arco (SILVA, 2016). Esse aquecimento e

resfriamento heterogéneo causa a contragdo e dilatacdo do material durante a
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soldagem, podendo causar distor¢des e falhas prematuras durante o processo
(FORTES, 2005).

O alivio de tensdo, ou tratamento térmico pds-soldagem (PWHT - Post Weld
Heat Treatment), ¢ a aplicacdo de calor apos soldagem para remover tensdes residuais
e hidrogénio. Muitos equipamentos de aco de baixa liga, na industria, exigirao varios
alivios de tensdo durante o curso de sua fabricagdo. Um equipamento pode exigir um
alivio de tensdo para as diferentes soldagens realizadas para unir todas as partes do
mesmo. Sendo os efeitos do alivio de tensdo cumulativos, cada vez que um conjunto
soldado passa por um alivio de tensdo total, a dureza e a resisténcia do material de base
diminuem e, eventualmente, um alivio de tensdo adicional pode levar a propriedades
abaixo do minimo esperado. Sendo assim, pode-se fornecer alivios de tensdo no
processo de montagem, mas apenas o alivio de tensdo final precisa estar na temperatura

maxima. Isso ¢, aquele que determinara as propriedades finais (DUFOUR, s.d.).
3.7 Interface da solda

Na Figura 11, estd esquematizada a microestrutura da interface entre acos de
alta resisténcia e a liga de Inconel 625® utilizando o processo de soldagem TIG, sendo
a zona parcialmente misturada (ZPM) (1) definida como a regido delimitada pelo
limite de fusao (ou linha de fusdo) e o metal de solda ndo diluido. (ALEXANDROV
etal.,2012; BUTAIN, 2020). A zona de graos grosseiros ferriticos afetados pelo calor
(CGHAZ-Columnar Grain Heat Affected Zone) (2) do metal base, possuindo uma
estrutura ferritica, apresenta uma regido logo apos a interface que ¢ pobre em carbono.
A largura desta regido e a extensao do declinio de carbono irdo depender das condi¢des
do tratamento térmico apos a soldagem. Também ha a penetracao de austenita pelos
contornos de grdo, podendo ocorrer inclusdes e formagdo de carbonetos
(BEAUGRAND; SMITH; GITTOS, 2009; ALEXANDROV et al., 2012; BUTAIN,
2020).

Na regido (3) da Figura 11 observa-se martensita rica em ferro principalmente
em posicdes de interpasse, na qual “swirls” de ago penetram no metal de solda e se
estendem por algumas dezenas de microns da interface para a ZPM (Zona
Parcialmente Misturada). Esta zona apresenta uma microestrutura martensitica
tetragonal de corpo centrada (TCC). (BEAUGRAND; SMITH; GITTOS, 2009;
ALEXANDROV et al., 2012; BUTAIN, 2020). Também ¢ possivel observar a
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presenca de uma fina faixa de martensita no limite de fusao. Isso ocorre onde a dilui¢ao
do metal de adi¢ao pelo ago € muito alta, préximo ao limite de fusdo. No caso de
revestimentos em agos com teor de carbono relativamente alto, a martensita que se
forma durante o resfriamento pode exibir niveis de dureza superiores a 400 HV
(BUTAIN, 2020).

No esquema (Figura 11) também ¢ possivel observar uma regido planar
solidificada no lado do niquel da interface (4), com microestrutura austenitica cubica
de face centrada (CFC), sendo que nesta regido também foi chamada de “zona sem
caracteristicas”, sendo esta uma solucdo sélida de carbono supersaturado, livre de
particulas e dura em uma regido austenitica do ZPM. (BEAUGRAND; SMITH;
GITTOS, 2009; ALEXANDROV et al., 2012). Fenske et al (2010) também
caracterizam essa area como zona de transi¢do. Como a composi¢do do aco e do
material de revestimento variam muito (particularmente, em teor de Ni, Fe e Cr), a
composi¢ao da regido de transi¢cdo ird variar continuamente até atingir a composi¢ao
aproximada do revestimento. A largura da zona de transicdo ¢ uma funcdo das
condi¢des de solidificacdo, ou seja, composi¢do, faixas de temperatura de solidificagao
e propriedades termofisicas dos metais de base e de revestimento, gradiente de
temperatura na zona de transi¢ao, entre outros (BEAUGRAND; SMITH; GITTOS,
2009).

Por fim, a regido (5) que contém numerosas particulas interdendriticas de alto
numero atdmico. Esta zona exibiu uma matriz austenitica CFC, sendo a maior parte da
solda com uma liga 625 diluida com uma pequena proporcao do ago (BEAUGRAND;
SMITH; GITTOS, 2009; ALEXANDROV et al., 2012).
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Figura 11 - Esquema mostrando as diferentes regides de uma solda de Inconel 625 ¢ Acos ARBL
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Fonte: Adaptado (BUTAIN, 2020).

Na Figura 12, ¢ apresentada uma micrografia otica, obtida por Fenske et al.
(2012), de uma soldagem de um ago mostrando uma se¢ao de uma interface de solda
ASTM A182 F22 e IN625 apds um tratamento térmico apds soldagem a uma
temperatura de 649°C por 10h, que se assemelha ao esquema apresentado

anteriormente.

Figura 12 Mlcroestrutura da interface entre F22 e Inconel 625 apos tratamento térmico de 10h.

TR *1;'..

Fonte: Adaptado (FENSKE et al., 2012).

A Figura 13 (a) e (b) apresenta a microestrutura observada por Alexandrov et
al. (2012), na qual pode-se observar a interface da deposicao de uma liga 625 sobre
aco AISI 8630. Pode-se observar (1a) a CGHAZ, composta de martensita e bainita, (2)
crescimento planar, (3) dendritas celulares, (4) dendritas colunares e (5) penetragdo
nos contornos de grao. ApOs o tratamento térmico, apds soldagem observa-se a
microestrutura (¢). Em (1b) nota-se, a CGHAZ composta de ferrita e martensita
temperada, (2,3,4 e 5) similares ao material sem o tratamento térmico e (6) limite

interno de uma penetragdo de contorno de grao.
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Figura 13 - Interface de deposi¢do de Inconel 625® sobre ago AISI 8630 (a) e (b), submetida ao
tratamento térmico apos a soldagem (

(a) (b) (c)
Fonte: Adaptado (ALEXANDROV et al., 2012).

Na zona parcialmente misturada a reducao do teor de niquel resulta em uma
forga motriz mais fraca para a estabilizagdo da austenita em temperaturas menores
durante o resfriamento. Associando essa forca motriz ao alto teor de carbono
proveniente do metal base, ocorre a formagao da martensita. Sendo que, com eletrodos
de ligas de niquel, diferentemente de eletrodos de ago inoxiddvel, a austenita se
estabiliza em uma area maior dentro da ZPM. Assim, apenas uma fina camada de
martensita € esperada nas soldas depositadas com essas ligas. Na Figura 14 pode-se
ver a interface da solda de um ago F22 e Inconel 625®. Em (a), ocorre a mitigagdo de
carbono do aco para o metal de solda, causando uma descarbonetagao na ZAC (Zona
Afetada pelo Calor) do aco. Em (b) ha uma microestrutura martensitica relacionada ao
aumento de microdureza nessa regido. Ja a figura (c) indica picos de microdureza

Vickers na faixa de 240 a 400 HV (GARCIA; FERRARESI; MOTA, 2020).
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Figura 14 — Interface de solda F22/Inconel 625: (a) difusdo do carbono, (b) formagido de martensita e
(c) regido da microestrutura com marcas de microdureza Vickers.
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Fonte: Adaptado (GARCIA; FERRARESI; MOTA, 2020).

Dai e Lippold (2018) estudaram a interface de soldagem de um aco ASTM
A182 F22 e Inconel 625®, submetidos a um tratamento poés soldagem de 660°C por
100h, Figura 15 (a). Obtendo como maior valor de dureza 6,420GPa, apresentada em
vermelho, € o menor valor de dureza 1,260GPa, nas regides em azul escuro.

Apoés a indentacdo e polimento da amostra obtiveram a microestrutura
apresentada em (c). Ao sobrepor o mapeamento realizado por nanodureza com a
microestrutura (b) pode-se observar a distribui¢do de dureza. Sendo que a area de baixa
nanodureza (cerca de 2,5GPa -3,0GPa), em azul, se sobrepde exatamente a ZAC do
aco. Enquanto isso, na fronteira de fusdo a nanodureza aumenta, nas areas mais escuras
da microestrutura, zona parcialmente misturada, mostrando uma nanodureza

especialmente alta, aproximadamente 6,0GPa (DAI; LIPPOLD, 2018).
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Figura 15 - Caracterizagdo da interface F22/Inconel625® por mapeamento de dureza (a), sobreposi¢ao
do mapeamento de dureza e a microestrutura (b) e microestrutura da interface (c).
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J& na zona sem caracteristicas a dureza cai, se mostrando menor do que a zona
dendritica celular ou colunar e apenas ligeiramente mais alta do que o metal de base.
A dureza na zona dendritica celular ou colunar ¢ ndo homogénea devido a segregagao
da solidificacdo e subsequente precipitacdo durante o tratamento térmico. Algumas
regides sdo azuis com dureza de 3,0GPa -3,5GPa e outras sao vermelhas com dureza
superior a 6GPa, mas a maior parte da area ¢ verde com dureza de 4GPa -5GPa (DAI;
LIPPOLD, 2018).

Garcia, Ferraresi e Mota (2018) realizaram a unido dos agos F22 e X80 por
uma soldagem dissimilar, com a liga de Inconel 625® como metal de preenchimento,

utilizando o processo de soldagem GMAW (Gas Metal Arc Welding). O perfil da
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composi¢do quimica da interface F22/INC625, via analise quimica no EDS
(Espectroscopia por Energia Dispersiva), ¢ apresentado na Figura 16, destacando Fe,
Cr e Nida ZAC até o metal de solda. Observa-se um aumento gradual no contetido de

Ni e Cr e uma reducao no contetido de Fe.

Figura 16 - Perfil quimico da interface F22/INC625.
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Fonte: Adaptado (GARCIA; FERRARESI; MOTA, 2018).

Fenske et al. (2012) observaram o mesmo comportamento do perfil de
composi¢ao quimica, Figura 17, na qual a composic¢ao na largura de aproximadamente
100nm na zona de transi¢do era de 80% em peso Fe, 9% em peso Ni e 7% em peso de
Cr para a interface ASTM A182-F22 e seguindo em dire¢do ao ZPM h4 uma mudanca
de composi¢ao que pode estender distancias de 1 pum a 50um, levando até a composi¢ao
do metal de solda. As mudangas nessas regioes acontecem independente da duracgao
dos tratamentos térmicos apds a soldagem, indicando que a mistura primaria ocorreu
durante o processo de soldagem. Utilizando nano-SIMs (Espectrometria de massa de
ion secundario em nano escala) com mapas de massa, Figura 18 (a) 12 (12C) e (b) 24
(12C»), foi analisada a distribuicdo de carbono, informagdo que faltava pela analise
EDS. Pelo mapa 12C o carbono havia se difundido cerca de 10um no metal de solda,
ou seja, dentro da regido planar. Para determinar se existiam carbonetos na
solidificag@o da regido planar na soldagem com ago AISI 8630-IN625, mas ndo com
ASTM A182-F22-IN625, foram retiradas amostras das ZPM de ambas as soldagens
para microscopia eletronica de transmissao. Nessa analise observou-se que a zona de

solidificagdo planar no 8630 consistia de uma zona de aco rica em ferro (80% em peso)
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de 200 nm de largura, uma zona de transicdo de CCC para CFC, seguida por uma
regido com alta densidade de carbonetos finos semelhantes a agulhas, Figura 19 (a).
Em contraste, no F22 a zona de transi¢ao foi seguida por uma regido sem carbonetos
(b). Em ambos os sistemas, a densidade de deslocamento foi significativa, e sdo esses

deslocamentos que ddo origem ao contraste visto na Figura 19 (b).

Figura 17 - Imagem MEV de elétrons retro espalhados varredura linha EDS de ZPMs em ASTM A182-
F22-IN625® apés um TTPS de (a) 10 he (b) 5 h.
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Fonte: Adaptado (FENSKE et al. 2012).

Figura 18 Mapas Nano-SIMS (a) 12C e (b) 12C; para ASTM A182-F22-IN625 apos tratamento térmico
de 10 h.
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Fonte: Adaptado (FENSKE et al., 2012).
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Figura 19 - Micrografias de campo claro TEM de (a) AISI 8630-IN625 e (b) ASTM A182-F22-IN625
apos tratamento térmico de 10 h
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Fonte: Adaptado (FENSKE et al., 2012).

3.8 Propriedades eletroquimicas

Ensaios de corrosdo utilizam um potencial aplicado (Eapp1) que ¢ mantido entre
um eletrodo de referéncia (ER) e o eletrodo de trabalho (ET), sendo este, o material
que se deseja analisar (ASM HANDBOOK, 2003). A partir da aplicagdo ¢ possivel
fazer o monitoramento do potencial em circuito aberto, das curvas de polarizagdo e a
realizacdo de espectroscopia de impedancia eletroquimica. Técnicas de determinagdo
da corrosdao que quando aplicadas, fornecem informagdes do comportamento da liga

Nno meio corrosivo.
3.8.1 Monitoramento do potencial em circuito aberto (E x t).

Lourencgo et al. (2021) estudaram o comportamento eletroquimico da liga de
Inconel 625® com diferentes teores de ferro. Na Figura 20 sdo apresentadas as curvas
do potencial em circuito aberto em eletrolito NaCl (3,5% m/v) durante 3h. As amostras
foram obtidas por fusdo em forno a arco, em cadinho de cobre refrigerado por agua.
No grafico, observa-se o potencial em circuito aberto das ligas Inconel 625®, com uma
variedade de teores de ferro, por um periodo de 3h. E importante ressaltar que houve
um desenvolvimento para maiores valores de potencial para todas as ligas,
apresentando resultados mais positivos com o decorrer do tempo e, como
consequéncia, formacao e crescimento de 6xido protetivo nas amostras. Entre as ligas
mais nobres estdo as ligas Inconel 625® com 20%m. Fe, seguida da liga Inconel 625®

com 25%m. Fe. Foi possivel observar também, que dentro de um meio aquoso, as ligas
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Inconel possuem uma crosta passiva que tem a sua base externa constituida por 6xidos

Ni(OH)2/NiO, e a sua camada interna na superficie de Cr20s.

Figura 20 — Curvas do potencial em circuito aberto para ligas variantes de Inconel 625® com diferentes
teores de ferro, em NaCl (3,5% m/v) durante 3h.
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Fonte: (LOURENCO et al., 2021).

3.8.2 Curvas de Polarizagao

Li et al. (2018) estudaram a resisténcia a corrosdo de uma solda dissimilar de
Inconel 52M em ago inoxidavel 316L. Utilizando trés se¢des da amostra (316L/Inconel
52M) soldadas via laser obteve-se em diferentes pontos da amostra, Figura 21(a) metal
base, metal de solda, e Inconel a curva de passivagao (Figura 21 (b)). Pode-se ver que
todas as curvas apresentam regides de passivacdo, e que as amostras revestidas com
Inconel 625® apresentaram maior resisténcia a corrosdo em relacdo ao metal base,

como esperado.
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Figura 21 (a) Perfil de dureza em solda dissimilar e (b) Polarizagado potenciodinamica em solugdo NaCl
3,5%m/v + 0,05 M Na,S;0s.
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Fonte: Adaptado (LI et al., 2018).

A partir das curvas foram obtidos os valores de potencial de corrosao (Ecor),
densidade de corrente de passivagao (jpass) € potencial de pite (Epitc) das amostras, como
mostrado na Tabela 5. A densidade de corrente (jpass) apresentou valores de mesma
ordem de grandeza, sendo assim, ndo ¢ possivel dizer que a dilui¢do influencia

significativamente na resisténcia a corrosao.

Tabela 5 - Propriedades eletroquimicas obtidas das curvas de polarizagdo potenciodindmico, em solugao
de NaCl 3,5%m/v + 0,05 M Na2S203, dos estudos da soldagem de Inconel 52M/316L via laser.

Ameostra Ecorr jpass Epite
(mV.ECS) (nA/cm?) (mV.ECS)
Metal de solda -986 5,98 -120
Inconel 52M -1020 8,42 48
316L -740 9,81 -521

Fonte: Adaptado (LI et al., 2018).

Santos (2018) obteve as curvas da Figura 22 para revestimentos de Inconel
depositados por plasma pd (PTAP). Na Figura 22 (a), para amostra na qual ocorreu
maior dilui¢do durante a soldagem, observa-se uma curva tipica de polarizacdo
potenciodinamica na qual observa-se uma regido sutil de repassivacdo secundaria,
indicada pelo circulo tracejado. A justificativa apresentada pelos autores ¢ devido a
formacao de fases secundarias, provavelmente devido ao empobrecimento de Ni e Cr

nestas regides.
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Figura 22 - Curvas de polarizagdo anddica de depdsitos de Inconel 625 por plasma p6 (a) grupo de maior
diluicdo e (b) grupo de menor diluicdo, em solucdo 3,5%m/v NaCl, taxa de varredura 0,167mV/s,
Eletrodo de Calomelano Saturado.
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Fonte: (SANTOS, 2018).

A partir das curvas, apresentadas na Figura 22, foram obtidos os valores de
potencial de corrosdo (Ecorr), potencial de passivacao (Epass), densidade de corrente de
passivacdo (jpass) € potencial de transpassivacdo (Ewans) das amostras, conforme
mostrado na Tabela 6. A densidade de corrente (jpass) apresentou valores de mesma
ordem de grandeza, sendo assim, ndo ¢ possivel dizer que a dilui¢do influencia

significativamente na resisténcia a corrosao.

Tabela 6 - Valores das variaveis de corrosdo para as curvas de polarizagdo da Figura 22.

Amostra Teste Ec Epass jpass Etrans AEp

V) 4] (nA/em’) V) V)
Amostras 1 -0,250 0,096 0,531 0,460 0,364
maior 2 -0,271 0,047 0,432 0,460 0,413
dilui¢do 3 -0,240 0,081 0,584 0,434 0,353
Média -0,250 0,081 0,531 0,460 0,364
Amostras 1 -0,234 0,086 0,666 0,486 0,400
menor 2 -0,245 0,098 0,420 0,499 0,401
dilui¢do 3 -0,173 0,041 0,253 0,527 0,486
Média -0,234 0,087 0,3804 0,479 0,429

Fonte: Adaptado (SANTOS, 2018).

3.8.3 Espectroscopia de impedancia eletroquimica (EIS)

Os graficos presentes na Figura 23 apresentam resultados contidos na
espectroscopia de impedancia eletroquimica (EIS), para as ligas Inconel 625® com
diferentes proporcdes de ferro, ensaiadas em solucdo aquosa de NaCl 3,5%m/v, a
temperatura ambiente (diagrama de Bode). E importante frisar que para o modulo de

impedancia a baixa frequéncia obteve-se um valor mais elevado para a liga Inconel
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625® com 0,22%m. Fe, sendo sucedido pela liga Inconel 625® com 10%m. Fe, sendo
o valor da liga de Inconel 625® com 5%m. Fe o menor valor encontrado. Considerado
esse valor como indicativo indireto da resisténcia a corrosdo da liga, sendo assim,
quanto maior valor de moédulo de impedancia mais resistente o material serd a corrosao
(LOURENCO et al., 2021).

No diagrama de fase, Figura 23b, sdo apresentados o comportamento das ligas
em fun¢do do angulo de fase. Observa-se que as diferentes ligas se comportam de
forma distinta, mas na maioria dos casos ha a formag¢ao de dois angulos de fase. Esse
comportamento tende a representar um processo de corrosao regido por processos de

polarizacao e de transferéncias de cargas (LOURENCO et al., 2021).

Figura 23 — Ensaio de EIS para as ligas Inconel 625® com diferentes teores de ferro em solugdo NaCl
3,5%m/v a temperatura ambiente (a) diagrama de Bode e (b) diagrama de fase.
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Fonte: (LOURENCO et al., 2021).

Santos et al. (2019) estudaram a influéncia dos parametros de soldagem do
processo por Plasma com Arco Transferido Alimentado com P6 (PTA-P) em
revestimentos de Inconel sobre o agco API 5L X70. O EXP2 (experimento 2) utilizou

como parametros uma corrente de 183A com taxa de alimentagao de 3,79 kg/h, ja o
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EXP7 (experimento 7) utilizou uma corrente de 175A com uma taxa de alimentacao
de 4,17kg/h. Observou-se que a amostra com maior corrente € menor taxa de
alimentagdo (EXP2) apresentou maior diluicdo, enquanto a amostra com menor
corrente e maior taxa de alimentacdo do p6 (EXP7) apresentou menor dilui¢do. Na
Figura 24 pode-se observar que a amostra com maior diluigao (EXP2) apresentou um
semicirculo maior, mostrando-se mais passiva, ou seja sua taxa de corrosao ¢ menor
em comparac¢ao com a amostra 7. Sendo assim, foi observado que a amostra com maior
dilui¢do e maior presenga de ferro apresentou maior resisténcia a polarizagdo.
Acredita-se que isso ocorreu devido a menor velocidade de resfriamento, o que
favoreceu o equilibrio quimico, superando o alto teor de ferro na superficie. Podendo
também estar relacionado ao nivel de tensdes residuais compressivas, pois quanto
maior a entrada de calor, maior serd o nivel de tensdes residuais compressivas,

consequentemente maior a resisténcia a corrosao.

Figura 24 - Diagramas de Nyquist para revestimentos por plasma de Inconel 625® com maior nivel de
diluigdo (a) 15,33% e menor nivel de dilui¢do (b) 4,39%, obtidos com ECS em temperatura ambiente
(£25°C).
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Fonte: (SANTOS et al., 2019).
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4 MATERIAIS E METODOS
4.1 Material

Para o presente estudo, foi fornecido pela empresa parceira placas de ago
ASTM A182 F22, com composi¢do quimica segundo a Tabela 7, e também a liga
Inconel 625®, com composicao quimica apresentada na Tabela 8, que foi depositada
sobre uma das faces da placa de ago por processo de soldagem TIG, procedimento
realizado na linha de producdo da empresa, com os mesmos parametros de deposi¢cdo
normalmente utilizados na fabricagdo dos componentes industriais. Os dois discos de
aco, de aproximadamente 250mm de diametro, apds revestimento, apresentaram
espessuras proximas de 28mm e 32mm, respectivamente, apos 1 e 2 passes de

soldagem.

Tabela 7 - Composicdo quimica do aco ASTM A182 F22 (valores em porcentagem peso).

ASTM Fe Cr Mn C Si Mo S P
A182 F22

9,78 2,0 03 0,05 0 0,87 0,04 0,04
95,04 25 0,6 0,15 0,5 1,13

Fonte: Proprio autor. Determinada por FRX.

Tabela 8 - Composicdo quimica da liga Inconel 625® (valores em porcentagem peso).

Inconel 625® Al Si Ti Cr Ni Nb Mo Fe
0,004 0,06 0,22 2093 67,36 3,23 794 0,22

Fonte: Proprio autor. Determinada por FRX.

4.2 Metodologia

Na Figura 25 encontra-se o fluxograma das atividades desenvolvidas nesta
dissertacdo. Primeiramente, os discos foram cortados para que fossem obtidas 12
amostras retangulares de aproximadamente 22x20mm? com espessura de 10mm, sendo
submetidas ou ndo a tratamento térmico subsequente.

Entdo, parte das amostras foi embutida a quente para expor a se¢ao transversal,
para que pudesse ser realizada a caracterizagdo microestrutural da interface da solda,
enquanto a outra parte foi embutida a frio de forma que somente a superficie do

deposito ficasse exposta para a realizacao dos ensaios eletroquimicos.
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Figura 25 - Fluxograma da metodologia experimental.

ASTM A182 F22 ASTM A182 F22
com deposito de com deposito de
Inconel 625® Inconel 625®

(1 passe de solda) (2 passes de solda)

\ \
4 1
vl
CM ELQ

|
11 4 1
+ +
CM ELQ

CM
Tratamento 3
1 Ciclo térmico
1 ciclo, 2 ELQ
4
"M
Tratamento 27 C
3 Ciclos térmico
+2 ciclos 2/ ELQ

*numeros em vermelho indicam quantidade de amostras

CM - Caracteriza¢io Microestrutural
ELQ - Ensaios eletroquimicos

Fonte: Proprio autor

4.3 Tratamento térmico

O tratamento térmico, com intuito de eliminar tensdes residuais apos soldagem,
foi realizado nas dependéncias da EEL-USP. Reproduzindo o mesmo tratamento
térmico realizado na industria para alivio de tensdo ap6s soldagem, seguindo a norma
ASME IX QW-407 (American Society of Mechanical Engineers ¢ Asme Boiler and
Pressure Vessel Committee on Welding Brazing and Fusing).

Primeiramente, foram separadas duas amostras de cada condi¢do (1 ou 2
passes), para que fossem analisadas sem tratamento térmico. Feito isso, foram
colocadas quatro amostras da condicdo 1 passe de solda no forno e, realizado o
tratamento térmico apresentado na Figura 26. Finalizado o ciclo, duas amostras da
condi¢do 1 passe de solda foram retiradas do forno, sendo realizado mais dois ciclos

de tratamento térmico nas duas amostras remanescentes. O mesmo processo foi

CM
( Lixamento com
lixas grana #220,
#320, #400, #600,
#800, #1200 e

t #2000 j
P

olimento

Vibromet
Silica coloidal
~12h

Ataque
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Inconel: Acido
oxalico 10% - 30s

ELQ
N
Corte em

Isomet

Embutimento
em resina a
frio

Lixamento
com lixas
grana #220,
#320, #400,
#600 e #800

Ensaios OCP, EIS e
Potenciodindmico

repetido para as amostras com dois passes de solda.
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Figura 26 — Ciclo térmico de tratamento p6s soldagem - Aquecimento: 60 °C/h até 420 °C, 50 °C/h de
420 até 550 °C, 30°C/h de 550 até 610 °C, e 15 °C/h de 610 até 643 °C e entdo a 643£5 °C por 6,5 h.
Resfriamento: 60 °C/h até 400 °C e entdo resfriamento no forno até temperatura ambiente.

700
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60°C/h

i
200 50°C/h

400

Temperatura (°C)

60°C/h
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Fonte: Proprio autor

Finalizados os ciclos de tratamento, parte das amostras foi separada para
caracterizacdo microestrutural e parte para os ensaios eletroquimicos, obtendo-se as

amostras identificadas na Tabela 9.

Tabela 9 - Nomenclatura e condi¢des de tratamento de cada amostra.

Caracteriza¢ao Microestrutural Ensaios eletroquimicos
Nomenclatura Condic¢ao Nomenclatura Condicao
1POTT-M 1 passe/ sem TT IPOTT-E 1 passe/ sem TT
IPITT-M 1 passe/ 1 ciclo TT IPITT-E 1 passe/ 1 ciclo TT
1P3TT-M 1 passe/ 3 ciclos TT IP3TT-E 1 passe/ 3 ciclos TT
2P0TT-M 2 passes/ sem TT 2PO0TT-E 2 passes/ sem TT
2P1TT-M 2 passes/ 1 ciclo TT 2P1TT-E 2 passes/ 1 ciclo TT
2 passes/ 3 ciclos 2 passes/ 3 ciclos
2P3TT-M TT 2P3TT-E TT

Fonte: Proprio autor
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4.4 Preparacao metalografica para caracterizacdo microestrutural de

secoes transversais das amostras.

Apoés os tratamentos térmicos as amostras foram embutidas a quente em
baquelite, na temperatura de aproximadamente 160°C e em seguida resfriadas com
circulacao de agua pelo molde. Entdo, as amostras embutidas foram lixadas em politriz
com lixas de grana #220, #320, #400, #600, #800, #1200 e #2000. Posteriormente, foi
feito polimento com suspensdo de silica coloidal utilizando uma politriz vibratoria
Buehler, modelo VibroMet® 2, por aproximadamente 12h. Finalizada essa etapa, foi
feito ataque da regido do ago com Nital 5%m/v por aproximadamente 50s, entdo, essa
regido foi protegida com uma resina acrilica, e realizado ataque eletroquimico na
regido da Inconel com &cido oxélico 10%m/v e 5V por aproximadamente 30s.
Finalizado o ataque, a resina acrilica foi removida com acetona em aparelho de

ultrassom.

4.5 Caracterizacao microestrutural

Apos o processo de preparacao metalografica, as amostras foram submetidas a
caracterizagdo microestrutural via microscopia 6tica utilizando um microscopio Zeiss
AXIO Imager M2m, por microscopia eletronica de varredura utilizando um MEV
HITACHI TM3000 com espectrometria de dispersao de energia (EDS) SwiftED3000
e um MEV FEG Tescan Mira's 4th Generation.

4.6 Ensaios de corrosao

Para obtencdo de amostras para os ensaios de corrosdo, a superficie dos
depositos foram lixadas com as lixas de grana #220, #320, #400, #600, com o intuito
de obter uma superficie plana, removendo o minimo possivel de amostra.

Foram elaborados conjuntos conforme o croqui da Figura 27. Nele pode ser
observado a amostra, detalhando o depdsito (1), o metal base ASTM A182 F22 (2) e
o contato elétrico feito por uma haste de cobre em “L” (3), e esse conjunto embutido
em resina a frio (4). A partir do croqui também pode-se observar que a parte da amostra

que ficou em contato com a solugdo foi apenas o depdsito.
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Como informado, o contato elétrico foi feito por uma haste de cobre em “L”
que ¢ embutida junto com a amostra na resina a frio. Com o intuito de verificar a
qualidade do contato elétrico foi utilizado um multimetro, medindo a resisténcia entre
a superficie da amostra e o contato de cobre, sendo considerados bons contatos aqueles

que apresentaram resisténcia elétrica abaixo de 1 Q.

Figura 27 - Croqui, vista superior e em corte, do eletrodo de trabalho dos ensaios eletroquimicos.

1- Amostra (deposito Inconel 625)

2- Metal Base ASTM182 F22

3- Haste de Cobre em “L” para contato
4- Pega de Resina de Embutimento a Frio

Fonte: Proprio autor

Para os ensaios de corrosdo foi utilizado um conjunto tipico de trés eletrodos
(Figura 28 - a) composto por: béquer alto de 500mL; eletrodo de trabalho (amostras
IPOTT,1PITT, 1P3TT, 2POTT, 2P1TT e 2P3TT), embutidas em resina e conectadas a
uma haste de cobre; contra eletrodo (folha de platina com area de 12cm?); eletrodo de
referéncia com ponte salina-eletrodo de calomelano saturado (ECS, |[Hga/Hg2Clys)|
KClsat) 3,0M com Egcs= 10,242V vs ENH (Eletrodo Normal de Hidrogénio), a 25°C);
suporte de PVC para posicionamento e suporte dos eletrodos e solugdo aquosa NaCl
3,5%m/v, preparada a partir de reagentes P.A.

Para esses procedimentos foram utilizados uma interface eletroquimica (Figura
28 — b) marca SOLARTRON modelo 1287 A, analisador de resposta em frequéncia
marca SOLARTRON modelo 12587 S e sofiwares Corrware/ Cottview € Zplot/ Zview-
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Figura 28 - Célula eletroquimica (a) mostrando o eletrodo de referéncia, contra eletrodo de platina e o
eletrodo de trabalho (depdsito sobre ago ASTM A182 F22) e interface eletroquimica utilizada no ensaio
eletroquimico (b).

Fonte: Acervo do autor.

As amostras do estudo foram lixadas imediatamente antes dos ensaios, com
lixa grana #800, lavadas e secas, sendo logo em seguida a amostra transferida para o
aparato, realizando os seguintes ensaios em sequéncia, sem remog¢ao da amostra da
solucao:

e Monitoramento do potencial em circuito aberto, medindo o potencial
em circuito aberto em fun¢do do tempo. Ao final de 8h foi determinado o potencial de
circuito aberto (Eocp).

e Espectroscopia de impedancia eletroquimica, medindo a impedancia
eletroquimica, feita em triplicata para cada amostra, no potencial de circuito aberto
com amplitude de sinal de 10mV e frequéncias variando de 0,01Hz at¢ 100kHz. A
partir desses resultados foram obtidos os modulos de impedancia a baixa frequéncia,
de cada amostra.

. Ensaios potenciodinamicos, avaliando a polarizagao catodica e anodica
com baixa velocidade de varredura do potencial (ImVs™) no intervalo de Eocp = -0,5
V vs ECS até E =+2,0 V vs ECS, ou até¢ quando ultrapassava uma corrente anodica de
10mA, sendo finalizado automaticamente pelo equipamento, para evitar corrosao
acentuada da amostra. Com as curvas potenciodindmicas foram obtidas a densidade de
corrente de corrosao e a densidade de corrente de passivagao em 0,5V vs ECS.
Somente ao final destes trés ensaios a amostra foi lavada em agua corrente e seca ao

ar, para analise da superficie apds ensaio em microscopio eletronico de varredura.
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Todos os ensaios foram feitos em duplicata, realizando mais ensaios somente
se houvesse divergéncia importante dos resultados para uma dada amostra. Antes da
realizacdo do segundo ensaio (duplicata) as amostras eram lixadas novamente com a
lixa de grana #800 com o intuito de remover qualquer residuo ou produto de corrosdo
do ensaio anterior. Afim de ndo comprometer a medida devido a excesso de espessura
retirada pelo lixamento, em cada repeti¢ao foram medidas a espessura da baquelite,
sabendo assim quanto foi retirado de material em cada repeticdo. Foram realizadas
trés medi¢des, com micrometro, na amostra antes de lixa-la e trés medigdes apos o
lixamento. Com isso foi obtida a média da espessura da amostra antes e depois do
lixamento. Esse procedimento foi realizado com todas as amostras, obtendo a média
da espessura removida ao lixar a amostra com lixa grana #800 entre os ensaios

eletroquimicos.
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5 RESULTADOS

Neste capitulo sdo apresentados os dados dos ensaios realizados e breve discussao

envolvendo os resultados obtidos.

5.1 Microscopia Otica (MO)

A Figura 29 (a), apresenta macrografia da amostra 1POTT. Nela observa-se a
espessura de depodsito de 3,1 Imm. Ja na Figura 29 (b), apresenta-se a macrografia da
amostra 2POTT, na qual nota-se que a espessura do primeiro passe ficou em torno de
2,24mm, com isso pode-se inferir que houve um desbaste de aproximadamente 0,8mm
do depdsito do primeiro passe, antes da realizagdo do segundo passe. O deposito do
segundo passe foi de 3,51 mm, e considerando o conjunto dos dois passes, tem-se uma

espessura de deposito de aproximadamente 5,8mm para a amostra de 2POTT.

Figura 29 -Mosaico de microscopia otica de segdes transversais das amostras IPOTT e 2POTT.

3
3,51
3,11
5,80
3,02 2,24
il
2,19

(a) (b)

Fonte: Proprio autor

Na Figura 30 sdo apresentadas micrografias das diferentes regioes da amostra
1POTT. No deposito (a) € possivel observar uma estrutura dendritica equiaxial, sendo

que ao se afastar da superficie e se aproximar da interface com o aco (c) a estrutura se
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torna colunar. Entrando na ZAC (b), com espessura aproximada de 3,02mm, a amostra
apresenta estrutura bainitica, sendo que ao se afastar da interface com a liga de niquel

ha um aumento do tamanho de grao (d).

Figura 30 — Micrografias de diferentes regides da amostra de I1POTT via microscopia dtica com
aumento de 500X.

(c) ()]

Fonte: Proprio autor

A amostra com 2POTT, Figura 31, apresenta-se de forma semelhante a de
1POTT, na regido superior do depdsito (a) estrutura dendritica equiaxial. Ao se afastar
da superficie e se aproximar da interface com o ago, a estrutura se apresenta na forma
de graos colunares. Entrando na regido da ZAC (b), com espessura aproximada de
2,19mm, a amostra apresenta estrutura bainitica, sendo que ao se afastar da interface

com a liga de niquel hd um aumento do tamanho de grao (d).
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Figura 31 — Micrografias de diferentes regides da amostra de 2POTT via microscopia 6tica com aumento
de 500X.

(b)

() (d)

Fonte: Proprio autor

Na Figura 32 ¢ apresentada uma micrografia otica da regido de interface da
amostra 1POTT, regides 1 e 2 na Figura 30, onde apenas a regido do aco foi atacada
com nital 5%m/v. Pode-se observar na Figura 32(a) a estrutura bainitica do a¢o F22
do metal base com penetracdo no contorno de grao. Em (b), em outra regido da
interface, observa-se a zona parcialmente misturada devido a fusdo dos metais

dissimilares durante o processo de soldagem.

Figura 32 - Interface de solda da amostra 1POTT, MO com aumento de 500X. Regido aco atacada,
depdsito sem ataque.
Deposito

Deposito

Zona parcialmente
misturada

Penelragdo nos

contornos-ye
graa

F22
Metal
Base

(a) (b)

Fonte: Proprio autor

De forma semelhante ao que foi apresentado para a amostra 1POTT, a Figura

33 apresenta uma micrografia otica da regido de interface da amostra 2POTT, regides
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1 e 2 na Figura 31, onde apenas o ago foi atacado com nital 5%m/v. Pode-se observar
na Figura 33 (a) a estrutura bainitica do aco F22 do metal base com penetragdo no
contorno de grao. Em (b), em outra regido da interface, observa-se a zona parcialmente

misturada devido a fusdo dos metais dissimilares durante o processo de soldagem.

Figura 33 - Interface de solda da amostra 2POTT, MO com aumento de 500X. Regido aco atacada,
deposito sem ataque.
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Fonte: Proprio autor

Na Figura 34 ¢ possivel observar a micrografia de duas regides da interface da
solda para a amostra 1POTT, com ambas as regides atacadas, F22 com nital 5%m/v e
deposito com ataque eletroquimico com acido oxalico 10%m/v e 5V. Na regido do
deposito observa-se estrutura dendritica colunar, sendo que na interface ¢ possivel
observar a regido de crescimento planar, também chamada de ‘“zona sem
caracteristicas” por (BEAUGRAND; SMITH; GITTOS, 2009; ALEXANDROV et al.,
2012).

Fenske ef al. (2010) caracterizam essa area como zona de transi¢do, onde a
composi¢ado varia (particularmente em teor de Ni, Fe e Cr) continuamente até atingir a
composi¢ao aproximada do depdsito. A largura da zona de crescimento planar ¢ uma
funcao das condicdes de solidificacdo, portanto varia em diferentes regides da interface

como pode ser visto em (a) e (b).
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Figura 34 - Interface de solda da amostra 1POTT, MO.

i Metal -
o Base

Fonte: Proprio autor

Resultados semelhantes foram obtidos para o caso da amostra 2POTT, Figura
35, que mostra micrografias de duas regides da interface da solda com ambas as
regides atacadas, F22 com nital 5%m/v e depdsito com ataque eletroquimico com
acido oxalico 10%m/v e 5V. Na regido do depodsito observa-se estrutura dendritica
colunar, sendo que na interface ¢ possivel observar a regido de crescimento planar.

Para ago F22 observa-se uma estrutura bainitica na regido da zona afetada pelo calor.

Figura 35 -Interface de solda amostra 2POTT, MO com aumento de 200X.

Fonte: Proprio autor
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5.2 Microscopia eletronica de varredura (MEYV)

5.2.1 Imagens obtidas com elétrons Retro Espalhados (MEV-BSE)

A Figura 36 apresenta micrografias obtidas por MEV no modo de elétron retro
espalhados (BSE) da regido do deposito da amostra 1POTT, (a) Interface, (c) centro do
deposito e (e) topo do deposito e para da amostra 2POTT (b) Interface, (d) centro do
deposito e (f) topo do deposito.
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Figura 36 - Microscopia eletronica de varredura (MEV/BSE) das amostras 1POTT, (a) interface, (c)
centro do depdsito e (e) topo do depdsito e para a amostra 2POTT (b) interface, (d) centro do depdsito e
(f) topo do depdsito.
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Fonte: Proprio autor
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A Figura 37 apresenta micrografias obtidas por MEV no modo de elétron retro
espalhados (BSE) da regido do depdsito da amostra 1POTT. Nota-se uma segregacao
de elementos mais pesados para as regides interdendriticas, onde sdo encontrados
precipitados de fases/constituintes secundarios. Acredita-se que essas fases
secundarias sejam MC e Laves assim como observado por Lourenco et al. (2021) e
Fenske et al. (2012). Segundo He et al. (2022) a fase laves mostra uma morfologia
irregular enquanto os carbonetos MC sdo provavelmente em forma esférica regular o

que pode ser observado na Figura 36 (b).

Figura 37 -Microscopia eletronica de varredura (MEV/BSE) da regido central do deposito da amostra
1POTT com aumento de (a) 1000X ¢ (b) 5000X.

1000 x 279 pm 9.91 mm 5.00kx 55.8 ym 9.91 mm

RESOLUTION BSE RESOLUTION

2022-10-03 2.42 nm

(a) (b)

2022-10-03 2.42nm

Fonte: Proprio autor

Silva et al., 2013 relatam sobre duas morfologias para a fase Laves, uma na
forma de bastonetes que ¢ normalmente enriquecida com Nb e uma outra na forma
eutética lamelar, y-Ni e fase Laves Fe2X enriquecida por Nb e Mo. A Figura 38 mostra
o mapeamento (EDS) da distribuicao dos elementos Mo, Nb, Ti, Ni, Cr e Fe para a
regido mostrada na Figura 37 (b). Observa-se que as regides com maiores teores de
Mo e Nb das fases/constituintes secundarias sdo as regides onde a fase Laves esta

presente.
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Figura 38 - Mapeamento da distribuicdo dos elementos via EDS para a regido da Figura 37(b).
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Fonte: Proprio autor

5.2.2 Espectroscopia por energia dispersiva (MEV-EDS)

A seguir sao apresentados os graficos de porcentagem de cada elemento, obtido
via EDS, em fun¢do da distdncia a partir da interface ago/deposito. Foi possivel
verificar que na amostra 1POTT ha aproximadamente 10%m. de ferro na superficie do
deposito enquanto na amostra 2POTT entre 2%m. e 3%m. Fe. Os teores de Ni, Cr e
Mo, a partir do ago aumentam na interface, como esperado, € se mantém estaveis em
aproximadamente 60%m., 20%m. e 10%m., respectivamente, ao longo do depdsito.

Nas Figuras 39, 40 e 41 pode-se observar a variagdo da porcentagem dos
elementos, a partir da interface ago/deposito, na dire¢do da superficie do deposito, para
as amostras com 1 e 2 passes de soldagem sem tratamento térmico e também para

aquelas que sofreram 1 e 3 ciclos de tratamento térmico, respectivamente. Observa-se
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que os tratamentos térmicos aplicados ndo alteram de maneira importante a
distribuicao dos elementos ao longo do deposito. Nota-se que numa distancia de 3mm
a partir da interface aco/deposito o teor de Fe é proximo de 10%m., tanto na amostra

de 1 passe como na de 2 passes de solda.

Figura 39 - Grafico da composi¢do quimica em fung¢fo da distancia da interface ago/deposito para as
amostras 1POTT e 2POTT.
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Fonte: Proprio autor

Observa-se também que na amostra de 1 passe sem TT (Figura 42) o teor de
ferro decai rapidamente para 20%m e depois diminui gradativamente at¢ 10%m, por
volta dos 2mm, se mantendo entdo constante nessa porcentagem. Apos a realizagao do
tratamento térmico, os teores de ferro se mantém constantes desde 1 mm
aproximadamente, ocorrendo uma dilui¢do do ferro na amostra.

Nas amostras com 2 passes (Figura 43), o teor de ferro cai para
aproximadamente 20%m. e depois diminui gradativamente até aproximadamente
3%m da interface metal/deposito, por volta dos 3mm, e depois se mantém constante.
Nao foi observada uma homogeneizagdo quimica, como ocorreu na amostra com 1

passe apods o tratamento térmico.
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Figura 40 - Grafico da composigdo quimica em fung@o da distdncia da interface ago/deposito para as
amostras 1P1TT e 2P1TT.
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Fonte: Proprio autor

Figura 41 - Grafico da composigdo quimica em fungfo da distdncia da interface ago/depoésito para as
amostras 1P3TT e 2P3TT.
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Figura 42 - Grafico da composi¢do quimica em fun¢ao da distincia da interface ago/depdsito para as

amostras 1POTT, 1P1TT e 1P3TT.
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Figura 43 - Grafico da composi¢do quimica em fungfo da distincia da interface ago/depoésito para as

amostras 2POTT, 2P1TT e 2P3TT.
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5.3 Ensaios eletroquimicos

Os resultados dos ensaios eletroquimicos para os depositos de 1 passe e 2
passes, sem tratamento e com 1 e 3 ciclos de tratamentos térmico estdo apresentados e
discutidos a seguir. Na Tabela 10 sdo apresentados os valores de pH observados antes
e apos 0s ensaios € a temperatura dos ensaios. Esse acompanhamento teve como intuito
observar possiveis variagdes nesses parametros, podendo impactar os resultados dos
ensaios. Entretanto, observou-se que os valores de temperatura e pH sdo bem proéximos

para todos os ensaios.

Tabela 10 - Valores de pH e temperatura dos ensaios eletroquimicos.

Ensaio Duplicata

pH inicial pH final T (°C) | pHinicial pH final T(°C)
1POTT 5,55 5,7 19 5,26 5,26 20-22
IPITT 5,38 5,43 22-23 5,24 5,5 19
1P3TT 5,24 5,31 19 53 5,43 17-20
2POTT 5,6 5,61 23 5,33 5,45 21
2P1TT 53 5,4 23 5,59 5,63 18,5
2P3TT 5,28 5,37 18-19 5,35 5,54 21

Fonte: Proprio autor

Na Figura 44 sao apresentados dados do potencial de circuito aberto em fungao
do tempo durante um periodo de 8h, para as diversas amostras, com temperatura de
ensaios entre 19°C a 23°C, e pH na faixa de 5,2-5,6. Foi observado que as amostras
apresentaram potenciais que evoluiram para valores mais positivos com o passar do tempo,
indicando formacgao e crescimento de o6xido protetivo, tendendo a se estabilizar em um
potencial de equilibrio entre -0,20 e -0,40V/ECS.

As ligas de Inconel 625® sdo compostas de uma camada externa de Ni(OH)z e
uma camada interna de Cr2Os3. Os potenciais observados estdo dentro da regido de
estabilidade do diagrama de Poubaix Ni-H,O e Cr-H»O, para o o6xido Ni(OH)..
Possivelmente, ocorre entdo o crescimento desses 0xidos/hidroxidos na superficie da
amostra (LOURENCO et al., 2021).

A amostra 1POTT apresentou algumas oscilagdes no potencial de circuito
aberto; acredita-se que esse comportamento ocorreu devido a efeito de borda durante

0 ensaio, ou ao fato da amostra em questdo ndo ter sido tratada termicamente, podendo
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apresentar acumulo de tensdo residual, o que tende a diminuir a estabilidade do 6xido

protetivo, levando a diminuicao da resisténcia a corrosao do material.

Figura 44 - Potencial em circuito aberto versus tempo em solu¢do de NaCl 3,5 % m/v dos depositos
associados as amostras com 1 e 2 passes, sem tratamento térmico € com 1 e 3 ciclos de tratamento
térmico.
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Fonte: Proprio autor

A amostra 1P1TT apresentou maior valor de potencial apos 8h, o que indica
maior nobreza em relagao as outras amostras estudadas. A amostra com o potencial
mais baixo ¢ a amostra 1POTT indicando que esta amostra exibe menor nobreza entre
as amostras estudadas. Através do que foi observado pode-se sugerir a seguinte ordem,
da amostra mais nobre para a menos nobre: 1IP1TT — 1P3TT — 2P3TT — 2P1TT —
2POTT — 1POTT. Portanto, as amostras de 1 passe de solda, que possuem em média
10%m. Fe na superficie e sofreram tratamento térmico, apresentaram maior nobreza
em comparacdo com as amostras de 2 passes de solda, que possuem em média 2%m.
Fe na sua superficie.

Na Figura 45 sdao apresentadas as curvas de polarizagdo potenciodindmica
obtidas para as amostras de 1 e 2 passes de solda com diferentes tratamentos térmicos.
Todos os resultados conduziram a valores proximos de densidade de corrente, todas

da ordem de 10°A.cm™.



68

A partir da extrapolacdo da curva catdédica de cada amostra, obteve-se os
valores da densidade de corrente de corrosdo, jecor, das amostras, apresentados na
Tabela 11. Assim, tornou-se possivel sugerir a seguinte ordem de densidade de
corrente de corrosdo para as amostras, da menor para a maior, que ¢ um indicativo da
velocidade de corrosdo: 1P1TT — 2P3TT — 2PITT — 2POTT — 1P3TT — 1POTT.
Pode-se verificar que a amostra de 1 passe e 1 ciclo de tratamento térmico, que possui
aproximadamente 10%m. Fe na sua superficie apresenta menor densidade de corrente
de corrosdo que aquela da amostra com 2 passes e 1 ciclo de tratamento térmico, que
possui aproximadamente 2%m. Fe na sua superficie.

A partir das curvas potenciodindmicas também ¢ possivel determinar valores
de densidade de corrente da regido anddica da curva de polarizacdo potenciodinamica,
na regido de pseudo-passivacdo, escolhido como valor 0,5Vvs ECS, valores estes
apresentados na Tabela 11. Tal valor ¢ uma medida da estabilidade da camada de 6xido
protetivo na superficie da amostra, sendo valores menores de densidade de corrente de
passivag¢do indicio de uma camada protetiva mais estavel. Para a densidade de corrente
de passiva¢do pode-se sugerir a seguinte ordem do maior para o menor valor: 2POTT

—1POTT — 2P3TT — 1P3TT — 2PITT — 1PITT.
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Figura 45 - Curvas potenciodinamicas obtidas em solugdo de NaCl 3,5 %m/v. para os depositos das
amostras 1POTT, 1P1TT,1P3TT, 2POTT, 2P1TT e 2P3TT.
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Fonte: Proprio autor

A Figura 46 apresenta o diagrama de Bode para as diferentes amostras.
Observa-se que as amostras, 1P1TT, 2P3TT, 2P1TT, 2POTT, 1P3TT apresentam os
valores mais elevados de modulo de impedancia total em frequéncias mais baixas mais
elevados, diminuindo na ordem que sdo apresentadas até o menor valor para a amostra
de 1POTT. Com o diagrama angulo de fase (Figura 46b) ¢ possivel observar
comportamentos similares para as amostras, apresentando o maximo em frequéncias
proximas a 10?Hz mantendo-se estaveis até 10"'Hz. Sendo que a tinica amostra que
difere das demais ¢ a de 1POTT, apresentando valor maximo de angulo de fase em

frequéncias proximas a 10*°Hz, com queda até a frequéncia de 10*Hz.
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Figura 46 - EIS em solucdo de NaCl 3,5 %m/v para as amostras com depositos 1POTT, 1P1TT, 1P3TT,
2POTT, 2P1TT, 2P3TT. (a) Diagrama de Bode e (b) Diagrama de fase.
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Fonte: Proprio autor

Analisando os valores de médulo de impedancia, apresentados na Tabela 11,
verifica-se que eles se encontram de acordo com os dados de polarizagao
potenciodinamica, onde valores maiores de modulo de impedancia a baixa frequéncia

se correlacionam com os valores de densidade de corrente de corrosdo mais baixos.
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Na Tabela 11 encontram-se os valores de potencial de equilibrio apos oito
horas, potencial de corrosao, densidade de corrente de corrosao, densidade de corrente
de passivacdo a 0,5V/ECS e modulo de impedancia das amostras apos os ensaios. A
partir desses valores pode-se discutir sobre a nobreza, velocidade de corrosdo e

resisténcia a corrosao dos depdsitos.

Tabela 11 - Valores de potencial de corrosdo, densidade de corrente de corrosio, densidade de
corrente de passivagdo a 0,1V e médulo de impedancia a baixa frequéncia (0,01 Hz) para os depositos
das amostras 1POTT, 1P1TT, 1P3TT, 2POTT, 2P1TT, 2P3TT.

Amostra Potencial de Potencial Densidade de Densidade de  Modulo de
equilibrio apés  de corrosdo corrente de corrente de  Impedancia
8h Ecorr COrTosao passivagdo a V4
Eocp [mV/ECS] Jeorr 0,5V/ECS [kQ. sz]
[mV/ECS] [ Ncmz] Jpass
[ uA/cmz]
1POTT -318,07 -457,29 0,206 10,58 8,26
1PITT -156,97 -319,92 0,027 4,31 178,41
1P3TT -178,86 -319,92 0,059 4,63 82,82
2POTT -277,24 -414,15 0,028 15,36 105,13
2PITT -235,71 -352,93 0,028 4,60 141,45
2P3TT -221,31 -364,13 0,027 5,47 173,67

Fonte: Proprio autor

A Figura 47 apresenta macrografias da superficie total exposta das amostras
(a) 1POTT, (c) 1P1TT, (e) 1P3TT, antes dos ensaios eletroquimicos e (b) 1POTT, (d)
IPITT, (f) 1P3TT, apos os ensaios. A Figura 48 apresenta macrografias da superficie
total exposta das amostras (a) 2POTT, (c) 2P1TT, (e) 2P3TT, antes dos ensaios
eletroquimicos e (b) 2POTT, (d) 2P1TT, (f) 2P3TT, apos os ensaios. Nada digno de
nota observa-se nestas imagens quando comparamos as amostras antes € apos 0s

ensaios eletroquimicos.
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Figura 47 - Macrografias das amostras (a) 1POTT, (c¢) IPITT, (e) 1P3TT, antes dos ensaios
eletroquimicos e (b) 1POTT, (d) 1P1TT, (f) 1P3TT, apds os ensaios, via MO por mosaico.

Fonte: Proprio autor
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Figura 48 - Macrografias das amostras (a) 2POTT, (c¢) 2P1TT, (e) 2P3TT, antes dos ensaios
eletroquimicos e (b) 2POTT, (d) 2P1TT, (f) 2P3TT, apds os ensaios, via MO por mosaico.

1000 am
—

Fonte: Proprio autor

As imagens de MEV, Figura 49 e 50, referem-se as amostras apds polarizacao,

auma densidade de corrente de 0,001A/cm?. A Figura 49 mostra imagens das amostras
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(a) 1POTT, (c) 1P1TT, (e) 1P3TT, antes dos ensaios eletroquimicos e (b) 1POTT, (d)
IPITT, (f) 1P3TT, apos os ensaios ¢ a Figura 50 das amostras (a) 2POTT, (c) 2P1TT,
(e) 2P3TT, antes dos ensaios eletroquimicos e (b) 2POTT, (d) 2P1TT, (f) 2P3TT apds
os ensaios. Podem ser observados os riscos de lixamento em todas as amostras. As
regides de coloracdo mais clara devem se tratar das fases Laves e/ou MC, conforme
literatura (LOURENCO et al., 2021 e HE, 2022). Nao ¢ possivel verificar com base
nestes dados se houve modificagdo das superficies iniciais associada a polarizacdo das
amostras, por exemplo, corrosdo localizada (pit). Parece ndo haver ataque localizado

nas regides mais claras correspondentes a Laves/MC.
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Figura 49 - Micrografias das amostras (a) 1POTT, (c) 1PITT, (e) 1P3TT, antes dos ensaios
eletroquimicos e (b) 1POTT, (d) IP1TT, (f) IP3TT, ap6s os ensaios, via MEV com aumento de 2000X.
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Fonte: Proprio autor
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Figura 50 - Micrografias das amostras (a) 2POTT, (c¢) 2P1TT, (e) 2P3TT antes dos ensaios
eletroquimicos e (b) 2POTT, (d) 2P1TT, (f) 2P3TT, apds os ensaios, via MEV com aumento de 2000X.
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Fonte: Proprio autor

Na Tabela 12 sdo apresentados os valores em porcentagem em massa de cada
elemento das amostras, obtidos via EDS, antes e ap0s os ensaios eletroquimicos. Pode-

se observar, que a composi¢ao global das amostras ndo se modifica.
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Tabela 12 - Porcentagem em massa dos elementos nas amostras I|POTT, 1P1TT, 1P3TT, 2POTT, 2P1TT,
2P3TT antes dos ensaios eletroquimicos e apds os ensaios, via EDS com aumento de 50X.

IPOTT 1PITT 1P3TT 2POTT 2POTT 2P3TT

1POTT 1PITT 1P3TT 2POTT 2POTT 2P3TT

Y%om. antes dos ensaios apOs 0s ensaios

elementos

Ni 56,12 57,99 56,70 62,58 61,97 62,13| 54,14 57,17 56,54 62,60 62,09 61,94
Cr 20,13 20,44 20,06 21,57 21,75 22,01| 19,55 20,31 20,60 21,79 21,98 2145
Fe 1142 9,69 993 259 1,88 1,89 13,50 9,71 1036 2,35 2,00 2727
Mo 828 8,16 882 851 9,74 9,52 8,53 870 807 9,13 927 9,20
Nb 325 323 393 405 4,18 3,78 3,61 346 3,73 3,53 388 429
Si 032 0,18 026 045 030 039 042 036 033 031 0,35 0,30
Al 024 0,09 0,18 025 0,01 0,08 0,11 0,13 0,15 0,14 021 0,17
Ti 025 022 0,13 000 0,17 0,21 0,15 0,16 021 0,14 023 0,38

Fonte: Proprio autor

Comparando o acompanhamento do potencial em circuito aberto, polarizagao

potenciodinamica e espectroscopia de impedancia eletroquimica com a porcentagem

em peso dos elementos, obtidos via EDS, mostrados na Tabela 12, observou-se que,

de fato, ndo existe uma correlagdo direta entre a quantidade de ferro na superficie e

possivel aumento/diminuicao da resisténcia a corrosao dos depositos.

5.4 Medidas da espessura removida nos ensaios eletroquimicos

Na Tabela 13 sdo apresentados os valores da espessura removida no lixamento

entre os ensaios eletroquimicos, medidos com auxilio de um micrometro. Em média é

removida uma espessura de 0,044 mm da superficie da amostra, variando de 0,02 a 0,1

mim.
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Tabela 13- Espessura removida da amostra entre os ensaios eletroquimicos

Antes Depois Espessura

[mm] [mm] removida [mm]

20,920 20,900
I1POTT 20,940 20,910

20,910 20,870 0,030
Média 20,923 20,893

18,360 18,360
IPITT 18,420 18,330

18,380 18,390 0,027
Média 18,387 18,360

20,740 20,720
IP3TT 20,780 20,750

20,730 20,670 0,037
Média 20,750 20,713

23,350 23,250
2PO0TT 23,270 23,320

23,310 23,300 0,020
Média 23,310 23,290

19,180 19,140
2PITT 19,190 19,150

19,180 19,100 0,053
Média 19,183 19,130

24,850 24,750
2P3TT 24,810 24,730

24,860 24,740 0,100
Média 24,840 24,740

Fonte: Proprio autor

A partir desse valor médio de espessura removida e os graficos de porcentagem
de cada elemento obtido via EDS, em fun¢do da distdncia a partir da interface
aco/depdsito, pode-se afirmar que a composi¢do quimica da superficie ¢ a mesma para
os ensaios em duplicata, pois ela se mantém constante de 1mm a 3 mm na amostra de
1 passe e de 3mm a 6,5 mm na amostra de 2 passes. Lembrando que apenas 0,044 mm

de material ¢ removido quando a amostra ¢ lixada de um ensaio para o outro.
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6 CONCLUSOES

Este trabalho investigou a liga Inconel 625® depositada sobre ago ASTM A 182

F22, analisando as suas propriedades resisténcia a corrosdo levando as seguintes

conclusoes:

Observou-se que a amostra com 1 passe possui espessura de deposi¢ao
de 3,11mm. J& a amostra com 2 passes a espessura do primeiro passe
em torno de 2,24. Concluindo, com isso, que foi removido
aproximadamente 0,8mm do primeiro passe antes da realizacdo do
segundo passe. O segundo passe possui 3,51mm, e considerando o
conjunto dos dois passes, tem-se uma espessura de depdsito de 5,8mm.
Da analise microestrutural via microscopio 6tico, foi possivel observar
uma microestrutura dendritica equiaxial no topo do depdsito de Inconel
625, passando a uma estrutura de graos colunares ao se aproximar da
interface com o ago. Para o0 ago ASTM A182 F22 foi observada uma
microestrutura bainitica sendo que ao se afastar da interface de solda ha
um aumento do tamanho de grao. Na regido de interface também foi
possivel observar a penetragdo nos contornos de grdo e a zona
parcialmente misturada, na qual pela literatura, pode ocorrer a difusao
de carbono ¢ formagao de carbonetos.

Pela analise de microscopia 6tica também foi observado que a interface
de solda varia ao longo da amostra ndo sendo uma linha reta e com
regidoes onde a zona de crescimento planar ¢ maior em alguns pontos,
em outros a zona de fusdo se apresenta com graos colunares. Em outras
jé apresenta grao com formato mais préximo ao equiaxial. Sendo que
tais detalhes microestruturais tornam-se funcdo das condigdes de
solidificagdo, ou seja, composi¢do, faixas de temperatura de
solidificacdo e propriedades termo fisicas dos metais de base e de
revestimento, gradiente de temperatura na zona de transi¢ao dissimilar,
entre outros.

Pela analise via MEV FEG observou-se que ha uma segregacao de
elementos mais pesados para as regides interdendriticas onde sdo

encontrados precipitados de fases/constituintes secundarios. Acredita-
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se que essas fases secundarias sejam MC e Laves, sendo que ao realizar
o mapeamento da distribuicao dos elementos foi possivel observar que
as regides com maiores teores de Mo e Nb das fases/constituintes
secundarios sdo as regides onde a fase Laves esta presente.

Ao realizar o perfil dos elementos em %m ao longo da amostra, desde
o0 aco até a superficie externa do depdsito, foi possivel verificar que que
a amostra de 1 passe apresenta aproximadamente 10%m. Fe na
superficie e a de 2 passes entre 2% e 3%m. Fe. Quanto aos teores de Ni,
Cr e Mo verifica-se que eles aumentam na interface e se mantém
estaveis em aproximadamente 60%, 20% e 10% respectivamente na
superficie. J4 os teores de Nb, Ti e Al s3o menores que 5% e ndo
apresentam muita variagao.

Quanto aos tratamentos térmicos, observou-se que eles proporcionam
uma leve homogeneizacao dos elementos na amostra de 1 passe, nao
apresentando esse mesmo comportamento para a amostra de 2 passes.
No ensaio de potencial em circuito aberto, a amostra 1P1TT apresentou
maior nobreza, enquanto a amostra com 1POTT apresentou a menor
nobreza em relacdo as outras amostras estudadas. O comportamento
das amostras também indica a formag¢ao de camada de passivacao, com
crescimento da camada protetiva, sendo que os possiveis oxidos de
serem formados s3o Ni (OH)2 e Cr203. Sendo que, em termos de
estabilidade de 6xido, todas curvas ocorreram dentro do potencial de
estabilidade.

Quanto aos ensaios potenciodinamicos, foi possivel observar que a
amostra com menor densidade de corrente de corrosdo foi a de 2P3TT
enquanto a amostra com 1POTT apresentou a maior densidade de
corrente de corrosao, entretanto todas apresentaram valores proximo na
faixa de mA/cm?.

Para os ensaios de espectroscopia de impedancia eletroquimica
observou-se que as amostras, 1P1TT, 2P3TT, 2P1TT, 2POTT, 1P3TT
apresentam os valores de modulo de impedancia total em frequéncias
mais baixas, mais elevados, diminuindo na ordem que sdo apresentadas

até o menor valor para a amostra de 1POTT. Quanto ao angulo de fase
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¢ possivel observar comportamento similar para as amostras. Com valor
méximo de angulo de fase em frequéncias proximas a 10°Hz mantendo-
se estaveis até 10" Hz.

Por fim, ao comparar as curvas de circuito aberto, polarizagdo e
impedancia com a porcentagem em peso dos elementos, obtidos via
EDS, observou-se que, de fato, ndo existe uma correlagdo direta entre a
quantidade de ferro na superficie € o comportamento de resisténcia a
corrosdo das amostras estudadas. Como, pela observagdo da densidade
de corrente de passivacao verificou-se que a diferenga entre elas possa
ser devido a formacao de o6xidos é necessario estudo da microestrutura

e superficie das amostras para que se possa levantar mais hipoteses.
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