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RESUMO

EFEITO DO TRATAMENTO TERMICO POS-SOLDAGEM NA MICROESTRUTURAE
COMPORTAMENTO EM CORROSAO DE REVESTIMENTO DEPOSITADO PELO
PROCESSO ELETROESCORIA

Manuel Joaguim de Castro Lourenco
Orientadores:

Jorge Carlos Ferreira Jorge, D.Sc.
Matheus Campalina Mendes, D.Sc.

Resumo da Tese de Doutorado submetida ao Programa de Pds-graduacdo em
Engenharia Mecanica e Tecnologia de Materiais do Centro Federal de Educacao Tecnologica
Celso Suckow da Fonseca, CEFET/RJ, como parte dos requisitos necessarios a obtencao do

titulo de Doutor em Engenharia Mecanica e Tecnologia de Materiais.

A crescente demanda por materiais com boa resisténcia mecanica, resisténcia a
corrosdo e resisténeia 8 oxidacdo em temperaturas elevadas, como por exemplo é
demandado pela indlstria de exploracao e pefrolec e gas. Aléem da necessidade de reduzir
custos gerados pelo uso destas ligas, estudos com revestimentos depositados por processos
de soldagem tem sido desenvolvido. Sendo que, geralmente apds a execucao do
revestimento por soldagem é necessaria a realizacao de tratamento térmico para redugao da
dureza da ZTA e alivio de tensdes, como os realizados pela Petrobras em tubos revestidos
com a liga Inconel 625, onde duplo revenido é realizado proximo a 600 “C, com tempo que se
aproxima de 10 horas, o gue pode gerar alteractes microestruturais que afetardo as
propriedades mecanicas e de corrosao.

A evolucao da microestrutura e das propriedades de corrosao de revestimento de
Inconel 625, depositado em camada unica, pelo processo Electroescoria com fita em ago de
baixa liga foram avaliadas sob varias condicbes de envelhecimentio. Foram efetuados
tratamentos térmicos pos-soldagem a 600, 700, 800, 900 e 1.000 “C para comparar as
propriedades com a condicdo como soldada. A caracterizacao da microestrutura foi efetuada
pelas técnicas de microscopia eletronica de varredura, difracido de raios X e microscopia
eletronica de transmissao. Foram também efetuados testes de microdureza Vickers. O
compartamento a4 corrosdce foi avaliado por ensaios ciclicos potenciodinamicos, para
determinacao do potencial de corros3o e intervalo de passivacao, polencioestaticos para
determinacdc da temperatura critica de pites e ensaios de imersdo realizados em
conformidade com as normas vigentes. Os resultados mostraram que os valores de dureza
aumentaram inicialmente até 700 “C devido a precipitagdo de gama" (y") nas regices

interdendriticas. De 800 “C a 1000 “C, observou-se uma diminuicdo continua desta
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propriedade com o aumento da temperatura de envelhecimento, como consequéncia da
substituicio da fase v" pela fase & e da dissolugao parcial da fase Laves. A 1000 “C, apenas
se observam carbonetos MC e algumas fases Laves menores. Estas alteracoes
microestruturais ndo promoveram alteractes significativas no potencial de pite, pois este
resultado deve-se principalmente aos teores de Cromo e Molibdénio nas regites dendriticas.
De uma forma geral, os tratamentos térmicos pos-soldagem realizados nas diversas
temperaturas nao promoveram efeitos nocivos nas propriedades de corrosdo, caracterizando

o comportamento aceitavel do revestimenio apos TTPS.

Palavras-chave: Revestimento Soldado; Processo Eletroescoria; Inconel 625; Tratamento

Térmico Pos-Soldagem; Microestrutura; Corrosao.
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ABSTRACT

EFFECT OF POST WELDING HEAT TREATMENT ON THE MICROSTRUCTURE AND
CORROSION PERFORMANCE OF WELD OVERLAYS DEPOSITED BY THE ELECTRO
SLAG PROCESS

Manuel Joaquim de Castro Lourenco

Supervisors:
Jorge Carlos Ferreira Jorge, D.Sc.
Matheus Campolina Mendes, D.Sc.

Abstract of doctorate thesis submitted to the Programa de Pds-graduacido em
Engenharia Mecanica e Tecnologia de Materiais of Centro Federal de Educacao Tecnologica
Celso Suckow da Fonseca, CEFET/RJ, as a partial fulfillment of the requirements for the

degree of Doctor of Science in Mechanical Engineering and Materials Technology.

The increasing demand for materials with good mechanical strength, corrosion
resistance and oxidation resistance at elevated temperatures, as for example is demanded by
the exploration and cil and gas industry. In addition to the need to reduce costs generated by
the use of these alloys, studies with coatings deposited by welding processes have been
developed. Generally after the execution of the coating by welding, it is necessary to carry out
heat treatment to reduce the hardness of the ZTA and relieve stresses, such as those
performed by Petrobras in pipes coated with the Inconel 625 alloy, where double tempering is
performed close to 800 °C, with a time that approaches 10 hours, which can generate
microstructural changes that will affect mechanical and corrosion properties.

The microstructure evolution and corrosion properties of Inconel 625 single-layer weld
overlay depaosited by the Electro Slag Process on low alloy steel were evaluated under various
aging conditions. Post welding heat treatments were carried out at 600, 700, 800, 900, and
1,000 “C to compare the properties with the as-welded condition. Microstructure
characterization was performed by scanning electron microscopy, X-ray diffraction, and
transmission electron microscopy technigues. Vickers microhardness tests were also carried
out. Corrosion behavior was evaluated by cyclic potentiodynamic to determine the corrosion
potential and passivation interval, potentiostatic tests to determine the critical pitting
temeprature, and immersion tests according to current standards. The results showed that
hardness values initially increased up to 700 °C due to the gamma double-prime (")
precipitation in the interdendritic regions. From 800 "C to 1000 "C, a continuous decrease of
this property with increasing aging temperature was observed, as a consequence of the

replacement of " phase by 3-phase and partial dissolution of the Laves phase. At 1000 "C,



only MC carbides and some minor Laves phases are observed. These microstructural changes
did not promote significant changes on the pitting potential because this result is mainly due
io the Cr and Mo contents at dendrite cores. In general, the post welding heat treatment did
not impair the corrosion properties, characterizing the acceptable behavior of the overlay after
PWHT.

Keywords: Weld Cladding; Electro Slag Process; Inconel 625; Post Welding Heat Treatment;

Microstructure; Corrosion.
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Figura 11.39 - Micredureza Vickers da superliga Inconel 625 em funcio do tempo
de envelhecimento a (a) 550, (b) 625 e (c) 725 °C (Baldan et al., 2020).

Figura 11.40 — Macrografia da junta soldada (EEFM) apds atagque com acido oxalico
(Alvaraes et al., 2020b).

Figura 11.41 - Imagens em baixo aumento (200x) obtidas da linha de fusdo do
revestimento apos atague com acido oxalico. (a) Microscopia dtica; (b) Mapa de
fases obtido pela técnica EBSD, onde a fase CFC & mostrada em branco e a fase
CCC em cinza (Alvaraes et al., 2020b).

Figura I1.42 — Analise EDS mastrando rapida estabilizacdo da compasicao quimica
ao longo do revestimento (Ataque: acido oxalico 10%, Ampliacao: 500x) (Alvaraes
et al., 2020).

Figura 11.43- Imagem MEV e analise por EDS dos metais de solda mosirando as
fases secundarias ocorrendo ao longo da regido interdendritica apos o ataque com
acido oxalico. Onde: D - Dendritico; ID - Interdendritico. (a) 1,0 mm da linha de
fusao; (b) 3.0 mm da linha de fusao (Alvaraes et al., 2020b).

Figura |1.44 - Resultados de microdureza Vickers (Alvaraes et al., 2020; 2020b).

Figura 11.45 - Curvas de polarizacao ciclica dos corpos de prova: (a) 1,0 mm da
linha de fusao; (b) 3,0 mm da linha de fusao (Alvaraes et al., 2020b).

Figura lll.1 - Macrografia do revestimento soldado.

Figura lll.2 - Posicao das amosiras para analise. (a) Visao geral, (b) Posicao
especifica.

Figura Ill.3 - Amostras para ensaios de corrosao conforme a norma ASTM GE1.
Figura lll.4 - Aparato para teste de corrosdo conforme a norma ASTM GE1.

Figura lll.5 — Montagem para o ensaio Temperatura Critica de Pite (TCP) sequndo
a norma ASTM G150.
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Figura lll.6 — Montagem do teste de imersao segundo método A da norma ASTM
G48.

Figura Ill.7 — Equipamento usado para pesagem das amostras.
Figura IV.1 - Evolucdo da microdureza (HVus) com o TTPS.

Figura IV.2 - Imagens obtidas por MO mostrando a microdureza Vickers com carga
mais baixa (HVu 01 ) de regides especificas das amostras. Ataque: acido oxalico. (a)
700 “C; (b) 800 °C.

Figura IV.3 — Microestrutura das amostras observadas por MO. (a) Coma soldada;
(b) 600 °C; (c) 700 °C; (d) 800 °C; (e) 900 °C; (f) 1.000 °C. Atague com acido
oxalico.

Figura IV.4 - Evolucao da razdo de composicao das regides interdendritica (ID) e
dendritica (D) com o TTPS.

Figura IV.5 — Microesltrutura no estado de como soldado cbservada por MEV com
ataque de acido oxalico a 10%(a) e especiros caracteristicos de carboneto de Nb
do tipo MC (b) e fase Laves (c) obtidos por EDS.

Figura IV.6 — Microestrutura observada apos o TTPS a 600 °C. Atague: acido
oxalico.

Figura IV.7 - Imagens de MEV da amostra tratada a 700 °C, apds atague com
acido oxalico. (a) Microestrutura com evidéncias das fases Laves e carbonetos do
tipo MC; (b) Detalhe da area selecionada por um circulo na figura (a) com
indicagao de possivel presenga da fase " com uma ampliacao de 30.000x.

Figura IV.8 - Imagem de MEV e especiros EDS das fases secundarias do metal
de solda tratado termicamente a 800 °C, apds ataque com acido oxalico. Nota-se
o aparecimento de fase .

Figura IV.9 - Imagem de MEV e espectros EDS das fases secundarias do metal
de solda tratado termicamente a 2900 “C, apos atague com acido oxalico.

Figura IV.10 - Imagem de MEV das fases secundarias observadas apds o TTPS a
1000 *C apds atacar com acido oxalico.

Figura IV.11 - (a) MET campo claro da amostra apos TTPS a 600 °C mostrando a
matriz com uma precipitacao fina de +" (zonas cinzentas claras); (b) eixo da zona
de difracdo de area selecionada [001)], com padrées correspondentes a matriz
(brilhantes) e precipitacdo de v".

Figura IV.12 - Difratograma de raios X para todas as condicoes de TTPS.
Figura V.13 - Curvas de polarizacao potenciodindmica.

Figura IV.14 - Potencial de pite (Epit) e intervalo de passivagao (AE) obtidos das
curvas de polarizagao.

Figura IV.15 — Aspecto da superficie da amostra tratada a 700 °C apos testes de
imersao, representativa de todas as condicoes. (a) Vista geral; (b) Imagem por MO
da amosira ndo atacada com aumento de 100x.
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LISTA DE SIMBOLOS E ABREVIACOES

& - Fase Delta

v" - Fase Gama Duas Linhas

AE - Intervalo de Passivacio

ASTM - American Society for Testing Materials
AWS - American Welding Society

CCC - Cubico de Corpo Centrado

CFC - Cubico de Face Centrada

CMT - Cold Metal Transfer

DRX - Difracio de Raio X

EBSD - Electron Backscattering Diffraction
Ecorr - Potencial de Corrosao

EEFM - Eletroescoria com Fita Metalica

Epit - Potencial de Pite

HRC - Dureza Rockwell C

HV - Dureza Vickers

Icorr - Densidade de Corrente de Corroséo

Ip - Corrente de Passivacao

MET - Microscopio Eletrénico de Transnissao
MEV - Microscopio Eletronico de Varredura
MIG - Metal Inert Gas

MNACE - Mational Association of Corrosion Engineers
PREN - Pitting Resistance Equivalent Number
SCE - Saturated Calomel Electrode

SPS - Spark Plasma Sintering

TCP - Temperatura Critica de Pite

TIG - Tungsten Inert Gas

TRC - Transformacao de Resfriamento Continuo
TTPS - Tratamento Térmico Pos-Soldagem
TTT - transformacao tempo temperatura

ZTA - Zona Termicamente Afetada
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CAPITULO |
INTRODUGAO

No seéculo XX, houve um interesse crescente em indusirias de alta tecnologia, como a
industria aeroespacial, a industria nuclear, a industria de usinas de energia e a industria
petroguimica, Em particular, um aumento no prego do petréleo leva a um aumento dramatico
em novos campos de energia, como plantas petroguimicas, geradores de energia, mineracao
de petroleo bruto e gas e navios de perfuracao (Xu et al., 2018). Wasin et al. (2022) citam que
petroleo e gas sao recursos valiosos que impulsionam mais de 50% da energia mundial hoje.

No caso do setor de dleo e gas, o pefroleo encontrado em reservatorios normalmente
apresenta alto nivel de contaminagao por compostos corrosivos, acidos organicos, H:S, COs,
entre outros (Lorenzoni et al., 2019). Assim, instalacbes costeiras e offshore sao altamente
propensas a comosdo e, consequentemente, a deterioragdo do material pode diminuir a
confiabilidade e aumentar os custos de manutencao dos componentes de engenharia (Wasin
et al.; 2022; Kihara et al., 2024). Conforme citado por Sanny et al. (2022), a corrosao tem um
grande impacio na economia dos paises industrializados porgue a corrosao dos materiais
metalicos provoca cusios da ordem de USE 276 bilndes a cada ano. A corrosdo em
equipamentos que operam em alta temperatura e press3o € um problema para diversas
industrias como petroguimica, geracao de energia, aeronautica e naval. Testes de materiais
utilizados em acessorios e equipamentos na indlstria de extracao e refino de petroleo, sao
necessarios para garantir que a qualidade dos materiais possa suportar condicGes
operacionais adversas, como as enfrentadas nas regidbes do pré-sal no Brasil, onde altos
niveis de dioxido de carbono, sulfeio de hidrogénio e cloretos estdo presentes. A combinacao
desses agentes pode aumentar drasticamente as taxas de corros3o e, no caso de controle e
previsdo ineficazes, pode causar grandes danos ambientais (Lorenzoni et al.,, 2019). A
protecao contra corrosao para ligas ferrosas (aco carbono, aco inoxidavel) usadas na industria
de dleo e gas @ um campo critico de pesguisa. Embora o aco carbono seja o material mais
comumente usado em aplicacbes de engenharia, sua resisténcia a corrosao @ muito baixa
(Singhal et al., 2020). Desde meados da década de 1960, diversas ligas com diferentes
composigdes quimicas foram desenvolvidas com o proposito de atender & demanda das
industrias aeroespacial, automobilistica e, sobretudo, petroquimica. Um maior destaque é
dado as ligas a base de niguel para essas aplicagbes. Em particular, foi relatado que a liga de
niguel Inconel 625 apresenta um menor nivel de alteracoes apds o envelhecimento pos-
soldagem devido as menores quantidades de Ti e Al @ & maior quantidade de Mb em
comparacao com outras ligas de Inconel, sendo assim uma liga de extensa utilizacdo (Xu et
al., 2018).



A liga de niguel-cromo-molibdénio 625, chamada Inconel 625, foi patenteada em 1964
e desde entao tem sido usada em aplicacoes que exigem excelente resisténcia a cormrosao,
oxidacao e fluéncia em temperatura elevada (Dai et al., 2019). Inconel 625 & uma liga a base
de niquel endurecivel por solugdo sdlida, com Mo e Nb como principais elementos de liga,
apresentando boa resisténcia mecanica, resisténcia a fluéncia, resisténcia a fadiga,
resisténcia a cormosao e resisténcia a oxidacdo em temperaturas de 600 a 980 °C (Dai et al.,
2022). Esta liga tem sido amplamente utilizada para fabricar componentes nas industrias de
energia nuclear, aeroespacial, quimica, petrdleo, etc., devido as suas excelentes propriedades
mecanicas e de corrosao em altas temperaturas (Suave et al., 2014, 2014b; Guo et al., 2016;
Dai et al., 2022; Xu et al., 2018; 2019; Gola et al., 2020; Baldan et al., 2020; Oliveira et al.,
2019). Aplicacdes tipicas s&o tubos de processo, colunas de destilagdo para a industria
petroguimica, motores de aeronaves, trocadores de calor e nicleo de reator em reatores de
agua pressurizada, na indistria nuclear, e soldagens para aplicacdo maritima. Além disso,
seu uso como plugues para as pecas de exaustao aumenta gradualmente para atender a
exigéncia de temperaturas operacionais mais altas em novas geragbes de molores
aeronauticos civis, temperaturas que impediram os fabricantes de motores de usar ligas a
base de Ti (Suave et al., 2014). Nos ultimos 50 anos, a liga Inconel 625 tem sido amplamente
utilizada em aplicagbes em uma ampla faixa de temperatura, desde condicbes criocgénicas até
temperaturas acima de 1000 °C (Shoemaker, 2005).

Os elementos Cromo (Cr) e Molibdénio (Mo) sio os principais elementos para
determinar a resisténcia a corosdo dessa liga. O Cr e o principal elemento de liga em ligas a
base de Ni, sendo adicionado para promover a formagao de uma camada de dxido passivo
estavel que é altamente resistente a corrosao, enquanto o Mo & frequentemente adicionado
para promover resisténcia & corrosdo por pites e frestas. Em geral, Cr e Ni fornecem
resisténcia a corrosao contra ambiente oxidante, enquanto Mo e Ni levam a uma boa
resisténcia a corrosao em ambiente nao oxidante. Alem disso, altos niveis de Nb aumentam
a resisténcia & corrosao sob tensdo por cloreto.

No entanto, o alto custo do material, cerca de 3 a 10 vezes maior que o dos agos
inoxidaveis (Sedighi et al., 2019; Rajani et al., 2013; Guo et al., 2021), torna essa liga inviavel
para fabricacdo de estruturas em algumas situacdes. No entanto, sua boa soldabilidade torna
o Inconel 625 atraente e amplamente utilizado como revestimento soldado sobre aco carbono
(Lorenzoni et al., 2019; Guo et al., 2020; Wang et al., 2020; Dai et al., 2019, Kim et al., 2015;
Silva et al., 2018). O revestimento soldado e uma solugio eficiente e econdomica que requer
menos materiais de liga resistentes a corrosao, apresentando vantagens econdmicas sobre o
aco inoxidavel duplex, porque apenas 25-50% do custo das estruturas é relativo ao emprego
de ligas resistentes a corrosao (Xu et al., 2019). Devido a sua excelente resisténcia a comrosao

e custo-beneficio, o revestimento soldado a base de aco carbono/niguel tem enorme potencial



para uso na industria de petrolec e gas (Xu et al., 2018). Por exemplo, as superficies internas
de oleodutos ou conectores sao frequentemente revestidas com Inconel 625 (Dai et al., 2019).
Dai et al. (2022) citam que, de acordo com as estatisticas, os materiais de soldagem a base
de niquel continuam a se desenvolver a uma taxa de crescimento de 6% a cada ano.

MNo entanto, como o revestimento soldado envolve um processo de fusdo rapida e
solidificacdo fora do equilibric com fonte de calor em movimento (Guo et al., 2016), € esperada
a formacao de uma microestrutura heterogénea, com a precipitacao de fases secundarias que
desempenham um papel importante na degradacao das propriedades mecanicas e de
corrosdo, Normalmente, carbonetos primarios do tipo MC e fases Laves (Alvar3es et al., 2020,
Silva et al., 2018) sao as principais fases secundarias observadas em metais de soida.

Procedimentos de soldagem pelos processos mais versateis, como eletrodo revestido,
TIG, MIG e arame tubular sdo preferidos para soldagem de superficies pequenas ou
irrequlares, enquanto processos de soldagem de alta taxa de deposicao, como arco submerso
com fita, s30 empregados em superficies extensas e regulares (Alvaraes et al., 2020b). No
entanto, como a ocorréncia de fases secundarias € fortemente dependente da diluicao, pelo
menos duas ou trés camadas de revestimento s30 necessarias ao usar processos de
soldagem a arco convencionais, porque o revestimento de camada Unica normalmente nao
atinge o nivel exigido de resisténcia a corrosao (Guo et al., 2016,2020; Rajani et al., 2013;
Kim et al., 2015; Silva et al., 2022). Para superar esse problema, os processos de baixa
diluicdo s&o a principal escolha (Guo et al., 2020). Nesse sentido, alguns trabalhos (Alvaraes
et al.,, 2020, 2020b, Matias et al., 2021; Paschold et al., 2007; Volpi et al., 2018) tém
demonstrado que o revestimento por eletroescdria com fita metalica (EEFM) € um potencial
candidato para produzir revestimentos de camada unica com boa qualidade.

Quando o revestimento soldado é submetido a altas temperaturas durante a operacéao
em esfruturas de refinaria de petréleo ou devido & execucdo de tratamento térmico pos-
soldagem (TTPS), para reduzir a dureza da zona termicamente afetada (ZTA) de acos de alta
resisténcia usados como substrato, como acos SAE 4130 ou SAE 8630, e aliviar tensoes
residuais (Alexandrov et al., 2013; Dai et al., 2017, 2018, 2019; Ji et al. 2023), mudancas na
microestrutura e nas propriedades sdo observadas (Ban et al., 2016; Gope et al., 2021). Dai
et al. (2022) citam que o ambiente extremo de alta press3o e alta temperatura, apds a
soldagem ou soldagem de reparo dos materiais do nicleo de uma caldeira a vapor com faixa
de temperatura de vapor de 700 °C a 760 °C, atraiu a atengan. Embora varios trabalhos
(Cortial et al., 1995; Ban et al., 2016; Petrzak et al., 2016; Guo et al., 2016, 2020) tenham
investigado a influéncia do TTPS na microestrutura e propriedades do Inconel 625, estudos
com foco na microestrutura e propriedades do revestimento com Inconel 625 depositado pelo
processo de eletroescoria apos TTPS sao raros. Apenas trés trabalhos limitados a execucao
de TTPS em torno de 650 “C (Devletian, 1993; Sandes et al., 2016; Alvaraes et al., 2020)



foram encontrados. Como esperado, os resuliados nao mostraram mudancas significativas
em comparacao com a condicao soldada, para todas as investigactes. Nao foi encontrada
nenhuma publicacdo com resultados de TTPS execuiados em temperaturas mais altas em
soldagem por eletroescoria.

Trabalhos anteriores (Sandes et al., 2016; Alvaraes et al., 2020, 2020b) investigaram
o desempenho dos revestimentos soldados por eletroescaria da liga Inconel 625 na condicao
de como soldada. Os resultados mostraram que uma microestrutura austenitica com baixa
fracao volumétrica de fases secundarias, caracterizadas como carbonetos do tipo MC e fase
Laves, proporcionaram propriedades de corrosdo aceitaveis, com base nos resultados obtidos
em ensaios de polarizagdo ciclica seguindo a norma ASTM G61-09 (2009), e ensaios de
imersdo segundo a norma ASTM G48 Meétodo A (2009). Com base nesses resultados
promissores, este trabalho complementa essas investigacGes anteriores e avalia o efeito do
TTPS realizado, em temperaturas de 600, 700, 800, 900 e 1000 °C., na evolugio
microestrutural e propriedades de corrosdao de revestimento obtido pelo processo

eletroescoria, visando estudar seu desempenho em alias temperaturas.



CAPITULO Il
REVISAO BIBLIOGRAFICA

Il.1 — Aspectos de Revestimentos por Soldagem

Apés a fundigdo, os materiais ftradicionais s30 comumente processados
termomecanicamente por forjamento, laminagao ou processos semelhantes. Estes processos
de deformacdo plastica em alta temperatura promove a redistribuicdo de solutos e a
recristalizacdo da microestrutura, tomando-a mais homogénea e mais refinada. Por esta
razao, a microestrutura final de uma liga forjada é tipicamente mais homogénea, com uma
estrutura de graos equiaxial, em comparacao com ligas fundidas (Lass et al., 2017). Caso
contrario, as taxas de resfriamento muito mais altas na soldagem promovem microesiruturas
heterogéneas devido & microssegregacao (Petrzak et al., 2016) e geralmente propriedades
inferiores em comparacao com materiais forjados (Lass et al., 2017).

Os revestimentos soldados evoluiram ao longo do tempo e sao processos importantes
para garantir melhor sustentabilidade ambiental e reducdo dos custos do ciclo de vida na
industria. Em geral, eles sao caracterizados pela soldagem de materiais diferentes para
atender a objetivos especificos, como manter a resisténcia mecanica do subsirato e obter uma
camada altamente resistente 3 corrosdo (Kumar, et al, 2010).

Uma diferengca importante entre o revestimento e a soldagem de unido esta
relacionada 3 geometria do cordao de solda. Diferente da aplicagdo convencional, o perfil
geomeétrico desejado envolve uma grande largura de corddo e alta espessura, baixa
penetracao e baixa taxa de diluicao, a fim de cobrir a maior area possivel com o menor namero
de passes de soldagem, resuliando em maior produtividade e economia significativa de
material. Assim, processos com alia taxa de deposicao sdo preferiveis.

Para o revestimento, a composicdo dos materiais e o formato do cordao revestido séo
os parametros mais influentes na melhoria das propriedades mecanicas e de corrosao, porgue
afetam a diluicdo. Basicamente, o formato e a geometria do corddo de solda, que podem se
desintegrar ainda mais conforme a largura do corddo, a altura do corddo e a penetracao
(Singhal et al., 2020) sao os principais parametros de influéncia para obier niveis aceitaveis
de diluicdo, uma grande preocupacdo em uma sobreposicio baseada em soldagem a arco
(Kumar et al., 2010). Como a diluigdo no primeiro cordao € geralmente maior do que nos
cordoes subsequentes, espera-se resultados aceitaveis quando 2 camadas séo aplicadas
(Kumar et al., 2010).

Varios processos de soldagem, como eletrodo revestido (Singh et al., 2020; Guo,
2020), arame tubular (Gualco et al., 2018; Saha et al., 2018; Alvardes et al., 2019), MIG (Saha
et al., 2018; Evangeline et al., 2019; Dai et al., 2019), TIG (Mota et al., 2018; Xu et al.,2018;



Evangeline et al., 2019; Nunes Silva et al., 2020}, arco submerso e eletroescdria (Sandes et
al., 2016; Saha et al., 2018; Alvaraes et al., 2020; Matias et al., 2021) sao usados para soldar
revestimentos.

TIG e MIG s3o processos de soldagem mais amplamente utilizados na industria. O
processo TIG tem a capacidade de produzir revestimentos com alta qualidade microestrutural
associada a um baixo custo de equipamento e facilidade de automacao, alem de ser capaz
de soldar diferentes tipos de materiais (Nunes Silva et al., 2020). No entanto, em aplicactes
onde a produtividade & um parametro-chave (Frei et al., 2019), este processo nao & o mais
adequado, pois associa uma baixa taxa de deposicdo a uma alta diluigdo, o que pode
contribuir para a formacao de microestrutura martensitica na zona de transicao.

Assim como TIG, o processo MIG e conhecido por suas junias soldadas de alta
gualidade, possibilidade de automacao e capacidade de soldar diferentes materiais. No
entanto, diferente do TIG, este processo promove uma maior taxa de deposicao, o que leva a
uma alta produtividade, sendo considerado um dos processos mais aceitos na deposicdo de
revestimentos de solda (Mahapatra et al., 2016). Como o arame utilizado no processo MIG
nao é autoprotegido, recomenda-se uma mistura de argdnio e hélio como gas de protecao,
para evitar oxidacao e defeitos de soldagem (Elango et al., 2015).

Quando o objetivo € proteger grandes componentes e equipamentos, 0s processos
mais comumente utilizados sdo arco submerso e eletroescaria (Kahar et al., 2016,
Chattopadhyay et al., 2019). Ambos 08 processos sdo caracterizados por suas altas taxas de
deposicao, baixa diluicdo e alta qualidade da sobreposicao de solda. Embora o processo a
arco submerso seja frequentemente utilizado, a soldagem por eletroescéria é recomendada
em aplicacdes onde a associacdo de alta produtividade e baixa diluicdo é necessaria (Kahar
et al., 2016, Chattopadhyay et al., 2019).

A soldagem por eletroescoria com fita metalica foi desenvalvida no inicio da década
de 1970 como uma evolugao da soldagem por arco submerso. O objetivo era aumentar a
produtividade pela maior taxa de deposigdo, enquanto reduz a diluigao guando comparada a
soldagem por arco submerso. A soldagem por eletroescdria &, em principio, uma combinacio
de soldagem a arco e soldagem por resisténcia (Farkade et al., 2015). Em termos gerais, esse
processo consiste em unir metais aguecendo-os com uma poca de escoria fundida enguanto
alimenta continuamente a fita/eletrodo. A poca de fusao é coberta pela escoria fundida e se
move para cima conforme a solda avanca. A escoria protege o metal de solda da
contaminagao pelo ar e impurezas, conforme mosirado esguematicamente na Figura I1.1
(Miraj et al, 2014).



Direcao da soldagem
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Figura 1.1 - Visao esquematica do processc eletroescaria (Niraj et al., 2014).

O processo de soldagem eletroescoria produz a coalescéncia dos metais, a partir do
calor gerado pela passagem de corrente elétrica através de um fluxo fundido condutor, que
funde simultaneamente o metal de base e o metal de adicdo. A poca de fusdo é protegida
pela escaria formada, a qual que se move ao longo de toda a secao transversal da junta com
a progressao da soldagem. O processo & iniciado por um arco elétrico que aquece um fluxo
granular que se funde e forma escoria condutora de corrente elétrica. Com a formagao da
escoria o arco e extinio, ou seja, nao existe arco durante a deposicao. A poga de fusdo é
mantida pelo calor gerado pela resisténcia a passagem de corrente elétrica entre o eletrodo e
o metal base, ou seja, através da escéria fundida. E um processo mecanizado e uma vez
iniciado segue até o final da junta (Welding Handbook, 2004).

A soldagem por eletroescoria tem sido aplicada no revestimento e reparo de grandes
componentes com geometrias simples, como superficies internas de vasos de pressao para
industrias nucleares e de petrdleo e gas (Tuominen et al.,, 2019). Farkade et al. (2015)
compararam os resultados deste processo com o processo MIG, e concluiram que a soldagem
por eletroescoria produziu soldagens de melhor qualidade com superior em taxa de
deposicdo. No total, 486,45 horas foram economizadas para soldar um determinado
componente usando o processo de eletroescoria. Como a taxa de deposicao do processo
eletroescoria @ superior a do MIG e como uma das caracteristicas do processo € a baixa
diluicao, tambem foi possivel atingir a espessura de revestimento necessaria com a deposicao
de uma unica camada, enquanto duas camadas foram necessarias para o MIG atingir o

mesmo requisito.



Dentre as vantagens desse processo em relacdo a deposicao do revestimento, podem
ser destacadas: penetracao uniforme, baixa diluicao, composicao quimica uniforme e estavel
do revestimento, corddes largos e planos, espessura uniforme em toda a area revestida, baixa
suscetibilidade a trincas a quente e alta produtividade associada a uma alta taxa de deposico
(Farkade et al., 2015). Em contrapartida & preciso destacar que as velocidades de soldagem
do processo eletroescoria sao bem mais baixas, da ordem de 0,5mmy/s, mantendo as regides
proximas a linha de fusao em altas temperatura por tempos bem superiores ao MIG, o que
tende a contribuir para a formacgao e granulacao grosseira na ZTA com baixa tenacidade
exigindo a aplicacao de TTPS para minimizar estes efeitos.

Estas vantagens podem ser ainda melhoradas quando se utiliza uma fita metalica ao
invés de varios arames para aumento de produtividade. As vantagens incluem penetracao
uniforme, menor diluicdo (4-12%) e bom acabamento superficial (Alvaraes et al., 2020;
Tuominen et al., 2019).

A Tabela 1.1 mostra a diluicio tipica para diferentes processos de soldagem, indicada
por Chatiopadhyay et al. (2019). A Figura 1.2, por outro lado, mostra uma comparacao entre
as taxas de deposicdo dos processos mais utilizados na indusiria para a deposicdo de
revestimentos de solda. E possivel verificar que o processo eletroescéria com fita metalica
{(EEFM) ndo € apenas o mais produtivo de todos os processos, mas também o que apresenta
menores niveis de diluicdo, sendo, portanto, a opcao preferida para fabricantes de grandes

componentes, em todo o mundo.

Tabela |I.1 — Comparacao da diluicdo promovida por diversos
processos de soldagem (Chattopadhyay et al., 2019).

Processo de Soldagem Diluico tipica (%)

Eletrodo revestido 25-30

Arame tubular 20-25

Arco submerso com arame 25-35

Arco submerso com fita de 60x0.5 mm 18-20
_Eletroescaria com fita de 60x0.5mm 7-12

Chattopadhyay et al. (2019) citam que o revestimenio de equipamentos industriais
envolve a deposicdo de um grande volume de metal de solda e, consequentemente, os
fabricantes devem sempre procurar processos gue possam fornecer a maior taxa de
deposicao com uma diluicdo minima. Assim, uma selecao adequada do processo de
soldagem e parameiros € necessaria para obter melhores resultados. Neste contexio, o
processo de revestimento por EEFM foi desenvolvido como uma alternativa ao revestimento
por arco submerso com fita e se tornou uma técnica comum para grandes areas. O EEFM é
amplamente utilizado em aplicagbes de petrileo e gas (Chattopadhyay et al., 2019; Tuominen
etal., 2019; Paschold et al., 2007; Niraj et al., 2014; Kahar, 2016) porgue oferece uma solucao



de revestimento de camada Unica com baixos niveis de penetracao (cerca de 0,5 mm),
diluicdo limitada (7-10%) e taxas de deposicao variando de 10 a 40 kg/h (Chattopadhyay et
al., 2019; Niraj et al., 2014; Alvardes et al., 2020; Matias et al., 2021). Alguns trabalhos
mostraram excelentes resuitados obtidos em revestimentos realizados por EEFM, mesmo em

camada Unica (Alvaraes et al., 2020; Matias et al., 2021; Devletian et al. 1993).

Taxa de deposicao (kg/h)
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Figura Il.2 - Taxa de deposicéo (kg/h) de varios processos de
soldagem aplicados em revestimentos (Chattopadhyay et al., 2019).

1.2 — Metalurgia Fisica da Liga Inconel 625

Inconel 625 @ uma superliga a base de niguel que se solidifica com microestrutura
iotalmente austenitica estavel & temperatura ambiente. No final da solidificacao, ocorre a
formacao de fases secundarias devido a presenga de impurezas e a segregacgao de elementos
de liga. O metal de solda Inconel 625 pode apresentar diversos defeitos durante a fabricacéo
e servico. Para reduzir o problema de trincas de solidificacao, busca-se a reducao da diluicdo
por meio de controle dos parametros de processo, juntamente com a selecdo do metal de
adicdo e a composicao do substrato contendo baixo teor de C, Si e Fe. Além disto, a
microestrutura do Inconel 625 pode apresentar precipitacdo de fases secundarias que alteram
seu comportamenio dependendo da distribuicdo, morfologia e composigao. A Figura 11.3
mostra um diagrama de resfriamento tipico do Inconel 625, onde se apresentam os tempos e
temperaturas esperados para a precipitacao das principais fases secundarias (Floreen et al.,
1994).

Como observado, a microestrutura da superiga Inconel 625 €& composta
principalmente por uma matriz austenitica e fases secundarias endurecedoras, tais como
carbonetos, fase Laves, 1" e fase delta (5). Os carbonetos MC, M::C: e M:C, formados durante
a solidificacao efou tratamentos térmicos, sao estaveis mesmo em altas temperaturas (Suave

et al., 2014b; Malej et al., 2017). Conforme Sukumaran et al. (2017), a precipitacdo dos
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carbonetos ocorre entre 625 e 925 °C e, posteriormente, a dissolucao dessas particulas é
observada a 1025 °C. Em geral, o Inconel 625 nao precipita a fase ', mas sim uma fase
metaestavel tetragonal de corpo centrado +" (Nis(Nb, Al, Ti)) ou uma fase estavel ortorrdmbica
Ni:MNb (fase 3) como resultado da adicao suficiente de Nb, porgue as adigbes de Al e Ti no
Inconel 625 s3o0 mantidas em um nivel baixo em comparagao com superligas endurecidas por
estes elementos (Zhang ef al., 2009).

Sabe-se que as fases v" e & se formam na microestrutura da superliga Inconel 625
guando ela & exposta a altas temperaturas por longos pericdos de tempo (Lass et al., 2017).
A fase 7" (NizNb) @ uma fase metaestavel que precipita nos estagios iniciais dos tratamentos
térmicos de envelhecimento, em baixas temperaturas (550 a 750 °C) (Sundamaran et al.,
1897). Tambem € possivel, na microestrutura da superliga Inconel 625, a precipitacao da fase
ortorrdmbica e mais estavel 5 (Ni:Nb), durante tratamentos térmicos de envelhecimento em
altas temperaturas {650-900 °C) por longos periodos.

Mu et al. (2018) estudaram os efeitos do Nb na precipitacdo da fase & e nas
propriedades de tragdo na liga fundida Inconel 625, solubilizada a 1200 °C por 1 h e
envelhecida a 700 °C por até 10.000 h. Eles mostraram que a fragdo da fase & aumenta com
o tempo de envelhecimento e o teor de Nb. O efeito do teor de Nb na fragio da fase &
corresponde ao seu efeito no grau de segregacao de Nb. Shaikh et al. {2000) mostraram a
influéncia da precipitacdo de diferentes fases na microdureza da superliga Inconel 625,
solubilizada a 1200 °C por 1 h e envelhecida a 625, 700 e 760 °C por intervalos de tempo
variando de 1 a 335 h. Eles relataram que o pico de endurecimento ocorre em tormo de 110 h
a 760 "C e 170h a 700 °C. Malej et.al. (2017) estudaram o efeito de tratamentos térmicos de
envelhecimento a 650 *C por 2000 h na superliga Inconel 625 laminada a quente. Os
resultados mostraram a precipitacao da fase intermetalica v" (NizNb), fase & e carbonetos
secundarios M::Cs nos contornos de graos (Baldan et al., 2020).

As fases precipitadas também sao determinadas por difracao de raios X por alguns
autores (Stoudt et al., 2018; Gorniskowska et al., 2016; Zhu et al., 2019; Zhang et al., 2009;
Singh et al., 2020; Dai et al., 2022). A Figura |l.4 mostra os perfis de R-X do Inconel 625 apds
envelhecimento a 750 °C por diferentes tempos. A partir desta Figura, pode-se observar picos
em 35,0° e 40,7°, correspondendo ao pico de difragéo do NbC apos a estabilizacdo. Apas 40h
de envelhecimento, o pico apareceu em 423" correspondente ao pico de difracao de 7
(NizNb). Como o percentual de precipitagdo foi pegueno, a intensidade do pico € relativamente
fraca. A intensidade do pico de difracdo do NisNb aumenta com o aumento do tempo de
tratamento térmico (Zhu et al., 2019).
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Figura Il.3 — Diagrama TTT das fases formadas em alta
temperatura na liga Inconel 625 (Floreen et al., 1984).
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Figura Il.4 - Resultados obtidos por difracao por R-X de Inconel 625 apos envelhecimento a
750 °C com diversos tempos (Zhu et al., 2019).

Outro exemplo & mostrado na Figura 1.5, onde NbC e Fase Laves s3o identificados
por Singh et al. (2020).

A Figura 1.6 mostra os resultados obtidos por Zhang et al. (2009), que utilizaram o
programa “powder cell” para encontrar uma comrespondéncia com os picos em termos de
posicdo e intensidade, da liga INCONEL 625 de granulacdo ultrafina preparada via
criomoagem e sinterizacao por plasma por faisca (SPS).
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Figura Il.5 — Espectro por R-X de um revestimento depositado com Inconel 625 (Singh et al.,
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Figura Il.6 - Padries de R-X de Inconel 625 obtido por criomoagem e Spark Plasma
Sintering (SPS) - Sinterizacao por Plasma por Faisca (Zhang et al, 2009).
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A Figura IL.7 mostra os resultados obtidos por Gomiskowska et al. (2016), enquanto a

Figura 11.8 ilustra dois pequenos picos de fase & observados perio de 46° no padrao adquirido

apos 1 hora a 870 "C por Stoudt et al. (2018).
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Figura I1.7 - Difratograma obtido por R-X de po metalico extraido por dissolugao eletrolitica
(Gorniskowska et al., 2016).
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Figura 1.8 — Padrdes de R-X obtidos por Stoudt et al. (2018), revelando um aumento
progressivo da magnitude do pico localizado a 40.8°, bem como dois picos proximo a 48°
com o tempo. Esses picos estao associados a fase ortorrombica & - NizsNb.
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A literatura mostra que a precipitacao das fases v e & ocorre entre 550 "C a 750 °C e
750 *C a 980 °C, respectivamente (Floreen et al., 1994; Suave et al., 2014) e as particulas &
tém morfologia acicular. Em exposigao suficientemente longa a altas temperaturas, a fase "
metaestavel se dissolve, o que resulta em um aumento da concentracao local de Nb na matriz,
contribuindo para a nucleacao e crescimento de particulas & (Ni;Nb) estaveis, principalmente
nos planos {111}, que sdo os principais planos de deslizamento nos metais cubicos de face
centrada. O aumento da concentracao de Nb aumenta a faorca motriz para formar a fase & e,
portanio, a fragado da fase & pode ser conirolada alterando o teor de Nb (Mu et al., 2018).

De acordo com Floreen et al. (1994), embora concebido como uma liga de solugdo
solida, o Inconel 625 nao € um material simples. Uma variedade de fases diferentes pode ser
praduzida durante a solidificacdo ou durante o processamento térmico. Algumas destas fases,
particularmente Laves e Delta, tém apenas efeitos prejudiciais e devem ser evitadas. Outros,
como carbonetos e 77, podem ser uteis para fins de resisténcia a corrosado ou resisténcia
mecanica. Um problema potencial para a utilizacgdo do Inconel 625 é que a faixa de
compaosigao & excessivamente ampla e propriedades muito diferentes podem ser encontradas
em diferentes temperaturas desta liga. Restringir a faixa de composigdo para atender aos
objetivos especificos da aplicacdo contribui para resultades mais consistentes. Mo entanto, é
necessario algum cuidado nestas modificagbes de composicao para garantir que alguma
propriedade imporiante n3o seja comprometida e que os custos de producao nao se tornem
excessivos. A Tabela 1.2 mostra os resultados esperados devido a alteracbes na composicao
guimica.

Tabela 1.2 — Efeitos dos elementos de liga nas propriedades e formacao de fases
secundarias na liga Inconel 625 (Floreen et al.,1994).

Minimizar Minimizar Minimizar  Minimizar Minimizar Minimizar

Elemento Nb Fe Mo Tiand Al c si
M|n1m1za( NbC d_urame Melhara M N N Melhora N
a solidificagao
Minimizar Laves ;
durante a solidificacio Melhora Melhora Melhora N Piara (1) Melhara
Minimizar carbeto no ;
titarncnts o Melhora M Melhora N Melhora Piora
Minimizar Laves e
Delta no tratamento Melhara N Melhora {2} N M MEL[[; sk
térmico )
Evedr pr&ii,mta;ﬂﬂ o Methora N N Melhora N |
Res&éténcia Piora Piora Piora Piora N M
Corrosao ] M Piora N Piora Piora
Soldabilidade Melhora Methora Melhora Fiora Melhora Melhora

Onde:

N - Nenhum efeito significante ou efeito incerto.

(1) - A relacdo C/Nb mais baixa provavelmente supera o efeito de minimizar a faixa de solidificacio
{2) - Baixo Mo ou Si retardariam a fase Laves e teriam pouco efeito sobre Delta.
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IL.3 = Influéncia do TTPS na Microestrutura e Propriedades de Metais de Solda

Quando o Inconel 625 é exposto a servigos de altas temperaturas ou quando um
revestimento soldado é tratado termicamente para reduzir a dureza da ZTA e aliviar tensoes
residuais (Dai et al., 2019), a microestrutura muda e precipitam fases secundarias, causando
alteracbes nas propriedades mecanicas e de corrosao (Ban et al,, 2016; Dai et al., 2019).

Considerando a extensa aplicacdo do Inconel 625 em estruturas submetidas a altas
temperaturas (Ban et al., 2016; Dai et al., 2019), diversos trabalhos (Cortial et al., 1995; Ban
et al., 2016; Petrzak et al., 2016; Guo et al., 2016, 2020; Malej et al., 2017} investigaram a
influéncia do TTPS na microesirutura e propriedades do Inconel 625.

Na precipitagdo complexa que pode ocorrer na superliga Inconel 625, durante o
tratamento térmico na faixa de temperatura de aproximadamente 550 a 900 °C, a
preccupacao é a precipitacao das fases " e & porgue essas fases secundarias afetam as
propriedades. A fase metaestavel ¥" geralmente se forma em uma matriz vy na forma de disco
ou elipsoidais e melhora a dureza, a resisténcia 3 tracao e a fadiga de baixo ciclo, entretanto,
prejudica a resisténcia ac impacto e propriedades de corrosio. A fase y" precipita na faixa de
temperatura de aproximadamente 550 a 750 °C. Na faixa de temperatura mais alta, o dominio
de precipitagdo de " cruza com o dominio de precipitacao da fase &. O dominio de
precipitagdo da fase & € aproximadamente de 650 a 900 °C. No entanto, & importante notar
gue a cinética de precipitagdo destas fases & fortemente influenciada pela composicao
guimica e pelo estado da liga antes do envelhecimento térmico (Malej et al., 2017).

Suave et al. (2014) relataram a3 precipitagio de " na faixa de temperatura de 550-750
°C e a precipitacado da fase & na faixa de temperatura de 650-900 °C no material solubilizado.
Os diagramas TTT das fases § e " foram estabelecidos com base em observacbes de
microscopia eletrénica de varredura de alta resolucdo, mostrando a evolugdo da
microestrutura apos exposicoes de até 2.000 horas na faixa de temperatura de 550 “C - 900
°C (Fig. 11.9). Eles observaram um aumento acentuado da microdureza & temperatura
ambiente, apos superenvelhecimentos realizados a 650 e 700 °C, devido a precipitagao da
fase v". Alem disso, foi observado o efeito de queda de dureza, devido a precipitacdo da fase
&, para a envelhecimento a 650 °C, apés exposicao superior a 1000 horas, e a 800 °C, apds

exposicao superior a 100 horas (Fig. 11.10).
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Figura 11.9 - Microestruturas observadas apds 500 horas a 650 °C (a), 2.000 horas a
650 °C (b), 100 horas a 750 "C (c) e 100 horas a 800 °C (d). Observar o
crescimento das particulas " entre (a) e (b) com um tempo de envelhecimenio
maior, a coexisiéncia de ambas as fases & e y" a 750 °C (c) e plaquetas
intragranulares de & estendendo-se por todo o grdo a 800 °C (d) (Suave et al.,

2014hb).
5
e Fulll
m _..E.‘_...E s
£ _ .
ﬁm ,i‘ ]
: - " L a8l 5
M| . |
i
el ' A& 4
"0 | .'ZZ':l i,
WHE iaaly | N .
(i8] ] 10 hLA] 1000 [lee i)
Tempo de Envelhecimento (h)

Figura 11.10 - Evolugio da microdureza apds longa exposicio térmica na faixa de
temperatura 550 C - 800 °C e ilustragdo do impacto da transformacdo v" — & a 650 °C
(Suave et al., 2014b).

Malej et al. (2017) estudaram o envelhecimento de chapa laminada a 650 °C e a
precipitagdo das fases v" e & foi observada pela primeira vez apos 25 e 504 h,
respectivamente. Floreen et al. (1994) relataram que a faixa de precipitacado 1" € de 593-760
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°C. Ti e Al 830 necessarios para a precipitacao de +", pois foi demonstrado que a diminuicao
do teor de Ti + Al diminui o endurecimento por precipitacdo de v". Nenhuma precipitacdo de
v" foi observada na Liga 625 na qual Ti e Al estavam ausentes, embora a formacao da fase &
ainda seja possivel. E relatado que a precipitacao de y' na faixa de 600-800 °C promove uma
perda de ductilidade na Liga 625 (Dai et al., 2019).

Em relagdo aos metais de solda, alguns achados importantes sao apresentados a

seguir.

a) Cortial et al. (1995) investigaram os efeitos de tratamentos térmicos, em temperaturas
compreendidas entre 600 e 1.000 °C por 8 horas, nas propriedades mecanicas e na
resisténcia 3 corrosdo de soldas Inconel (0,04C-22Cr-60Ni-9Mo-3,5Mb) obtidas pelo processo
TIG. Na condicao como soldado, foi observada uma matriz austenitica contendo fase Laves,
carbonetos MC e M:C (Figs. Il.11 e 1.12). Eles também notaram que a diferenga nos teores
de Nb, Me, Si, Cr, Ni e Fe entre os nicleos dendriticos e as regioes interdendriticas
apresentou pouca evolucao até B50°C. Acima desta temperatura, esta relacao tende para 1,
podendo-se observar que a heterogeneidade da composicao do metal de solda praticamente
desapareceu a 1000 °C (Fig. 11.13). Em temperaturas compreendidas entre 650 e 750°C, foi
cbservado aumento da resisténcia mecanica e diminuigdo da resisténcia ao impacto (Fig.
11.14) devido a precipitagdo da fase intermetalica tetragonal de corpo centrado " NizNb nas
regides interdendriticas (Fig. 11.15). Na faixa de temperatura compreendida entre 750 e 950
*C, ocorre a precipitagdo da fase intermetalica estavel ortorrdmbica & Nis(Nb,Mo,Cr,Fe, Ti) nas
regides interdendriticas. A Tabela I1.3 apresenta a composicao quimica das fases secundarias
observadas. Além disso, os tratamentos térmicos ndo tiveram efeito na resisténcia ao pite da
liga de solda 625 em ambiente de agua do mar. Cortial et al. (1995) tambem observaram que

a precipitacao da fase & n3o foi observada no caso do metal base forjado.

Tabela 1l.3 — Compaosicao quimica das fases secundarias observadas por Cortial et al.

. R o (tees.
Ease Ni M_ﬂ Nb Cr_ Fe Si_ Ti

Laves 426 194 162 182 23 13 -
MC 1T 8.9 a1 2.7 - - 47
M:C 29.7 26,1 25 14.7 1.6 2.8

3 55,7 12,6 25,5 3.5 1.8 1.9
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Figura 11.11 - Condicéo como soldado - (a) Micrografia por MET da fase Laves e
comrespondente padrao de difragao de area selecionada (SADP) - (b) Espectro EDS das
fases Laves - (c) Micrografia MET de carbonetos M:C e correspondente a [110] SADP.

(d) Espectro EDS de carbonetos M:C - (e) Microegrafia MET de carbonetos MC e
correspondente [001] SADP - (f) Espectro EDS de carbonetos MC (Cortial et al., 1993).
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Figura 11.12 - Evolugao da microestrutura com os tratamentos térmicos das soldas Inconel
625 (a) como soldado; (b) 600°C; (c) 750°C; (d) 850°C; (e) 950°C; (f) 1000°C
(Cortial et al., 1995).
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Figura 11.13 - Evolucao das relactes médias de concentracao entre nicleos dendriticos e
espacos interdendriticos versus tratamentos térmicos (Cortial et al., 1995).
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Figura Il.14 - Evolucio das propriedades mecanicas devido ao TTPS (Cortial et al., 1995).
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b) Xing et al. (2014) investigaram o efeito do TTPS na microestrutura de metais de solda
Inconel 625 depositados pelo processo TIG. Eles observaram carbonetos tipo MC e fase
Laves de formato irregular na condigao de como soldado. O TTPS a 650 °C por 4h apresentou
variagao minima. Com um aumento na temperatura do TTPS, uma fracdo elevada de fase "
precipita nas regidoes interdendriticas apds o TTPS a 750 °C por 4h. A 850 °C, a fase
metaestavel v" se transforma diretamente em uma fase § estavel, que exibe uma composicio
guimica semelhante, mas uma estrutura cristalina diferente. A 950 °C, afase v" e a fase &
desaparecem, enquanto certos carbonetos do tipo MsC precipitam nos contornos de graos
(Fig. 11.18). A Figura II.17 mostra imagens de MET de algumas fases e a Tabela |1.4 apresenta
a composicdo guimica de cada fase. Eles também observaram que devido ao aumento da
temperatura, o comportamenio de segregacac enfraquece constantemente com evolucio
minima para a temperatura de 750 "C. Acima desta temperatura, os coeficientes de particao
tendem para 1 (Fig. Il.18), e a heterogeneidade da composicéo desaparece a 950 *C.

Figura 11.15 - Micrografia MET e padrao de difracdo de " para
tratamento térmico a 700 por 8h (Cortial et al., 1995) - Adaptada.
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(b)
Figura 11.16 - Imagens de MEV do metal de solda Inconel 625 apas TTPS. (a) 650 °C, (b)
750 °C, (c) 850 °C e (d) 950 °C (Xing et al., 2014).

Tabela 11.4 - Composigao quimica (%, peso) dos precipitados na
microestrutura do metal de solda Inconel 625 apds TTPS (Xing et al., 2014).
Fase Ni Cr Nb Fe Al Ti Si

MC 52 38 763 - - 101 486
Laves 429 18,0 101 137 - 150 03
i 652 61 266 05 - 16 -

& 659 29 281 29 - 10 09
MsC 313 122 - 83 09 08 465

T ‘fb

(a) (b) (c)
Figura 11.17 - Imagens MET de precipitados. (a) fase Laves, (b) carboneto MC, (c) fases y" e
& (Xing et al., 2014).
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Figura 11.18 - Relacao entre o coeficiente de particio e a temperatura do TTPS
(Xing et al., 2014).

c) Ban et al. (2016) estudaram o efeito do TTPS a 650°C, 750°C, 850°C e 950°C por 24 horas
na resisténcia & comrosao e precipitacao do revestimento soldado pelo processo MIG de
Inconel 625 (0,02C-20Cr-60Ni-8Mo-3,7Nb-5Fe). Eles observaram a presenca das fases " e 5
apos TTPS a 750 e 850 °C, respectivamente (Figs. 1.19 e 1.20). A fase " poderia se
transformar na fase & em forma de agulha devido a deformacao da rede. A 950°C, a maior
parie das fases " e & desapareceu.

Apesar dessas alteracdes microestruturais, ndo foram observadas diferencas
significativas entre as amostras apas testes de polarizacdo potenciodinadmica para avaliar a
resisténcia a corrosao por pites (Tabela 11.5) e testes de reativacao potenciocinética
eletrequimica de circuito duplo (Tabela 11.6) para caracterizar a sensibilizacao contra corrosao
intergranular. Nem corros3o e nem sensibilizac3o ocorreram em nenhuma das temperaturas

de tratamento térmico testadas.

(a) (b) (d)
Figura 11.19 - Microestrutura do metal de solda apos tratamento térmico por 24 horas. (a)
650°C, (b) 750°C, (c) 850°C e (d) 950°C (Ban et al., 2016).
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§ Element
Nb

Figura 11.20 - Precipitados no metal de solda apds tratamento térmico 24 horas. (a) imagem
de campo claro com o padrao de difracao da matriz[011]fcc e v" a 750°C, (b) imagem de
campo escuro de {a), (c) 850°C e (d) 950°C (Ban et al. , 20186).

Tabela |1.5 - ParAmetros de corrosao dos ensaios de polarizagao poienciodingmica em
solugio de NaCl a 3,5%. Sendo: potencial de corrosdo (Ecorr), potencial de pite (Epit),
intervalo de passivacao (AE) e corrente de corrosao (icorr) (Ban et al., 2016).

650°C 750°C 850°C 950°C
Ecorr (mV) -149 -142 -249 472
Epit (mV/) 637 619 487 585
AE (mV) 788 762 737 757
lcorr (nA) 973 _ 691 367 ‘ 733

Tabela I1.6 - Grau de sensibilizacao das amostras tratadas termicamente em diferentes
temperaturas. Sendo: corrente de ativacao (la) e corrente de reativacao (Ir) (Ban et al.,

20186).
la (uA) Ir (pA) Ir/la
650°C 347 256 0,007
750°C 31,0 442 .5 0,014
850°C 51,5 175,3 0,003
950°C 47,7 4297 0,009

d) Guo et al. (2016, 2020, 2021) investigaram os efeitos das temperaturas de TTPS por 2
horas na evolucao da microestrutura e nas propriedades de corrosao do revestimento soldado
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de Inconel 625 (0,2C-22Cr-63Ni-8Mo-3,3Nb) depositado pelo processo TIG pulsado. Eles nao
observaram nenhuma mudanca ébvia na microestrutura entre o revestimento soldado e apos
o TTPS a 650 *C. Com um aumento na temperatura do TTPS, o tamanho da fase Laves
parece diminuir, e um pequeno numero de fase & em forma de agulha aparece no revestimento
apos o TTPS a 750 °C. Quando a temperatura chega a 850 °C, um numero maior de fases &
precipita nas regides interdendriticas do revestimento. A 950 °C, a fase & torna-se mais
grosseira. Eles relataram que as temperaturas de TTPS inferiores a 750 °C, s3o boas para
melhorar o limite de escoamento e a resisténcia a tragcdo, mas saoc prejudiciais ao
alongamento. Para temperaturas acima de 750 °C, tanto o limite de escoamento guanto a
resisténcia mecanica diminuem e o alongamento aumenta ligeiramente. A Tabela 1.7 mostra
a composicdo de cada fase e a Figura 1.21 mostra a microestrutura. Estas alteracoes
microesiruturais promoveram a evolugcao das propriedades mecanicas mosiradas na Figura
11.22.

Tabela I1.7 — Composicao quimica (%, peso) das fases secundarias observadas apos TTPS
por Guo et al. (2020).

Fase G Mi Cr Nb Fe Mo Ti
Matriz - 64,03 22,21 3,04 2,01 8,33 0,38
MC 8.88 17.01 172 52,056 273 8,91 2,69
Laves - 48,81 17,55 17,28 1,37 14.41 0,58
i - 56,80 17.72 12,31 1.44 10,60 0,59

00 tiham

(e)
Figura I1.21 - Micrografias obtidas por MEV do revestimento apods diferentes tratamentos
térmicos: (a) 650°C; (b) 750°C; (c, d) 850°C; (e, f) 950°C (Guo et al., 2016).
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Figura .22 - Propriedades mecanicas do revestimentio Inconel 625, tratado termicamente
em diversas temperaturas. T1 - como soldado; T2 - 650°C; T3 - 750°C;
T4 - 850°C; TS - 950°C (Guo et al., 2020).

A Figura 11.23 mostra os resultados dos testes de corrosao obtidos por Guo et al.
(2016). O potencial de corrosao (Ecorr) seguiu a sequéncia: E>B =D > C = A, Indica que a
menor forca mofriz foi necessaria para iniciar a corrosao do revestimento como soldado, ou
seja, esta condicdo @ a mais vuineravel a iniciar corrosdo. Observa-se também os valores do
potencial de pite (Epit) desses corpos de prova com a ordem: A> D > B> C > E. Este resultado
declara que o corpo de prova como soldado apresenta a melhor resisténcia a corrosdo por
pite. Aléem disso, a densidade de corrente de passivacao (Ip) segue a sequéncia: A<C <D <
B < E, indicando que o tratamento térmico prejudica a formacao da camada de passivagao.
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Figura I1.23 - Parametros de corrosao do revestimento de Inconel 625 sob diferentes
tratamentos térmicos: (a) potenciais de corrosao e pites; (b) densidade de corrente de
passivacdo. A - como soldado; B - 650°C; C - 750°C; D - 850°C; E - 950°C (Guo et al., 2016},
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e) Petrzak et al. (2016) focaram na caracterizacao das alteracbes na microestrutura e na
composigao quimica apos tratamento realizado por 10 h em temperaturas de 600 a 1000°C
do revestimento de Inconel 625 depositado sobre um aco de caldeira por processo
transferéncia de metal frio (CMT). Carbonetos tipo MC e fase Laves enriquecidos com Nb e
Mo foram observados na condicdo de como soldado, enquanto ndo foram observadas
alteracoes na microestrutura entre 600 e 700 °"C. Acima de 750 °C, se forma a fase & e
provavelmente carboneto do tipo M:C. Esia fase também exibe a estequiomefria NizNb, mas
sua morfologia muda para a tipo agulha. Apés o recozimento a 1000 °C, ndo foram
encontradas diferengas na composicao quimica entre os nicleos dendriticos e os espacos
interdendriticos. As agulhas observadas anteriormenie nos espacos interdendriticos
desapareceram (Fig. 11.24). A Tabela Il.8 apresenta a composicao quimica das fases.

f) Dai et al. (2022) estudaram metais de solda depositados pelo processo soldagem a arco
com arame tubular em ago carbono com 4 camadas, utilizando 1804, 1kJ/mm e Ar-20%C0O:
como gas de protecao, apds TTPS a 600C, 700, 760, 800 e 800 °C. O exame metalografico
realizado por MEV (Fig. 11.25), DRX (Fig. 11.26) e MET (Fig. I1.27) mostrou que os principais
precipitados sao fase Laves e carbonetos MC para todas as condigoes. A Tabela 11.9
apresenta a compasicao quimica obtida por EDS.

Eles usaram a microestrutura a 600 °C como representativa e observaram que o
tamanho é de cerca de 10 um de estrutura eutética com morfologia irregular (B na Fig. 11.25a)
e menos de 1 um de carbonetos dispersos ou esféricos (C na Fig. 11.25a). Conforme observado
na Tabela 1.9, a fase 7 da mairiz é principalmente solucao sdlida de Ni-Cr com pouco teor de
Mo, Nb e Ti. Os teores de Ni e Cr em precipitados irregulares (Posicdo B) diminuiram
significativamente, enquanto os teores de Mo, Nb e Ti aumentaram. Apos calculo,
constataram que a fragcao atdmica de Ni, Cr e Fe na fase é de 66,06%, enguanto a de Mo, Nb
e Ti & de 33,83%. Portanto, inferiram que a fase precipitada é a fase Laves. Como o tamanho
da fase precipitada (Posicao C) era pequeno, eles realizaram uma inspecao adicional por MET
(Fig. 11.27) para esclarecer que a fase de particula & carboneto MC com tamanho de cerca de
800 nm. Este ultimo resultado é importante porque revela que a composicdo quimica e o
espectro obtido por EDS nao sao suficientes para qualificar os carbonetos, uma vez que outros
autores consideram um tipo de carboneto (M=Ni,Nb.Mo,Cr,Si) contendo 30%MNi como
Carboneto M:C (Cortial et al., 1995; Xing et al., 2014; Petrzak et al.. 2016), enguanto
carbonetos MC tém composicao diferente (M=Nb,Mo,Ti) (Cortial et al., 1995).
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Figura 11.24 - Microestrutura da camada de solda: (a) estrutura dendritica, (b) fase Laves na

matriz, (c) precipitados de carboneto (TEM), (d, e) fase & em forma de agulha, (f)
microestrutura apos recozimento a 1000 °C (Petrzak et al., 2016).

Tabela I1.8 — Composicao quimica (%, peso) de precipitados apds TTPS (Petrzak et al.,

20186).
Fase Nb Mo Cr Fe i Ti Si
Matriz 3 9 22 1 65 - -
Laves 26 16 13 1 47 - -
5 25 T 3 1 63 1 -
M:sC 13 9 13 2 35 1 27




28

5340 WY 18,7 mm =1.00k SE a0.0um j 53400 20.0kV 18.3 mm =250 SE

Figura 11.25 - Marfologia MEV da secao longitudinal da fratura do corpo de prova tracionado
metalico depositado em Inconel 625. (a) conforme soldado, (c) 600 °C, (e) 700 °C, (b) 760
“C, (d) 800 “C, (f) 900 “C (Dai et al., 2022).

Tabela I1.9 - Composicao quimica dos principais elementos dos precipitados apés TTPS (Dai
et al., 2022 - adaptado).

Fase Mi Cr Fe Mb Mo Ti
Matriz (A) 62,70 25.59 2,94 2,96 4.84 0,83
Laves (B) 40,53 20,37 5.16 18,51 14,55 077

MC (C) 30,12 12,08 222 19,01 15,54 0,63
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Figura 11.26 — Padrao de R-X do metal depositado (Dai et al., 2022).
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Figura 11.27 — Imagem por MET de carboneto MC (Dai et al., 2022).

g) Silva et al. (2018) avaliaram as fases formadas durante a solidificacdo e apds
envelhecimento a 650 e 950 “C por 10, 100 e 200 horas, bem como a influéncia das alteracoes
microestruturais nas propriedades mecanicas, da liga a base de niguel 625 soldada, obtido
pelo processo TIG com arame frio. Seus resultados mostram que a liga em estudo sofreu
alteracoes microestruturais quando envelhecida a 650 °"C. O envelhecimento foi responsavel

pela dissolucdo da fase Laves formada durante a solidificacio e pelo aparecimento da fase "
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na regiao interdendritica e carbonetos finos ao longo dos contornos de grao. Porém, ao

envelhecer a 950 °C, a fase Laves foi continuamente dissolvida e o excesso de Nb causou a
precipitagido da fase &, que foi intensificada apés 10 horas de envelhecimento, com posterior

dissolucio por periodas mais longos, como 200 horas (Fig. 11.28).

b

I_‘.:_ _--\\\ "

650°C — 100h

200h

950C — 10h 950°C — 100h 950°C — 200h
Figura 11.28 — Imagens obtidas por MEV da microestrutura apds diferentes envelhecimentos
(Silva et al., 2018).

Eles realizaram analises de difragao de raios X em precipitados em po produzidos pela
técnica de extracdo de acordo com ASTM A923 para identificar fases. A Figura 11.29 mostra o
difratograma de raios X, enquanto a Figura 11.30 mostra o comportamento das propriedades

mecanicas com a evolucao das fases secundarias.

h) Dai et al. (2019) investigaram 10 condicoes diferentes de envelhecimento para
compreender os efeitos da precipitacdo e do endurecimento. Eles produziram um
revestimento de Inconel 625 de trés camadas pelo processo MIG com argdnio como gas de
protecdo. Seus resultados estao de acordo com trabalhos anteriores, onde os maiores valores
de dureza sao observados a 700 °C, devido a precipitacdo de y". Apos envelhecimento a 650
“C durante 10 h, ndo foi observada precipitacdo obvia. Como a dureza da amastra 650 “C/10
h @ maior que a da amosira soldada, a nucleacao inicial dos precipitados pode ter promovido
um ligeiro endurecimento (Fig. 11.31), mas os precipitados podem ser muito pequenos para
serem observados usando técnicas metalograficas. Apds envelhecimento a 700°C por 100
horas, formou-se a fase y". Apas envelhecimento a 760 °C durante 1 h, foi observada fase &

em forma de agulha. O envelhecimento a 870 "C resultou na formacao de maior fracao de



Fases securmiarins [ %)

A

fase & em forma de placa. A identificacdo das fases secundarias foi possivel utilizando MEV

com maior ampliacao (80.000x), conforme mostrado na Figura 11.32,
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Figura 11.29 - Difratogramas de raios X por extragdo do po concentrado nas fases
secundarias: (a) 650 “C por 10 h; e (b) 950 ° C por 10 h {Silva et al., 2018).
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Figura 11.30 - (a) Analise quantitativa da fracao da fase secundaria no metal de salda
realizada por analise de imagens MEV; (b) Resultados do efeito da temperatura e do tempo
de envelhecimento na energia absorvida no ensaio de impacto Charpy-V; (c) Resultados do
efeito da temperatura e do tempo de envelhecimento no teste de microdureza Vickers (Silva

etal., 2018).

Pode-se notar que estes resultados parecem estar aparentemente em desacordo com
outros trabalhos, pois a precipitacdo esta ocorrendo por tempos mais curtos e temperaturas
mais baixas. Dai et al. (2019) atribuiram este comportamento a presumivelmente o metal de
solda da Liga 625 possuir mais discordancias, principais locais de nucleacdo para precipitados
como 7", que a mesma Liga 625 forjada e homogeneizada antes do envelhecimento (Floreen
et al., 1994). Adicionalmente a isso, o metal de solda da Liga 625 tem maiores teores de Nb,
Ti @ Mo nas regites interdendriticas do que a liga 625 forjada e homogeneizada. Assim, as
regides interdendriticas da sobreposicao de solda da Liga 625 requerem menos difusao para
o crescimenio do precipitado, & a curva se move para temperaturas mais baixas. A Figura

11.33a ilustra o diagrama tempo-temperatura-precipitacdo da Liga 625 forjada e
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homogeneizada (Floreen et al., 1994), enquanto a Figura 11.33b ilustra a sobreposicao do
diagrama tempo-temperatura-precipitacao do metal de solda da Liga 625 com diagrama da
Liga 625 forjada (Dai et al. 2019).
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Figura 11.31 - Microdureza de amostras de revestimentos soldados da Liga 625 em
diferentes condigdes de envelhecimento. Os valores medios de dureza s3o mostrados com
barras de erro (Dai et al., 2019).

(b)
Figura 11.32 — Imagens por MEV da microestrutura. (a) v"; (b)
Fases " e & (Dai et al., 2019).
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Figura 11.33 - (a) Diagrama tempo-temperatura-precipitacao da Liga 625 forjada (Floreen et al.,

1994), (b) Curva tempo-temperatura-precipitacao estimada das fases " e & nas regides
interdendriticas do revestimento de solda da Liga 625 (Dai et al., 2019).

Dai et al. (2019), Floreen et al. (1994) comentam que o tempo para formacdo de & em
metais de solda pode ser reduzido por um fator de cerca de 50 versus o material forjado (Fig.
11.34). Eles também observaram que uma reducao no teor de C de 0,03 para 0,011%, e o Nb
de 3,74 para 3,42%, contribuiu significativamente para minimizar a formacao das diversas
fases do contomno de grao e melhorar a resisténcia a fragilizacao térmica. Embora uma
composigao mais pobre possa ainda ser fragilizada, o tempo para atingir o mesmo grau de
fragilizagdo foi aumentado em cerca de um fator de trés em relagdo a composigdo mais
elevada de C e Nb. Finalmente, eles concluem que um problema potencial para a utilizacdo
da Liga 625 é que a faixa de composicdo & excessivamente ampla e propriedades muito
diferentes podem ser encontradas em diferentes temperaturas desta liga. Restringir a faixa de
composigdo para atender aos objetivos especificos da aplicacdo deve ajudar a garantir
resuliados mais consistentes. No entanto, € necessario algum cuidado nestas modificagoes
de composicao para garantir que alguma propriedade importante ndo seja comprometida e
que os custos para produzir uma gama de composicio excessivamente estreita ndo se tornem

EXCessivos.

j) Stoudt et al. (2018) avaliaram a cinética de crescimento da fase & em metal de solda Inconel
625 obtido por manufatura aditiva durante tratamentos térmicos de alivio de tensbes pos-
construcio realizados em temperaturas variando entre 650 °C e 1050 °C, e tempos de 0,25 a
168 horas.
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Figura 11.34 - Condicoes de exposicao térmica para formacao de fase delta no metal de
solda comparado 3 liga forjada (Floreen et al., 1994),

Apds 1 hora a 700 °C (Fig. 11.35a), a microestrutura e essencialmente a mesma
observada na condicdo de como fabricado. Apos 1 hora a 800 °C (Fig. 11.35b), algumas placas
finas de fase & sao visiveis ao longo de diversas regides interdendriticas (indicadas pelas
setas na figura), enquanto uma alta fracao € observada a 870 “C (Fig. 11.35¢c). A Figura 11.35d
mostra que a fracdo de placas é significativamente reduzida apds 1 hora a 950 *C em
comparacao com 870 °C. Alem disso, a diferenca no carater geral da microestrutura na Figura
11.35d em relagao a microestrutura dendritica construida na Figura I1.35a sugere gue esta
amostra estava nos estagios iniciais de homogeneizacao.

Os padroes de DRX correspondentes as quatro temperaturas da Figura 11.35 sao
mostrados na Figura [1.36. O padrdo adguirido durante 1 hora a 700 °C n3o exibe picos
identificaveis, exceto aqueles da fase austenitica (CFC) e é virtualmente idéntico ao padrao
adquirido para a condicao como fabricado, ou seja, aquela de uma solucdo solida de CFC
monaofasica e ndo homogénea. Dois pequenos picos da fase & foram observados perto de 26
igual a 46", no padrao adquirido apés 1 hora a 800 °C. As intensidades desses picos foram
consideravelmente maiores apos 1 hora a 870 °C. Os dados de R-X apés 1 hora a 950 °*C
também mostram esses picos distintos, o que confirma a presenca da fase &. Entretanto, a
intensidade & substancialmente menor quando comparada ao padrao a 870 °C. O padrao a
850 °C também mostra a presenca de dois pequenos picos proximos a 42,5 e a 44.5°, que
foram determinados como sendo produzidos por carbonetes de matriz MC, ou seja, (Mb,Mo)C.
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Figura 11.35 - Formacao e crescimento da fase & no Inconel 625 fabricado por manufatura
aditiva apos tratamento térmico de recozimento de 1 hora em quatro temperaturas
diferentes. (a) 700 °C, (b) 800 °C, (c) 870 °C e (d) 950 °C (Stoudt et al., 2018).

Um diagrama convencional de transformacao tempo-temperatura foi construido a partir
dos dados tempo-temperatura. A comparacao com o metal base forjado com uma composicao
nominal semelhante revelou que a formacao da fase & ocorreu pelo menos duas ordens de
grandeza mais rapida no material fabricado por manufatura aditiva (Fig. 11.37).

Os resultados deste estudo também revelaram que a microestrutura segregada na

condicdo como fabricada por manufatura aditiva tem uma forte influéncia na cinética de
formacao da fase & em comparacao com um material homogeneizado.
k) Gola et al. (2020) estudaram a microesirutura do Inconel 625 (64Ni-22Cr-1Fe-8Mo-4Nb-
0,55i-0,2Al-0,2Ti-0,1C) fabricado por manufatura aditiva em condigio recozida de alivio de
tensao pos-construcao, e posteriormente recozida em uma temperatura de 600 °C por 5, 100
e 500 h. Eles observaram que ja@ apds 5 h ocorreu a precipitacao da fase y" na forma de
nanoparticulas coerentes (Fig. 11.38).

A discussao acima mostra que alteragbes na temperatura efou tempo de tratamentos
térmicos pos-soldagem podem provocar modificacoes significativas na microestrutura e nas
propriedades dos revestimentos soldados do Inconel 625, devido as condigbes especificas
relacionadas a composicéo quimica e as taxas de resfriamento. Essas alteracGes podem ser
verificadas independentemente do acordo comum relacionado as fases formadas nesses
tratamenios, pois a suscetibilidade a precipitacido em metais de solda depende da

heterogeneidade da microestrutura de solidificacao, gue esta diretamente relacionada aos
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contetdos locais de Nb e Mo nas regides interdendriticas que podem ser significativamente
maiores do que os do metal base (Lass et al., 2017). A partir desses resultados, as mudancas
esperadas na microesirutura podem ser significativamente alteradas, em termos de tempo
elou temperatura, e a ocorréncia de fase secundaria especifica pode ser observada para
condicdes ndo previstas pelos diagramas Transformacao de Resfriamento Continuo (TRC)
(Dai et al., 2019; Cortial et al., 1995; Floreen et al.,, 1994). Embora seja esperado um bom
comportamento devido aos resultados promissares obtidos para a condicao de como soldado
(Alvaraes et al., 2020, 2020b; Sandes et al., 2016; Devletian et al., 1993), é importante verificar

o comporiamento de metais de solda envelhecidos depositados pelo processo de

eletroescoria.
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Figura 11.36 - Padroes de R-X para as quatro temperaiuras mostradas na Figura IV.35. Os

padroes revelam mudancas na magnitude de dois picos localizado proximo a 46° 2h. Estes

picos estdo associados a fase 8. Os picos préximos a 42,5 26 e 44,5 26 no padrao 950 °C
indicam a presenca de carbonetos de matriz (Stoudt et al., 2018).
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Figura 11.37 - Diagrama de transformacao tempo-temperatura (TTT) comparando a presenca
da fase 5 no material fabricado com manufatura aditiva com o material forjado (Floreen et al,
1994). As linhas tracejadas estimam aproximadamente 1% da fragdo volumeétrica da fase &
(Stoudt et al., 2018).

Figura 11.38 - Microestrutura do Inconel 625 fabricado por manufatura aditiva apos
recozimento com alivio de tensdo a temperatura de 980 °C por 1 h, seguido de recozimento
a temperatura de 600 “C por 5 h: (a) MO, (b) Imagem MEY, bem como imagens MET de (c)
arranjos de discordancias, (d) precipitados da fase " (seta), (e) padrao de difracao da fase

v" (Gola et al., 2020).
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As alteracbes microestruturais apresentadas acima exercem influéncia nas
propriedades mecanicas. Basicamente, o comportamento esperado € observado por todos os
estudos onde se obtém um aumento da resisténcia 4 tragio e da dureza quando " precipita.
Uma diminuicdo destas propriedades também é observada quando y" se transforma em &. Da
mesma forma, observa-se uma queda na resisténcia aoc impacto, caracterizando que a
presenca da fase & & tolalmente deletéria as propriedades.

Isto fica bem caracterizado quando se observam os resultados obtidos por Cortial et
al. (1995), conforme mastrado na Figura 11.14. Em temperaturas compreendidas entre 650 e
750°C, foi observado aumento da resisténcia mecanica e diminuicao da resisténcia aoc impacto
devido a precipitacao da fase +' nas regides interdendriticas. Na faixa de temperatura
compreendida entre 750 e 950 °C, a precipitacao da fase & nas regides interdendriticas
promoveu um efeito catastrofico em todas as caracteristicas mecanicas. A 1000 °C, a
resisténcia ao impacto é restaurada. Além disso, os tratamentos térmicos nao tiveram efeito
na resisténcia ao pite da liga de solda 625 em ambiente de agua do mar.

O mesmo desempenho é observado para temperaturas mais elevadas e lempos mais
longos, sendo a diferenca devida & composicdo quimica e microestrutura inicial. Alguns
resultados obtidos por Baldan et al. (2020), Dai et al. (2019). Guo et al. (2020) e Silva et al.
(2018), sdo mostrados nas Figuras 11.22, 11.30, 11.34 e 11.39.
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Figura 11.39 - Microdureza Vickers da superliga Inconel 625 em fungao do tempo de
envelhecimento a (a) 550, (b) 625 e (c) 725 "C (Baldan et al., 2020). Os triangulos sdo os
valores encontrados no trabalho de Baldan, enquanto os quadrados azuis sdo de Shaikh et al.

Além disso, Silva et al. (2018) afirmaram que o efeito prejudicial na resisténcia ao
impacto estd presumivelmente associado a intensa precipitagdo das fases +" e & na regido
interdendritica, e de carbonetos nos contornaos de grao.

A fase precipitada € um dos fatores imporiantes gue afetam as propriedades
mecanicas da camada de solda. A fase +" fina & bengfica para o limite de escoamento e limite

de resisténcia do Inconel 625. Enquanto isso, com o aumento da temperatura do TTPS, a
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dissolucao da fase Laves fornece uma maior quantidade de Mo e Nb para a formacao da fase
+". Assim, a resisténcia de revestimentos depositados com Inconel 625 tratados termicamente
a 650 °C e 750 "C mostra proporgdo positiva com as temperaturas de tratamento térmico.
Pelo contrario, a relacdo entre o alongamento e a temperatura do TTPS é de proporcao
negativa. A formacao da fase & leva ao declinio da fracdo da fase ', degenerando o
endurecimento por precipitagdo, Além disso, a fase & fina e dispersa € menos prejudicial as
propriedades mecanicas em comparacao com a fase grosseira e interligada (Guo et al., 2020).

Em relacao a corrosdo, e reconhecido que as fases secundarias sdo prejudiciais ao
desempenho da corrosdo. Conforme explicado por Guo et al. (2020), o mecanismo de
corrosao do revestimento Inconel 625 tratado termicamente em diferentes temperaturas pode
ser explicado pelo acoplamento galvanico no qual a matriz dendritica atua como &nodo de
sacrificio. Para o revestimento soldado, a microssegregagdo de Nb e Mo impulsiona a
formacao da fase Laves e da fase MC, causando o empobrecimento de Cr, Nb e Mo na regido
da matriz, ao redor dos precipitados, e reduzindo a resisténcia a corrosdo da matriz. A
formacao da fase & consome muitos elementos, como Nb e Ni, também induz ao esgotamento
dos elementos resistentes a cormrosao e aumenta o nimero de celulas de corrosao. Entretanto,
a velocidade de difusdo destes elementos aumenta significativamente com a temperatura.
Consequentemente, uma temperatura de TTPS mais alta significa uma deficiéncia mais grave
nos elementos de resisténcia a comrosdo. Além disso, a regido dos elementos com baixa
resisténcia a corrosao é vulneravel a iniciar corrosé@o para o potencial mais negativo. A
estabilidade e consisténcia do filme de corrosao que cobre a regido empobrecida dos
elementos de resisténcia 4 corrosdo @ menor do que na regido dos dendritos da matriz.
Portanto, n3o & esperada a ocorréncia de pites nas condicdes soldadas e tratadas
termicamente a 650 °C, sendo alguns evidentes pites localizados na superficie do
revestimento tratado acima de 650 "C (Guo et al., 2020).

Poréem, ha casos, como citado anteriormente na presente revisdo, onde o TTPS nao
promaoveu alteracdes significativas nas propriedades de corrosao, principalmente no potencial
de pite (Cortial et al., 1995). Conforme citado por Han et al. (2018) o potencial de pites
depende do teor de Cr. Concordando, Lorenzoni et al. (2019) afirmam que o método de
polarizacao potencicdinamica nao € suficiente para avaliar o comportamento do revestimento
guanto a corrosao por pites, levando a que ndo haja diferenca significativa nos resultados
relatados para diferentes processos, quando as amostras apresentam alto teor de cromo e
molibdénio. Assim, além dos ensaios potenciodinamicos, outros ensaios, como TCP e ensaios
de imersao, também devem ser realizados para projetar um melhor cenario de comportamento

corrosivo dos metais de solda.
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Il.4 - Estado da Arte

Revestimentos realizados por processos tradicionais de soldagem a arco geralmente
necessitam pelo menos de duas camadas para atingir as propriedades de corrosao
necessarias (Guo et al., 2016; 2021b; Rajani et al., 2013; Kim et al., 2015; Silva et al., 2018;
Silva et al., 2022) porque possuem altas taxas de diluicdo. Assim, alguns processos de baixa
diluicao, como Transferéncia de Metal a Frio (Cold Metal Transfer — CMT) (Evangeline et al.,
2019), TIG com arame quente (TIG) (Evangeline et al_, 2019, 2019b), TIG pulsado (Guo et al.,
2020) e revestimento a laser (Abioye et al., 2015; Fesharaki et al., 2018), tém sido usados
para depositar Inconel 625. Particularmenie, o revestimento com eletroescoria com fita
metalica tem mostrado bons resultados mesmo para revestimento de camada unica (Alvaraes
et al., 2020, 2020b; Matias et al., 2021).

Alguns trabalhos (Alvaraes et al., 2020, 2020b, Matias et al., 2021; Pachold et al., 2007;
Volpi et al., 2018) mostraram que o revestimento por eletroescoria com fita metalica (EEFM)
pode permitir a deposicao de camada Gnica de revestimento com espessura de revestimento
adequado. Este processo e aplicado em componentes grandes e espessos nas indusirias de
petrdleoc e gas, fertilizantes e nuclear, devido s suas altas taxas de deposicdo combinadas
com baixa diluicdo e alta qualidade de sobreposigdo (Niraj et al., 2014). De acordo com
Deviletian et al. (1993}, o processo de eletroescaria proporciona menor diluicdo, penetragao
menor & mais uniforme, e maior taxa de deposicao do gue outro processo sob condictes de
revestimento semelhantes. Mesmo assim, os relatos sobre a microestrutura e as propriedades
de corrosao dos revestimentos depositados feitos por este processo utilizando Inconel 625
s&o0 muito limitados (Kim et al., 2015, 2015b, 2016; Sandes et al., 2016; Alvaraes et al., 2020,
2020Db).

Considerando a elevada energia de soldagem utilizada por este processo, € importante
estudar a influéncia de tempos de resfriamento mais longos nos revestimentos de solda,
gquando comparados ao processo usual de soldagem a arco elétrico. Nesse sentido, um
trabalho anterior (Alvaraes et al., 2020) mostrou que o processo EEFM foi capaz de produzir
revestimentos com propriedades adequadas a 3 mm da linha de fuso, o que corresponde &
espessura necessaria para o revestimento apos os procedimentos de acabamento da solda
{(Morsok, 2004). Além disso, notou-se que nao foram observadas alteragbes significativas nas
propriedades para posigies proximas a linha de fusdo, conforme mostrado na Tabela 11.10

A Figura 11.40 mostra a macrografia do revestimento com perfil homogéneo devido a
penetragdo uniforme. Esta importante caracteristica dos depdsitos por eletroescoria
proporcionou uma baixa taxa de diluicao global (-4%) e contribuiu para evitar a presencga de
zonas parcialmente diluidas e martensita proximas a linha de fusdo, conforme mostrado na
Figura 11.41.
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Tabela 11.10 - Resultados comparativos de ensaios de corrosao, composicao quimica para
eletroescoria com fita metalica como soldado e outros processos de soldagem a arco
(Alvaraes et al., 2020).

Processo  Plle  ( CLT0Ne  Gromimm) | (GromiAmm)
EEFM Nao 0,00 49/49 4,3/4.4
Eletrodo revestido MNao 2,09 48/46 3284
Arame tubular MNao 0,35 47134 3,4/17.6
Requerido Nao < 4.00 <5%

Figura 11.40 — Macrografia da junta soldada (EEFM) apds ataque com acido oxalico
(Alvaraes et al., 2020b).

Figura I1.41 - Imagens em baixo aumento (200x) obtidas da linha de fusao do revestimento
apos atague com acido oxalico. (a) Microscopia dtica; (b) Mapa de fases obtido pela técnica
EBSD, onde a fase CFC é mostrada em branco e a fase CCC em cinza (Alvaraes et al.,
2020b).

A Figura 11.42 mostra que a estabilizacdo da composigdo quimica ocorre para uma
pequena distancia da linha de fusao devido & baixa diluicdo, o que é confirmado pela
composicao quimica obtida (Tabela 11.11). Estes resultados geraram uma microestrutura
homogénea constituida por uma matriz austenitica contendo uma pequena fracao de fases

secundarias (Fig. 11.43). A analise realizada por MEV/EDS mosirou que a fase de formato
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irreqular foi identificada como fase Laves, por apresentar morfologia do tipo eutética com
composicao quimica contendo alto teor de Nb, combinando aproximadamente com o tipo AB
e apresentando especiro com caracteristica bem conhecida. Os precipitados de formato
quadrado sao ricos em C e Nb e sao classificados como carbonetos primarios MC do tipo
NbC. Esses resultados sao consistentes com varios trabalhos na literatura envolvendo metais
de solda Inconel 625 (Silva et al., 2018; Cortial et al., 1995; DuPont et al., 2009; Cieslak et al.,
1991; Devletian et al., 1993).

A microestrutura proporcionou resultados de dureza baixos (Fig. 11.44), mesmo

proximo a linha de fusdo. Nota-se também que os valores sdo inferiores a 250 HY.
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Figura 11.42 - Analise EDS mostrando rapida estabilizacao da composicio quimica ao longo
do revestimento (Atague: acido oxalico 10%, Ampliacao: 500x) (Alvaraes et al., 2020).

Os resultados obtidos nos ensaios de corrosdo realizados em ensaios de imersdo
conforme a norma ASTM G48 (2009) mostraram auséncia de pites e nenhuma perda de
massa (Sandes et al., 2016; Alvardes et al., 2020b). Os mesmos bons resultados foram
observados quando os testes de polarizacao ciclica em solucgo de NaCl a 3,5% foram
realizados (Fig. 1.45). Os resultados dos testes de corrosdo foram consistentes com a

microestrutura e baixa diluicgo e permaneceram em um nivel aceitavel para estruturas.
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Tabela I1.11 - Principais elementos de liga (% em massa) a diferentes distancias da linha de
fusao (Alvaraes et al., 2020).

Posiggo (*) C Cr Ni Mo Nb Fe  PREN
6.4 002 218 615 8.5 35 44 49,7
4.4 002 214 620 8.4 33 44 49,0
2.4 002 214 622 8.4 3.3 43 49,0
14 002 211 626 8.3 459 44 487

0.4 002 213 620 8,4 3,3 4,5 48,9
' (*) Distancia da linha de fusao (mm) '
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Figura 11.43 - Imagem MEV e anélise por EDS dos metais de solda mostrando as fases
secundarias ocorrendo ao longo da regiao interdendritica apos o ataque com acido oxalico.
Onde: D - Dendritico; ID - Interdendritico. (a) 1,0 mm da linha de fusao; (b) 3,0 mm da linha

de fusao (Alvaraes et al., 2020b).

(b) 219 1TV, .

Assim, o processo EEFM foi proposto como altemativa para revestimentos com
espessuras reduzidas, pois foram observados bons resultados a apenas 1,0 mm da linha de
fusdo, o que poderia representar uma significativa redugao de custos.

Em relacdo ao TTPS, Sandes et al. (2016) mostraram gque o desempenho do
revestimento submetido a um tratamento térmico realizado a 620 °C também foi aceitavel
porgue a perda de peso foi de apenas 0,17 g/m®. Este resultado ligeiramente inferior em
relagdo a condigido como soldado, obtido nos ensaios de imersao, foi atribuido & precipitacao
de y".
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Figura 11.44 - Resultados de microdureza Vickers (Alvardes et al., 2020: 2020b).
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CAPITULO NI
MATERIAIS E METODOS

1.1 — Materiais

Para a deposicao do revestimento foi utilizada uma chapa de ago ASTM A516 Gr.70
com dimensdes de 400 x 400 x 50 mm. A escolha pela adogio deste metal base se deu pela
sua ampla aplicacdo na industria mecanica, principalmente na fabricacdo de vasos de
pressao.

O consumivel de soldagem selecionado para a deposicao do revestimenta foi o Inconel
B625. Estaliga @ amplamente utilizada na indistria mecanica no revestimento de eguipamentos
que operam em ambientes corrosivos.

A soldagem foi realizada com uma fita com 0.5 mm de espessura e 60 mm de largura
com composigdo quimica correspondente a liga 625, classificada segundo a AWS como
EQNiCrMo-3. O fluxo adotado neste processo foi o “RECORD EST 201"

A Tabela lll.1 mostra a composicao quimica do metal de solda depositado, conforme

observado em trabalhos anteriores (Alvaraes et al., 2020b).

Tabela 1.1 - Composicao quimica do metal depositado (Alvaraes et al., 2020b).

Elemento C Cr Mo Nb  Mn Si Fe Ti Al Mi

%Peso 002 2141 836 328 005 033 431 004 001 Rest

lll.2 — Soldagem

O processo eletroescdria foi escolhido pela sua alta taxa de deposicdo e ser um
processo automatizado, além da capacidade de produzir revestimentos com baixa penetracao
e baixa diluicdo. Para a deposicdo do revestimento, foram utilizadas duas fontes de soldagem
Power Wave AC/DC 1000 SD da Lincoln Electric, modelo MAXas 10, com kit de paralelismo
e cabecote resfriado Sudokay. A deposicao da fita foi feita lado a lado na posigdo plana,
gerando uma espessura final do revestimento de aproximadamente 7 mm, conforme mostrado
na Figura Ill.1. Os parametros de soldagem sao mostrados na Tabela 111.2.

Um maior detalhamento das condicbes de soldagem pode ser encontrado em
trabalhos anteriores (Alvardes et al., 2020, 2020b).
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Figura lll.1 = Macrografia do revestimento soldado.

Tabela lll.2 — Parameiros de soldagem.

P Voltagemm  Amperagem  Velocidade de soldagem Energia de Soldagem
(V) (A) (cm/min) (kJfmm)

1-3 24-26 1150-1250 16-17 1.7

lIl.3 = Tratamento Térmico Pos-Soldagem (TTPS)

Apos a soldagem, amostras com dimensoes 25x25x4mm foram cortadas pela técnica
de eletroerosdo com fio metalico para execugao do TTPS, conforme pode ser visto na Figura
lll.2a. Os tratamentos térmicos pos-soldagem foram realizados no forno mufla marca Jung do
Laboratdrio de Soldagem (LASOL) do CEFET/RJ. A Tabela lll.3 apresenta a identificacao das
amostras. O TTPS em diferentes temperaturas por 10 h seguido de resfriamento ao ar foi
realizado para avaliar as propriedades tanto na condicao soldada quanto na condicao tratada
termicamente. As temperaturas e tempos de tratamento foram definidos considerando que,
os tratamentos de alivio de tenstes em revestimentos depositados por processos de
soldagem, normalmente s3o realizados em torno 600 °C e 700 °C por tempo dentro do
intervalo deste estudo. Tendo sido estendido ate 1000 °C, para também avaliar o efeito de
temperaturas mais elevadas na microestrutura no comportamento em corrosdo de

revestimento depositado pelo processo eletroescoria.

Tabela I1.3 - Identificacao das amosiras

Amostra E3 E6 E7 E8 Eg E10
Condicas:  Come 600 °C 700 °C 800 °C 900 °C 1000 °C
e soldada

Concluido o TTPS, todas as amostras foram cortadas e preparadas para realizar os
ensaios em uma superficie paralela a linha de fusao e 3 mm desta, por se tratar da espessura
minima exigida pela norma NORSOK (2016). A posigao de realizacdo dos ensaios € indicada
na Figura Ill.2b.



a7

lil.4 — Caracterizacao Microestrutural

As amostras foram examinadas através de microscopia dptica com microscapio da
marca Olympus, modelo BX60M assistido pelo software Olympus Stream Essentials para
geracdo e tratamento de imagens, para mapeamento preliminar da microestrutura. Apés a
identificacdo das fases principais, as amostras foram analisadas em microscopio eletrénico
de varredura (MEV) da marca Cambridge Instruments, modelo Cam Scan 3200LV equipado
com sistema de Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS), para melhor detalhamento da
microestrutura. A investigagcao microestrutural feita no MEV permitiu a identificacao de fases
secundarias, Todos os equipamentos citados pertencem ao Laboraiorio de Materiais (LAMAT)
do CEFET/RJ.

7 Posigdo de Andlise
ot Metal de
[ solda
50 mm
. Metal
base

(b)

Figura ll.2 - Posicao das amostras para analise. (a) Visao geral, (b)
Posicao especifica.

A analise semi-quantitativa dos principais elementos guimicos presentes na liga foi
realizada através de espectroscopia de energia dispersiva de raios X (EDS). Uma analise
semi-quantitativa dos principais elementos nas regides dendriticas e interdendriticas
corrobora a identificacdo das fases secundarias através da analise pontual. Embora os valores
obtidos pela EDS sejam apenas semi-quantitativos, eles podem ser utilizados para fins
comparativos se considerado os mesmos parametros e elementos iniciais do objeto de
interesse. Mo presente estudo, todas as analises foram realizadas nas mesmas condicoes.

As amostras foram preparadas seguindo o procedimento convencional de lixamento
com lixas de 100, 220, 320, 400, 600 e 1200 mesh, seguido de polimenio com pasta de
diamante de 6, 3e 1 pm.

O atague do metal de solda, necessario 4 analise micrografica, foi realizado

eletroliticamente com sclucéo composta por 10% de acido oxalico e 90% de agua destilada.
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Foi utilizada uma fonte de energia de polimento da Struers modelo LectroPol-5. Os parametros
adotados foram de 6 Ve 1,6 A, por 30 segundos.

Finalmente, foi realizada uma analise por microscopia eletronica de transmissao (MET)
para investigacao da presenca da fase y', devido ao tamanho extremamente reduzido desta
fase.

Esta analise foi realizada em um microscapio eletronico de transmissao Phillips CM 30

nas dependéncias do laboratorio de materiais da Universidade Livre da Bélgica (ULB - 4MAT).

lll.5 — Difragdo de Raios X

Foi realizada uma analise por difracao de raios X das amostras, com radiagdo Cu ka,
com 28 variando de 30° a 100°, com passo de amostragem de 0,02° e velocidade de varredura
de 2°/min. A tensdo do tubo foi de 30 kV e a corrente foi de 30 mA. A reducao de ruido do
difratograma foi realizada atraves do codigo wavelet utilizando Matlab.

Esta andlise foi realizada no equipamento da marca Shimadzu, modelo XRD 6000,

tubo de cobre, na Universidade Federal do Rio de Janeiro.

.6 — Ensaios de Microdureza

Os ensaios de microdureza Vickers (HVus) foram realizados, no Laboratoric de
Materiais (LAMAT) do CEFET/RJ, com um microdurdmetro Instron-Wilson Instruments
modelo 402MVD, com penetrador de diamante piramidal de base quadrada com angulo de
136°no vértice. Seguindo a norma API 64 (APl 6A, 2004 ) foram realizadas cinco medicdes na
superficie de cada amostra. As medidas foram tomadas a temperatura ambiente, 25°C, com
aplicacao de 500 gf por 20 segundos. Visando observar a elevacado da dureza causada pela
precipitacdo de fases secundarias nas regides interdendriticas foram realizados ensaios de

micridureza Vickers com carga de 10 gramas (HV, g1 ).

lll.7 — Ensaios de Corrosao

MNo presente trabalho foram adotados trés metodos diferentes para avaliacdo do
desempenho anticorrasive. O primeiro método envaolve condicdes de teste para avaliagdo da
susceptibilidade & corrosao localizada com base na ASTM G 61 (2009). O segundo ensaio
visou a avaliacao da temperatura critica de pite (TCP) de cada condicao conforme a norma
ASTM G150 (2010) e a terceira analise foi baseada na norma ASTM G48 (2009), que verificou
a resisténcia a corrosdo por pite do material através de um ensaio de imersao em uma solugio

de cloreto ferrico com medicao da perda de massa.
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li.7.1 — Preparo de Amostras para Ensaios Potenciodinamicos Ciclicos

As amostras foram embutidas a frio juntamente com um fio condutor de cobre, que fol
conectado a superficie inferior da amostra (Fig. 111.3).

Apds a cura da resina, as amosfras foram lixadas e polidas, para que todos os riscos
superficiais possam ser removidos. Embora a norma ASTM G61 (2009) sugira que as
amostras sejam lixadas apenas com lixas de até 600 mesh, alguns dos trabalhos realizados
anteriormente utilizaram lixas de até 1200 mesh para preparacao da superficie (Ban et al.,
Z2016) e outros continuaram até o polimento (Lorenzoni et al., 2019). No presente trabalho
opiou-se por lixar as amostras até 1200 mesh e posteriormente polir com pasta diamantada
fina até 1pm, como foi feito para as amosiras de analise micrografica. Este polimento foi feito
com o objetivo de se obter superficies sem riscos, para posterior analise microscopica em
busca de possiveis pites.

Apds o polimento, as amostras foram limpas por ultrassom com detergente e agua,
para garantir a remocao de graxa ou de quaisguer outras particulas que possam estar
aderidas a superficie da amosira. Por fim, a interface enire a amostra e o bloco de resina foi
protegida com a aplicacdo de uma tinta de secagem rapida, para proteger a fenda entre os
dois materiais, evitando que a solugao penetre nesta regido e interfira no resultado do teste

atraves do inicio da corrosao indesejada por fresta.

Figura 111.3 - Amostras para ensaios de corrosao conforme a norma ASTM G61.

lll.7.2 — Ensaios Potenciodinamicos Ciclicos

O teste de polarizagao potenciodinamica ciclica, uma espécie de teste eletroguimico,
foi realizado para determinar a resisténcia a corrosdo por pites (Xu et al., 2018).

Segundo a norma ASTM G61 (2009), os testes de susceptibilidade a corrosao
localizada sao feitos utilizando um potenciostato galvanostato, com solugao de NaCl a 3,5%
e agua destilada a 96.5%. Cada amostra teve sua solucao teste preparada individualmente.

Apos a preparacao da amosira e da solucao, o aparelho de teste foi montado, de forma
que a superficie desprotegida da amosira possa ser exposta a solucgao de teste. A temperatura

do teste foi mantida em 25°C, através do controle de temperatura ambiente.
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O aparato de teste (Fig. 111.4) consistiu em um eletrodo de calomelano saturado como
eletrodo de referéncia, um contra-eletrodo de platina e a amostra como eletrodo de trabalho.
Foi utilizado um potenciostato da marca Metrohm-Auiolab modelo PGSTAT 204.

A amostra foi imersa na solugdo teste por 20 minutos antes do inicio dos testes. A
varredura de potencial foi iniciada no potencial de circuito aberto, também chamado de
potencial de corrosao, com taxa de varredura de 0,6 V/h, até um limite adotado de densidade
de corrente de 1 mA/cm®. No momento em que esta densidade de corrente foi atingida, a
direcdo de varredura foi revertida até um ponto onde o potencial de circuito aberto foi
novamente atingido. A densidade de corrente limite foi de 1ma/cm?.

Os resuliados dos testes foram adquiridos e armazenados através do Programa Nova
2.1.2. O método de extrapolacao de Tafel foi utilizado para obter o potencial de pite (Epit) e o
intervalo de passivacao (AE). Esses resultados foram posteriormente correlacionados com a
composicao quimica do material e com a microestrutura de cada uma das amostras.

Apds os testes, as amostras foram analisadas por microscopia dtica, para investigar a

presenca de pites e/ou locais preferenciais de corrosao.

Figura lll.4 - Aparato para teste de corrosao conforme a norma ASTM GB1.

lil.7.3 — Ensaios para Determinagao da Temperatura Critica de Pite (TCP)

Os testes potenciostaticos (TCP) seguiram a norma ASTM G150 (2010). Foi utilizada
uma célula de trés eletrodos: calomelano saturado como eletrodo de referéncia, uma placa de
platina como contra-eletrodo e o eletrodo de trabalho (revestimento da superficie superior

longitudinal). O potencial aplicado durante o teste foi de + 0,70 V. As amostras para o ensaio
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TCP foram preparadas das mesma forma que as amostras utilizadas nos ensaios
Potenciodinamicos Ciclicos, incluindo a aplicacao da tinta de secagem rapida delimitar a area
de contato. A solugdo de NaCl a 3,5% e agua destilada a 96,5% também foi preparada
individualizada para cada amostra. Sendo a superficie exposta a solugcao examinada por
microscopia otica apos cada ensaio, para garantir que ndo houve corrosao em frestas nas
bordas da amaostra, o que poderia invalidar o procedimento (Lorenzoni et al., 2019). O
agquecimento do sistema foi realizado por banho-maria, com uma taxa de aquecimento de
1°C/min, e a temperatura foi medida manualmente a cada 15s. A temperatura critica de pite
ocorre quando a densidade de corrente atinge 100uA/cm®. A Figura 1.5 mostra a montagem

dos ensaios.

lll.7.4 — Ensaios de Imersao

Amostras de formato retangular com dimensoes de 20x15x3 mm foram preparadas
para o ensaio de imersdo. Com amosiras constituidas apenas por metal de solda, nao foi
necessario o embutimento em resina de protecio. As amostras foram lixadas e polidas com
pasta de diamante de 6, 3 e 1uym. Apds o polimento, as amostras foram repousadas ao ar por
24h, para que a camada passiva do material pudesse se regenerar.

O teste de imersao foi baseado no método A da norma ASTM G48 (2002). Uma
solucao composta por 6% em peso de cloreto férrico foi preparada e colocada no recipiente
de teste. As amostras foram imersas nos recipientes com a solugdo e os recipientes colocados
em banho maria de agua destilada com temperatura controlada de 40 + 2°C por 24 horas,
conforme exigido pela Norsok M-601 (2016). A Figura 111.6 mostra a montagem do teste. Apos
o teste, as amostras foram lavadas em agua corrente, com detergente e algodao, para
remocao de possiveis produtos de corrosdo. Em seguida, foram pesadas em balanga de
precisao até 0,0001g (Fig. lll.T) e analisadas por microscopia dtica, para identificacdo dos
possiveis pontos de corrosdo. Estas mesmas amosiras haviam sido pesadas na mesma
balancga antes do teste.

De acordo com a norma Norsok M-601 (2016), a amostra € aprovada quando a perda

de massa ¢ inferior a 4,0 g/m” e ndo &€ observado nenhum pite com ampliagio de 20x.



Figura lll.5 — Montagem para o ensaio Temperatura Critica de Pite
(TCP) segundo a norma ASTM G150.

Figura 111.6 — Montagem do teste de imersao segundo metodo A
da norma ASTM G48.
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Figura lll.7 — Equipamento usado para pesagem das amostras.
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CAPITULO IV
RESULTADOS

IV.1 — Microdureza

Os resultados obtidos nos ensaios de microdureza Vickers (HV.s) para a condicdo do
revestimento como soldado e em todas as condigées de Tratamento Térmico Pds-Soldagem
(TTPS) e apresentado na Figura IV.1. Nota-se uma tendéncia para o aumento da microdureza
media a partir de 600 *C com posterior diminuicao continua desta propriedade até 1.000 °C,
observando que os valores de dureza para 600, 700 e 800°C se encontram dentro do mesmo

desvio padrao.
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Figura IV.1 - Evolucdo da microdureza (HV:s) com o TTPS.

O espalhamento observado nos resultados da microdureza pode ser devido a posigao
onde as medidas foram feitas. Isso € confirmado ao observar os resultados dos testes
realizados com uma carga menor (Fig. IV.2), onde se nota que a matriz (regido mais clara) e
a area interdendritica (regiao mais escura) apresentam valores diferentes. A diferenga € muito

maior quando ocorre a fase secundaria (Fig. 1V.2a).
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IV.2 — Caracterizagao Microestrutural

IV.2.1 — Microscopia Otica (MO)

A microestrutura dos revestimentos para todas as condigdes, 8 3 mm da linha de fusao,
ocbservada por microscopia olica € apresentada na Figura IV.3. Nestas figuras as regides
dendriticas estéo identificadas como D e as interdendriticas como ID.

246

(@) T (b)

Figura IV.2 - Imagens obtidas por MO mostrando a microdureza Vickers com carga mais
baixa (HV..01) de regides especificas das amostras. Ataque: acido oxalico 10%.
(a) 700 °C; (b) 800 “C.

@ | | (b) (c)

(d) (e) ()

Figura IV.3 — Microestrutura das amostras observadas por MO. (a) Como soldada; (b) 600
*C: (c) 700 °C; (d) 800 °C; (e) 900 °C; (f) 1.000 °C. Ataque com acido oxalico 10%.
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IV.2.2 — Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

Para avaliar a evolugio do gradiente de concentracao dos principais elementos da liga,
em funcao da temperatura do TTPS, entre as regides dendriticas (D) e interdendriticas (1D),
foi realizada uma analise pontual por EDS. A diferenca de composigdo entre essas regices
diminui com o aumento da temperatura e a razao tende a Unidade (Fig. IV.4), como também
observado em outros trabalhos (Cortial et al., 1995; Xing et al., 2014). Como esperado, a maior
diferenca é observada para Nb.

A Figura IV.5 mostra a microestrutura apos a soldagem (estado de como soldado).
Como ja observado em trabalhos anteriores (Alvaraes et al., 2020, 2020b), a microestrutura é
composta de uma matriz ausienitica com a presenca de fases secundarias, identificadas como
fase Laves e carbonetos de Nb do tipo MC.

As Figuras IV.6 a IV.10 mostram a microestrutura apds a realizacao do TTPS, com as
sequintes caracteristicas:

(a) O TTPS realizado a 600 "C nao propiciou mudangas significativas na microestrutura

gquando observada ao MEV (Fig. IV.6);

(b) Apds o TTPS a 700 °C, além das fases anteriormente observadas, notou-se uma fina

precipitacdo de uma outra fase, indicada potencialmente como y" (Fig. IV.7);

(c) Apos o TTPS a 800 "C, nota-se 0 aparecimento adicional de fase delta () em forma
de bastonetes (Fig.IV.8);

{d) O mesmo cenario anterior é visto apds o TTPS a 800 °C (Fig. IV.9) e;

(e) O TTPS realizado a 1.000 °C promoveu mudancgas importantes na microestrutura, com
dissolugao da fase & e reducado da fase Laves. Adicionalmente, nota-se uma tendéncia

de coalescimento dos carbonetos primarios do tipo MC (Fig.IV.10).
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Figura IV.4 - Evolucao da razao de composicao das regides interdendritica
(ID) e dendritica (D) com o TTPS.
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Figura V.5 — Microestrutura no estado como soldado observada por MEV com ataque de
acido oxalico a 10%(a) e espectros caracteristicos de carboneto de Nb do tipe MC (b) e fase
Laves (c) abtidos por EDS.
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Figura IV.6 — Microestrutura observada apas o TTPS a 600 °C. Ataque:
acido oxalico.

Figura IV.7 - Imagens de MEV da amostra tratada a 700 °C, apos ataque com acido oxalico.

(a) Microestrutura com evidéncias das fases Laves e carbonetos do tipo MC; (b) Detalhe da

area selecionada por um circulo na figura (a) com indicacao de possivel presenca da fase
com uma ampliacao de 30.000x.
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Figura IV.8 - Imagem de MEV e espectros EDS das fases secundarias do metal de solda
tratado termicamente a 800 °C, apos ataque com acido oxalico. Nota-se o aparecimento de
fase &.

Fe

Figura IV.2 - Imagem de MEV e espectros EDS das fases secundarias do metal de solda
tratado termicamente a 900 °C, apés ataque com acido oxalico.
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Figura IV.10 - Imagem de MEV das fases secundarias observadas apos o
TTPS a 1000 *C apos atacar com acido oxalico.

IV.2.3 — Microscopia Eletronica de Transmissao (MET)
A Figura IV.11 mostra o resultado da analise por MET realizada na amostra submetida
ao TTPS a 600 °C. Através desta analise foi possivel confirmar a ocorréncia da fase

secundaria 7".

(b)

Figura IV.11 - (8) MET campo claro da amostra apés TTPS a 600 °C mostrando a matriz com
uma precipitacao fina de v" (zonas cinzentas claras); (b) eixo da zona de difragdo de area
selecionada [001], com padrdes correspondentes a matriz (brilhantes) e precipitacao de +".
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IV.3 - Difragao de Raios X (DRX)
A Figura IV.12 apresenta os difratogramas obtidos para todas as condicoes de TTPS.

MNota-se gue as mesmas fases identificadas por microscopia foram obtidas nesta analise.

IV.4 — Ensaios de Corrosao

IV.4.1 — Ensaio de Polarizagao Potenciodinamica

Os resultados dos ensaios de polarizacdo potenciodinadmica para determinar a
resisténcia a corrosao por pites sdo mostrados na Figura IV.13. Os resuliados obtidos para o
poiencial de pite (Epit) e o intervalo de passivacdo (AE) sdo mostrados na Figura IV.14.

MNota-se que o TTPS nao provocou mudancas significativas no comportamento do
revestimento, visto que, todos os parametros importantes oriundos destas curvas sao
equivalentes para todas as condicoes.

Em geral, um potencial de corrosdo (Ecorr) mais positivo e maiores potenciais de pite
(Epit) e intervalos de passivacao (AE) indicam melhor resisténcia a corrosao (He et al., 2022;
Tumer et al., 2021; Esmailzadeh et al., 2018; Guo et |., 2023; Zhang et al., 2022). O Ecorr
mais nobre significa que o material é dificil de iniciar a corrosao, enquanto o Epit mais alto
sugere que danos permanentes nao podem ocaorrer no filme passivo quando baixas tenstes
eletroguimicas sao aplicadas. Para Esmailzadeh et al. [2018], o intervalo de passivacaao (AE)
& o parametro mais importante para avaliar a resisténcia a corros3o por pites do material.
Todos estes parédmetros foram equivalentes no presente trabalho. Além disso, pode ser

observada histerese negativa em todas as curvas, indicando a auséncia de pites estaveis.

— 800 *C —700 °C 800 °C =900 *C —1000°C

* #* Austenite
& Delta (Ni3Mb)
A Laves

Intensidade, a.u.

30 40 50 80 70 80 an 100
Angulo 26 (graus)

Figura V.12 - Difratograma de raios X para todas as condigoes de TTPS.
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IV.4.2 — Temperatura Critica de Pite (TCP)
Os ensaios para determinacao da temperatura critica de pites foram interrompidos &
85 °C devido a limitag3o do eletrodo de referéncia, ndo sendo constatada a presenga de pite

em nenhuma condicdo estudada. Isto caracteriza um comportamento equivalente e adequado

das amostras.

IV.4.3 - Ensaios de Imersao

Os resultados dos ensaios de imersao seguiram a mesma tendéncia dos ensaios
anieriores, revelando uma perda de massa nula, ou ndo detectavel pela balanga com quatro
casas decimais de precisao utilizada para a medigdo, e a auséncia de pites em todas as
condicoes. A Figura IV.15 mostra a superficie da amostra tratada a 700 °C, representativa de

todas as condigbes, evidenciando a auséncia de pites.
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Figura IV.13 - Curvas de polarizacao potenciodinamica.
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Figura IV.14 - Potencial de pite (Epit) e intervalo de passivacio (AE)
obtidos das curvas de polarizagao.

(a) (b)

Figura IV.15 — Aspecto da superficie da amostra tratada a 700 °C apds testes de imersao,
representativa de todas as condicGes. (a) Vista geral; (b} Imagem por MO da amostra nao
atacada com aumento de 100x.
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CAPITULO V
DISCUSSAO

V.1 = Microdureza

Os resultados de microdureza (Figura IV.1) revelam valores que variam de 220 a 232
HVus na condicdo como soldada. Dai et al. (2019) afirmam que revestimentos depositados
com Inconel 625 geralmente exibem dureza na faixa de 250 a 280 HV. Uma faixa maior de
valores entre 167 e 285 HV sao observados em outros trabalhos relacionados a varios fatores,
como composicao guimica, tratamento térmico prévie, processo de soldagem, aporte térmico
efou gas de protecao (Lorenzoni et al., 2019; Tumer et al., 2020). Menores valores de
microdureza s3o observados para microestruturas mais homogéneas (Baldan et al., 2020).
Esta afirmacdo confirma que o processo EEFM & capaz de gerar um revestimento com uma
microestrutura mais homogénea.

Em relacdo a influéncia do TTPS, observa-se que os valores médios mostram um
aumento consistente da microdureza com temperaturas de até B0O °C, seguido por um
decréscimo continuo. O menor valor médio € observado a 1000 °C. Esse comportamento,
também observado em outros estudos (Guo et al., 2020; Gope et al., 2022; Cortial et al., 1995;
Dinda et al., 2009), é atribuido 45 mudancas na microestrutura promaovidas pelo TTPS.

Cabe ainda destacar que, de acordo com a norma NACE MR0175 (2009), a dureza do
metal de solda ndo deve exceder a dureza maxima do consumivel utilizado, em torno de 35

HRC ou 332 HV, o0 que pode se verificar que foi atendido.

V.2 — Caracterizacao Microestrutural

A microestrutura dos metais de solda quando observada por microscopia ética (Fig.
1V.3) mostra que as regides dendritica (D) e interdendritica (ID) sdo0 mais claras ou escuras
dependendo da temperatura de tratamento. Vale a pena notar que essas diferencas sao
reduzidas para temperaturas mais altas e sdo guase nulas a 1000 °C. |sso pode estar
relacionade com a reducao do gradiente quimico entre as duas regidbes com o aumento da
temperatura do TTPS mostrado na Figura V.4, o que também foi obtido por outros
pesquisadores (Cortial et al., 1995; Xing et al., 2014). A partir dessas imagens, fica claro que
as principais mudangas na microestrutura ocorrem na faixa de 700-800 °"C. No entanto,
poucas informacies das fases secundarias podem ser obtidas a partir da analise por MO.

A Figura IV.5 mostra a microestrutura na condicdo como soldada, onde sao
observadas regides dendriticas (D) e interdendriticas (ID) com dois tipos diferentes de fases
secundarias. A primeira apresenta estrutura eutética com maorfologia irregular, enquanto a

segunda apresenta morfologia poligonal com tamanho inferior a 1 ym. A analise da EDS em
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algumas dessas fases indicou um enriguecimento de Mo e Nb, e a presenca de Si em
concentracbes mais elevadas. Como também observado em trabalhos anteriores [Devietlian
et al., 1993; Alvaraes et al., 2020), as pequenas particulas sdo carbonetos primarios do tipo
MC de NbC, enquanto a estrutura eutética é identificada como fase Laves devido ao seu
espectro caracteristico conhecido e a uma composigcdo quimica que se ajusta ao tipo A:B.
Estes resultados concordam com varios trabalhos experimentais (Silva et al., 2018; Rajani et
al., 2013; Petrzak et al., 2016; Devietlian et al., 1983; Cortial et al., 1995; Alvardes et al., 2020;
Tumer et al., 2020, Dai et al., 2022).

Em relag3o ao efeito do TTPS, observa-se que a analise por MEV a 600 "C nao detecta
alteracbes significativas (Figura IV.6) comparada com a condigdo de como soidado.
Entretanto, a precipitacdo de particulas pequenas, indetectaveis por MEV, pode ser
responsavel pelo aumento da microdureza média (Figura IV.1) em comparacao com a
condigcdo como soldada. De fato, a analise do MET (Figura IV.11) revelou uma fina
precipitagao da fase ", representados pelos pontos menores e menos brilhantes de acordo
com os padroes apresentados nos trabalhos de Caoc et al. (2018) e Rong et al. (1999).

Alem da presencga da fase Laves e do carboneto MC, a precipitacao fina da fase " ao
longe da area interdendritica & observada a 700 °C (Figura IV.7b). Além disso, uma zona
isenta de precipitagdo pode ser vista ao redor das particulas em blocos porgue a matriz
circundante esta empobrecida de formadores de carboneto (Nb, Ti) e os precipitados de +”
nao se formam na area adjacente. Resultados semelhantes foram obtidos por Ban et al. (2016)
e Dai et al. (2019).

A BOO °C, varias alteracoes foram encontradas (Figura 1V.8). Observa-se a presenca
de uma fase 5 em forma de agulha precipitada na regido interdendritica. Esta regido tambem
mostra a presenca da fase Laves rica em Nb, que se dissolve continuamente e contribui para
fornecer o Nb para a formacao da fase &. Silva et al. (2018) também observaram que essas
fases Laves atuam como reserva de ni¢bio para a formacao das fases v" e 4.

A fase " desaparece e a fase & e predominante a 800 °C (Figura IV.9), enquanto no
se observam precipitados com morfologia em forma de agulha na Figura IV.10, indicando que
a dissolugio completa da fase & ocorreu a 1000 °C. Nessa temperatura, nota-se a
predomindncia de grandes blocos de carbonetos MC que cresceram a partir de carboneios
pré-existentes juntamente com pequenas particulas de fase Laves que foram quase
completamente dissolvidas durante o TTPS (Figura IV.10).

Os resultados até aqui analisados sao corroborados pela difracao de raios X, como
mostrado na Figura V.12, onde, apesar dos picos dominantes serem da matriz austenitica,
evidenciam-se picos correspondentes as fases secundarias Laves, § e carbonetos NbC.

Como a quantidade de precipitacdo é pequena, os picos de intensidade s3o fracos. Esse
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padrac evidencia que a fracdo volumeétrica das fases secundarias é pequena, como também
observado por MNajafi et al. A fase ¥v" nd3o pdde ser identificada por DRX devido a sua
quantidade muito baixa e pequeno tamanho (Silva et al., 2018; Lourenco et al., 2021; Dinda
et al., 2009; Kreitcberg et al., 2022). Entretanto, observa-se que a intensidade para o pico de
difracdo de & é maior para 800 e 900 °C. Esse resultado confirma que a fase em forma de
agulha é uma fase 5. Essas evidéncias concordam com a literatura (Silva et al., 2018;
Lourenco et al., 2021; Dinda et al., 2009; Kreitcberg et al., 2022).

Neste estudo, a ocomréncia de fases secundarias, principalmente das fasesy" e &,
observadas em temperaturas ligeiramente diferentes daguelas obtidas em ligas forjadas, &
atribuida a segregacao de elementos nos metais de solda. Entretanto, ndo é um resultado
incomum, pois microestruturas heterogéneas podem induzir uma expansao do campo da fase
& (Floreen et al., 1994). Ainda de acordo com Silva et al. (2018), a heterogeneidade quimica
e a presenca de fases ricas em Nb, durante a solidificacao, tornam a cinética de precipitacao
e dissolugao da fase & mais dificil em solda com Inconel 625.

Em resumo, a caracterizacdo da microestrutura foi utilizada para esclarecer o efeito
endurecedor das amostras tratadas termicamente. A fase Laves e os carbonetos MC foram
observados apos a soldagem. Em comparacdo com a condicdo como soldada, a variacao
nessas fases foi observada para a amostra tratada termicamente a 600 °C, onde a
precipitagao da fase endurecedora 7" foi evidenciada através do MET, ainda em sua fase
inicial. Embaora a precipitagdo de +" seja esperada para temperaturas superiores a 700 °C no
Inconel 625, os metais de solda podem apresentar um cenario diferente devido a segregacao
de Nb, usualmente observada (Kreitcberg et al., 2022). Assim, a precipitacio de v" pode
ocorrer em temperaturas tdo baixas quanto 600 °C (Dai et al., 2022), como observado nesie
tfrabalho. Quando a temperatura aumenta para 800 "C, favorece-se a fase & em forma de
agulha, com a dissolucao da fase Laves, rica em Nb, e a dissolucao parcial da v". Como os
carbonetos MC formados durante a solidificacao sao muiio estaveis e ndo se dissolvem em
nenhuma das temperaturas de envelhecimento utilizadas neste estudo, eles sao observados
em todas as amostras (Silva et al., 2018; Dai et al., 2019; Guo et al., 2020; Petrzak et al.,
2016).

V.3 — Comportamento em Corrosao

Considerando que um maior intervalo de passivagao (AE) indica um filme passivo mais
estavel (Ban et al. , 2016) e o potencial de pite (Epit) mostra a capacidade dos materiais de
resistir confra defeitos locais no filme passivo, onde um valor de Epit mais alto indica uma
melhor resisténcia a corrosao, observando-se os resultados apresentados nas Figuras V.13

e IV.14, verifica-se que ndo sao encontradas diferencas significativas, pois todos os resultadas
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estdo na mesma faixa de dispersao. A forma das curvas de polarizacdo potenciodinamica
(Figura IV.13) mostra histerese negativa e regiao passiva ampla e estavel, o que implica um
filme passive muito estavel para todas as condicoes. Isto esta de acordo com Yin et al. (2022),
que afirmam que o desempenho do filme de passivacao afeta significativamente a resisténcia
a corrosao. Além disso, em suas regides transpassivas, o menor gradiente da densidade de
corrente em relacio ao potencial demonstra que danos permanentes nao podem se formar
na camada passiva. A diferenca entre as amostras foi insignificante e nao foi observada a
formacao de pites.

Os ensaios de TCP para determinagao da temperatura critica de pite mostraram a
mesma tendéncia dos ensaios potenciodinamicos. Embora ndo se tenha obtido precisamente
a TCP de cada condicao, a interrupcao do ensaio a 85 "C sem ocorréncia de pite indica que
o TTPS nao promoveu efeitos prejudiciais na resisténcia & corrosao. Este limite & considerado
adequado para indicar um comportamento satisfatorio do metal de solda ou material de base,
sendo também adotado por diferentes autores (Lorenzoni et al., 2019; Frazao et al., 2017;
Klapper et al., 2017; Mishra et al., 2015) e algumas normas (ASTM G 48-03). Este & um
resultado esperado devido aos teores dos principais elementos de liga, principalmente Cr e

Mo, observados nas regides dendriticas do metal de solda, como mostira a Tabela V.1.

Tabela V.1 - Faixa de composicao elementar (em %peso) da regido
dendritica dos metais de solda obtida por EDS.

Elemento Como soldado 600 "C 700 °C BOD"C 900 “C 1000 “C

Cr 22702 223+0,7 224+04 226101 22102 225+0,2
Fe 4901 3907 4502 43204 4502 44:02
Ni 626+06 637+16 621+05 626+04 62007 62005
Nb 21+04 2105 20+03 1,7+01 26+03 23+03
Mo 86x05 §0+x08 8305 8003 88+03 84zx02

Embora a composicdo quimica n3o possa ser ulilizada para prever a resisiéncia a
corrosao localizada (Klapper et al., 2017), é importante ressaltar que os resultados também
estdo associados a baixa fragdo de fases secundarias. Resultados equivalentes sdo
observados para metais de solda depositados por processos de baixa diluigdo, como plasma
e eletroescoria (Alvaraes et al., 2020b; Lorenzoni et al., 2019). Para processos convencionais
de soldagem a arco, observam-se valores inferiores a 85 °C, mesmo na condicdo de como
soldado (Gittos et al., 2019).

Alem disso, conclusdes semelhantes foram obtidas nos testes de imersao, pois nao foi
observado formacao de pite e ndo foi detectado perda de peso para todas as condicdes. Estes

ultimos resultados alcangaram os critérios de aceitacao para aplicagdo na industria do
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petroleo (Norsok, 2016), sem pites e perda de massa limitada a um maximo de 4,0 g/m".
Assim, parece que as fases secundarias observadas em diferentes temperaturas nao exercem
uma influéncia notavel no desempenho a corrosdo dos metais de solda, desde que se
apresentem em um percentual baixo como o obtido no presente trabalho. Embora alguns
trabalhos (Lorenzoni et al., 2019; Han et al., 2018) assumam que o potencial de pite depende
principalmente do teor de Cr, € viavel se acreditar que a gquantidade de fases secundarias é o
principal fator contribuinte para o desempenho da corrosdo. Assim, pode-se inferir que os
TTPS executados ndo prejudicaram a resisténcia a corrosdo dos metais de solda, pois a
precipitagao dentro das regides interdendriticas ndo foram significativas, como também

observado por outros pesquisadores (Ban et al., 2016; Corial et al., 1995).

V.4 — Consideragoes Adicionais

Embara a diluicdo possa aumentar a aderéncia das camadas de revestimento, ela
afeta negativamente a resisténcia a corrosao através da contaminagao pelos elementos do
substrato. Para reduzir a diluigao a niveis aceitaveis, s3o0 usualmente necessarias pelo menos
duas camadas quando os processos convencionais de soldagem a arco s&o aplicados
(Morsck, 2016). Como mostrado anteriormente, o EEFM pode produzir revestimentos
soldados de camada Unica com uma baixa razao de diluicdo (Alvaraes et al., 2020; Alvaraes
et al., 2020b). Isto gera uma composicdo quimica adequada e uma microestrutura homogénea
com uma pequena fracdo de fases secundarias, o que & crucial para os metais de solda
submetidos ao TTPS, pois a cinetica de transformacdo de fase e influenciada pelas
heterogeneidades quimicas e pela microestrutura inicial (Silva et al., 2018). Particularmente,
um teor de Fe inferior a 10% em peso é necessario na industria do petrdleo (Morsok, 2016),
pois teores mais elevados promovem uma diminuicao na solubilidade de Nb e Mo namatrize
0 conseguente aumento na quantidade de fases secundarias (Abbasi et al.. 2022; Banovic et
al., 2002), o que torna a liga propensa a corrosao (Abioye et al., 2015; Kreitcberg et al., 2022).
Como a microestrutura tambem depende da composicao quimica, particularmente do teor de
Fe, processos de baixa diluigdo sao cruciais para propriedades aceitaveis.

MNeste trabalho, a baixa taxa de diluicgo proporcionada pelo processo EEFM foi
fundamental para a obtengio de uma composicdo gquimica basica do metal de solda,
indicando a perspectiva de propriedades satisfatorias. Além do baixo teor de Fe, os teares de
Cr, Ni e Mo sao proximos ac metal de solda e seguem os valores solicitados para a liga forjada.
Essa associacdo com uma microestrutura homogénea na condigdo de soldado foi
fundamental para evitar uma elevada fracdo de fases deleiérias e, consequentemente, um
bom desempenho apos o TTPS.

Independentemente das alteracoes significativas na microestrutura discutidas

anteriormente, o TTPS nao promoveu efeitos negativos sobre a microdureza e resisiéncia a
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corrosaon, pois a baixa fracao de fases secundarias promoveu apenas pequenas alteracGes
na microdureza e nenhum pite foi observado em todos os ensaios de corrosao. Embora
Zahrani et al. (2013) afirmem que a microestrutura é crucial para o desempenho da corrosao,
deve-se considerar também a dependéncia da quantidade de fases deletérias. Assim,
resultados aceitaveis ndo so esperados quando uma alta fracdo de fases deletérias aumenta
além de um determinado nivel. O mesmo desempenho foi obtido em outros trabalhos (Ban et
al.. 2016; Cortial et al., 1995).

Por fim, € importante ressaltar que a ocorréncia de segregacao € inevitavel e & mais
evidente nas operagdes de soldagem independentemente do processo de soldagem. Ela
sempre gera alieragbes na microestruiura, e algumas guantidades de fases secundarias
deletérias s3o obtidas. Assim, a adocao de processos de baixa diluicdo € um procedimento
favoravel para minimizar essa questio. Esta tendéncia foi confirnada em recentes trabalhos
de Costa et al. (2024,2024b) utilizando o processo MIG com eletrodo rotativo. Assim, o EEFM
pode ser indicado como a selecao preferencial para depositar revestimentos de camada unica
em superficies exiensas e regulares devido a sua alta taxa de deposigao, enquanto pelo
menos duas camadas podem ser necessarias para oufros processos, oMo O Processo a arco
submerso.

Embora alguns pesquisadares (Chattopadhyay et al., 2019) afirmem que o processo
eletroesctria ndo seja capaz de produzir revestimento de camada unica com qualidade, os
presentes resultados confirmam que o metal de solda de camada unica depositado pelo
processo EEFM pode atingir os requisitos das normas atuais (Norsok, 2016) mesmo apos o
TTPS, pois ndo foi evidenciado pite nem perda de massa relevante e o teor de Fe foi inferior

a 5% para todas as condigdes.
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CAPITULO VI
CONCLUSOES

Os resultados obtidos neste trabalho indicam que os metais de solda depositados pelo

processo EEFM apresentam propriedades de microestrutura e corrosdo adequadas apos

TTPS em diferentes temperaturas. Embora a precipitacio das fases v" e § tenha sido

observada para temperaturas menores do que as observadas em metais base, devido &

pcorréncia da fase Laves na condicdo como soldada, a matriz austenitica com baixa

guantidade de fases secundarias ndo prejudicou o desempenho em corrosao dos metais de

solda. Isto indica que uma microestrutura mais homogénea na condicdo como soldado é

fundamental para um desempenho satisfatério apos o TTPS. Com base neste cenario,

sugere-se que o processo EEFM pode ser uma excelente opgao para revestimentos soldados

na industria, pois os resultados de corrosao foram equivalentes aos produzidos por outros

processos e alguns metais base.

a)

b)

Como principais contribuictes desta Tese, destacam-se:

A soldagem com processos de baixa diluigdo, como o processo eletroescaria, permite
a execucao de revestimentos em camada unica com atendimento dos requisitos para
utilizacdo na indlstria, mesmo apds a execucgdo de tratamentos térmicos pos-
soldagem, visto a obtencao de propriedades de corrosao equivalente a metais base;
A solidificacao de metais de solda com pequena fragac de fases secundédrias é
fundamental para um bom comportamento apos TTPS. Particularmente, um menor
percentual de fase Laves significa uma disponibilidade inferior de Nb para formacao
de outras fases deletérias como a fase delta e;

Revestimentos de Inconel 625, depositados pelo processo Eletroescdria com Fita
Metalica, submetidos a tratamentos térmicos ou expostos na faixa de tempo e
temperatura apresentados neste estudo, apresentam propriedades de corrosao

aceitaveis para sua aplicacao.
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CAPITULO VI
SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Como continuidade do presente estudo, permite-se sugerir:

a) Realizar o estudo por tempos prolongados visando avaliar a manutencgdo das
propriedades para aplicagdo em temperaturas elevadas;

b) Avaliar o comportamento mecanico e a resisténcia a fadiga dos revestimentos
estudados e;

t) Realizar a soldagem por eletroescéria com alteragio dos parametros para reducéo da

espessura de camada obtida.
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