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Abstract

Superduplex stainless steels are advantageous materials combining high mechanical
properties and good corrosion resistance when exposed to chloride-containing environments.
However, these materials have some technical limitations, such as hydrogen embrittlement
and intermetalic phase precipitation when exposed to the thermal cycles during the welding
process. As a consequence, mechanical and corrosion properties might be impaired.

This work presents the results from tougnhness tests carried out in 10mm thickness
compact tension (CT) specimens taken from two different welded superduplex steels. Tests
were performed in the base material as well as in the welded joint regions. These specimens
were tested in air and by the step loading method in substitute ocean water submitted to -
1100mV and -1000mV (saturated calomel reference electrode) cathodic protection. Tests
results showed a decreasing in toughness properties in both materials when cathodic
protection was applied. Cleavage was the predominant fracture mechanism observed during
the analysis.

Resumo

Os acos inoxidaveis superduplex sdo materiais bastante atrativos combinando alta
resisténcia mecanica com boa resisténcia a corrosdo em meios contendo cloretos. Estes
materiais também apresentam limitagdes técnicas como a fragilizagdo pelo hidrogénio e por
precipitacdo de fases intermetélicas devido a ciclos térmicos o que acaba por deteriorar as suas
propriedades.

O presente trabalho apresenta ensaios de tenacidade a fratura em corpos de prova de
dois agos superduplex soldados tipo compacto de tracdo (compact tension) com espessura de
10mm. Os ensaios foram realizados ao ar e utilizando a técnica de passos de carregamento
(step loading) em 4gua do mar sintética com a utilizagdo de protecao catddica nos potencias de
-1100mV e -1000mV em relagdo ao eletrodo de calomelano saturado para o material de base e
para o restante da junta soldada. Os resultados mostram queda na tenacidade a fratura para
ambos os materiais estudados quando protegidos catodicamente, sendo a clivagem o
mecanismo predominante da fratura.
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Introducgéo

Os acos inoxidaveis duplex sdo ligas que contém um balango microestrutural das fases
ferritica e austenitica em sua microestrutura. Estes agos sdo selecionados em aplicagdes que
requerem resisténcia mecanica em conjunto com boa resisténcia a corrosdo em meios
agressivos. Existe, ainda, uma classe de acos inoxidaveis de ultima geracdo chamada super
duplex, pertencente a familia duplex. Estes materiais possuem uma maior quantidade de
cromo, niquel, molibdénio e nitrogénio em comparagcdo aos agos inoxidaveis duplex.
Apresentam, também, maior resisténcia a corrosdo em meios contendo cloretos e maior
resisténcia mecanica em relagdo ao anterior. A soldagem destes materiais tem sido um
problema constante para a engenharia, principalmente, devido a formacdo de fases
intermetalicas de baixa tenacidade na zona termicamente afetada da solda em conjunto com o
desbalanco de ferrita e austenita para o metal de solda e ZTA. Desta forma, procedimentos
especificos de soldagem devem ser estritamente seguidos para que se possa manter a
tenacidade e a resisténcia a corrosdo na junta soldada como um todo.

Para os ensaios ao ar e sob protecdo catddica foram utilizados corpos de prova do tipo
compacto de tragdo (compact tension) com espessura de 10 mm e com entalhes laterais (side
grooves). As pré-trincas foram posicionados no metal de base, zona termicamente afetada e
metal de solda para os dois agos inoxidaveis super duplex estudados. Os ensaios ao ar
apresentaram grande plasticidade para todas as regioes estudadas enquanto que os ensaios
utilizando a técnica de passos de carregamento por carga prescrita (step loading) com a
utilizagdo de protecdo catddica apresentaram auséncia de plasticidade em ambos os potenciais
estudados. Pode-se aplicar, desta forma, a mecanica da fratura linear elastica quando estes
materiais estiverem protegidos catodicamente nestas condi¢des de geometria e potenciais de
ensaio.

Os testes realizados consistem ainda em: ensaio de microdureza ao longo da junta
soldada, andlise metalografica, determinacdo do espagamento austenitico, imagens
fractograficas obtidas com o auxilio do microscépio eletronico de varredura com imagem de
elétrons secundarios e medidas da quantidade de ferrita e austenita para o metal de base, metal
de solda e zona termicamente afetada. Foi realizada, também, andlise quimica por
espectroscopia de emissao Optica confirmando, para os dois materiais, teores de elementos de
liga dentro das faixas exigidas para os acos inoxidaveis super duplex.

Revisao da Literatura

Os agos inoxidaveis duplex e super duplex t€ém sido usados em muitas aplicagdes na
industria do petréleo, principalmente em equipamentos submersos em ambiente de agua
salgada. Nesta condicdo de servigo estes materiais estdo diretamente protegidos catodicamente
ou ligados a outros componentes que estdo protegidos por prote¢do catdodica. Embora estes
materiais estejam protegidos de qualquer dissolugdo anddica, outros mecanismos prejudiciais
induzidos pelo meio em conjunto com a polarizagdo catddica podem ocorrer, principalmente
em acos de média e alta resisténcia (1). Geralmente denominado como fragilizagdo pelo
hidrogénio, assunto de extrema relevancia devido as graves conseqliéncias até hoje
documentadas, normalmente catastroficas, devido a rapida propagacao de trincas ocasionando
uma fratura do tipo fragil. Para que a fragiliza¢do ocorra, o hidrogénio na forma atomica (H)
deve estar disponivel. A reagdo de redug¢do da molécula de 4gua em adgua do mar sintética com
a utilizacdo de protecdo catddica ¢ mostrada na reacdo abaixo. Esta reacdo ocorre na interface
metal/solu¢ao, resultando em hidrogénio atémico e o ion hidroxila.
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H,O + ¢é > Haps + OH

Como conseqiiéncia dessa reacdo o hidrogénio atdomico ¢ adsorvido na superficie
metalica e por meio de difusdo e movimento de discordancias chega a regides de defeitos na
estrutura cristalina dos metais ou permanecendo como elemento em solucao so6lida intersticial.
A severidade do fragilizacdo pelo hidrogénio depende da quantidade de hidrogénio envolvido,
da habilidade deste hidrogénio em ser absorvido na superficie metalica e da taxa de difusao
deste elemento na estrutura cristalina do material.

Um dos pontos que tem merecido grande atencdo € a existéncia de um valor limite do
fator intensidade de tensdes aplicado (Kgac), abaixo do qual ndo ocorre propagacao de trinca.
Alguns modelos ja foram formulados para explicar este fato.

Troiano e colaboradores, ainda no final da década de 50, contribuiram de forma
significativa para a compreensdo do fendmeno de fratura assistida pelo hidrogénio (3,4). Os
autores utilizaram corpos de prova entalhados de varios materiais na condi¢do de previamente
hidrogenados, chegando as seguintes constatacdes:

1) A carga suportada pelos corpos de prova entalhados diminuia com o nivel de
hidrogenacao a que era submetido o material.

i1) Havia uma carga minima (valor critico de carga) abaixo do qual a fratura ndo vinha
a ocorrer.

i) A medida que fosse utilizado um entalhe mais agudo a carga suportada pelo corpo
de prova era menor.

v) Um recozimento a baixa temperatura (150°C) por 24 horas, a fim de possibilitar a
saida do hidrogénio, propiciava a recuperagao da resisténcia a fratura do material.

V) A nucleacdo de trincas ocorria de forma subsuperficial tendo sido verificado que,
quanto menos agudo o entalhe utilizado, mais para o interior do material estas
eram formadas.

Estes fatos levaram Troiano et al (3,4), a sugerirem que a formac¢do de trincas e sua
propagacdo era controlada por uma combinacdo entre a concentracao de hidrogénio no
material e a tensdo aplicada.

Os resultados obtidos por Troiano com corpos de prova entalhados incentivaram
Brown (5,6), a utilizar a metodologia da mecanica da fratura, com corpos de prova pré-
fissurados que oferecem resultados que podem ser utilizados diretamente em projetos. De
qualquer maneira, ainda hoje ¢ recomendado o uso de corpos de prova entalhados,
principalmente para investigar as interfaces preferenciais para a nucleagdo de trincas.

Os modelos propostos para explicar a existéncia do valor limite de propagacdo de
trinca no fendmeno de fratura assistida pelo hidrogénio, sugerem que a iniciagdo do
trincamento ocorre quando a tensdo maxima local exceder a tensdo coesiva de interfaces
enfraquecidas pela acdo do hidrogénio. Os modelos postulam que hd um efeito sinérgico da
concentragdo de hidrogénio e o nivel de tensdes alcancado.

Uma constatacdo ¢ definitiva: a concentragdo de hidrogénio ¢ maior exatamente na
regido de maior triaxialidade a frente do entalhe. Em outras palavras, justamente na regido em
que o campo de tensdes atinge o seu valor maximo havera maior concentragao de hidrogénio.

Isto explica a énfase dada na utilizacdo de corpos de prova entalhados ou pré-
fissurados. E quase uma unanimidade entre os pesquisadores que o campo de tensdes
hidrostatico a ponta de uma trinca ¢ o componente mais importante, sendo o pardmetro, que
governa o processo de fratura assistida pelo hidrogénio.

Nair e colaboradores (8) fazem referéncia a trabalhos que tentam provar que a elevagao
de tensdes hidrostaticas ¢ uma condi¢do necessaria para a fratura assistida pelo hidrogénio.
Para verificar a importancia do hidrogénio comparativamente ao mecanismo de dissolucao
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eletroquimica em estudos de corrosdo sob tensdo, foram testados corpos de prova sob modo I
de carregamento (tracdo pura, presenca do efeito hidrostatico de tensdes) e sob o modo III
(torcdo pura, auséncia do efeito hidrostatico de tensdes). A constatacdo de ocorréncia de
propagacdo de trinca apenas para o modo I de carregamento ¢ tido como uma evidéncia da
importancia da triaxialidade de tensdes na fratura assistida pelo meio ambiente na presenga de
hidrogénio.

Por esta linha de raciocinio, o marcante aumento da susceptibilidade a agdo do
hidrogénio com o aumento do limite de escoamento de ligas metalicas esta associado ao
aumento da tensdo principal e ao aumento da triaxialidade de tensdes decorrente. Para um
dado nivel de atividade de hidrogénio associado a um meio, o aumento da triaxialidade de
tensdes reduz o valor da tensdo de fratura requerida para a propagacao da trinca.

Materiais e Procedimento Experimental.

Soldagem das Chapas

Quatro chapas foram soldadas sendo duas do material classificado como ago
inoxidavel super duplex que designamos nesse trabalho como ’A’’ e duas do aco inoxidavel
super duplex que designamos como sendo “’B’’. As chapas soldadas tinham dimensdes de
570mm x 300mm x 120mm. A solda executada foi uma solda de topo com chanfro do tipo K,
o que facilitou a colocagdo do entalhe nas zonas estudadas da junta soldada. A energia de
soldagem utilizada esteve entre os valores aconselhdveis para os acos inoxidaveis superduplex
que estao entre 0,2 a 1,5 KJ/mm dependendo da espessura e da geometria da junta soldada. (9)
O alto aporte térmico deve ser evitado por produzir baixas taxas de resfriamento, aumentando
o risco de sensitizacdo (10) e de formacao de fases intermetalicas. O aporte térmico muito
baixo também deve ser evitado, pois leva a formacdo de altas quantidades de ferrira e a
conseqiiente precipitacao de nitretos de cromo nesta fase. Portanto cuidados especiais tem que
ser tomados para que o tempo de resfriamento entre 1200°C e 800°C (AT,-g) fique dentro da
faixa entre 4 a 15 segundos considerado como sendo o parametro chave para o sucesso da
soldagem de agos inoxidéaveis super duplex (11).

Foram utilizados dois processos de soldagem, TIG para o passe de raiz e segundo
passe, e o restante da junta foi soldada com o processo de eletrodo revestido. O gas de
prote¢do utilizado foi o argdnio com pureza de 99,997%, utilizando-se uma vazao aproximada
de 14 L/min. A temperatura maxima de interpasse ndo ultrapassou o valor de 150 °C como
recomendado pela literatura (12).

O consumivel utilizado foi o da marca comercial Thermanit 25/09 Cut, eletrodo esse
enriquecido com niquel em torno de 3% a mais que o material de base, favorecendo a
nucleacao da fase austenitica no metal de solda (13).

Usinagem e Confeccéo dos corpos de prova

Das chapas soldadas foram retirados corpos de prova tipo compacto em tragao
(compact tension) C(T) da mecanica da fratura. Para uma perfeita rastreabilidade dos dois
materiais, designados como A’ ¢ ’B’’ nesse trabalho, e para que ndo houvesse qualquer
problema com a identificacdo e mistura dos mesmos, as chapas foram enviadas a duas
empresas diferentes de usinagem. Os corpos de prova foram dimensionados de acordo com a
norma ASTM E1820 (14) . A espessura (B) utilizada foi de 10mm e, em fungdo destas
dimensdes, foi utilizado uma relagdo de dimensdes B=W/4 para se obter corpos de prova de
dimensoes viaveis de serem ensaiados. O *"W?’, distancia do centro do furo até a extremidade
oposta ao entalhe, ¢ de 40 mm. A largura é de 48 mm. Foram utilizados entalhes laterais (Side
grooves) sendo a espessura liquida (Bn), ou seja, a distdncia entre as raizes dos entalhes
laterais, igual a 8mm.
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Entalhes

Para a perfeita identificagdo das regides onde o entalhe foi colocado procedeu-se uma
compara¢do de reagentes macrograficos para a escolha daquele que apresentasse a melhor
visualizacdo da zona termicamente afetada pela soldagem. A tabela 1 mostra os ataques
utilizados com seus respectivos reagentes. A melhor visualizagdo macrografica foi utilizando-
se o reagente de nimero dois, a figura 1 mostra a macrografia. O entalhe principal e a pré-
trinca de fadiga foram propositalmente colocados e originados respectivamente na regido reta
do chanfro em K para a zona termicamente afetada, e para o metal de solda procurou-se a
regido central do chanfro. A figura 2 apresenta os corpos de prova usinados com os entalhes
posicionados na zona termicamente afetada e no metal de solda.

O entalhe lateral (side groove) foi colocado em todos os corpos de prova ensaiados
neste trabalho. O objetivo do entalhe lateral ¢ aumentar a restricao a deformacao plastica.

Tabela 1 - Reagentes utilizados
Ataque n°. Reagentes
1 50 mL HCI, 10 g CuSO4, 50 mL H,O (pode ser a quente).
2 50 mL HCI, 50 mL H,0, 20 mL H,0, (30%); 70-75 °C.
5 10-40 mL HNOs, 3-10 mL HF (48%), 25-50 mL H,0; 70-80 °C.
6 50 mL HCI, 25 mL CuSOj saturado em agua; 75 °C.

Ataque 2

Figura 1 — Reagente macrografico escolhido para a determinag@o do posicionamento do
entalhe principal

Figura 2 —

Sistema para 0s ensaios

O equipamento desenvolvido para a realizacdo dos ensaios contém uma cuba de
acrilico para armazenar a d4gua do mar sintética, com capacidade para 13 litros, uma célula de
carga marca HBM com faixa de medida de até cinco toneladas ligada a um indicador
universal, marca Novus, que faz o sistema de leitura da mesma, e um brago de alavanca para
amplificar a carga utilizada. O corpo de prova compacto de tragdo ¢ isolado das garras por um
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revestimento elastomérico colocado nestas. Os pinos que permitem a fixacdo do corpo de
prova ao dispositivo para a aplicacio do carregamento sdo revestidos com Teflon® para que
ndo haja um contato entre o material deste e o aco inoxidavel super duplex ensaiado. A
aplicacdo de carga permite o modo I de carregamento (tragdo). A figura 3 mostra o
equipamento. Os ensaios foram realizados com um total de dez méaquinas.

]

Figura 3 - Equipamento desenvolvido para a realizagao do ensaio e step loading.

Com relagdo a protecao catoddica foram utilizados um total de onze potenciostatos
construidos no préoprio laboratorio (Lamef) pela equipe de engenheiros eletronicos e técnicos.
Destes onze, um ¢ de uso exclusivo do polarizador. A figura 4 mostra o polarizador mais os
corpos de prova sendo polarizados. Todos os corpos de prova, antes de serem ensaiados pelo
método de passos de carregamento (step loading), foram polarizados no potencial estudado
por no minimo um més, visando a saturacao com hidrogénio do corpo de prova.

Figura 4- Polarizador usado nos ensaios.

Os contra eletrodos que foram utilizados sdo feitos em titanio revestido com elementos
nobres. Os eletrodos de referéncia utilizados foram de calomelano saturado.

O meio em que foram ensaiados estes corpos de prova € a agua sintética do mar, sendo
preparada conforme a norma ASTM D 1141 — 98 (Standart Practice for the Preperation of
Substitute Ocean Water) (15).

Microdureza
Os ensaios de microdureza foram realizados utilizando-se uma carga de 200 g onde se
tragcou um perfil de microdureza Vickers ao longo da regido do metal de solda e regides
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adjacentes. A quantidade de endentagdes feitas no perfil representa fielmente os valores
obtidos no grafico de microdureza Vickers com sua respectiva representacao na figura.

O microdurémetro utilizado ¢ da marca Struers Duramin, com capacidade de até 1 kg
na escala .

Metalografias

As metalografias foram feitas seguindo o procedimento metalografico padrao. O
ataque foi eletrolitico com reagente KOH 56%. O objetivo das metalografias foi observar a
distribuicdo da fase austenitica e ferritica nas regides de interesse da junta soldada e a possivel
precipitacdo intermetalica nestas regides. A regido da ZTA analisada para ambos os materiais
foi a mesma onde a pré-trinca de fadiga foi propositalmente originada, ou seja, na regido reta
do chanfro em K.

Balanco Microestrutural das Fases Ferrita e Austenita

Para a quantificagdo da fracdo volumétrica das fases na microestrutura dos materiais
estudados (A e B) utilizou-se o software analisador de imagens Image Tools com o
processamento de imagens em tons de cinza para que os pontos brancos e pretos pudessem ser
diferenciados, obtendo—se assim a percentagem relativa de cada fase. Para melhorar as
micrografias usadas na quantificagdo, utilizou-se um filtro para uniformizar a luz usada pelo
microscopio Optico para a obtencao das imagens.

Foram realizadas uma média de trés medidas em trés imagens metalograficas
diferentes do material de base e da zona termicamente afetada, para o metal de solda fez-se
um total de cinco medidas em cinco imagens metalograficas diferentes. Desta forma podemos
ter um valor representativo médio de cada fase em cada regido de interesse nos materiais A e
B. A regido da zona termicamente afetada onde foram realizadas as micrografias ¢ a mesma
regido onde foram abertos os entalhes e originadas as pré-trincas de fadiga.

Avaliagdo do Espacamento Austenitico

Para a quantificagdo do espagamento austenitico na microestrutura dos materiais de
base e da zona termicamente afetada utilizou-se o software analisador de imagens Image J
com o processamento de imagens em tons de cinza para que a medida média da fase de
tonalidade escura (ferrita) fosse medida (espacamento entre uma austenita e outra). Foram
obtidas imagens metalograficas no sentido de laminacdo das chapas dos materiais estudados,
onde via software foram tragadas linhas verticais a direcdo de laminagdo. A partir destas
linhas originadas subtrairam-se as linhas que atravessavam a fase austenitica, ficando apenas
as linhas que atravessavam a fase ferritica. Desta forma se obteve a medida da média do
espacamento austenitico para trés regides diferentes do material de base para os dois materiais
recebidos considerando o aumento de 200x no microscéopio optico. O espagamento austenitico
foi medido no plano onde o pré trincamento por fadiga foi realizado, ou seja, perpendicular a
diregdo de laminagdo das chapas recebidas Para melhorar as micrografias usadas na
quantifica¢do, utilizou-se um filtro para uniformizar a luz usada pelo microscopio optico para
a obten¢do das imagens.

A avaliagdo do espacamento austenitico para o metal de solda ndo foi necessaria, pois
a microestrutura mostrou-se bem mais refinada em comparaciao ao material base.

Fractografias

Para melhor anélise dos micro-mecanismos de fratura dos corpos de prova ensaiados
ao ar e no ensaio de step loading com prote¢ao catddica foi utilizado o microscopio eletronico
de varredura com imagens por elétrons secundarios. As imagens de interesse principal sdo
capturadas logo apds a trinca de fadiga. Os corpos de prova que foram protegidos
catodicamente foram limpos com 4cido nitrico a 60°C por vinte minutos, conforme a norma
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ASTM G1 (16), para a remog¢dao do carbonato de calcio e do hidroxido de magnésio
precipitados durante o ensaio.

Ensaio de tenacidade a fratura ao ar

Os ensaios ao ar foram realizados numa maquina servo-hidraulica modelo MTS 810
levando os corpos de prova até a fratura. Primeiramente foi realizado o pré-trincamento dos
corpos de prova sendo estes posteriormente fraturados. O ensaio fornece resultados de carga
ou K (fator intensidade de tensdes) em fun¢do da medida da abertura da boca da trinca
(CMOD). Os graficos resultantes de cada fratura estdo em fun¢do de K em relacdo a medida
da abertura da boca da trinca que ¢ monitorada por um extensdmetro do tipo Clip Gage.

Foram usados um total de seis corpos de prova neste ensaio, trés relativos ao material
A’ e trés relativos ao material ’B’’. A regido estudada engloba entalhe e pré-trinca de
fadiga em regides como: metal de solda, zona termicamente afetada e material de base.

Os resultados estdo representados em dois graficos, um destes do material A,
englobando as trés regides mencionadas e outro relativo ao material B, também considerando
as trés regioes.

Ensaio de Step Loading com a utilizagdo de protegdo catodica

O ensaio de step loading foi conduzido tomando-se como referéncia a norma ASTM E
1681- 99 (Standard Test Method for Determining Threshold Stress Intensity Factor for
Environment- Assisted Cracking of Metallic Materials) (17).

Os ensaios de “’step loading’ consistiram em passos de carregamento da ordem de

2MPa+/m , utilizando-se uma carga constante (passo) por vinte e quatro horas com utiliza¢ao
de protecdo catddica nos potenciais de -1100mV e -1000mV em relacdo ao eletrodo de
calomelano saturado. Apos o término deste tempo pré-estabelecido a carga aplicada foi
aumentada de maneira a aumentar o K em mais duas unidades. O término do ensaio, para se
estabelecer 0 Kgac, € a fratura do corpo de prova, sendo o Kgac 0 valor mais alto de K em que
ndo se estabeleceu a fratura ou o crescimento subcritico de trinca. Como esses ensaios
demandam um tempo muito grande, comegamos com o primeiro passo de carregamento com

uma carga associada a um K de 5SMPa+/m , assim, no segundo passo o K aplicado ficou igual a
10MPay/m e no terceiro passo o K total aplicado foi 15 MPa+/m. Depois dos trés primeiros
passos, o passo utilizado foi de IMPaJm  até atingir o valor de 20MPayvm . A partir deste

momento a variagdo do K foi de 2MPay/m até o término do ensaio. O término deste é a
fratura do corpo de prova ou o alcance do K méaximo na condi¢do do material ensaiado ao ar.

Para que a atividade dos ions de hidrogénio em solu¢do nao influenciassem em
demasia nos ensaios, a d4gua do mar sintética foi inteiramente trocada quando a medida de pH
atingiu o valor minimo de 7,5. A medida de pH foi tomada todos os dias, exceto aos finais de
semana.

Foram realizadas triplicatas para cada regido estudada, ou seja, trés corpos de prova
relativos ao material de base, trés relativos ao metal de solda e trés relativos a zona
termicamente afetada para cada material estudado nos dois potenciais catddicos pré
estabelecidos em relagdo ao calomelano saturado.

E importante ressaltar que antes do ensaio comegar os corpos de prova foram
polarizados nos potenciais de estudo por no minimo um més.

Calculo do K

A partir das dimensdes utilizadas nos corpos de prova foi possivel calcular o fator de
intensidade de tensdes nos corpos de prova em fungdo da carga aplicada nos mesmos através
da seguinte equacao prevista na norma ASTM E1820 (14):
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P

(BBnW)"? f(a/W)
Onde:

K ¢ o fator de intensidade de tensdes [MPa.m"1/2]

P ¢ a carga Aplicada [kN];

B ¢ a espessura do corpo de prova [cm];

Bn ¢ a espessura liquida do corpo de prova [cm];

W ¢ a largura do corpo de prova [cm];

f(a/W) € o fator de forma para a geometria.

Resultados e Discussao

Microdureza

Os perfis de microdureza Vickers da solda e regides adjacentes do material “’B’’ esta
representado no grafico 1 com as respectivas endentagdes representadas na figura 5. Foram
feitos trés perfis considerando a regido do passe de raiz da solda e duas regides de passes de
preenchimento da solda, acima e abaixo do passe de raiz. Pode-se observar que os valores
mais baixos de microdureza se encontram na regido do metal de base, nao afetado pelo calor.
Na regido da ZTA hd um aumento gradual da microdureza chegando-se a valores mais
elevados para a regido do metal de solda, exceto linha 1. O perfil de microdureza médio mais
alto foi observado na regido do metal de solda do passe de raiz.

Os perfis de microdureza Vickers da solda e regides adjacentes do material *’A’’esté
representado no grafico 2 com as respectivas endentacdes representadas na figura 6. Nota-se
que os valores de microdureza também ficaram mais baixos para o metal de base. Na regido
da ZTA desta junta soldada observou-se também um aumento na microdureza. J& a regido da
solda obteve os maiores valores médios de microdurez, exceto para a linha 1. O perfil de
microdureza médio mais alto também foi observado na regido do metal de solda do passe de
raiz. Os valores obtidos ficaram dentro do limite estabelecido pela Norsok que ¢ de no
maximo 350HV (18).

Figura 5 - Localizacdo das endentagdes na junta soldada do material “B.
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Graéfico 1 - Perfis de microdureza para a solda e regides adjacentes do material ’B”’.

LINHA 3

Figura 6 - Localizagdo das endentagdes na junta soldada do material ’A”’
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Gréfico 2 - Perfis de microdureza para a solda ¢ regides adjacentes do material ’A”’

Metalografias

As figuras 7 a 10 referem-se a junta soldada do material *'B’’. A figura 7 revela a
matriz ferritica em colorido e as ilhas de austenita em branco, pode—se observar o bom
equilibrio entre as fases na microestrutura. Na figura 8 se observa as regides do metal de solda
e ZTA, ¢ clara a maior quantidade da fase ferritica, de cor escura, no metal de solda. Assim
como na ZTA a fase austenitica ndo ¢ atacada pelo reagente, permanecendo branca. Quando
observamos as figuras 9 e 10, com aumentos de 500x e 1000x respectivamente, ¢ visivel a
precipita¢do intermetalica seguindo o contorno de grao ferritico na microestrutura da ZTA. A
precipitacdo intermetalica foi observada ao longo da zona termicamente afetada da junta
soldada, apesar de se mostrar em pequena quantidade.

Figura 7 — Microestrutura do material de base do ago inoxidavel super duplex “’B’’. Aumento
de 200X.

-11 -
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Figura 8 - Zona afetada pelo. calor e regido do metal de solda do passe de raiz da junta
soldada do material ’B’’. Aumento de 100X

——
20O m

Figura 9 - Zona afetada pelo calor junto ao passe de raiz da junta soldada do material “’B”’.
Aumento de 500x.

-12-
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Figura 10 - Zona afetada pelo calor abaixo do passe de raiz da junta soldada do material ’B’’.
Aumento de 1000x

As figuras 11 a 14 referem-se a junta soldada do material ""A’’. A figura 11 revela a matriz
ferritica em colorido e as ilhas de austenita em branco, pode—se observar o bom equilibrio
entre as fases na microestrutura. Na figura 12 observa-se as regides do metal de solda e ZTA,
a microestrutura do metal de solda parece estar bem mais equilibrada do que aquela da junta
soldada do material ’B”’, figura 8. A ferrita é revelada na cor escura no metal de solda. Assim
como na ZTA a fase austenitica ndo ¢ atacada pelo reagente, permanecendo branca. Quando
observamos as figuras 13 ¢ 14, com aumentos de 500x, pode-se notar alguma precipitacao
intermetalica seguindo o contorno de grao ferritico na microestrutura da ZTA. Nota-se
também que a precipitagdo ndo ¢ tdo acentuada como a da junta soldada do material “’B’’, o
que pode ser explicado pela diferenca de composi¢do quimica das duas chapas estudadas, ja
que o procedimento de soldagem para ambos os materiais foi o mesmo, assim como a
espessura das chapas e a geometria da junta soldada foram as mesmas. Tal como no material

“’A”’ foi observado a precipitacdo intermetalica em toda a zona termicamente afetada da junta
soldada.

Figura 11 - Micrestur do material de ase do ag inoxidavel super duplex “A’’.
Aumento de 200x.

-13-
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Figura 12- Zona afetada elo calor e rei do metal de solda do passe de raiz da junta
soldada do material ’A’’. Aumento de 100x

Figura 13- Zona afetada pelo calor junto ao passe de raiz da junta soldada do material ’A”’.
Aumento de 500x.

-14 -
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Figura 14 - Zona afetada pelo calor abaixo do passe de raiz da junta soldada do material
“’A”’. Aumento de 500x.

Balango Microestrutural das Fases Ferrita e Austenita

Os acos inoxidaveis duplex e super duplex sdo projetados metalurgicamente para
conterem iguais propor¢coes de austenita e ferrita em sua microestrutura na condi¢dao
solubilizada. Esta caracteristica microestrutural possibilita a estes agos adquirirem melhores
propriedades com a proporcao equilibrada destas fases. Com a garantia de um balango
microestrutural equilibrado esses acos podem fornecer uma boa combinagdo de resisténcia
mecanica, ductilidade, tenacidade a fratura e ao entalhe e resisténcia a corrosao.

Todas as micrografias usadas na quantificagdo volumétrica das fases ferritica e
austenitica estavam com um aumento de 200x.

A percentagem volumétrica das fases austenitica e ferritica para o material de base do
aco inoxidavel super duplex B’ ficou com uma média de 52,48 % de ferrita e 47,52% de
austenita. A tabela 1 mostra os resultados para trés medidas realizadas.

Tabela 1 — Material de base, ago inoxidavel super duplex “’B”’

Imagens Metalogréaficas | Percentagem de ferrita | Percentagem de austenita
1 53,19% 46,81%
2 54,05% 45,95%
3 50,21% 49,79%
Média 52,48% 47,52%

Com relagdo ao ago inoxidéavel super duplex denominado neste trabalho como “’A’’ o

balango de fases para o metal de base ficou com uma média de 54,12 % de ferrita e 45,88% de

austenita. A tabela 2 mostra os resultados.

Tabela 2 — Material de base, ago inoxidavel super duplex “’A”’

Imagens Metalograficas | Percentagem de ferrita | Percentagem de austenita
1 53,51% 46,49%
2 54,98% 45,02%
3 51,21% 48,79%
Média 53,23% 46,77%
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A zona termicamente afetada (ZTA) foi avaliada e a tabela 3 mostra o balango
microestrutural para esta regido do material ’B’’. Os resultados mostram valores médios de
49,63% para a fase ferritica e 50,37% para a fase austenitica.

Tabela 3 — Zona termicamente afetada, ago inoxidavel super duplex ’B”’

Imagens Metalograficas Percentagem de ferrita | Percentagem de austenita
1 53.39% 46,61%
2 48,08% 51,92%
3 47,43% 52,57%
Média 49,63% 50,37%

A zona termicamente afetada para o ago inoxidavel super duplex “’A’’ ficou com um
balango médio de 49,84% de fase ferritica e 50,16% de fase austenitica. A tabela 4 mostra os

valores obtidos.

Tabela 4 - Zona termicamente afetada, ago inoxidavel super duplex ’A”’

Imagens Metalograficas Percentagem de ferrita | Percentagem de austenita
1 48,04% 51,96%
2 54,73% 45,27%
3 46,76% 53,24%
Média 49,84% 50,16%

Com relagdao ao metal de solda o balanco microestrutural para esta regido do ago
inoxidavel super duplex B’ ficou com uma média de 68,80% de fase ferritica e 31,20% de

fase austenitica. A tabela 5 mostra os valores obtidos.

Tabela 5 — Metal de solda, a¢o inoxidavel super duplex “’B”’

Imagens Metalograficas Percentagem de ferrita | Percentagem de austenita
1 70,52% 29,48%
2 63,98% 36,02%
3 70,96% 29,04%
4 67,95% 32,05%
5 70,58% 29,42%
Média 68,80% 31,20%

Para o metal de solda do ago inoxidavel super duplex A’ os resultados obtidos
ficaram com 68,04% de fase ferritica e 31,96% de fase austenitica, os resultados sdo

mostrados na tabela 6.

Tabela 6 — Metal de solda, ago inoxidavel super duplex “’A”’

Imagens Metalograficas Percentagem de ferrita | Percentagem de austenita
1 70,14% 29,86%
2 68,64% 31,36%
3 63,95% 36,05%
4 66,82% 33,18%
5 70,66% 29,34%
Média 68,04% 31,96%
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Os resultados do balango microestrutural das regides das duas juntas soldadas dos
materiais estudados nao apresentaram diferengas entre si. Com relagdo ao equilibrio das fases
austeniticas e ferriticas a regido do metal de solda apresentou uma propor¢do bem maior da
fase ferrita em comparacao a austenita, tanto para o aco inoxidavel super duplex “’A’’ como
para o “°B’’. As regides do metal de base ndo afetado pelo calor e a zona termicamente afetada
apresentaram um equilibrio nas fases para ambos os materiais estudados.

Avaliagdo do Espacamento Austenitico

O trincamento sob tensdo induzido pelo hidrogénio (HISC —Hydrogen Induced Stress
Cracking) propaga de maneira fragil pela fase ferritica pelo mecanismo de clivagem. A trinca
pode ser imobilizada pela fase austenitica dependendo do tamanho da trinca e do nivel de
tensdes associado a estrutura trincada. Conseqiientemente todas as técnicas de fabricacao
envolvendo agos inoxidaveis duplex e super duplex que diminuem o espacamento austenitico
sdo favoraveis para esses materiais quando protegidos catodicamente. Estudos tém mostrado
que materiais com distribuicdo mais refinada da fase ferritica s3o mais resistentes ao
trincamento sob tensao induzido pelo hidrogénio (HISC) do que os materiais com distribuicao
mais grosseira. Requerimentos como o da DNV-RP_F112 (Design of Duplex Stainless Steel
Subsea Equipment Exposed To Cathodic Protection) (19) que avaliam a reducao do risco ao
trincamento associado ao hidrogénio estipula um tamanho do espacamento austenitico critico
de 30um. Acima deste valor, os equipamentos fabricados em agos inoxidaveis duplex e super
duplex estariam mais sujeitos ao HISC. Desta forma, foi avaliado o espacamento austenitico
dos materiais estudados, a tabela 7 e a tabela 8 revelam as trés medidas feitas em trés regides
diferentes, do material de base e da zona termicamente afetada respectivamente, via
microscopia optica, assim como o valor médio do espagamento austenitico para os dois agos
inoxidaveis super duplex.

Os valores para o material base tanto para o ago inoxidavel super duplex “’A ° como
para o “’B’’ ficaram bem abaixo do limite estabelecido pela norma DNV-RP-F112 (19),
ficando em torno de 11um.

Tabela 7 — Espagamento austenitico para o material de base.

Medidas B A
1 10.0283um 12.1463um
2 11.7424pm 12.1961pm
3 11.0248pum 9.9486um
Média 10.9318um 11.4303um

Com relagdo a zona termicamente afetada o espacamento austenitico apresentou
valores menores que o material de base, ficando em torno de 7um. A tabela 8 mostra os

resultados.
Tabela 8 - Espacamento austenitico para a zona termicamente afetada
Medidas B A
1 7.7136pm 6.7283um
2 6.9033um 7.1943um
3 7.4556pum 7.5701um
Media 7.3575um 7.16423um

Analises Fractograficas

Fractografias dos corpos de prova foram realizadas em microscopio eletronico de
varredura com o objetivo de visualizar o comportamento do material ensaiado ao ar e em
ambiente fragilizante, sendo o foco principal a observacio do micro-mecanismo de
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propagacao instavel de trinca na regido imediatamente apods a pré-trinca de fadiga, regido esta
de maior concentragdo de tensdes e conseqiiente maior concentragdo de hidrogénio no caso do
ambiente fragilizante.

A figura 15 mostra o mecanismo de fratura ductil, por coalescimento de
microcavidades, visto em todas as regides estudadas de ambos os materiais fraturados ao ar.

A figura 16 revela o mecanismo de fratura fragil por clivagem do material B, regido do
metal de solda, quando submetido ao ensaio de “’step loading’’ utilizando-se um potencial de -
1000mv em relagdo ao eletrodo de calomelano saturado. Todos os materiais que foram
ensaiados em meio contendo agua do mar sintética e prote¢do catddica, seguindo a
metodologia do ensaio de ‘’step loading’” por carga prescrita, independentemente da regiao
onde a pré trinca foi originada, apresentaram este mecanismo fragil de fratura.

Desta forma, fica evidente que a fratura dos materiais estudados muda de um
mecanismo ductil para fragil quando o material ¢ exposto a protecao catodica.

L :
> i . f/ ‘;" ;
F——— 20pm

20.0kv 5.0 750% MTSS5_3
d > ‘ "4

(3] -

fadiga.

IS6B3_3

-

200 kV 5.0__400x
Figura 16 - Fratura da régiﬁo do metal de base A’ apos a trinca de fadiga.

!
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Ensaio de tenacidade a fratura ao ar

Foi utilizado um clip-gage para a medigdo do COD (crack opening displacement).

Através dos valores de carregamento e da geometria dos corpos de prova foi possivel se obter
graficos do comportamento de K para as regides da ZTA, metal de base e metal de solda para
ambos os materiais ensaiados. As regides estdo denominadas nos graficos como:

"A”

BA: material de base do ago inoxidavel super duplex A

SA: metal de solda do ago inoxidavel super duplex A

ZA: zona termicamente afetada do ago inoxidavel super duplex A
BB: material de base do aco inoxidéavel super duplex B

SB: metal de solda do aco inoxidavel super duplex B

ZB: zona termicamente afetada do aco inoxidavel super duplex B

A figura 17 mostra o grafico do ensaio de tenacidade a fratura ao ar para o material
Podemos perceber que para todas as regides estudadas houve boa capacidade de

deformagdo plastica como mostra a figura 17. A tabela 19 revela valores de integral J (J
maximo), ¢ de K aparente (K maximo), abordagem realizada apenas para termos de
comparagdo com o ensaio de “’step loading’’para as trés regides onde a pré—trinca foi
propositalmente originada. Os calculos realizados para obter os valores de integral J foram
feitos com o auxilio da norma ASTM E1820 (14).

Ensaio de tenacidade a fratura ao ar, ago inoxidavel super duplex A

gl—l
E .
£
m
o
=
=
—BA
SA
—FA
1 2I 3 '] 5 ] T EI 2 1
COD [mm]

Figura 17 — Ensaio de tenacidade 4 fratura ao ar, material *’A”’.

Tabela 19 — Valores de K aparente ¢ tenacidade para as trés regides referente ao ago

inoxidavel super duplex A’

Regido K aparente maximo Tenacidade (J maximo)
Metal de base (BA) 161 MPa*m'” 912,86 KJ/mm®
Metal de solda (SA) 143 MPa*m'” 355,78 KJ/mm’

ZTA (ZA) 155 MPa*m'” 1116,12 KJ/mm’
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A figura 18 mostra o grafico do ensaio de tenacidade a fratura ao ar para o material “’B’’.
Podemos perceber que para todas as regides estudadas também houve boa capacidade de
deformacao pléstica, assim como o material ’A’’, como mostra a figura 18. A tabela 20
revela valores de integral J (J maximo) e de K aparente para este material.

Ensaio de tenacidade a fratura ao ar, ago inoxidavel super duplex "B"
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Q 1 2 3 1 -] T 8 a 10
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Figura 18 — Ensaio de tenacidade & fratura ao ar, material ’B”’.

Tabela 20 — Valores de K aparente ¢ tenacidade para as trés regides referente ao ago
inoxidavel super duplex B’

Regiéo K aparente maximo Tenacidade (J maximo)
Metal de base (BB) 165 MPa*m'” 1433,81 KJ/mm"
Metal de solda (SB) 141 MPa*m'” 225,81 KJ/mm®

ZTA (ZB) 165 MPa*m' 2084,96 KJ/mm”

O que pode ser destacado quando se observa os dois graficos é que ambos os materiais
estudados apresentam elevada plasticidade, tendo o material “’B’’ os maiores valores para a
regido do metal de base e zona termicamente afetada. O menor valor de tenacidade encontrado
estava nos corpos de prova da regido do metal de solda, para ambos os materiais, o que reflete
a sua microestrutura, pois a tenacidade a fratura de materiais com a fase ferritica ¢ menor
quando se compara com os materiais de fase austenitica, € no metal de solda a fase ferritica
estd em maior propor¢do. Com relagdo a zona termicamente afetada, regido esta susceptivel a
precipitacdo de fases de baixa tenacidade, esta apresentou comportamento superior ao do
metal de base, revelando que a precipitagdo, apesar de confirmada pela analise metalografica,
nao foi suficiente para deteriorar a tenacidade & fratura nesta regido. A proporcao de fases na
microestrutura da ZTA esta mais equilibrada tendo a fase austenitica em maior propor¢ao que
o material de base.
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Resultados dos Ensaios de Step Loading

Os corpos de prova foram pré-trincados até aproximadamente uma razao de a/W= 0,5,
0 que equivale a um tamanho de trinca de 20mm. Os valores reais do comprimento de trinca
apenas puderam ser avaliados com maior exatiddo ap6s a conclusdo do ensaio, com o
rompimento total da secdo remanescente do corpo de prova, quando foi possivel a
visualizacdo com acesso a superficie de fratura.

Para as medidas do tamanho de trinca foram realizadas cinco medicdes distribuidas em
iguais espagamentos ao longo da espessura do corpo de prova. Destes valores foi calculada
uma média aritmética e os corpos de prova com alguma das medidas individuais ultrapassando
o limite de 5% (para mais ou para menos) em torno dessa média foram considerados como
ensaios invalidados. Dessa forma, garantiu-se a homogeneidade do comprimento das pré-
trincas de fadiga utilizadas.

Para o calculo do fator de intensidade de tensdes méaximo foi considerado o valor de
carga final (Pmax) aplicado ao corpo de prova, ou seja, no qual este sofreu o colapso. De
posse destes valores e dos valores reais de comprimento de trinca (af) que foram obtidos
conforme detalhado anteriormente e com as demais geometrias conhecidas do corpo de prova
foi possivel chegar ao valor do Kgac para cada condigdo de ensaio.

Os valores de Kgac encontrados para o ensaio de step loading com potencial de -
1100mv em relagao ao eletrodo de calomelano saturado estdo apresentados na tabela 21. Os
resultados em vermelho na tabela s@o corpos de prova invalidados nos ensaios.

Tabela 21 — Resultados dos ensaios de step loading com potencial de -1100mVgac

Corpo de Prova Keac (MPa*m'”)
Metal de base, aco in6x A, CP 1 87
Metal de base, ago inox A, CP 2 92
Metal de base, aco in6x B, CP 1 88
Metal de base, a¢o inox B, CP 2 89
Metal de solda, ago in6x A, CP 1 64
Metal de solda, aco in6x A, CP 2 82
Metal de solda, agco in6x A, CP 3 85

Metal de solda, aco inox B, CP 2

ZTA, aco inox A, CP 2
ZTA, ago inox A, CP 3 90

ZTA, ago inox B, CP 2

Os valores de Kgac encontrados para o ensaio de step loading com potencial de -
1000mv em relagdo ao eletrodo de calomelano saturado estdo apresentados na tabela 22. Os
resultados em vermelho na tabela s3o corpos de prova invalidados nos ensaios.
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Tabela 22 — Resultados dos ensaios de step loading com potencial de -1000mVgac

Corpo de Prova Keac (MPa*m'”)
Metal de base, ago inox A, CP 1 94
Metal de base, ago inox A, CP 2 95
Metal de base, aco inox A, CP 3 82
Metal de base, ago in6x B, CP 1 94
Metal de base, ago inox B, CP 2 96
Metal de base, aco inox B, CP 3 95
Metal de solda, ago in6x A, CP 1 81
Metal de solda, a¢o in6x A, CP 2 88
Metal de solda, aco in6x A, CP 3 102
Metal de solda, aco in6x B, CP 2 92
Metal de solda, ago in6x B, CP 3 92
ZTA, aco inox A, CP 1 91
ZTA, aco inox A, CP 2 91

ZTA, aco inox B, CP | 89

Os valores de tenacidade a fratura no potencial de -1000mVgcs ficaram
significativamente maiores para a regido do metal de solda de ambos os materiais quando
comparados ao potencial de -1100mVgcs. O metal de base para ambos os materiais estudados
teve um pequeno aumento na tenacidade e a tenacidade a fratura da zona termicamente
afetada nao foi alterada, tendo valores até menores no potencial catddico de -1000mVgcs em
comparag¢do ao potencial de -1100mVgcs nos dois materiais estudados.

Conclusoes

o Os acos inoxidaveis super duplex “’A’’ e “’B’’ apresentaram proporg¢des equilibradas
das fases ferritica e austenitica tanto para o material de base quanto para a zona termicamente
afetada pela soldagem. O desbalanco com relagdo ao metal de solda para ambos os materiais
se mostrou o mesmo, com quase 70% de ferrita contra 30% de austenita, tornando essa regiao
bastante susceptivel a fragilizacdo pelo hidrogénio. Tal tendéncia ¢ evidenciada pelos baixos
valores de tenacidade a fratura vistos no ensaio de step loading com carga prescrita quando
protegidos catodicamente no potencial de -1100mVgcs e até no ensaio ao ar, onde obteve os
menores valores em comparacdo as outras regides estudadas.

o O espacamento austenitico para o material de base de ambos os materiais estudados
ficou bem abaixo do limite minimo especificado por normas como a DNV que estabelecem
valores de até 30pum. Tais especificagdes, em conjunto com determinados niveis de tensdes e
deformacgdes e juntamente com o balango de fases na microestrutura tem como objetivo evitar
a fragilizacdo pelo hidrogénio induzida por tensdes. Os valores encontrados para esta regiao
estdo em torno de 1lum. O espagamento austenitico da zona termicamente afetada teve
valores abaixo dos 10um para ambos os agos inoxidaveis super duplex, ficando menor que a
regido do material de base.

e A precipitagdo intermetalica de fases de baixa tenacidade mostrou-se mais
pronunciada para o material ’B’’. A precipitagdo ocorreu sempre na matriz ferritica seguindo
o contorno de grio ferritico para ambos os materiais na zona termicamente afetada pela
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soldagem. Apesar de apresentar precipitagdo intermetdlica ao longo de toda a zona
termicamente afetada esta se mostrou bastante fina nao acarretando prejuizo na tenacidade a
fratura destes materiais, podendo estes valores serem comparados com os da tenacidade a
fratura ao ar do material base (metal de base).

o O mecanismo de fratura muda de uma fratura do tipo ductil para fragil (clivagem)
quando estes materiais sdo protegidos catodicamente nos potenciais de -1100mVgcs e -
1000mVEcs para todas as regioes estudadas de ambos os materiais.

o Todas as regides para ambos os materiais estdo susceptiveis a falha catastréfica
quando protegidos catodicamente no potencial de -1100mVgcs € -1000mVgcs na presenca de
um defeito tipo trinca de fadiga considerando a geometria dos corpos de prova utilizados
neste estudo.
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