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Abstract

This study evaluated the susceptibility to intergranular corrosion of the heat affected zone of a
welding tube of AISI 304 austenitic stainless steel in a non-destructible, analyzing the
intensity and distribution of precipitates responsible for the sensitization of the material. The
HAZ of the tube under study was divided into different regions of analysis enabling a
complete scan of the material by tests of susceptibility to intergranular corrosion through the
technique (EPR-DL) associating the different relations (Ir/la) found the intensity of
sensitization the region. It was used in the assay an electrochemical portable cell capable of
conducting the test non-destructively. Subsequently, samples were conventionally prepared
for characterization by optical microscopy and scanning electron microscopy to examine
whether changes in the signal of the EPR-DL technique were consistent with changes in
microstructure, making it possible to show the EPR-DL technique efficiently identify loss of
resistance to corrosion of non destructively. Results showed a difference in susceptibility to
intergranular corrosion, showing higher peaks of reactivation in the regions near the weld
bead and smaller peaks occurs as a departure from it.
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Resumo

O presente trabalho buscou avaliar a susceptibilidade a corrosdo intergranular da zona afetada
pelo calor (ZAC) de um tubo soldado de aco inoxidavel austenitico AISI 304 de forma nao
destrutivel, analisando a intensidade e a distribuicdo de precipitados responsaveis pela
sensitizacdo do material. A ZAC do tubo em estudo foi dividida em diferentes regides de
analise possibilitando uma varredura completa do material por ensaios de susceptibilidade a
corrosdo intergranular através da técnica (EPR-DL) associando as diferentes relagdes (Ir/la)
encontradas a intensidade de sensitizacdo da regido. Utilizou-se no ensaio uma célula
eletroquimica portatil capaz de realizar o ensaio de forma ndo destrutiva. Posteriormente,
amostras foram convencionalmente preparadas para caracterizagdo por microscopia Optica e
eletrbnica de varredura, para analisar se as alteracdes do sinal da técnica EPR-DL foram
compativeis com as mudancas ocorridas nas microestruturas, tornando-se possivel mostrar a
eficiéncia da técnica EPR-DL na identificacdo da perda de resisténcia a corrosao de forma nédo
destrutiva. Os resultados mostraram haver uma diferenga em termos de susceptibilidade a
corrosdo intergranular, apresentando maiores picos de reativacdo nas regides proximas ao
cordao de solda e picos menores a medida que ocorre um afastamento do mesmo.
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Introducéo

Os acos inoxidaveis austeniticos da classe AISI 304 constantemente usados em tubulacdes
petroquimicas tém sua aplicacdo estendida devido a sua elevada resisténcia a corrosdo em
ambientes extremamente agressivos, entretanto, o processo de soldagem assim como a
deformacdo sofrida e o historico térmico a qual esses materiais sdo submetidos levam a
sensitizacdo da zona afetada pelo calor (ZAC), correspondendo o empobrecimento de cromo
pela precipitagdo principalmente de carbonetos ricos neste elemento (Cr,3Cs) tornando a
regido susceptivel a corrosao intergranular. Na ZAC o material experimenta temperaturas a
niveis de sensitizacdo por tempos maiores causando nessas regifes as maiores precipitacdes
de carbonetos nos contornos de grdo que em regides mais afastadas (1).

Em busca da analise da perda de passividade dos acos inoxidaveis, que € a quebra do filme
protetor e aderente de Oxido de cromo pela sensitizacdo do material, (2) a técnica de
polarizacao eletroquimica de reativacao ciclica (EPR-DL) surge como um ensaio eficiente,
gue pode ser ndo destrutivel e com elevada sensibilidade a corrosdo intergranular, sendo
possivel varrer a superficie do tubo em estudo com a habilidade de distinguir os diferentes
niveis de sensitizacdo encontrados na zona termicamente afetada pelo calor na soldagem (3).

O ensaio consiste em uma curva potenciocinética, onde a amostra é passivada sendo
submetida a uma solucdo acida oxidante (ativacdo), quando entdo a direcdo de varredura €
revertida até o potencial de corrosédo, entretanto se durante a reativacdo o filme passivo entra
em colapso gerando um aumento de corrente no grafico E versus | formando um segundo
“loop” determinamos a amostra como sensitizada apresentando graos pobres em cromo e
insuficientes a formacdo de uma camada passiva estavel. (4).

A faixa de temperatura de formacdo dos carbonetos de cromo, um dos responsaveis pela
sensitizacdo, situa-se entre 400 °C e 800 °C, por esse motivo durante a soldagem dos acos
inoxidaveis um melhor controle do aporte térmico pode minimizar a sensitizacdo e o
comprometimento da resisténcia a corrosdo intergranular dos agos inoxidaveis (1).

Dentro deste cenario, o presente trabalho tem como objetivo quantificar e avaliar os diferentes
niveis de sensitizacdo decorrente do processo de soldagem do tubo AISI 304 através de uma
célula eletroquimica portatil mostrando a sua eficiéncia na identificacdo da perda de
resisténcia a corrosao e permitindo a realiza¢do do ensaio EPR-DL de forma ndo destrutivel.

Metodologia

Nesse estudo foi utilizado um tubo soldado de aco inoxidavel austenitico AISI 304,
apresentando as seguintes dimens6es: comprimento 30,6 cm; didmetro interno 5 cm; didmetro
externo 8,85 cm; circunferéncia 28 cm e metal de base com espessura de 3,85 cm, que teve
sua superficie lixada ate a granulometria de 400 um tendo a regido de analise (ZAC) dividida
em 28 regides separadas por 10 mm uma da outra. Cada regido foi subdividida em quatro
pontos de analise separados por 2 mm conforme mostrado na Figura 1.

O tubo em andlise teve sua resisténcia a corrosdo intergranular avaliada por ensaios

eletroquimicos de reativacdo potenciocinética ciclica (EPR-DL), através de uma célula
eletroquimica portatil (Figura 2) desenvolvida pelo Laboratério de Engenharia de Soldagem
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(ENGESOLDA-UFC) capaz de realizar ensaios em campo de forma ndo destrutivel para
avaliacdo qualitativa da sensitizacdo em acos inoxidaveis.

Figura 1 - Marcacao de divisdo das 28 Figura 2 - Ensaio EPR-DL realizado
regides de analise. de forma néo destrutivel.

A célula eletroquimica é constituida por um contra eletrodo de platina e um eletrodo de
referéncia, constituido de um fio de prata imerso em solugdo de KCI, fazendo o uso de uma
solucdo com uma concentracdo de 0,5 mol/L H,SO4 e 0,01 mol/L KSCN. No ensaio a célula
é colocada em contato com a superficie do tudo nos quatro diferentes pontos de analise a cada
2 mm a partir do inicio da ZAC do tubo, possibilitando uma varredura do mesmo. A curva
corrente versus potencial foi adquirida com o programa PalmSensPc carregado com
parametros seguindo o potencial de estabilizacdo e utilizando uma velocidade de varredura
constante de 3 mV/s.

Tabela 1 - Parametros de ensaio utilizados em trés diferentes pontos.

Ensaios
Parametros
1 2 3
Potencial de Estabilizacdo (E vtx1) -0.35v 0.2v 0.3V
Potencial de retorno (E vtx2) 0.15V 0.8V 1.0v
Velocidade de varredura 3mV/s 3mV/s 3mV/s

Os parametros mostrados na Tabela 1 sdo para ensaios aleatorios ao longo da circunferéncia
do tubo mostrando a variagao do potencial de retorno (E vtx2) de acordo com o seu respectivo
potencial de estabilizacdo (E vtx1) mantendo a regido do grafico correspondente ao fim do
pico de ativagdo com a mesma disténcia ate o potencial de retorno, pois estudos anteriores
mostram a interferéncia negativa no pico de reativacdo para (E vtx2) muito distantes do
potencial de término da ativacdo. Para todos os ensaios a velocidade foi mantida constante
3mV/s.

Apds os ensaios de EPR-DL o tubo foi convencionalmente preparado para analise
metalografica por microscopia Optica e microscopia eletrdnica de varredura com ataque
eletroquimico com acido oxalico 10% mantendo um potencial de 4 V com uma corrente de
0.2 A por um tempo de 1 min e 13 s com o0 objetivo de revelar a precipitagdo de carbonetos de
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cromo nos contornos da austenita para posterior comparagcdo com a intensidade do pico de
reativacdo nos graficos do ensaio (EPR-DL).

Resultados e discussao

Os quatro pontos de analise de uma mesma regido apresentaram picos de reativacao diferentes
conforme o distanciamento da ZF (zona fundida). Segundo a norma ASTM A262-02a os
diferentes niveis de sensitizacdo podem sem classificados em Ditch, apresentando um ou mais
grdos completamente circundados, mostrando sensitizacdo no grafico EPR-DL com relacéo
Ir/la maior que 0,05. Dual quando h& o inicio da precipitacdo de carbonetos ricos em cromo
na regido de contorno de gréo, mas ndo é suficiente para circundar completamente os gréos
com relacdo Ir/la entre 0,001 e 0,05 ou Step quando existem apenas desniveis entre 0s graos
com relacdo Ir/la menor que 0,001, conforme os diferentes niveis de reativacéo.
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Os pontos de andlise situados entre 0 mm e 2 mm da ZF apresentaram 0s maiores picos de
reativacdo e relacao Ir/la superiores a 0,55 podendo ser classificados em alguns casos como
Ditch, os pontos a 4 mm e 6 mm apresentaram picos menores variando ao longo da
circunferéncia do tubo como Ditch ou Dual e para maioria dos pontos situados a 8 mm os
graficos analisados mostram os menores picos podendo ser classificados como Step com
relacdo Ir/la menores que 0,35. Apesar dos valores Ir/la calculados ndo corresponderem a
classificacdo da ASTM, pois os parametros de temperatura, velocidade e tamanho de gréo
usados neste experimento ndo correspondem aos utilizados pela norma, a relacéo Ir/la diminui
a medida que ocorre a transi¢cdo Ditch, Dual, Step assim como especificado nas diferentes
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relacfes obtidas pela norma. Este fato pode ser facilmente observado através da Tabela 2
abaixo.

Tabela 2. Relacao Ir/la para trés diferentes regifes de anélise.

Relagéo Ir/la
Regibes
(Omm a 2mm) 2mmad4mm) | (4mma6émm) | (6mm a 8mm)
Regido 1 ,32
egI<o 0,59 0,51 0,44 03
(0 mm al0 mm)
Regido 12 0,31
0,56 0,47 0,35

(110 mm a 120 mm)

Regido 24 0.67 0.54 0.48 0,34
(230 mm a 240 mm) ’ ’ '

Os diferentes niveis de sensitizacdo mostrado nos graficos EPR-DL (Figuras 3 a 6) foram
confirmados pela andlise metalogréfica das distintas regifes do tubo. As microestruturas
apresentaram maiores precipitaces de carbonetos de cromo nas regides préximas ao corddo
de solda (Figura 7) confirmando os maiores picos de reativacdo ocorridos nos graficos EPR-
DL dessas areas e as menores quantidades de precipitados sensitizantes foram encontrados a
medida que ocorre um afastamento do corddo de solda (Figura 8), onde ocorre uma
diminuicdo gradual de precipitados. Através da analise feita por microscopia eletronica de
varredura é possivel verificar que os graficos proximos ao corddo de solda mostraram uma
maior sensitizacdo devido as precipitagdes ocorrerem nao s6 ao longo dos contornos de grao
mais também nas regides que apresentam defeitos de laminacéo (Figura 9) e (Figura 10).

Figura 7 - Microestrutura de uma regido proxima ao cordéo de
solda apresentando uma maior quantidade de precipitados.
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Figura 8 - Microestrutura da regido mais afastada do cordédo de
solda de 6mm a 8mm.
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Figura 10 - Presenca de ferritaA seguindo a

Figura 9 - Carbonetos de cromo nas regides de direcio de laminacao do tubo (MEV).

contorno de gréo da austenita (MEV).

Conclusodes

Baseado nos resultados experimentais obtidos pela técnica (EPR-DL) pode-se concluir que:

e As alteracbes metallrgicas ocorridas na zona afetada pelo calor (ZAC) do tubo de aco
inoxidavel austenitico AISI 304, foram suficientes para causar o empobrecimento de
cromo necessario a estabilidade do filme protetor e aderente de éxido de cromo levando a
susceptibilidade a corrosdo do material.

e O ciclo térmico de soldagem foi capaz de promover a formacdo de precipitados de
carbonetos de cromo nos contornos de gréo da austenita.
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A técnica EPR-DL com a célula eletroquimica porttil mostrou alta sensibilidade em
detectar e quantificar a perda de passivagdo na regido da ZAC do aco inoxidavel AlSI 304.

A anélise metalogréafica mostrou diferentes niveis de precipitacdo de carbonetos de cromo
confirmando as diferentes reativacdes dos graficos EPR-DL ao longo de uma mesma
regido e a medida que ocorre um afastamento do cordao de solda.

Pela andlise por microscopia eletronica de varredura fica evidente que a sensitizacdo foi
provocada ndo sO pela precipitacdo de carbonetos, mas pela presenga de outros
precipitados contribuidores para reducao da resisténcia a corrosdo localizada do tubo como
a ferrita A, seguindo a dire¢do de laminagdo do tubo.
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