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Resumo

Visando uma andlise da evolu¢do microestrutural e da resisténcia a corrosdo do metal de solda em ago AISI 317L, obtido pelo processo
GTAW, realizou-se a avaliag¢do do efeito de exposi¢des prolongadas a 550°C, através de tratamentos térmicos por 200h, 300h e 400h.
Apds cada tratamento foi efetuada uma caracterizagdo microestrutural por microscopia eletronica de varredura (MEV). Em seguida,
foram realizados testes de polarizagdo eletroquimica de reativagado ciclica (PERC), para avaliar o grau de sensitiza¢do das amostras.
Os resultados obtidos indicaram que o aumento do tempo de exposi¢do promoveu a formagdo progressiva de fases intermetalicas,
comprometendo a resisténcia a corrosdo intergranular do metal de solda. Tais resultados contribuirdo para uma melhor previsdo do
comportamento de soldas em a¢o AISI 317L, durante a operagdo dos equipamentos da industria de processo.

Palavras-Chave: Ac¢o inoxidavel austenitico AISI 317L. Processo GTAW. PERC. Fases deletérias.

Abstract: Aiming at an analysis of the microstructural evolution and corrosion resistance of the weld metal in steel AISI 317L, obtained
by GTAW process, conducted to evaluate the effect of prolonged exposure at 550 ° C by thermal treatment for 200h, 300h and 400h. After
each treatment microstructural characterization was performed by scanning electron microscopy (SEM). Double loop electrochemical
polarization reactivation tests (DL-EPR) were performed to evaluate the degree of sensitization of the samples. The results indicated
that increasing the exposure time at 550 °C promoted the progressive formation of intermetallic phases, which caused corrosion decay of
the weld metal. These results contribute to a better prediction of the behavior of AISI 317L welded joins during operation of the process
equipment industry.

Key-words: AISI 317L austenitic stainless steel. GTAW process. DL-EPR. Deleterious phases.

1. Introducéao

Os acos inoxidaveis austeniticos formam o maior grupo de
acos inoxidaveis em uso, representando cerca de 65 a 70% do
total produzido. Dentre as propriedades que se destacam nestes
tipos de acos, estd a boa resisténcia mecanica e a corrosao a
temperaturas elevadas, o que permite a sua utilizacdo em
temperaturas consideravelmente superiores a temperatura
maxima de servico de acos baixa liga ou de acos inoxidaveis
martensiticos e ferriticos. Estas caracteristicas sdo conseguidas
principalmente em acos inoxidaveis austeniticos ligados com
Mo ou Si [1]. Neste contexto, salienta-se o desenvolvimento
do aco inoxidavel austenitico AISI 317L, muito utilizado para
confeccdo de tubos e de revestimentos tipo “clad” empregados
nas refinarias, com teor de carbono limitado a 0,03% ¢ teor de
Mo entre 3,00 e 4,00%, possuindo ainda melhor resisténcia a
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fluéncia e melhor resisténcia a corrosdo, quando comparado
com outras classes de agos inoxidaveis austeniticos [1]. Apesar
das qualidades inerentes ao aco AISI 317L, seu uso na inddstria
de processo esbharra em problemas metalGrgicos, por mudangas
na microestrutura, provocadas por elevadas temperaturas,
decorrentes de um aumento significativo da ferrita-3, 0 que
aumenta a suscetibilidade a corrosao intergranular, aliado
a decomposicdo de fases intermetalicas, tais como as fases
G e % , 0 que acarreta em degradacdo das propriedades deste
material, principalmente em juntas soldadas expostas a elevadas
temperaturas de servigo [2-3].

A fase o é uma das fases intermetalicas mais estudadas, no
que tange a degradacéo dos agos inoxidaveis. O enriquecimento
local de cromo na ferrita 6 em condigdes de aquecimento,
resfriamento e/ou solidificagdo sdo os principais fendmenos
que favorecem a precipitacdo da fase ¢ nos agos inoxidaveis
austeniticos [4]. Padilha et al.[S5] destacam que a cinética da
precipitacdo da fase o, em agos inoxidaveis com estrutura
totalmente austenitica, € muito lenta, sendo necessarias centenas
ou milhares de horas, para que ocorra a formagdo destes
precipitados. Os autores apontam que a cinética lenta se deve a
trés causas: a insolubilidade do carbono e do nitrogénio na fase
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Figura 1. Representacdo esquematica da precipitacdo da fase 6 em um aco inoxidavel austenitico contendo ferrita 6 [6].

o, acarretando a precipitagdo desta fase apos a precipitacio de
carbonetos e/ou nitretos; a complexidade da estrutura cristalina
da fase o, com 30 atomos na célula unitaria e o fato de ser
formada por elementos de solugdo sélida substitucional, o que
requer longos tempos de difusdo.

A precipitagdo da fase ¢ a partir da ferrita & é preferencial
e significativamente mais rapida, visto que a difusdo do cromo
e do molibdénio ¢ cerca de 100 vezes mais rapida na ferrita do
que na austenita. A ferrita § se decompde através de uma reagao
eutetoide do tipo: & — ¢ + ysecundaria. Tal fato ocorre porque a
ferrita § possui uma composi¢do quimica mais rica em Cr, Mo e
Si, elementos facilitadores da formacao da fase ¢ [5-6]. A Figura
1 apresenta a representagdo esquematica da precipitagdo da fase
6 em um ago inoxidavel austenitico contendo ferrita o.

A queda da resisténcia a corrosdo, nos acgos austeniticos,
provocada pela precipitagao de fase ¢ se deve a remogao de cromo
e molibdénio da matriz austenitica, criando regides pobres em
cromo, susceptiveis a corrosao [5]. Embora tenha se acostumado
a chamar de sensitizacdo o fendémeno de empobrecimento de
cromo causado pela precipitacdo intergranular de carbonetos de
cromo na faixa de 450°C a 850°C, deixando regides pobres em
cromo vizinhas aos contornos de gréo austeniticos, a precipitagdo
de fase o causa efeito semelhante e também pode ser chamada de
sensitizacdo. Neste Ultimo caso, entretanto, a corrosao resultante

da sensitizagdo do aco ndo necessariamente serd intergranular,
podendo ser localizada dentro ou nas adjacéncias da ferrita § em
decomposicdo. Simultaneamente, 0 aco pode ser sensitizado pela
precipitacdo intergranular de carbonetos de cromo. Tomando
como exemplo o ago AISI 3108, de alto Cr, a precipitacdo de
carbonetos de cromo a partir da austenita precede e ¢ substituida
pela formagdo de fase 6 (y »o +v,) [7].

Visto que ha potenciais aplicagdes em tubos experimentando
temperaturas acima de 500°C, em fornos nas refinarias [3],
¢ importante investigar se tais condigdes de servico podem
provocar alteragdes microestruturais e de propriedades no
material AISI 317L, ampliando assim o embasamento cientifico,
para uma melhor previsdo do seu comportamento mecanico e
evolugdo microestutural para aplicagdes em alta temperatura,
uma vez que ha poucos dados na literatura.

2. Materiais e Métodos
2.1. Materiais
2.1.1. Material de Base

A junta soldada foi efetuada utilizando-se como material
de base chapas de aco AISI 317L, com dimensdes 296 mm x

Tabela 1. Composi¢ao quimica do metal base conforme dados do fabricante (% em peso)

Material C Mn Si S P Cr Ni Mo Cu Ti Nb Co
AISI 317L 0,024 1,34 0,47 0,003 | 0,031 18,13 11,41 | 3,02 | 0,04 |0,003| 0,016 | 0,13
Tabela 2. Composicdo quimica da vareta GTAW conforme certificacdo do fabricante (% em peso)
Consumivel C Mn Si S P Cr Ni Mo Cu
AWS A59ER 317L 0,008 1,75 0,56 0,002 0,024 19,1 14,1 3,19 0,11
Tabela 3. Pardmetros de soldagem utilizados e energia de soldagem média.
Processo ¢(mm) Polaridade Corrente (A) Tensao (V) E, (kJ/mm) N° Passes
GTAW 2,4 CC- 112-150 9-10 09-1,0 7

¢ — diametro da vareta de soldagem; E— energia de soldagem
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116 mm x 8,5 mm. A Tabela 1 exibe a composi¢@o quimica do
aco inoxidavel estudado, conforme dados do fabricante.

2.1.2. Material de Adicéo

Como material de adi¢do na soldagem GTAW foi utilizada a
vareta do tipo AWS A 5.9 ER 317L, com didmetro (¢) 2,4 mm.
A Tabela 2 apresenta a composi¢ao quimica da vareta, conforme
analise quimica certificada pelo fabricante.
2.2. Procedimento de Soldagem

Asoldagem foi realizada pelo processo GTAW, com soldador
qualificado. As juntas foram preparadas em chapas de 8,5 mm

de espessura, com chanfro em V, com &ngulo de bisel de 37,5° e
abertura de raiz de 4,0 mm, conforme apresentado na Figura 2.
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N

Figura 2. Detalhes da geometria da junta soldada. Medidas em
mm.

A soldagem multipasses foi realizada na posicdo plana,
com temperatura interpasse de 150°C, utilizando como gas de
protecdo o Argoénio com 99,99% de pureza. Os pardmetros de
soldagem foram medidos com multimetro aferido, nos terminais
da fonte de energia, e sdo apresentados na Tabela 3. A velocidade
de soldagem foi medida com auxilio de um cronémetro. A
energia de soldagem (E,) ndo variou significativamente nos 7
passes realizados, situando-se na faixa indicada na Tabela 3.

2.3. Analise Quimica

Foi realizada analise quimica por espectrometria de emissao
optica por centelha, em corpo-de-prova extraido do metal de
solda, objetivando determinar os teores dos principais elementos
presentes.

2.4, Tratamento Térmico para Caracterizagdo de Fases
Deletérias

Apos a soldagem, foi realizado o envelhecimento de
trés amostras de junta soldada, em um forno tipo mufla, na
temperatura de 550°C por 200 horas, 300 horas ¢ 400 horas,
com posterior resfriamento em agua. Vale ressaltar que estas
condig¢des foram comparadas a condigdo da junta como soldada,
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ou seja, sem tratamento de envelhecimento. Os envelhecimentos
foram realizados a 550°C porque esta temperatura pode ser
atingida em algumas aplica¢des do ago AISI 317L.

2.5. Analise Microestrutural

Como método de analise microestrutural utilizou-se
a microscopia eletronica de varredura (SEM) obtendo-se
imagens por elétrons retroespalhados (BSE). Foram realizadas
microanalises por espectroscopia de energia dispersiva de
raios-X (EDS). A preparacdo das amostras consistiu no lixamento
e posterior polimento com pasta de diamante, sem utilizacdo de
ataque quimico posterior. Nestas condigoes foram avaliadas
as microestruturas do metal de solda, nas condigdes de como
soldado e envelhecidas. O teor de ferrita delta na junta soldada
foi medido utilizando um Ferritoscopio Helmut Fisher.

2.6. Ensaio de Corrosédo

Para avaliacdo da susceptibilidade do material a corrosdo
intergranular, ou seja, o seu grau de sensitizagdo, foram realizados
testes de polarizagdo eletroquimica de reativagao ciclica (PERC
ou “DL-EPR™), utilizando um potenciostato conectado a uma
c¢lula contendo trés eletrodos (eletrodo de trabalho, eletrodo de
referéncia (SCE), contra eletrodo), conforme a norma ASTM
G108 [8].

Nos ensaios de DL-EPR foi utilizada uma solu¢do aquosa
contendo 2M H,SO, + 0,IM KSCN, que vem a ser mais agressiva
do que a solucédo padréo para acos AISI 304 e 304L. Os eletrodos
de trabalho foram lixados até lixa de granulometria 400. As
laterais e vértices do corpo de prova foram cuidadosamente
recobertas com esmalte incolor, selecionando sempre uma janela
de exposic¢do localizada nos passes de enchimento, ou seja, no
centro do cordéo de solda. O ensaio foi realizado & temperatura
ambiente. A varredura foi iniciada em alguns minutos apds a
estabilizagdo do potencial de circuito aberto. Em seguida, o
potencial foi aumentando no sentido anddico com uma taxa de
1 mV/s até atingir 0,3 V.. Atingido este valor, a varredura foi
invertida no sentido catddico, até retornar ao valor inicial do
potencial de circuito aberto. A perda de resisténcia a corrosao,
devido as regides empobrecidas em cromo, foi avaliada a partir
da relacdo entre as areas sob a curva de reativagéo (A)) e a curva
de ativagdo (A,), obtidas pelo método matemético de integragao,
aplicado no programa Origin Pro® — Versdo 8, em virtude de
que foram observados diferentes picos de ativacdo e reativacdo
nos ensaios efetuados.

Apds os ensaios de corrosdo algumas amostras foram
observadas em microscopio Otico, sem nenhuma preparagdo
adicional.

3. Resultados e Discussao

3.1. Analise Quimica e Teor de Ferrita Delta do Metal de
Solda

A Tabela 4 apresenta a composicdo quimica do metal de
solda. Efetuando-se uma analise comparativa com os valores
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Tabela 4. Composi¢ao quimica do metal de solda (% em peso).

Processo C Mn Si S P Cr Ni Mo Cu Ti Nb Co

GTAW 0,008 1,63 0,61 | 0,003 | 0,028 | 18,26 | 13,63 | 3,08 0,11 | 0,003 | 0,016 | 0,10

apresentados nas Tabelas 1 e 2, percebe-se que ndo houve
diferencas significativas em termos de composi¢do quimica
entre o metal base, o metal de adicdo (vareta) e o metal de solda,
exceto pelo teor de Si ligeiramente maior no metal de solda.

O teor de ferrita delta no metal de solda determinado por
10 medidas com o ferritoscopio foi de 7,1£0,9%. Este valor
¢ coincidente com o previsto pelo diagrama WRC-1992 [9],
considerando-se os teores de Cr,, (21,3%) e Nieq (13,9%) do
metal de solda.

3.2. Analise Metalografica

As Figuras 3, 4, 5 e 6 apresentam as microestruturas
observadas em amostras do metal de solda, por microscopia
eletronica de varredura, no modo de elétrons retroespalhados
(BSE), sem ataque, nas condigdes como soldado e envelhecido
a 200h, 300h e 400h, respectivamente.

As Tabelas 5, 6 e 7 mostram a composi¢do quimica, obtida
de forma qualitativa por micro-analise, através de EDS, dos
pontos de referéncia indicados nas Figuras.

Observa-se, ja na condi¢do de como soldado, as fases
ferrita () e austenita (y) (pontos 1 e 2), onde a microestrutura
revela a possivel formacgdo de fases intermetalicas (FI) tanto na
interface d/y, como no interior da ferrita & (pontos 3 ¢ 4). A
analise por EDS, apresentada na Tabela 5, revela que as regides
correspondentes aos pontos 3 e 4 possuem mais altos teores de
Mo em relagdo a matriz y. As fases ferrita e austenita, como
esperado, apresentam composi¢des bem diferentes, com a maior
concentragdo de Ni na austenita e maiores teores de Cr ¢ Mo na
ferrita.

No metal de solda envelhecido por 200h, observa-se um
aumento da precipitacdo de fases intermetalicas (FI) no interior
da ferrita 6 (ponto 3) e bem como a presenca da fase massiva
na interface &/y (ponto 4). As analises do metal de solda
envelhecido por 300h mostram uma maior concentragéo de fases
intermetalicas (FI) no interior da ferrita d, indicando a possivel
existéncia de regides diferenciadas, por apresentarem maiores
teores de Cr e Mo (pontos 3 e 4), em relagdo aos resultados
encontrados na amostra envelhecida por 200h. Finalmente, a
microestrutura observada no metal de solda envelhecido por
400h denota um maior crescimento e/ou evolucdo das fases
intermetalicas (FI) na ferrita §, se comparado ao resultado
apresentado na amostra envelhecida por 300h. Os precipitados
massivos observados na amostra como soldado (Figura 3) e na
amostra envelhecida por 200 h (Figura 4) ndo foram observados
nas amostras envelhecidas por 300 h (Figura 5) e 400 h (Figura
6), indicando que pode ter havido decomposi¢do dos mesmos.

Devido as pequenas dimensdes das fases intermetalicas
presentes, considera-se os resultados obtidos por £DS como
qualitativos. No entanto, pode ser estabelecido que as imagens
com tonalidades mais claras, obtidas por elétrons retroespalhados
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(BSE), indicam a presenca de fases com altos teores de Mo.
Sendo que, quanto mais clara estiver a regido em anélise,
maior serd a quantidade de Mo contido na mesma, devido ao
seu maior numero atdmico em relagdo aos outros elementos
(Cr, Ni). Portanto, acredita-se que as fases encontradas possam
corresponder tanto a chi (y), sigma (o) ou Laves (Fe,Mo),
podendo até coexistirem na ferrita & apos os tratamentos
efetuados [10-11]. Entretanto, a precipitacdo de qualquer uma
destas fases resultara em um forte efeito deletério na junta, em
termos de tenacidade e resisténcia a corrosdo. Os precipitados
mais finos observados nas Figuras 4, 5 e 6 tém tamanhos ¢
morfologias similares a fase Laves reportada por Padilha [4].

HV ar spot WD HFW N — | |||

20.00 kV 40 0 4.0 11.9mm 7.46 pm ! Quanta FEG 450 CENANO
Figura 3. Aspecto microestrutural da condi¢cdo como soldada
observada por microscopia eletronica de varredura. Aumento:

40000X. Sem ataque.

Tabela 5. Composigao quimica das fases identificadas por EDS
na Figura 3 (% em peso)

Pontos Fe Cr Ni Mo Si Fase
1 65,25 | 20,00 | 10,37 | 2,68 | 0,34 Y
2 63,25 | 2454 | 6,33 | 4,30 | 0,39 )
3 60,12 | 24,60 | 5,78 | 7,60 | 0,39 Fl
4 59,98 | 2425 | 6,32 | 7,64 | 0,44 Fl
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Quanta FEG 450 CENANO

Figura 4. Aspecto microestrutural da condicdo de
envelhecimento por 200h observada por microscopia eletronica
de varredura. Aumento: 40000X. Sem ataque.

Tabela 6. Composic¢do quimica das fases identificadas por EDS
na Figura 4 (% em peso)

Pontos Fe Cr Ni Mo Si | Fase
1 62,57 | 20,87 | 12,07 | 2,57 | 0,26 Y
2 61,95 | 24,19 | 8,47 | 3,72 | 0,43 S
3 57,86 | 27,05 | 6,09 | 6,26 | 0,52 | FI
4 59,56 | 24,54 | 9,02 | 486 | 0,35 | FI

HV mag o spot WD HFW | pressure ————— 3 ym

20.00 kV 40 000 x 4.5 12.0 mm|7.46 pm 3.32e-3 Pa Quanta FEG 450 CENANO

Figura 5. Aspecto microestrutural da condicédo de
envelhecimento por 300h observada por microscopia eletronica
de varredura. Aumento: 40000X. Sem ataque.
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Tabela 7. Composicao quimica das fases identificadas por EDS
na Figura 5 (% em peso)

Pontos Fe Cr Ni Mo Si | Fase
1 63,84 | 20,37 | 11,76 | 2,31 | 0,32 | vy
2 60,00 | 26,92 | 5,21 | 6,07 | 0,53 | FI
3 59,32 | 27,93 | 4,31 | 6,60 | 0,59 | FI
4 59,13 | 27,92 | 4,80 | 6,63 | 0,54 | FI

HV mag spot WD HFW
20.00 kV 40 000 x 4.0 11.8 mm 7.46 pm 3.
Figura 6. Aspecto microestrutural da condicéo de
envelhecimento por 400h observada por microscopia eletronica
de varredura. Aumento: 40000X. Sem ataque.

Quanta FEG 450 CENANO

3.3. Ensaios de Corroséo

As Figuras 7(a-d) apresentam as curvas obtidas no ensaio
PERC (DL-EPR), onde observa-se 0 surgimento de picos
de reativacdo nas amostras envelhecidas. Uma analise mais
detalhada, apresentada na figura 7(d), revela que surgem
dois picos de reativagdo, provavelmente devido a duas fases
deletérias. Por isso, torna-se mais conveniente expressar o
grau de sensitizacdo na forma da relagdo de &reas, € ndo como
a relagdo entre as correntes de pico (I/1,), como é comumente
feito em outros trabalhos [7,12].

A Figura 8 mostra o grafico davariacao do grau de sensitizagao
para cada uma das condig¢des avaliadas, indicando um pequeno
grau de sensitizacdo no metal de solda, na condicdo como
soldada. De fato, a andlise da microestrutura, nesta condicéo, ja
indicou a precipitacao de fases intermetalicas (Figura 3). Com
o progresso do envelhecimento o grau de sensitizagdo aumenta,
indicando que ha uma maior quantidade de fases precipitadas.

A observagdo dos corpos de prova em microscopio o6tico
apds o ensaio de PERC (DL-EPR) mostra claramente que, ao
contrario do material como soldado (Figura 9(a)), o material
envelhecido sofre ataque preferencial na regido da ferrita 8, que
se encontra em decomposi¢do (Figura 9(b)).
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Figura 7. Ensaio DL-EPR nas condigdes: (a) como soldado; (b) envelhecida a 550°C por 200 h (c) 300 h e (d) 400 h.
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Figura 8. Avaliagdo do grau de sensitizagdo (A /A ) do metal de solda na condi¢do como soldada e submetido as diversas condi¢des de
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Figura 9. Micrografias dos corpos de prova apos o ensaio de PERC (DL-EPR): (a) como soldado; (b) 550°C /200 h.

4, Conclusodes

O presente estudo, que teve como objetivo caracterizar o
metal de solda resultante da soldagem GTAW de aco inoxidavel
AISI 317L, bem como avaliar o efeito do envelhecimento a
550°C por tempos de até 400 horas, revelou que:

- O metal de solda, sem envelhecimento, conteve austenita,
ferrita delta e tracos de fase intermetalica () ou o) precipitada
na ferrita d.

- Osenvelhecimentos a 550°C provocaram o aumento progressivo
da precipitacdo de fases, podendo corresponder tanto a chi (),
sigma (o) ou Laves (Fe,Mo). Os precipitados claros mais finos,
pareceram semelhantes a fase Laves (Fe,Mo).

- Os ensaios de DL-EPR das amostras envelhecidas evidenciaram
a presenca de dois picos de reativacdo, que poderiam estar
correlacionados com as diferentes fases intermetalicas que se
formam no metal de solda.

- O grau de sensitizacdo medido pela relacdo de areas dos picos
de reativacdo e ativagdo (A/A,) aumentou com o aumento do
tempo de envelhecimento a 550°C.

- Apos o ensaio de DL-EPR das amostras envelhecidas observou-
se 0 ataque preferencial da ferrita em decomposicao.
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