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RESUMO

Este trabalho estuda o0 uso da solda de Inconel 625 para unir tubos de 9Cr-1Mo,
utilizados em forno de destilagdo de uma refinaria de petréleo com ata acidez nafténica.

Um corpo de prova foi fabricado pela refinaria seguindo os procedimentos de
fabricagdo da serpentina do forno. Amostras da junta soldada foram cortadas e submetidas a
ensaios de microdureza, estudios da variacdo da composicdo quimica pelo EDS, avaliacdo de
fases por difracdo de raios X e pela técnica por difracéo de elétrons retroespalhados (EBSD),
detalhes da microestrutura por microscopia 6tica e microscopia eletrénica de varredura.

Os resultados mostram a presenca de carbonetos de Ti, Nb e fases Laves na solda
delnconel. A quantidade de fases Laves é maior no revestimento de Inconel do que no passe
raiz.  Foram observadas também descontinuidades e defeitos. Um destes defeitos estava
localizado na interface entre o Inconel 625 e o primeiro passe com E-505, em regido
provavelmente rica em precipitados de fases Laves.

O resultado indica a necessdade de uma melhor avaliagdo do processo de
soldagem, incluindo um estudo do comportamento do Inconel 625 na temperatura de operacéo
do forno entre 500°C e 700°C.
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ABSTRACT

Thiswork studies the use weld of Inconel 625 to joint 9Cr-1Mo pipe used in afired
heater of distillation in petroleum refinery with high naphthenic acid.

A sample joint was prepared in the refining plant the according with the procedures
of production of the serpentine heater. The specimen were cut and made samples of joint
submitted to micro-hardness analysis, studies of composition variations by EDS, phase
analysis by x-ray diffraction and electron back scatter diffraction (EBSD) and a detailed
microstructure study using optical and scanning electron microscope.

The result showed the presence of Nb, Ti carbides and Laves phase in the welds of
Inconel 625. The amount of phase Laves are larger in the welds of the coating than in the
welds of root. It was also observed some descontinuities and defects. One of these defects
was located in the interface between the Inconel 625 and the first pass with E505 in a region
rich of precipitates probably Laves phase.

The results indicate a necessity of a better evaluation of the welding process
including a study of behaviour of Inconel 625 in the temperature range of heater operation

500°C-700°C.
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1 INTRODUCAO

Nos ultimos anos a corrosdo hafténica tem se tornado um grande problema nas
refinarias de petréleo, principalmente pelos motivos a seguir:

- As unidades existentes foram projetadas para processar petrdleos de baixo
indice de acidez nafténica (IAT);

- O controle do Blend com valores de IAT inferiores a 0,5 estéa mais dificil;

- As novas jazidas de petrdleo apresentam indices de acidez cada vez mais
elevados;

- O processamento de petréleos de alta acidez é economicamente atrativo.

A corrosdo nafténica € provocada por compostos oxigenados, da familia dos acidos
carboxilicos. Os métodos de controle da corrosdo freglientemente usados séo a selecdo de
petréleos com baixo indice de acidez nafténica ou uso de materiais mais resistente a corrosao
nafténica. A escolha do material para resistir a corrosdo nafténica varia com a velocidade,
turbuléncia, temperatura do hidrocarboneto e concentracdo de écidos, entre outros.

De uma forma geral e em ordem crescente de resisténcia a corrosdo nafténica, os
materiais mais utilizados s3o:

- Aco carbono para baixa severidade;

- Aco a0 Cr-Mo e agos inoxidaveis austeniticos sem adicdo de Mo para média
severidade;

- Acos austeniticos com adicdo de Mo para grande severidade.

Baseados nestes materiais sdo fabricados equipamentos de processo para uso em
meios com corrosdo nafténica.  Com esta prética, resolvesse quase a totalidade dos problemas
de corrosdo nafténica nas refinarias de petréleo, mas existem componentes especificos que
ainda sofrem atagues pela corrosdo nafténica.  Um exemplo de componente atacado s&o tubos
de fornos de destilag&o de petroleo.

Os fornos e tubos de fornos de destilacdo de petrdleo sdo projetados conforme &
normas API-560 e API-530. A principal classe de materiais empregados na refinarias para
tubos sdo os acos liga do tipo Cr-Mo. Estes materiais apresentam boa resisténcia a ata
temperatura e a corrosao por sulfetos, contudo tem-se verificado em agumas refinarias de
petroleo que sdo inadequados para resisténcia a corrosdo nafténica na presenca de dta
velocidade (exemplo saida de tubos de forno pela vaporizacdo das fragbes). Ja os acos

inoxidaveis austeniticos com adicdo de Mo, por exemplo os acos tipo AlSI 316 e 317, sdo
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resistentes a meios de ata agressividade nafténica, contudo, ndo sdo utilizados em fornos de
destilagdo porque a temperatura de operacdo do forno esta dentro da faixa precipitacdo de
carbonetos, levando uma diminuicdo da resisténcia a corrosdo e risco de falha durante a
operagao.

Uma alternativa para solucionar este problema especifico € a utilizacdo de tubos de
aco liga tipo Cr-Mo revestidos internamente com aluminio (tubo duplex). O revestimento
com aluminio resiste a corrosdo nafténica e tem sido aplicado em pequenas pecas. O
revestimento de grandes pegas apresenta, por enquanto, limitacdes industriais.

O revestimento de trechos menores é viadvel economicamente, mas ha necessidade
de soldar os trechos de tubos e garantir que esta solda apresente propriedades suficientes para
resistir a corrosdo nafténica, assim como resistir as altas temperaturas no interior do forno.

A solucdo proposta para soldar os tubos é a utilizacdo de uma liga de Inconel 625
gue apresenta um teor de Mo elevado para resistir a corroséo nafténica assim como presenca
de altos teores de Ni e Cr pararesistir as temperaturas elevadas.

Como nd se conhece a influéncia das variaveis utilizados no processo de
fabricacéo do tubo, o objetivo preliminar do trabalho é caracterizar as fases presentes na solda
de Inconel 625 (passe raiz e primeiro passe de enchimento) em corpo de prova fornecido pela
PETROBRAS/REPLAN. Este corpo de prova fabricado a partir de um tubo de especificacéo
ASTM A213 T9 (9Cr-1Mo) foi revestido internamente com aluminio e unido por solda de
Inconel 625 e eletrodo E-505 (9Cr-1Mo).

Durante o trabalho experimental foram observadas indicacbes relevantes para
avaliagdo daintegridade do tubo fora da regido da solda de Inconel 625, desta forma, além do
resultado da solda de Inconel 625 (almofada com Inconel 625, passe raiz com Inconel 625 e
primeiro passe de enchimento), mostram se os resultados das regies do passe de enchimento
e acabamento com eletrodo E-505.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Petroleo esuacorrosividade

O petréleo € um composto de uma mistura complexa de hidrocarbonetos organo-
metalicos, contendo uma série de impurezas em pequenas proporgoes, tais como: compostos
organicos sulfurados, nitrogenados, oxigenados, organo—metdlicos, &gua, sais minerais e

arela

NoO que tange a corrosdo, 0s compostos e as impurezas que mais influenciam a
corrosividade de um dleo cru nas unidades de destilacdo sdo os compostos sulfurados, os

oxigenados, sais minerais e a agua.

A &gua e sais minerais, essencialmente cloretos de sodio (75%), magnésio (15%) e
cacio (10%) formam uma salmoura emulsificada no petréleo e podem ser provenientes do
petroleo, dos métodos de recuperacdo de petrdleo nos pogos ou contaminacdo por agua do

mar em tanques de navios (PAIVA, 2000).

Estes sais hidrolisam a partir de 120°C, produzindo gés cloridrico (HCI) e
provocando a corrosdo do sistema de topo das unidades de destilacéo. Os sais ndo
hidrolizados saem nas correntes de fundo das torres de destilacdo, indo para os estégios
subseguentes, sendo hdrolisados em temperaturas elevadas. Assim, o HCl passa a estar

presente em toda a unidade de processo e refino (PAIVA, 2000).

Os compostos sulfurados, em quantidades que variam em até 7%, aparecem sob a
forma de &cido sulfidrico (H.S), mercaptans (R-SH), sulfetos (Ri-S'Ry), dissulfetos
(R1-S-SRy), tiofenois (R=S-H) e compostos ciclicos (PAIVA, 2000).

O aumento da corrosividade do petrdleo causada por compostos sulfurados depende
de como o aomo de enxofre estd ligado as cadeias orgéanicas. Sendo assim, 0s mais
agressivos sdo, em primeiro lugar, o HyS seguido dos mercaptans, dos sulfetos, dissulfetos, e

por ultimo os compostos ciclicos (PAIVA, 2000).

De um modo gera, estas impurezas agem quase que exclusivamente em
temperaturas elevadas e a Unica forma de minimizar seu ataque corrosivo € através da selecéo

adequada dos materiais dos equipamentos, tubulactes e acessorios da unidade de destilacao.
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O aumento da resisténcia a este tipo de ataque € proporciona ao teor de cromo e acima de
12%, o aco fica imune a corrosdo por compostos de enxofre PAIVA (2000 apud SAMANS,
1969).

Os compostos oxigenados sdo constituidos, principalmente pelos fendis (R-OH) e

pelos écidos nafténicos (R-COOH) gue séo &cidos do tipo carboxilicos.

A corrosividade deste composto foi detectada a partir de 1920, quando foram
destilados alguns tipos de petréleo provenientes da Russia (regido de Baku), Roménia,
Estados Unidos (Caiférnia) e América do Sul, contudo no ambito da industria nacional de
refino de petrdleo, sO foi evidenciado apartir dos anos oitenta, com 0 processamento do
petrdleo oriundo da Bacia de Campos, no estado do Rio de Janeiro. Hoje em dia grande parte
dos petrdleos nacionais apresenta um indice de acidez nafténica superior a0,5 mg KOH/g de
cru (PAIVA, 2000).

DERUNGS (1956) apresentou um dos primeiros trabalhos sobre corroséo por
acidos nafténicos, relatando observagdes feitas em campo sobre as caracteristicas deste novo
tipo de atague, os fatores que nele interferem e alguns procedimentos para combaté-los. A
partir destes trabalhos surgiu o indice de acidez nafténica (IAT) ou Total Acid Number
(TAN), como citado na literatura estrangeira especializada.

Este indice foi a primeira resposta préaticaa questdo de como se pode identificar um
petréleo com caracteristicas corrosiva nafténica. Através dele, estipulouse que todo petroleo
apresentando um IAT superior a 0,5 mg KOH/g cru seria potencialmente corrosivo, em
termos de acidez nafténica. Este indice foi adotado e seguido durante muito tempo pelas
refinarias, como um parametro para a composi¢ao do blend para prevenir-se contra a corrosao
nafténica.  Posteriormente, na década de 70, com a elevacdo do preco do petréleo, o
esgotamento de jazidas antigas e a descoberta de novas jazidas com caracteristicas mais
corrosivas (IAT's mais elevados), porém a um prego economicamente viavel, houve a

necessidade de processar estes petroleos (PAIVA, 2000) .

A partir do processamento destes petroleos, problemas de corrosdo em
equipamentos e tubulagdes comegaram a surgir nas refinarias e estudos foram iniciados para
determinar as causas e formas de combate (PAIVA, 2000).  Nestes estudos verificouse que
0 atague por acidos nafténicos € influenciado por diversas varidveis de projeto e processo tais

como: velocidade do fluido, turbuléncia, vaporizacdo, temperatura, grau de condensagéo do
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fluido e material utilizado.

Apesar do conhecimento individual das varidveis de processo ha corrosdo nafténica,
na prética foi constatado que devido as particularidades operacionais especificas de cada
unidade de processamento, algumas vezes materiais utilizados em determinados
equipamentos apresentam um comportamento muito diferente em unidades similares. Desta
forma as vezes o combate da corrosdo nafténica considerando somente as varidavels de
processo é dificil pelo proprio desconhecimento destas varidveis, neste caso € muito mais

fécil uma boa selecdo de um material resistente a corrosdo nafténica (PAIVA, 2000).

Os materiais utilizados para resistir a corrosdo nafténica de uma forma geral sdo
também adequados para resistir a corrosdo por compostos de enxofre com excecdo do aco
inoxidavel da familia dos 12%Cr que apresenta comportamento a corrosdo nafténica similar

ao aco carbono.

Os materiais comumente empregados para resistir a corrosao nafténica, em ordem
crescente de resisténcia sdo: aco carbono, agos ligados Cr-Mo tipo 1v4Cr-%2Mo, 5Cr-¥2Mo,
7Cr-%2Mo, 9Cr-1Mo, acos inoxidaveis austeniticos tipo 304, 304-L, 321, 347 que apresentam
comportamento satisfatdrio em baixa velocidade e turbuléncia e, finalmente, os agos
inoxidavels austeniticos tipo 316 e 317 que sdo os de melhor resisténcia ap atague por acidos
nafténicos (PAIVA, 2000). Esta maior capacidade de resistir ao ataque por &cidos nafténicos
esta relacionado a adicdo de molibdénio em sua composicdo quimica, que conforme
PIEHL (1998) deve ser no minimo 2,3% (peso), j& para HELLE (1994) o teor minimo de
molibdénio seria de 2,5% (peso).

Além destes acos, outros materiais como agumas ligas de niquel (Inconel e

Hastelloy), aluminio e niébio tém demonstrado boa resisténcia a corrosdo nafténica.

A corrosdo nafténica em tubos de forno de destilagdo de petréleo se caracteriza pela
auséncia de produto de corrosdo. Quando localizada, as bordas de atague séo de gume
cortante. Pode aparecer associado a pites nos corddes de solda €/ou outras geometrias néo
especificas resultantes das turbuléncias, tais como sulcos que tomam a dire¢do das linhas de
fluxo os quais tem como locais preferenciais as linhas de saidas dos fornos e curvas

acentuadas.

Esta corrosdo que ocorre nos tubos de forno € um ponto bastante critico na industria
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do petréleo, pois materiais mais resistentes a corrosdo nafténica como os agos inoxidaveis
austeniticos de teores mais atos de molibdénio por exemplo o tipo 316 e 317, quando
submetidos as temperaturas existentes no interior dos fornos em torno de 550°C a 650°C,
apresentam o fendbmeno metalUrgico de sensitizagdo, com perda significativa da resisténcia a

corrosdo do material.

Em consequiéncia das limitagtes do uso do aco inoxidavel tipo 316 e 317 e dos agos
ligaao Cr-Mo, uma alternativa é a utilizacdo de um material duplex. Este material duplex é
congtituido da tubulagcdo de aco Cr-Mo revestida internamente com aluminio. O auminio
confere boa resisténcia a corrosdo nafténica (PAIVA, 2000) e os acos Cr-Mo podem ser

utilizados no interior do forno até limite de temperaturas de 705° C (APl STD 530).
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2.2 Niquel esuasligas

2.2.1 Desenvolvimento historico

O Niquel é utilizado desde o inicio da civilizagdo. Andlises quimicas de artefatos
mostram gque armas, ferramentas e moedas continham niquel em variadas propor¢cdes. Uma
das primeiras ligas contendo niquel era o cobre amarelo. Os chineses faziam o material
adicionando zinco ao minério de niquel-cobre. No século XVIII, mineradores na Saxonia
(Alemanha) tentaram fundir um novo mineral parecido com miné&io de cobre descobriram
gue o material branco gque eles produziam era muito duro para ser martelado para alguma
utilidade. Os aemées pensaram que 0 materia era amaldicoado e o apelidaram de “ Old
Nick Copper” ou “ Kupfer Nickel”. Minérios similares foram descobertos nos anos seguintes
em outras localidades e foram chamados de Niquel por causa de sua dureza, uns metais
brancos resistente a esforcos para deformar (MANKINS, 1990). Posteriormente A
.F.Cronstedt que trabalhava para o departamento sueco, conseguiu separar e identificar o novo
elemento que chamou de niquel (MANKINS, 1990).

Inicialmente, o niquel era utilizado em cunhagem de moedas, cutelaria e prataria.
Sua separagdo era dificil em fungdo da presenca de sulfetos nos minérios e pela precariedade
dos processos de separacdo da época. O grande impulso para 0 processamento do niquel
ocorreu com a descoberta dos acos ligados ao niquel para uso em baixas temperaturas e sua
possivel utilizacdo em armaduras para havios, levando ao desenvolvimento de novos métodos
de extracdo. Uma série de novas ligas foi desenvolvida e serviu para conceber aindustria. As
principais sdo listadas a seguir (MANKINS 1990):

- Descoberta do Mond em 1905, liga cobre-niquel resistente a atmosferas

altamente corrosivas, resistente a gua do mar e vérias solugdes &cidas e acalinas.

- Desenvolvimento do trabalho de Marsh que levou ao desenvolvimento das ligas
Nimonic (NFCr+Ti) utilizadas para resisténcia a fluéncia, resisténcia e estabilidade em alta

temperatura.

- Trabalhos de Haynes em ligas binérias Ni-Cr e Co-Cr utilizadas para resisténcia a

oxidacdo em alta temperatura e desgaste.

- Trabalho de Paul D. Merica, o qual trabalhou com a utilizacdo do niquel em ferro
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fundido, bronze e agos, assm como descobriu que Al e Ti levam a formacdo de

endurecimento por precipitacdo nas ligas de niquel.

- Adicdes de ferro-cromo (70Cr-30F€e) ao niquel para criar as ligas do tipo Incond,

utilizadas por sua resisténcia mecanica, a oxidagao e carburizagcdo em alta temperatura.

- Desenvolvimento de trabalhos em 1920 com ligas NFMo, que levaram ao
desenvolvimento do Hastelloy, utilizado para resisténcia a corroséo.

- Producéo da primeira turbina a gas que alavanca o desenvolvimento de novas ligas

de niquel e superligas.

- A introducdo de nova familia de ligas Fe-Ni-Cr (Incoloy) com teores menores de
Ni (20-40)

- Uso da Metalurgia do P6 que levou a introducdo das ligas endurecidas por

dispersdo de éxidos.

- Novas tecnologias de fundicdo que produziram uma solidificagdo direcional e

desenvolvimento das superligas monocristalinas, utilizadas em paletas de turbinas.

2.2.2 Aplicactes e caracteristicas das ligas de niquel

O niquel possui uma estrutura bastante versatil que permite seu uso em Vé&ias
aplicacOes de engenharia. A estrutura cristalina CFC do niquel possui boa tenacidade,
ductilidade, boa resisténcia mecanica tanto em baixa como em alta temperatura, bem como
resisténcia a oxidacdo e corrosdo na maioria dos meios. Poucos metais possuem a
atratividade das propriedades mecanicas do niquel. Sua grande desvantagem esta no seu ato
custo, e desta forma, seu uso como metal base para ligas € limitado, utilizado somente quando
0s materiais mais baratos ndo fornecem as propriedades necessérias de resisténcia a corrosao
e/ou propriedades em alta temperatura, requeridas para aplicagOes especiais de engenharia
(SMITH, 1993).

A estrutura CFC (cubica de face centrada) do niquel ndo sofre alteractes alotrépicas
até seu ponto de fusdo, diferentemente do ferro que apresenta uma aotropia (ferrita alfa e

ferrita delta) em funcdo da temperatura.
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O niguel forma liga com a maioria dos metais; completa solubilidade (solugdo
solida) existe entre 0 niquel e o cobre. Grandes taxas de solubilidade existem entre o niquel, o
Fe, 0 Co e o Cr, tornando possivel algumas combinagdes que levam a formacéo de uma série
deligas. O limite de solubilidade do cromo no niquel € em torno de 35-40 % (peso), ja a de
Mo cerca de 20 % (peso). O niquel, em alguns aspectos, apresenta similaridade com seu
vizinho na tabela periddica o Fe.  E um pouco mais denso que o ferro e tém propriedades
magnéticas e mecanicas similar as do Fe, como pode ser visto na TAB. 2-1. Porém a
estrutura cristalina do niquel puro é bastante diferente do Fe, que faz com que
metal urgicamente o Ni e suas ligas diferirem bastante das ligas de Fe (HUNT et al.).

Propriedade Niquel
Densidade (g/cm3) 8,89

Ponto fusdo (oC) 1453

Coef. Exp. Térmica (20°C) (m/nfC) 13,310°

Cond. térmica (25°C) (W/(mK)) P2
Resistividade elétrica 9,7
Modulo elasticidade (kPa) 204
Resisténciaatracdo (Mpa) 462
Limite escoamento (M pa) 148

TAB. 2-1 - Propriedades fisicas e mecéanicas do Niquel.

A adicdo de elementos de liga como Cu, Cr, Mo, Fe e Co ndo introduzem efeitos
adversos a solda, ao contrério, na maioria das vezes apresentam efeitos benéficos sobre a
soldabilidade. Geralmente, o niquel puro, de grau comercia, e as ligas Ni-Cu possuem
soldabilidade similar, enquanto a maioria das outras ligas de niquel apresentam soldabilidade

similares a dos acos inoxidaveis austeniticos (HUNT et al.).

Assim como 0s agos inoxidavels austeniticos, as ligas de niquel possuem uma Unica
estrutura cristalina até seu ponto de fusdo. Desta forma, ndo mudam de fase e o0 tamanho de
gréo do metal ou metal de solda ndo pode ser refinado somente pelo tratamento térmico. O
tamanho de grédo pode ser reduzido por trabalhos a quente ou a frio como laminac&o ou

forjamento seguido de um tratamento térmico de recozimento apropriado (HUNT et al).

A adicéo de pequena quantidade de elementos de ligacomo Mn, Si, Nb, C, Al, e Ti
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ndo prejudicam a soldagem das ligas de niquel. Quando elementos como Al e Ti sdo
adicionados em proporcéo maiores, para facilitar o endurecimento por precipitacdo, uma boa

protecdo da poca de fusdo é necesséria para limitar a formacao de éxidos (HUNT et a.).

A soldagem € sensivel a elementos residuais como: enxofre, chumbo, zirconio,
boro, fésforo e bismuto. Estes elementos sdo praticamente insolUveis no niquel e suas ligas,
podendo levar aformacdo de eutéticos de baixo ponto de fusdo e formagdo de trincas a quente
durante a solidificacdo da poca de fusdo. Todas as ligas de niquel comercialmente
importantes possuem limitacBes para estes elementos, que sdo dificeis de controlar.  Apesar
de prejudicial para a soldabilidade, em certas situagdes onde haja necessidade de aumentar a
performance em alta temperatura, sdo adicionadas em algumas ligas pequenas quantidades de
boro e zirconio. Para controlar o efeito deletério do enxofre sob a ductilidade, € adicionado

magnésio nos produtos trabalhados ou nos metais de adicdo para solda (HUNT et al).

Soldas sem metal de adicdo de Ni e ligas podem apresentar porosidade na solda se
houver a contaminacdo com oxigénio, nitrogénio ou mondxido de carbono. Desta forma,
titanio e outros elementos de liga que possuem afinidade com os contaminantes s&o
adicionados no metal de fabricacdo dos eletrodos ou varetas para se combinar e prevenir a
formagéo das porosidades (HUNT et al).

O niquel e suas ligas podem ser classificados em quatro grupos conforme pela AWS
(HUNT et a ).

Ligas endurecidas por solucéo solida;

Ligas endurecidas por precipitacdo de intermetalicos;
Ligas endurecidas por dispersdo de 0xidos;

Ligas fundidas.

As ligas de niquel endurecidas por solucdo sdlida sdo ligas do tipo Niquel 200,
Ni-Cu, NCr, Ni-Fe-Cr, Ni-Mo, NiCr-Mo. O endurecimento destas ligas ocorre guando um

ou mais elementos sdo adicionados a um outro para formar uma composi¢do homogénea.

As ligas de niquel endurecidas por precipitacdo de intermetalicos sdo ligas do tipo

Ni-Cu, Ni-Cr e Ni-Fe-Cr. O endurecimento destas ligas € feito através da precipitagdo de uma
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segunda fase conhecida como g (NisAl, Ti) numa matriz de estrutura CFC a partir de uma

solucdo supersaturada e um tratamento térmico adequado.

As ligas de niquel endurecidas por precipitaco de éxidos (Y203) sdo ligas do tipo
Ni e Ni-Cr. O endurecimento é feito pela dispersdo uniforme de um oOxido refratario (ThO>)

na matriz daliga, através do uso das técnicas da metalurgia do Po.

As ligas de niquel fundidas recebem adicdo de S para aumentar a fluidez e sua
fundibilidade. O endurecimento destas ligas poderd se dar por solucdo solida ou
endurecimento por precipitados. Em funcdo da presenca de Si sua soldabilidade pode ser

comprometida devido a sensibilidade para formacéo de trincas (HUNT et al).

Na TAB. 2-3 e TAB. 2-4 é mostrada a composi¢do quimica das principais ligas de

niquel e dos arames utilizados na soldagem TIG.

Composig&o Quimicadas Ligas de Niquel em % peso

UNS Nome Ni C Cr Mo Fe Co Cu Al Ti Nb Mn S w B Outros

Niguel Comercial Puro

N02200 Niquel 200 | 99,5 | 0,05 0,2 01 0,2 02

N02205 Niquel 205 | 99,5 | 0,08 01 0,08 0,03 02 | 0,08

Endureciveis por Solugdo Sélida

N04400 Monel 400 | 66,5 | 0,2 0,2 31,5 10 02
N06002 Hastelloy X | 470 | 01 [ 220 | 65 | 170 | 25 20 15 10 10
N06600 Inconel 600 | 76,0 | 0,08 | 155 8,0 02 30 05 02
N06601 Inconel 601 | 60,5 | 0,05 | 23,0 14,0 14 05 02
N06625 Inconel 625 | 61,0 | 0,05 [ 215 | 90 25 02 05 02
NO8800 Incolloy 800 | 325 | 0,05 [ 21,0 46,0 04 04 08 05
N08825 Incolloy 825 | 420 | 0,03 [ 21,5 | 30 | 30,0 2251 01 09 05 | 025

Endureciveis por Precipitacéo

NO07001 Waspal oy 58,0 | 0,08 | 195 | 40 13,5 13 30 0,006 | 0,06Zr
NO07713 Alloy 713C* | 740 | 0,12 | 125 | 4,0 6,0 085 | 51 0,2 02

NO07718 Inconel 718 | 525 | 0,04 | 190 | 30 | 185 05 0,9 51 0,2 02

N09901 alloy901 | 425 ] 0,05 | 125 36,0 6 0,2 28 01 01 0,015

Endureciveis por dispersao
N/A Niquel TD | 98 | | | | | | | | | | | | | | 2ThO2

*ligafundida

TAB. 2-2 - Composi¢éo das principaisligas de niquel. (BRADLEY, 1989).
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Composicao Quimicade Arames e Varetas para Soldagem do Niguel e suas Ligas em (% peso’ *°°

Identificac2o AWS| ¢ Mn | Fe P | s |s |cu| ni Co | Al | Ti cr Nb+Ta | Mo | w
ERNICU-7 015 | 40 | 25 |0020]0,015| 13 | rem |620-69,0 1,25 | 15
ER-NiCr-3 010 |2535| 30 |0030|0015|05 |05 | 67min | (b) 0,75 | 180-220 | 20-30
ERNiCrFe5 | 008 | 10 |60-100|0,030 |0015| 04 |05 | 7omin | (b) 140-170 | 15-30
ERNiCrMo-2 | 0,05-0,15]1,0-20(17,0-200] 0,040 0,030 [ 10 | 05 | rem [o5-25 20,5-23 8,0-10,0
ERNiCMo-3 | 01 | 05 | 50 |0020]0015[ 05 |05 | s8min 04 | 04 | 200-230 [3,15-4,15| 80-100
ERNiCrMo7 | 0015 | 10 | 30 |0040|0030|01 |05 | rem | 20 07 | 140-180 14,0-180 | 05
ERNiCrMo-13 | 001 | 05 | 15 |0015|0005| 01 rem | 03 [01-04 22,0-24,0 15,0-16,5
ER-NiCrCoMo-1 |0,05-015| 10 | 30 |0030|0015| 10 | 05| rem 11‘%*%‘ 08-15| 06 | 200-240 8,0-10,0

(a) Teores méximos exceto quando indicado rem=remanescente; (b) outros elementos no maximo 0,5%; (c) Co no méaximo 0,12% quando especifiado pelo
comprador

TAB. 2-3 - Composicao dos arames utilizados nasolda TIG (AWS 5.14, 1997).

A influéncia dos elementos de liga sob as ligas a base de niquel podem ser visto
com mais detalhes na TAB. 2-4 (adaptada de SHINOZAKI, 2001).

Fungdo dos elementos de liga nas ligas a base de niquel

Fator de Elemento deliga
endurecimento co | F|lcoa |[Mo|w]| Vv | Nn|Ta|lT|a| B ]|z c| wmg
- Al w M S S S w S
Solugéo Sdlida N s N S 2 JS A
Contorno de Gréo ) » A ) v )
Estabilidade de
carboneto (1253K)
S S S S S S
MeC ¥ Py Py 7 7 [
S S S S S S
M2Cs 'y v v A ()] A
M S S
MC ¥ A A
Estabilidade de
carboneto (1088K)
w M S M S M * * *
MaxsCe vl sl vl e vo| o g
w M S M S M
MC A v oA e r | oA ro
Instabilidade de
microestruturas
7 >d A v
2> 7 A () v v
?2>7? ¥ ~ » 0 4 v

A: Aumenta Wi Diminui  *: Contornodegrdo  W: Fraco M: Médio  S: Forte

TAB. 2-4 - Influénciado elementos de liga nas ligas a base de niquel.
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2.2.3 A microestrutura das ligas de Niquel

A microestrutura das ligas de niquel consiste principamente de uma matriz
austenitica (fase g) e mais uma variedade de segundas fases. As mais comuns s30 0S
carbonetos (MC, M23C6, MgC) e a fase 7 do tipo ordenada com estrutura cubica de corpo
centrado, endurecivel por precipitacdo (Ni3(Al,Ti)), encontradas em superligas de base Ni e
Fe-Ni. Em ligas contendo Nb ou Ta, 0 endurecimento primario se da pelafase g~ (tetragonal
de corpo centrado) . Outras fases indesgjéveis podem ser observadas devido a variagdo na
COMpPOSiGa0, processamento ou exposicao a alta temperatura.  Incluidas neste grupo estéo as
fases delta (d), fase sigma ), fase Laves, fase eta ().  Nitretos e boretos podem estar

presentes em algumas ligas.

Estrutura Parémetro do reticulado Formula
Fase
g CFC 0,33561 NisAl NisAl
0,3568Ni3(AlgsTios) Niz(Al,Ti)
h HC a9=0,5093 NisTi
co=0,8276
g’ TCC a0=0,3624 NizNb
d Ortorrombica 2,=0,5106-0,511 NizNb
by=0,421-0,4251
Co=0,452-0,4556
MC CFC a0=0,430-0,470 TiC;NbC;HfC
M 3Cq CCC a,=1,050-1,070 (Cr,Fe,W,M0),3C¢
MgC CCC a0=1,085-1,175 (Fe,Mo,W,Nb,Ta);C
M-Cs Hexagonal 20=1,398 Cr,Cs
Co=0,4223
MN Clbica a9=0,4240 (Ti,Nb,Zr)N
M Romboédrica a0=0,475 (Fe,Co)7(Mo,W)g
Co=2,577
Laves Hexagonal a0=0,475-0,495 Fex(Nb,Ti,Mo0,Ta)
Co=0,770-0,815
s Tetragonal 20,=0,880-0,910 FeCrMoNi
€o=0,450-0,480

TAB. 2-5 - Fases que podem se formar nas ligas de niquel (MANKINS et al, 1990).

2.2.3.1 Fasegama(g)

A fase gama € continua na matriz das ligas a base de niquel austenitica, €
endurecida por solucdo sdlida pela adicdo de elementos como Cr, Mo, W, Co, Fe, Ti, e Al.
Estes elementos diferem no didmetro atbmico entre 1 até 13% conforme pode ser observado

naTAB. 2-6, provocando endurecimento por solucéo solida diferente (SMITH, 1993).
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Aluminio é adicionado por ser um endurecedor por precipitacdo e um potente
endurecedor por solugdo sélida. W, Mo e Cr também sdo fortes endurecedores por solugao
sdlida.  Acima de 65% da temperatura de fusdo, faixa de temperatura onde acontece a
fluéncia, o endurecimento € dependente da difusdo. Desta forma, a velocidade baixa de
difusdo dos elementos Mo e W € benéfica pela diminuicdo da taxa de fluéncia em altas
temperaturas destas ligas. Ja o cobalto diminui a energia de falha de empilhamento entre
discordancias, fazendo o dedizamento mais dificil e aumentando a estabilidade em alta
temperatura (SMITH, 1993).

Elemento Diferenca f atébmico
com niquel %

Ni *

Cr +3

Mo +12

W +13

Co +1

Fe +3

Al +6

Ti +9

Nb +18

* didmetro atbmico para o niquel € 0,2491nm
TAB. 2-6 - Diferenca do raio atdmico entre os elementos em relagéo ao niquel (SMTIH, 1993).

2.2.3.2 Fasegamalinha(g)

A fase g pode precipitar nas superligas austeniticas pelos tratamentos térmicos de
endurecimento. O precipitado g na matriz com ato niquel leva a um endurecimento do
material .  Esta fase intermetélica € do tipo CFC com componente do tipo AsB. O
componente A é do tipo eletronegativo como Ni, Co e Fe. O componente B € do tipo
eletropositivo como Al, Ti, ou Nb. Tipicamente, em superligas a base de niquel, g € do tipo
Niz (Al,Ti), mas se adicionado cobalto, este pode substituir o niquel como (Ni, Co)s (Al, Ti)
(SMITH, 1993).

Desde que o atomo de niquel € relativamente incompressivel devido a seu estado
eletrénico 3d, uma matriz de ato niquel favorece a precipitacdo de ¢, que apresenta somerte
cerca de 0,1% de desarranjo com afase g A fase g pode nuclear homogeneamente com
baixa energia, 0 que leva a uma estabilidade ao logo do tempo. A coeréncia entre ge g €

mantida pela distor¢éo tetragona (SMITH, 1993).

Como o grau de ordem de g aumenta com a temperatura, ligas com alta fracéo

volumétrica de g° mostram um notével aumento em resisténcia com aumento da temperatura
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até cerca de 800°C (SMITH, 1993).

O desarranjo entre g/g° determina a morfologia de g. Um desarranjo na ordem de
(0,05%) faz com que g tenhaa forma esférica, um aumento deste desarranjo leva a formagao
de g naforma de cubos com interface {100} e um desarranjo acima de 1,25% faz com que g
ocorre como placa semicoerente. A FIG. 2-1 mostra algumas morfologias encontradas para a
fased em ligasdeniquel (SMITH, 1993 e VOORT, 1985).
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FIG. 2-1 - Morfologias observadas dafase g em diversas ligas de niquel.

(@) Muito fina na liga AR1753 4100X; (b) estrutura tipica em forma de esfera U500 5450X; (c) clbica e
trigonal naliga NASAIl 2725X; (d) cubica tipica IN-100 13625X ; (e) alongada liga 713C ; (f) Fina, media e
grossa IN-738 5450X; (g) Condensada U-700 envelhecida 180 dias 545X;; (h) discordancias decorando g U500
TEM 4800X (VOORT, 1985).
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2.2.3.3 Fasegamaduplalinha(g”)

A fase g“é um precipitado do tipo ordenado (coerente) TCC, com estrutura de
composicdo do tipo NisNb, achado em ligas a base de Fe-Ni contendo Nb. Ganhou bastante
proeminéncia como fase endurecedora com a introducdo do Inconel 718. O Fe atua
principalmente como um catalisador para formagdo da fase g, que € uma fase metaestavel
(VOORT, 1985).

A fase g possui uma morfologia de disco e precipita com uma bem definida em
relacdo com a matriz austenitica: <001>>- || <001> » e {100} 7~ |{100}-.. O endurecimento é
obtido pela deformacéo coerente produzida pelo baixo grau de desarranjo do reticulado g/~ .
Embora asfases g e g~ estgjam presentes no Inconel 718 apds envelhecimento, a quantidade
de g € muito menor, desta forma g~ € o principa agente endurecedor. Outras ligas

endurecidas pelafase g~ so Inconel 706 e Udimet 630 (VOORT, 1985).

Visto que afase g ndo é estavel, a aplicacdo da liga 718 é restrita até 700°C. A
partir desta temperatura temos uma perda de resisténcia devido ao crescimento da fase ¢,
solubilizacdo de g~ e g e formacdo de uma fase estavel ortorrdmbica na forma NgNb, que €
acircular , com formade placas. A identificacdo dafase g é dificil, pois a difracéo de raios X
com extracdo de residuos ndo detectaafaseq”. Técnicas especiais devem ser utilizadas para
a deteccdo dafase g e g~ tais como utilizacdo do MET com campo escuro pois afase g™ é
mais brilhante. (VOORT, 1985)

2234 Faseeal(h)

A fase h possui uma estrutura cristalina hexagonal com composicdo NgTi. Esta
fase pode-se formar em ligas a base de Fe-Ni, Ni e Co, especialmente em graus com alta razéo
Ti/Al e que tenham sido exposta a alta temperatura. A fase h n&o solubiliza outros elementos
e cresce rapidamente, formando grandes particulas maiores do que g, embora sua
precipitacdo sejalenta. O crescimento da fase h pode ser observado utilizando a microscopia
6tica. (VOORT, 1985)

Duas formas da fase h podem ser encontradas: a primeira surge em contorno de

gréo como um constituinte celular similar a perlita, alternando lamelas de ge h. A segunda,
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surge intragranularmente e € parecida com placas na forma de agulhas de Widmanstatten. A
forma celular prejudica a tenacidade e a ductilidade em ata temperatura, ja o padrdo tipo
Widmanstatten afeta tenacidade, mas ndo a ductilidade em ata temperatura. A fase eta é
relativamente facil de identificar devido a sua aparéncia caracteristicaa. A maioria dos
reagentes revela a fase eta, assim como difracéo de raios-x em extracéo de residuos (VOORT,
1985).

A FIG. 22 ilustra a fase h em uma liga de niquel A-286, onde pode-se observar na

forma celular e naforma de agulhas acirculares.

(a) celular depois de envelhecida 217 horas a 730°C; (b) na forma de agulhas acircular de Widmanstatten apds
exposi ¢o em temperatura acima de 800°C (DE CICCO et al, 2004).

2.2.35 Faseddta(d)

A fase delta € uma fase ortorrémbica, com composicdo NigNb, formada a partir da
faseinstével g quando submetida aaltas temperaturas, acima de 700°C (STOLOFF, 1991 e
VOORT, 1985). A fase delta possui forma acircular quando formada na faixa de temperatura
de 815°C-980°C, forma-se por reacdo celular em baixa temperatura de envelhecimento e por
precipitacéo intergranular em alta temperatura (VOORT, 1985).

A FIG. 2-3 ilustra a fase delta em na liga de Inconel 625 e 718. Nesta figura
mostrada uma liga 718 como recebida e apds exposicao em temperatura de 704° C por 5000h.
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FIG. 2-3 - Micrografias mostrando afase delta em ligas de niquel.

(a) Formacao da fase precipitada d em Inconel 625 ap6s 100h na temperatura de 1123K (SHANKAR 2001); (b)

Liga 718 como recebida ; () Mesma liga 718 ao lado mostrando a presenca da fase d preci pitada apos exposi¢ao
5.000 h natemperaturade 704°C (ref. (b) e (c) MANNAN, 1997).

2.2.3.6 Carbonetos

O teor de carbono nas superligas de niquel varia de 0,02% a 0,2% em ligas
trabalhadas mecanicamente e até 0,6% nas ligas fundidas. Os carbonetos se formam no
interior do grédo e no CG (contorno de grao). Desde que os carbonetos sdo duros e mais
frageis que a matriz, sua distribuicdo ao longo do CG afetara a resisténcia a ata temperatura,
ductilidade e propriedades de fluéncia. Mas ha uma étima proporgdo entre 0 nimero de
carbonetos e a distribuicdo ao longo do contorno de gréo (SMITH, 1993). Se n&o houvesse
carbonetos ao longo do CG, vazios poderiam coaescer durante a deformacdo em alta
temperatura, havendo um dedlizamento excessvo no CG. Se uma cadeia continua de
carbonetos se formasse ao longo dos CG, um caminho continuo para fratura seria formado,
resultando em uma resisténcia ao impacto baixa, mas o deslizamento no CG seria inibido.
Isto resultaria em uma tensdo excessiva que levaria a uma fratura prematura. Desta forma, a
melhor forma de distribuic&o de carbonetos seria em uma cadeia descontinua ao longo do CG,
desde que carbonetos nesta forma impecam a formagao de trincas em CG, e ab mesmo tempo,
ndo restrinjam a ductilidade devido a deformacdo naregido do CG (SMITH, 1993).

Se os carbonetos estdo finamente dispersos na matriz, havera endurecimento. Este
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endurecimento é importante nas ligas a base de Cobato que ndo sdo endurecidas pela fase
gamalinha. (VOORT, 1985).

Os carbonetos mais comuns nas superligas a base de niquel séo o MC, M23Cg, MsC.
O carboneto tipo MC possui uma estrutura do tipo CFC e é usualmente formado durante o
resfriamento. Ele é distribuido heterogeneamente na matriz, tanto transgranulamente como
intergranularmente e fregientemente, interdendriticamente. Pouca ou nenhuma relacéo de
orientagdo com a matriz tem sido observada. Os carbonetos MC sdo a maior fonte de carbono
para reacdo de formacao de fases subseqlientes, durante o tratamento térmico ou em servico.
Em algumas ligas como Incoloy 901 e A286, o filme de MC pode formar-se ao longo do CG e
reduzir a ductilidade. Os carbonetos do tipo TiC e HfC estéo entre os mais estaveis. A
ordem de preferéncia para formacao de carbonetos nas superligas é HfC, TaC, NbC e TiC, ja
a ordem de estabilidade termodinamica é HfC, TiC, TaC, NbC. No carboneto MC, o &omo
M pode ser prontamente substituido por outro como (Ti, Nb)C, entretanto, el ementos menos
reativos podem formar estes carbonetos. Por exemplo, (Ti, Mo)C sdo achado nas ligas
Udimet 500, M-252 e Rene 77. Aparentemente, as mudancas de estabilidade citadas na
ordem acima sdo devidas a substituicdo de Mo e W, no entanto estas enfraguecem as ligacOes
e levam a formagdo de outros tipos mais estaveis como M»3Cs € MeC durante tratamentos
térmicos e/ou em servico. Adigdes de Nb e Ta contrabalancam este efeito de degradacéo,
tornando os carbonetos mais estéveis (STOLLOF, 1990).

O carboneto M,3Cs forma-se prontamente em ligas com moderado e ato teor de Cr.
Eles formamse durante tratamento térmico ou em servico na faixa de temperatura de
760°C-980°C, a partir da degeneracdo de MC e do carbono residual na matriz. Embora
usual mente visto em CG, ele ocasionalmente ocorre ao longo de bandas de maclas, falhas de
empilhamento e na extremidade de maclas. O carboneto M,3Cs possui uma estrutura cubica
complexa, contudo se os atomos de carbono forem removidos, poderia certamente aproximar-
se de uma estrutura do tipo topologicamente fechada (fase sigma). De fato, placas de sigma

freglientemente nucleiam sob particulas M3Cg (STOLLOF, 1990).

Quando W e Mo estdo presentes, a composicdo aproximada de My 3Cs €
Cr1(Mo,W),Cs, contudo existe possibilidade do Ni substituir o C. E também possivel em
pequena propor¢do a substituicéo do Cr pelo Co e Fe (STOLLOF, 1990).

As particulas de M23Cs influenciam fortemente as propriedades das ligas de Ni. A
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resisténcia a ruptura é aumentada pela presenca de particulas discretas, aparentemente através
dainibicdo de escorregamento em C.G. Eventualmente, entretanto, falhas poderiam se iniciar
tanto pela fratura da particula como pela decoesdo da interface carboneto/matriz. = Em
algumas ligas, estrutura celular de M23Cs tem sido notada.  Esta estrutura poderia causar falha
prematura, mas pode ser evitado por um processamento apropriado €ou tratamento térmico
(STOLLOF, 1990).

O carboneto do tipo MeC tem uma estrutura cubica complexa, forma-se quando o
contetido de Mo e W é maior do que 6%-8% (peso), na faixa de temperatura de 815°C-980° C.
A formula tipica para 0 MgC é (NiCo)zsMo3C e (Ni,Co),W,4C, embora uma grande faixa de
composi ¢oes tinha sido apresentada para Hastelloy X. Carbonetos MeC séo formados quando
0 Mo ou W atuam como substitutos do Cr em outros carbonetos. Diferentemente do M23Cs, a

composicao do MgC pode variar grandemente (STOLLOF, 1990).

Visto que o carboneto MsC € mais estdvel do que o carboneto Mx3Cs, 0 MeC €
importante como precipitado em CG para controlar o tamanho do grdo durante o
processamento de ligas trabalhadas (STOLLOF, 1990).

O carboneto MC € a maior fonte de carbono na maioria das ligas a base de niquel e
superligas abaixo de 980°C, Entretanto, MC decompde-se lentamente durante o tratamento

térmico e servico, liberando carbono para vérias reagdes importantes (STOLLOF, 1990).

A principal reagdo de carboneto em algumas ligas é creditado a formagdo do M23Cs

conforme a seguir:
MC + g>MzCs+g” ou (Ti,M0)C + (Ni,Cr,Al,Ti)> Cr1M02Cs + Niz(ALTi) (1)
O carboneto MeC forma-se de uma forma similar a0 M23Ce:
MC+?-> MeC+ g~ 2
Também o MeC e M23Cs interagem, formando um a partir do outro:
MeC + M > MxCs + M”” ou Mos(Ni, Co)sC + Cr S CruMo2Ce = (Ni,Co,Mo) (3)

Dependendo da liga, por exemplo, Rene 41 e M252, as ligas podem ser tratadas

termicamente para formarem inicialmente MC e MsC. Apds longo tempo de exposicao
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podemos ter a conversdo de MgC para Mx3Cs. Esta reagdo permite a precipitagdo de
carbonetos em varios locais, mas tipicamente no CG. A reacdo mais benéfica para aplicacéo
de resisténcia a fluéncia € a formacéo do M23C ¢ mostrada na reagdo (1). Tanto o bloco de
carboneto, como a fase 7 produzida sdo importantes, pois inibem deslizamento em CG. Em
alguns casos 7 gerada nesta reacao reveste os carbonetos e o CG torna-se relativamente ductil
e aregido resistente afluéncia (STOLLOF, 1990).

A figura FIG. 2-4 ilustra algumas morfologias de carbonetos primarios (MC) e

carbonetos do tipo M23Ce.

FIG. 2-4 - Micrografia mostrando precipitados de carbonetos MC e M ,3C5 em ligas de niquel.

(a) Carboneto do tipo MC em uma liga endurecivel por gama linha (4900X); (b) Carboneto MC (diamante)

cercado de carbonetos M23Cg (2450X); (c) Particulas finas de carbonetos MxCs € particula grosseira de
carboneto MC em contorno de gréo naliga X—750 (4900X); (d) Carboneto primario no CG e disperso na matriz

em umaliga de Inconel 625.

2.2.3.7 Fasesde arranjo topologicamente fechado (TCP)

As fases TCP sd0 conhecidas como fases de arranjo topologicamente fechado.
Estas fases ocorrem em superligas a base de niquel, que possuem uma composicao quimica

ndo apropriadamente controlada.  As fases TCP podem se formar durante o tratamento
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térmico e/ou durante o servigo. As fases TCP maisimportantessdo s, m Laves. Edtas fases
usua mente formam placas finas paralelas a i 111yy podendo diminuir a resisténcia mecanica
e a ductilidade. Outro efeito indesgjavel da formagdo das fases TCP € a mudanca da
composi¢ao quimica da matriz da liga pela remocéo de elementos de liga, como Cr, Mo, W,

diminuindo o endurecimento por solugéo solida (SMITH, 1993).

Os precipitados TCP podem quebrar e abrir e, em ata temperatura, levam
freqlentemente a formagdo de vazios que séo potenciais sitios iniciadores de fraturas. (RAET
et a, 2001).

Usuadmente as fases TCP aparecem na forma de placas longas ou agulhas,
fregUientemente nucleando sob contorno de gréo de carboneto (VOORT, 1985).

No Incorel 718 Si e Nb promovem aformagéo de fase Laves (VOORT, 1985)

A FIG. 2-5 mostra um diagrama da evolucado microestrutural das superligas de niquel
ao longo dos anos.  As fases desgjaveis estdo acima do diagrama e as indesgjaveis, na sua
maioria fases TCP, identificadas abaixo do diagrama (PINTO, 2001 apud KOUL, 1994).

DS ¢ Single Xlaks

Equiaxed GB ¥ Eutecte y-¥ MC ODS

G-Phasa  Cellular Laves Sigma Mu Laves Sullldes Sigma
Flates MzaCs
AR EaD L WX ENIE L Waspals L TNC  UMSL MG BIOD g PE  RTM R a0, DENT L
1540 14950 1960 1970 1980

FIG. 2-5 - Evolugdo microestrutural das superligas de niquel ao longo dos anos (PINTO, 2001 apud KOUL,
1994).

Fase Sigma ( s ) € uma fase tetragonal intermetalica, do tipo TCP, dura, que se
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forma com uma variada composicdo. Varias morfologias podem ser encontradas, sendo
algumas das quais $0 bastante prejudiciais para as propriedades das ligas de Ni; por
exemplo, na forma de placas ou em contorno de gréo. Na forma de placas pode levar a
formacgdo de trincas (STOLLOF, 1990). Entretanto, quando assume a forma de precipitadas

globulares intragranulares, aumenta a resisténcia a fluéncia

Em decorréncia de sua grande diversidade de composi¢ao quimica e da natureza da
composicdo, as vezes se torna dificil sua identificacéo por ataque. A técnica que melhor a
identificaria seria a difragdo de raios-x de extracdo de residuos (VOORT, 1985).  Segundo
STOLLOF (1990) a formula para a fase sigma € (Fe, Mo)x(Ni, Co), onde x e y variam de 1
aev.

Em baixa temperatura, 0 material com presenca de fase sigma pode fraturar
fragilmente, embora o escoamento ndo sgja afetado. Em temperatura elevada, a formagdo da
fase sigma é prgudicia pela perda de elementos de liga da matriz, provocando uma
diminuicéo da resisténcia do material, além da possibilidade de uma fratura preferencial ao
longo das placas de fase sigma, resultando em reducdo prematura da vida do material
(STOLLOF, 1990).

A FIG. 2-6 ilustra a morfologia da fase sigma na forma de agulhas de Widmanstatten
(VOORT, 1985).

S L

3 ‘ﬂ?l‘lﬂ? J

FIG. 2-6 - Fases TCP do tipo sigma encontradas em ligas de niquel

() Fasesnaformade agulhas de Widmanstatten (A) presentes naligaIN-100 apds exposicdo a815° C durante

1113,6h. Além destafase hag primaro (B); ¢ precipitado e carboneto (D) namatriz g 500X; (b) microestrutura
ao lado com aumento 10.000X (VOORT, 1985).

Fase Laves é uma fase TCP, com estrutura cristalina do tipo MgZr, intermetdlica
com composicdo tipo A,B.  Exemplos tipicos de fase Laves incluem Fe, Ti, Fe;Nb e Fe;Mo,
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mas sua formula gerad é (FeCr,Mn,S)2(Mo,Ti,Nb) (VOORT, 1985). Para
RADHAKRISHNA et a (1997) a estrutura € hexagonal compacta de composicdo (Fe, Cr,
Ni)2(Nb, Mo, Ti).

S&0 mais comuns em ligas & base de Fe-Ni como particulas grosseiras
intergranulares, contudo precipitados intragranulares também podem ocorrer. Si e Nb
promovem a formag&o de fases Laves no inconel 718. Uma quantidade excessiva de fases
Laves prejudica a ductilidade em baixa temperatura, contudo as propriedades de fluéncia ndo
s80 grandemente afetadas (VOORT 1985). RADHAKRISHNA et d. (apud RICHARDYS)
identificaram a fase Laves rica em Nb na liga 718, baseado na composicdo quimica A.B (Fe,
Cr, Ni 64%(peso0)) (Ti, Nb, Mo 34%(peso)). Verificaram que concentragdo de Nb para
formacéo da fase Laves naliga 718 deve ficar na faixa de 10%-30%(peso).

A FIG. 2-7 mostra algumas morfol ogias encontradas na literatura para a fase Laves.
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FIG. 2-7 - Morfologias encontrada para fase Laves em diversas ligas de niquel.
(a) Liga 718 recozida 2h 1095° C Estrutura de precipitados tipo escrita chinesa My(Nb, Ti) fase Laves em matriz
austenitica 205X ; (b) Fase Laves naliga 909; (c) micrografia do eutético gL aves formado durante a solidificacéo

(ref: (8) VAN VOORT, 1990; (b) MANNAN; (c) DUPONT, 1997).
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Fase m (Mu) é uma fase romboédrica (trigonal) intermetalica, TCP com estrutura
do tipo WeFe; . Em geral, tem pouca influéncia sobre as propriedades. Mu precipita-se de
forma grosseira e irregularmente na forma de placas de Widmanstatten . Suaformula geral é
(Fe, Co)(MoW)s. Ni pode substituir parte do Fe ou Co ( VOORT, 1990). A fase Mu em
forma de placas pode formar-se, mas, pouco € sabido a respeito do efeito prejudicial desta
fase (STOLLOF, 1990).

A FIG. 2-8 mostra a fase Mu em uma liga RR2071 recozida 900°C durante 500h
(RAET, 2001).

FIG. 2-8 - Micrografia por SEM (Scanning electron microscopy) dafase mnaligaRR2071 (RAET et al., 2001).

41



2.3 Microestrutura e propriedades do I nconel 625

O desenvolvimento do Inconel 625 foi iniciado em 1950 com a finalidade de suprir
a demanda de materiais de ata resisténcia para uso em plantas de energia super critica e
concluido com avenda comercia daligaem 1962 (EILSENTEIN et a, 1991).

A liga Inconel 625 é utilizada em vérias industrias (aeroespacial, quimica, nuclear,
aplicagbes com &gua do mar etc) gracas a sua grande resisténcia mecanica, excelente
resisténcia a fadiga, resisténcia térmica, resisténcia a oxidacdo, excelente soldabilidade e
brazagem, excelente resisténcia a corrosdo em varios meios e em uma grande faixa de
temperatura e pressdo, resisténcia a cloretos, dém de seu uso freqliente como material de
adicdo em soldas dissimilares por causa de sua resisténcia, ductilidade e sua habilidade de
tolerar na diluicdo uma grande quantidade de outros materiais (EILSENTEIN et a, 1991).

A partir do Inconel 625 outras ligas foram desenvolvidas tais como Inconel 718,
Inconel 725, Inconel 625 Plus (EILSENTEIN et al, 1991). A composi¢do quimica do
Inconel 625 na forma de uma liga trabalhada mecanicamente (N-06625) e como consumivel
de soldagem (vareta ER-NiCrMo-3) é mostrada na TAB. 2-7.

Liga C Fe P S S Ni AL TI Cr Nb Mo

N-06625 005] 25 05 | 6lmin | 0,2 | 0,2 | 215 3,6 9,0

ER-NiCrMo-3 | 0,10 | 5,0 | 0,02 | 0,015 [ 0,50 | 58min | 0,40 | 0,40 | 20-23 | 3,15-4,15 8,0-10,0

Valores em % (peso)

TAB. 2-7 - Composicdo quimicadaliga de Inconel 625 trabalhada e como vareta de soldagem (BRADLEY,
1989).

Cr e Mo s80 os maiores contribuintes para resisténcia mecanica € a Ccorroséo
enquanto a adicdo de Nb aumenta significativamente a resisténcia a fluéncia. Elementos
como Al e Ti aumentam a estabilidade térmica (Thomas et a, 1994).

A microestrutura tipica do Inconel 625 ndo possui qualquer fase do tipo TCP na
condicdo recozida (OSGBORN, 1995). Apbs soldagem, fases TCP podem aparecer na
microestrutura da solda como resultado de uma condicéo de solidificacdo meta estavel ou
depois de prolongada exposicdo em elevada temperatura. Estas fases podem afetar
negativamente as propriedades de corrosdo e mecanicas (OSGBORN et al, 1995 e
FLOREEN, 2002).
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CIESLAK et a. (1988) estudaram a solidificacdo de amostras comerciais da liga
625 (N22Cr-9.5Mo-2Fe %peso) com variagdes dos elementos C, Si e Nb. Os resultados
mostraram a presenca de constituintes interdendriticos eut éticos do tipo gMC(NbC), g/Laves
e gMgC. Quando o C erabaixo e nenhum Si havia sido adicionado intencional mente poucos
constituintes foram notados e a fase predominante era g/Laves. Com teor de C maisatoe Si
nao adicionado intencionamente, o constituinte ¢/MC(NbC) foi favorecido, eliminando a
formagdo do constituinte g/Laves. Com adicdes de Si e C mais baixos, foram favorecidos os
congtituintes glLaves e gMeC. Quando ambos constituintes foram adicionados

intencionalmente, os constituintes formados preferencialmente foram ggMC(NbC), g/Laves.

Quando o0 Si estava presente naliga, ele segregava fortemente nafase Laves e MgC.
Nenhum Si foi encontrado no carboneto NbC. Todas as pequenas fases enriquecem com Nb e
perdem Ni (CIESLAK et al, 1988)

O modelo de segregacdo teve enriquecimento no nicleo da dendrita com Ni e Fe e
perda de elementos Nb, S e Mo. Segregacdo interdendritica de Cr foi virtuamente
inexistente (CIESLAK et al, 1988).

No Inconel 625, a precipitagdo de fases intermetélicas e carbonetos ocorre na liga
guando envelhecida na faixa de temperatura 550 °C a 750 °C (EISEINTEN et a 1991,
SUNDARAMAN et al, 1999, VANI et al, 2001)

KOHLER ( 1991) referenciou que na faixa de temperatura de envelhecimento de
600-900°C a liga 625 mostra uma severa perda de ductilidade. Uma baixa energia de impacto
foi determinada apds envelhecimento na faixa de temperatura de 700-800°C. A perda de
ductilidade € causada pela precipitacdo da fase tetragonal Ni(Nb,Al,Ti) e ortorrdmbica
Ni3z(Nb,M0). A energia de impacto é mais afetada pela fase ortorrémbica.

A precipitacdo de fases em alta temperatura nas ligas de Inconel 625 pode ser
prevista com a utilizagdo de diagramas TTT (Tempo-Temperatura- Transformcao) conforme
pode ser observado naFIG. 2-9 (FLOREEN 2002).

THOMAS (1994) referenciou envelhecimento com presenca da fase g’ na
temperatura de 500°C ap6s servico de aproximadamente 50.000 horas, fato este ndo previsto
pelos diagramas TTT nas ligas de Inconel 625.
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Para FLOOREN (2002) os carbonetos precipitam mais cedo nas ligas a base de
niquel porque a cinética é controlada pela difusdo de carbono enquanto que para formagdo de

intermetalicos se requer a difusdo de elementos substitucionais
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FIG. 2-9 - Diagrama TTT (tempo temperatura e transformagéo) de segundas fases em alta temperatura no
Inconel 625 (FLOREEN 2002).

Na liga Incondl 625, o diagrama TTT pode mudar significativamente com o teor
de Nb. FLOOREN (2002) referenciou em experiéncias com curvas TTT para a liga 718
grande variag8o nas curvas reportadas. Esta diferenca é creditada a variagdo da composi¢éo
guimica entre os materiais testados.

Uma outra variavel quimica que merece ser mencionada € o nivel de elementos
aprisonados no material, por exemplo S, P, O. A elevada temperatura, estes elementos de
tamanho singular penetram dentro do reticulado e ndo segregam muito severamente no CG,
contudo, na temperatura proxima de 300°C, estes elementos tendem a segregar no CG
podendo causar fragilizagdo. Deve ser notado que a exposicéo prolongada a alta temperatura
podera levar a formacdo de segundas fases, no entanto sem remover estes elementos do CG.

Para minimizar o problema deve ser reduzida sua presenca através das préticas de fundicéo
(FLOOREN, 2002).

A solda € mais sensivel do que o metal de base a mudangas microestruturais
provocadas pela exposicdo aata temperatura conforme pode ser observado na FIG. 2-10.
Nesta figura, € mostrada uma curva de formacdo da fase delta em materia trabalhado de

Inconel 625 e um depdsito de solda. Na figura, pode-se observar que a curva de formagéo da
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fase delta para 0 depdsito de solda € dedlocada para esquerda por mais de uma ordem de
magnitude de tempo.  Isto resulta diretamente da segregacdo de elementos de liga na
estrutura fundida da solda. Carbonetos e fases intermetalicas podem se formar no estagio
fina de solidificagdo. O aumento da tenacidade de soldas € obtido com uso de consumiveis
de baixo teor de Si e Fe (FLOREEN, 2002)
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FIG. 2-10- Diagrama TTT de umaliga 625 paraum depdsito de solda e umaligatrabalhada (FLOREEN, 2002)
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2.4 Revestimento por solda com Inconel

Os procedimentos de soldagem das ligas de Ni sdo similares aos utilizados para os
acos inoxidave's austeniticos, exceto o fato de que o metal da poca de fusdo é mais viscoso,
requerendo mais cuidados na deposi¢cao do metal de soldanajunta. O coeficiente de dilatacéo
€ aproximadamente igual a0 do ago carbono, sendo portanto, mais favoravel que os acos

inoxidaveis austeniticos.

A soldabilidade das ligas de niquel € sensivel a elementos residuais como S, P, Zr,
Bo, P e Bi. Estes lementos so praticamente insolUveis nas ligas de niquel e podem levar a
formacdo de reacfes eutéticas podendo causar trincas a quente durante a solidificacéo das
soldas. Mg é adicionado em pequenas quantidades em produtos trabalhados e consumiveis

para combater os efeitos indesgjaveis do S.

Na soldagem do Inconel 625 podem ser utilizados todos os processos de soldagem a
arco elétrico (TIG, eletrodo revestido, arco submerso, MIG etc). As principais limitagdes na
soldagem das ligas de Ni estéo relacionadas ao uso do elevado aporte térmico, pois podem
produzir uma excessiva precipitacdo de carbonetos ou outros fendmenos metalUrgicos
danosos que, algumas vezes, podem levar a formacdo de trincas ou perda de resisténcia a

COrrosao.

O Ni e suas ligas séo aplicados como revestimentos soldados sobre agos carbono,
acos ligas e outros materiais base.  Todo 6xido e materiais estranhos devem ser removidos da
superficie antes de soldar o revestimento. No trabaho de ZHAO (1992) realizado em

overlay daliga 625 sobre aco carbono, encontrou-se as fases NbC e Laves.

No estudo do processo de solidificacdo realizado por DUPONT (1996) na soldagem
de um overlay daliga 625 sob aco Cr-Mo de 2,25Cr e 1Mo, conclui-se que 0 comportamento
do overlay entre aliga 625 e ago Cr-Mo foi similar ao daliga 718. A austenita é a primeira
fase a solidificar e do liguido remanescente, surge a fase Laves na forma de eutético com a
fase austenita. As demais fases secundarias e microsegregagdes foram similares aliga 718 e

outras ligas de Ni a base de Nb.

A diferenca de comportamento de ZHAO (1992) para o trabaho de DUPONT
(1996) reside na diferenca entre os teores de carbono do aco Cr-Mo e do aco carbono. Uma

andise que deve ser vista na soldagem dissimilar entre materiais que apresentam uma grande
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diferenca de composicdo quimica é o transporte de elementos de liga que pode ocorrer na
interface na solda, o qual pode potenciaizar a precipitagdo de carbonetos e presenca de fases
intermetdlicas. A formacéo destas fases também é criticamente dependente dos tratamentos

térmicos que poderia preceder ou seguir o processo de revestimento (HUNT et a).

No trabalho realizado por RAGHAVAN et a. (1989) foram analisados corpos de
prova com revestimento de Inconel 625 realizado por depdsito de solda sobre ago AISI 4130 e
2,25Cr-1Mo. Os resultados redlizadas ap0s a execucdo de tratamento térmico na
temperatura de 936K (663° C) mostram que a estrutura da andlise da interface (definida como
aZTA desde alinha de fusdo até 0 MB que teve seus gréo alterados) para o materia cladeado
com solda e tratado termicamente, apresentou na interface uma fina zona martensitica, néo
temperada, de espessura entre 0,2 a 0,5 um e formada quase que continuamente ao longo da
interface.  Como n&o havia presenca de maclas e apresentava-se na forma de ripas, foi
sugerido que o teor de C ndo era maior do 0,4% (peso) na martensita. O autor sugere que a
martensita formada tem a mesma direcdo da solda austenitica adjacente. Além destas fases
foram encontrados os carbonetos em contorno do tipo M23Cs de composicdo estimada
(Feon54Cro,41Nip 03M0p02)23Cs entre a martendita e ferrita. Foi percebida do resultado da
microsonda que a solubilidade pelo carbono na regido dainterface é dta, além de existir uma

diluicdo do Fe para a solda em distancias superiores almm.(RAGHAVAN et a, 1989).

A microestrutura da solda de Inconel 625 apresentou gréos colunares com
precipitados no contorno e no interior do gréo. Os resultados das imagens SIMS (secondary
ion mass spectroscopy) mostraram que enquanto a concentracdo de niquel permanece
uniforme na solda, a concentracéo de Nb e Mo era maior no CG. Os precipitados revelaram
uma constituicdo do tipo MgC ou carbonetos NbC. A estequiométria dos carbonetos MgC foi
determinada como (Nip,36CroosM 0p4Fen 08)sC (RAGHAVAN et al, 1989).

RAGHAVAN et a. (1989) fizeram um modelo para o ocorrido e propuseram que,
durante a soldagem do agco com Inconel 625, parte daferritadaZTA do ago € reaustenitizada.
A solubilidade do carbono (Cy) nesta austenita primariaé alta.  Com resfriamento da solda até
a temperatura ambiente e um tratamento térmico subseqiiente de revenimento na temperatura
de 663° C, uma pequena regido dainterface do ago € transformada para austenita (ou austenita
+ MxCs).  Estatransformagéo ou reversdo ocorre em fungdo da baixa temperatura A1 que €
estimada em 1200K em funcdo da composicdo quimica da regido com uma austenita na

interface contendo 10-15%(peso)Ni e 3-5%(peso)Cr. Na FIG. 2-11, € mostrado um croqui da
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interface entre o Inconel 625 e 0 ago apds a soldagem e depois do tratamento térmico de alivio

de tensdes.

FIG. 2-11 - Croqui mostrando ainterface soldada entre 0 ago e o revestimento com Inconel 625.

(a) representa a interface pos-soldado; (b) representaainterface apds TTAT.

RAGHAVAN et a. (1989) cita que em funcdo da interface apresentar uma estrutura
de martensita ndo revenida frégil, pode afetar as propriedades mecéanicas e resisténcia a
fragilizagdo ao hidrogénio. Uma solucdo seria efetuar um segundo tratamento térmico para
melhorar a estrutura na regido da interface ou aterar a temperatura de tratamento térmico
utilizada.

OLDEN (2003) investigou uma junta de topo soldada, utilizando processo TIG
automatico com multiplos passes, entre um agco AlSI 8630 e material de solda de Inconel 625.
As conclusbes encontradas no trabalho so bastante parecidas com as encontradas por
RAGHAVAN et al. (1989). Apds o tratamento térmico realizado entre 665 a 690° C durante
4 1/2 horas, houve um efeito prgudicia na tenacidade da linha de fusdo na solda redlizada
com Inconel. A queda natenacidade foi devido a presenca de descarbonetacdo, formacéo de
ferrita e crescimento de gréo na ZGGZTA. E citado também que no tratamento térmico pos-
soldagem (TTPS) houve difusdo do carbono da ZTA para uma regido estreita de diluicéo (5-
10 mm) do lado do Inconel. Esta tendéncia acompanha o0 aumento da temperatura de
revenimento. As durezas encontradas nesta regido foram bastantes elevadas e foi citado que
provavelmente isto € conseqiéncia da formacdo de martensita virgem de ato carbono. A
composicdo loca reflete que tanto A1 como Ms levam a formagdo da martensita virgem e
também austenita retida, formada no resfriamento apos revenimento. A FIG. 2-12 mostra a
micrografia antes (a) e apds a execucdo do tratamento térmico de alivio de tensdes (b). Pode
ser observado na FIG. 2-12 (b) que apds o tratamento térmico de alivio de tensdes, existe uma

regido descarbonetada, representada por areas esbranquicadas e as impressdes do ensaio de

48



dureza perto da interface sGo menores, evidenciando uma dureza maior. Esta martensita
virgem se localiza na interface da amostra e evidencia uma susceptibilidade a fratur a fragil
(OLDEN, 2003).

FIG. 2-12 - (a) Solda entre ago 8630 e liga de Inconel mostrando a interface, martensita na regido de gréo
grosseiros (500X), (b) apds TTPS 690°C percebe-se a descarbonetagio naregido de gréos grosseiros e formagéo
deferrita (190x).

49



25 Tubodeacoliga ASTM A-213T9

Acos ferriticos a0 Cr-Mo é um grupo importante de ligas, desenvolvidos para
aplicacOes estruturais em elevada temperatura nas industrias quimica, petroguimica e de
geracao de energia. As propriedades dos acos Cr-Mo s&o controladas pela microestrutura que,
por sua vez, é controlada pela composicdo quimica e tratamentos térmicos utilizados. Varios
graus de acos ferriticos ao Cr-Mo sdo normatizados através da norma ASTM A-213 (norma
de fabricacéo de tubulagdes). Entre estes graus, tem-se os agos ferriticos 2.25Cr-1Mo (T22),
9Cr-1Mo(T9, P9 e os modificados por adictes de (V e Nb).

O aco ferritico 9Cr-1Mo grau T9 possui boa soldabilidade e 6timas propriedades de
resisténcia a fluéncia, resisténcia a fragilizacdo por hidrogénio e trincamento a quente
(PIMENTA et d., 2002). Em refinarias de petroleo, os agos ferriticos 9Cr-1Mo sdo
utilizados em tubos de forno e fabricados conforme a norma ASTM A-213 T9. Estes tubos
s80 do tipo sem costura, com Cr-Mo variando entre 8,0% €10,0% Cr, Mo entre 0,9%-1,1% €,
no maximo, 0,15% de C. O Cr fornece as caracteristicas necessérias para resistir a alta
temperatura (resisténcia e oxidagao); ja o Mo permite uma maior resistércia a fluéncia do

material.

Conforme o APl RP-530, que trata do projeto de serpentina de tubos de forno, o
limite de temperatura de utilizacdo do aco 9Cr-1Mo em servico continuo € 705 °C.  Este
material apresenta uma boa temperabilidade e quando soldado requer um tratamento térmico
posterior de alivio de tensdes na solda, que deve ser executado na faixa de 704-760°C com um
tempo minimo de 2 horas conforme o ASME B31.1 e ASME VIII, tendo como metas aliviar
as tensdes residuais e revenir a microestrutura, aumentando a tenacidade da junta soldada
(PIMENTA et a., 2002).

O diagrama de fases do sistema Fe-Cr-C é complexo e mostra uma grande
possibilidade de fases em equilibrio dependendo da composicdo e temperatura. O ferro
podera estar presente naforma de ferrita (a ou d), austenita (g), ou mistura delas. H& também
a possibilidade de formacdo de uma grande quantidade diferente de carbonetos, alguns deles
com ata solubilidade para o ferro. Uma linha vertical passando através do diagrama de fases
para teor & 0,1%C € mostrada na FIG. 2-13. Pode ser visto que, para a composicdo de
Fe-9Cr-0,1C, no estado de equilibrio a600°C, temos a + carbonetos (ROBSON, 1996).
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FIG. 2-13- Diagramade fases Fe-xCr-0,1C ( SANDERSON, 1977).

A adicéo de elementos de liga ao sistema Fe-xCr-0,1C aumenta a complexidade do
diagrama de fases. A maioria dos elementos de liga forma carbonetos (e nitretos se N é
adicionado) que resulta em um endurecimento por precipitacéo. FreglUentemente os
elementos de liga sdo estabilizadores de ferrita e pode ser necesséria a adicdo de elementos de
liga estabilizadores de austenita como Ni para prevenir a formacdo de ferrita d, pois sdo

consideradas prejudiciais as propriedades mecanicas (ROBSON, 1996).

As ligas com 9%Cr (peso) formam microestruturas de equilibrio como descritas
acima se a velocidade de resfriamento do campo austenitico ocorrer em taxas de resfriamento
baixas como no interior do forno. Se a taxa de resfriamento é elevada (por exemplo
resfriamento a0 ar ou em agua), ndo ha tempo suficiente para distribuicdo dos elementos de
liga substitucionais e, desta forma as microestruturas de equilibrio ndo se formam. Ao invés
da formacdo de fases de equilibrio, temos a formagdo da fase metaestavel (martensita). Esta
fase possui a mesma composi¢do da austenita original e arazdo para sua formagéo se encontra
na adifusionalidade da martensita. A martensita possui uma estrutura cubica de corpo
centrado (CCC), comum também com a ferrita, com excecédo do carbono que € ordenado em
uma estrutura tetragonal de corpo centrado. A martensita € altamente supersaturada em
carbono que a aprisionado no reticulado CCC, na forma de martensita. ( ROBSON, 1996).
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SAROJA et a. (1997) estudaram a influéncia do teor de C no comportamento da
transformacdo austenitica durante o resfriamento de agcos 9Cr-1Mo. Concluiram que, com o
aumento do teor de C, a quantidade de ferritad (proeutetoide) diminui. Ele propds um mapa
de microestruturas para predizer o tipo de transformagdo austenitica de acos 9Cr-1Mo com
taxas de resfriamento iguais a Q;= ~100 Ks* (témpera em &gua), Q= ~20Ks! (témperaem
6leo), Qz=~2K s (resfriamento ao ar) e ;=~0,1Ks? (resfriamento no forno). Este mapa foi
sobreposto a um diagrama TTT de um aco 9Cr-1Mo como pode ser visto ha FIG. 2-14.
Considerando um resfriamento continuo a partir de 1323 K (~1050° C) e resfriamento ao ar, a
microestrutura resultante € martensita, como pode ser observado em Qs, ja para velocidades
de resfriamentos menores, como resfriado no forno, a microestrutura resultante € martensita e
ferrita proeutetdide como pode ser observado em Q.
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FIG. 2-14 - Mapa de microestruturas obtidas no resfriamento do ago 9Cr-1Mo0-0,1C a partir de 1323 K com 04
taxas de resfriamento (SAROJA et al, 1997).

A FIG. 2-15 mostra a micrografia encontrada por Saroja para um aco com 9Cr-1Mo

com teor de 0,1%C e 0,07%C. A figura (a) mostra uma microestrutura martensitica e a figura
(b) mostra uma microestrutura martensitica com presenca de ferrita proeutetoide.
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FIG. 2-15- Microestruturas de um ago 9Cr-1Mo.

(@) ago com 0,1%C e microestrutura martensitica; (b) ago com 0,7%C com microestrutura martensitica e
presenca de ferrita proeutet6ide.(SAROJA).

Nos acos 9%Cr é também freglientemente observada a ferrita d. Esta fase se forma
durante a austenitizagéo de certas composi¢oes que estdo a direita do campo g/(g+d) da FIG.
2-13.  Ambas, ferrita d e austenita retida, sGo consideradas prejudiciais, pois formam um
caminho preferencial para a fratura, resultando na diminuicdo da resistércia a fluéncia
(ROBSON, 1996 apud GOOCH et a, 1982).

Vé&ios estudos do comportamento do revenimento foram realizados em agos Cr-
Mo usados em unidades de geracdo energia.  Estes estudos na sua grande maioria,
focalizavam os agos Cr-Mo do tipo 21/4CrlMo e 1CrMoV; contudo, também ilustram o
ocorrido nos agos 9Cr-1Mo, pois as mudancas microestruturais entre nestes acos sao
smilares, embora a cinética de transformacdo seja mais rgpida nos agos 9Cr-1IMo. O
revenimento de um ago 21/4 Cr-1Mo é dividido em 04 estagios (ROBSON 1996 apud Baker e
Nutting 1959), precipitagcdo de carboneto e, decomposi¢ao da austenita retida, precipitacdo de

cementita e crescimento de carboneto, além da precipitacdo de carbonetos ligados complexos.

As principais fases formadas durante o revenimento nos agos ao Cr-Mo s5o citadas
aseguir (ROBSON, 1996 apud ADREWS 1967, BAKER AND NUTTING 1959):

M3C: Em agos ao carbono, a cementita se forma com composi¢do FesC. Estafase é
aproximadamente uma estrutura hexagonal compacta de &omos de ferro com distorcdes
localizadas para acomodar o atomo intersticial de carbono.

M2X: Fase precipitada ap0s a cementita. Possui uma estrutura hexagonal e
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precipitados comumente finos paralelos a<100>, . E geralmente considerado como nucleada

sobre a matriz de discordancias e contorno das placas de martensita

M7Cs: Carboneto rico em cromo com estrutura trigonal.  Ferro e manganés sao

sollvels nesta fase

M23Cs: Carboneto rico em cromo gue podem conter W, V, Mo e Ni. Possui uma

estrutura complexa do tipo CFC.

MeC: Fase de equilibrio observada em acos contendo Mo e rel ativamente pouco Cr.
Sua estrutura cristalina € do tipo CFC, rico em Mo podendo conter pequena quantidade de Cr
evVv.

MX: Esta fase possui uma estrutura cristalina do tipo CFC e mostra duas diferentes
morfologias: pequenos precipitados esferoidais contendo Ti, Nb e V sdo observados em
materiais temperados; apds revenimento, placas do tipo MX sdo formadas contendo Cr e V.
Particulas MX formam uma fina dispersdo de particulas dentro da martensita, sendo

importantes para resisténcia a fluéncia nos acos quando estéo presentes.

Laves. Fase do tipo FexM com estrutura cristalina hexagonal podendo ser “M” o
elemento W, Mo ou combinacdo de ambos. A fase Laves é considerada indesgjavel porque
forma grandes particulas ndo contribuindo com o endurecimento por precipitacéo e, por outro

lado, reduzindo os elementos endurecedores por solugdo solida da matriz como W e Mo.

No estudo realizado por VIJAY ALAKSHMI et a. (1999) em uma solda de um ago
9Cr-1Mo, foram encontradas fases similares as citadas. Na solda, foi encontrada martensita;
na ZTA foram encontradas martensita, carbonetos do tipo M23Cs, M2X e ferrita a

proeutetdide; ja no MB, foi encontrada martensita revenida, carbonetos do tipo M23Cg € M2X.



3 MATERIAISE METODOS

O materid utilizado neste trabalho, foi uma amostra de tubo A-213 T9, fornecido
pela Petrobras UN-Replan e fabricado conforme a seguir (Informacdes da Replan ):

- Usinagem da extremidade interna dos tubos até uma profundidade de 2,5mm e um

comprimento em torno de 30mm.

- Deposicdo de uma almofada de Inconel 625 com eletrodo E-NiCrMo-3 na

extremidade do tubo, que sera chamado no trabalho de revestimento com Inconel 625.

- Deposicéo do revestimento interno de aluminio no tubo e tratamento térmico de
difusdo.

- Execucdo do passe raiz (P1) e primeiro passe de enchimento (P2) com vareta de
Inconel 625 (ER-NiCrMo-3). A temperatura de interpasses foi controlada

- Concluséo da solda de enchimento (P3 e P4) e acabamento (P5, P6, P7 e P8) com

eletrodo E505-15, utilizando controle de temperatura de interpasses.

- Execucdo de tratamento térmico de alivio de tensdes na temperatura entre 700- 750

°C e tempo de patamar de 02 horas.

Para efeito de classificagdo, as amostras foram denominados de 01-A e 01-B,
conforme mostrado naFIG. 3-1. Nainspecao visual das amostras, foi observada na amostra 01
B uma falha do revestimento de aluminio na regido interna, como mostrado na FIG. 3-1 (b).
Por causa da presenca desta falha, este coropo de prova néo foi utilizado para o estudo, desta

forma, para andlise, utilizou-se apenas a amostra 01-A.

55



FIG. 3-1 - Fotografias das amostras para confecgdo dos corpo de prova.

A retirada dos corpos de prova para os ensaios foi realizada conforme se vé na FIG.
32

Corpo de prova 1

A-213 T9

E-505-15

E-505-15

Amostra S\A |":
Amostra 6 ER-NiCrMo-3 [ Y
Amostra 7
Amostra 8
ER-NiCrMo-3

Amostra 4
Amostra 3
‘Amostra 2
Amostra 1

FIG. 3-2 -Croqui nostrando o local de remog&o dos corpos de prova.

A TAB. 3-1 mostra a composicdo quimica do material do tubo de 9Cr-1Mo, dos
consumiveis utilizados para soldagem do Inconel 625 (revestimento de Inconel, passe raiz e
primeiro passe de enchimento) e do consumivel utilizado para soldagem do restante dos
passes de enchimento e acabamento do tubo com eletrodo revestido (E-505-15).
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C| S |Mn P S Cr Mo Ni Nb+Ta | Fe| Ti | Al| Cu |Outros

Tubo-T92°
(fabricante) 0,120,631 0,51 | 0,018| 0,0022| 8,3 0,93 bal
E-NiCrMo-3

ab 0,100,751 1,0 | 0,03 0,2 2203_ 8-10 | 55Min 3;1:5_55; 7,0 0,5 0,5
(AWS5.11) ’
ER-NiCRMo3

ab 0,10/0,05| 0,5 | 0,02 | 0,015 2203: 810 l\il8n ?Z:ﬁ_; 50|04|04( 0,5 0,5
(AWS5.14) :
E-505-15 2P 8 | 08s-
(AWS 5.4) 0,10/0901| 1.0 0,04 | 0,03 105 12 0,4 bal 0,75

(a8) Composicédo em % em peso,
(b) Quando ndo citado afaixade variacdo do elemento, os teores inseridos ha tabela s8o 0os maximos.

TAB. 3-1 - Composicéo quimicado tubo, varetae eletrodo de Inconel 625 e eletrodo E-505.

3.1 Medidasde microdureza

A microdureza da amostra foi medida com o equipamento de bancada “ Shimadzu
Micro Hardness Tester” sé&rie HVM-2. A férmula de célculo de dureza é HV = 0,1891 F/d?

(HV em Vickers, Fem N, d em mm), foi utilizado um tempo de impresséo de 30s.

3.2 Determinacdo da composicdo quimica do deposto de solda e MB

Foi redlizada a determinacdo semi-quantitativa da composicao quimica do deposito
de solda e MB utilizando a técnica do EDS nas regides adjacentes aos pontos de medicéo de
dureza das linhas de 1 até 5 como pode ser visto na FIG. 4-2. O EDS (energia dispersiva de
raios X) faz a determinagdo qualitativa da composicdo quimica do material, através da
aplicacéo de um feixe de e étrons incidente na superficie da amostra.  Esta incidéncia desloca
os elétrons das camadas eletronicas externas emitindo raios x que sdo quantificadas por um
detector. Como cada elemento possui um deslocamento eletronico de elétrons caracteristico
(quantizados), podemos utilizar esta caracteristica para determinar qualitativamente a
composicdo do material. Pelo EDS pode ser quantificada a maioria dos elementos metdlicos,

contudo, ha limitacdes na quantificacdo de elementos como o C, N e presenca de gases.
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3.3 Analise microestrutural por microscopia ética e microscopia eletr 6nica de
varredura (MEV)

A microscopia ¢tica das amostras foi realizada com o microscopio 6tico Olympus
BX51M acoplado com camera fotogréfica digital Evolution LC colors, adaptador de camera
Olympus U-TVO.5XC-2 e software Image Pro-plus, versio 4.0.

A microscopia eletronica de varredura foi realizada no equipamento Phillips modelo
XL30.

A caracterizacdo microestrutural foi readlizada apds preparacdo metalogréfica
convencional. Devido a excelente resisténcia a corrosdo do Inconel 625 a melhor forma de
ataque do espécime € por molhamento com algoddo. O ataque foi feito em capela e com a
utilizagdo de reagentes frescos, pela rapida perda da atividade de alguns reagente (30 minutos)

nao permitindo seu armazenamento (G.F.Vander Voort 2003 e 2004).

Para revelagdo das microestruturas utilizaram-se 0s reagentes citados na TAB. 3-2
(VOORT, 2002 e ASTM E-407 ).

Reagente Denominac&o Composicdo Revela Liga
Marble's 10g CuSO, Estrutura Superligas
1 50ml HCI
50 ml H,0
Algumas gotas
H2S04
Kalling 2 2g CuCl, Estrutura Superligas
2 40ml HCI
40 etanol
50ml HCI g Superligas
3 1-2ml H,0,(30%)
4 15ml HCL Estrutura Superligas
10ml AAcético
10ml HNO3
5 Gliceria acética 15ml HCI Carboneto, Superligas
10ml &cido acetico sigma Aco inox
5ml HNG; (ASTM E407-
2 gotas glicerol 226)
Gliceria 3part HCL CG, s, carboneto Superligas
6 1part HNG; Aco inox
1part glicerol
7 Oxalico 10 g &cido oxalico carbonetos Acoinox
100 ml agua
Vildla 1g acido picrico Estrutura geral T9
8 5ml HCI Carbonetos, Inox
100ml etanol sigma, ferrita
delta, martensita

TAB. 3-2 - Reagentes utilizados narevelagdo de microestruturas da amostra.

58



3.4 Determinacdo da composicao quimica das fases e matriz

Foi realizada a determinacdo qualitativa da composicdo quimica das fases e matriz
observadas no microscopio eletrénico de varredura (M EV) da mesma forma que foi medidaa
composi¢do quimica da solda, com alteracéo dos parametros do EDS com Spot entre 3.9um e

4.1um, permitindo uma quantificacéo de fases com tamanho maior do que 4 nm.

3.5 Determinagao das fases por EBSD

A técnica de andlise por difracdo de elétrons retroespal hados esta baseada na andlise
das linhas de Kikuchi formadas por difracéo de elétrons. A amostra deve ser inclinada de
forma que o angulo de incidéncia do feixe de elétrons seja de cerca de 70° . Os elétrons
difratados incidem em uma tela de fosforo posicionada proxima a amostra, formando a
imagem de difragdo composta pelas linhas de Kikuchi. Essa imagem € captada por uma
camera de video de alta sensibilidade que permite a captacéo de imagens em baixo nivel de
iluminacdo. A indexacdo dos padrbes é feita por meio de uma transformag@o matemética da
imagem capturada e a comparacéo da figura resultante com tabelas de angulo tedricos entre os

planos.

O programa de coleta de dados permite que se selecione a area anaisada sobre a
qual serd disposta uma grade, de espacamentos definidos pelo operador, e que define os
pontos em que serdo feitas as coletas de dados. Cada ponto da grade tem associado a sl a
orientacdo dagquele ponto na amostra, um indice de confiabilidade da indexacdo e um indice
de qualidade de imagem, baseado na qualidade do padr&o obtido.

Com base nos dados coletados, o programa de andlise constroi a imagem da area
analisada, permitindo a criagdo de mapas de fases, qualidade de imagens (pontos mais claros
guanto melhor for aqualidade do padréo), orientacdo, entre outros, havendo a possibilidade

de combinar mapas de tipos diferentes.

Baseada nesta técnica, foi realizada a determinacdo das fases presentes na interface
entre asolda do revestimento de Inconel 625 e o tubo A-213 T9 e entre asolda do E-505 com
tubo A-213-TO.
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3.6 Determinacao das fases por difracdo deraios X

As medidas de difragdo foram feitas num difratdmetro Phillips X' Pert. A aguisicéo
dos dados foi feita pelo pacote de softwares pertencentes ao equipamento (X' Pert Data
Colletor, X' Pert Graphcs and Identify e X’ Pert Organizey).

Os parametros utilizados para as medidas foram: tubo de Cu, intervalo de varredura
entre os angulos 20° e 120°, passo de 0,02°, tempo por passo 5 s e velocidade de varredura de
0,004’ rad/s. Deve ser ressaltado que estes parametros foram mantidos para todas as medidas

deraios x feitas no trabaho.

Para gjuste dos picos foi utilizado um software de gjuste dos picos, sendo este
responsavel por determinar a posicdo angular exata dos picos da austenita, assim como de
outras fases precipitadas, caso esta ocorra. Neste trabaho, o software utilizado para tal fim foi
o Profit versdo 1.0. A estratégia foi a seguinte: para qualificacdo dos precipitados, ajustaram
se 0s picos de austenita, acrescentados de outros picos que poderiam ser de compostos
intermetalicos. A titulo de exemplo, de posse do difratograma oriundo da medida, o software
Profit determinava todos os picos desde 0os mais intensos até os menos significativos. Em
seguida, através de uma selecéo (feita pelo o operador) baseada na intensidade do pico e na
posicao angular padréo da austenita, para cada pico do difratograma, escolhia-se o angulo. Se
este corresponde a austenita, sera definido como sendo o de maior intensidade. Os demais

picos correspondem a precipitados. Se haviam picos excedente eram descartados.

A base de dados utilizada para determinar os picos das fases foi 0 banco de dados
contido no software PCPDFWIN. Com estes parametros foi realizada a varredura no passe
deraiz da soldarealizada com Inconel 625 (ER-NiCrMo-3) e no revestimento de Inconel 625
(E-NiCRMo0-3) realizado na regido interna do tubo A-213 T9.
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4 RESULTADOSE DISCUSSAO
4.1 4.1 Andlisepreiminar

A andlise preliminar da solda foi feita através do estudo de nmacrografia da solda
mostrada na FIG. 4-1. Nesta macrografia marcamos sobre elas linhas onde foram associados

0s resultados de microdureza e composi¢ao quimica por EDS.

Na macrografia estdo visiveis as regides de Inconel (revestimento com ENiCrMo-
3) previamente depositadas antes do processo de difusdo de aluminio e 0s passes posteriores
de ER-NiCrMo-3 e E-505 para juncéo dos pedagos de tubos.

As microdurezas no corpo de prova foram realizadas preliminarmente em 06
regifes representadas pelas linhas de 1 a 6 conforme croqui da macrografia da FIG. 41. Em
cada linha foi feita uma varredura com o intuito de cruzar as vérias regifes da amostra, tais
como, material base, depdsito de solda com eletrodo E505, depdsito de solda com Inconel
625 (ER-NiCrMo-3) e revestimento interno.

Os resultados individuais de microdureza se encontram no anexo 1.

A-213°T9

Hevestimento B
ER-MiCrMo-3 ER-NiCrMo-3

FIG. 4-1 - Macrografia mostrando as regifes da realizagdo de microdureza.

Pode-se observar dos resultados obtidos para a microdureza os seguintes aspectos.
a) Nalinha L-1 foi observada uma queda acentuada em dureza quando se passa de

regido do depdsito de E-505 para a regido onde predomina o inconel.
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b) Tanto na linha L-1 quanto na linha L-2, observa-se um minimo de dureza na

regido de transicdo entre o E-505 e o inconel;

¢) Nalinha L-3, existe um minimo de dureza na regido de graos grosseiros no metal

base na regido adjacente a solda de revestimento (ponto 12 marcado naFIG. 4-1).

d) Nas linhas L-4 e L-5, o0 comportamento é semelhante a linha L-3 apresentando
um minimo de dureza na interface entre o inconel 625 e o meta de base em regido de

gréos grosseiros

e) A linha L-6, linha horizontal na FIG. 4-1, apresenta os valores de microdureza no
revestimento de inconel observando-se algumas variagdes nas regides de transi¢éo.

A realizagdo do EDS foi feita seguindo os pontos de medicéo de dureza nas linhas
deL-1 até L-5 conforme mostrado naFIG. 4-2 e representado pelas marcages em branco.

Os resultados da microandlise podem ser vistos no anexo 2.

linha 2 ||'Il 3
L]

FIG. 4-2 - Macrografia mostrando os pontos onde foi realizado o ED S

Analisando-se as composi¢des quimicas obtidas na linha de L-1 a L-5, observa-se
gue as reducBes na microdureza coincidem com a reducdo no percentual de ferro na
composicao quimica.  Os pontos que apresentam minimos de dureza nas regides de transi¢éo

entre inconel 625 e metal base serdo melhor discutidos pelo estudo das fases presentes.

Serdo apresentadas a seguir as regides em que serdo aprofundadas as analises:
1) Depdsito do revestimento com inconel 625;
2) Depdsito do passe raiz;
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3) Depdsito do primeiro passe de enchimento (P2) com inconel 625 parajuncdo dos
trechos de tubulacéo;

4) Deposito dos passes de enchimento com E-505 (P3 e P4);

5) Depdsito dos passes de acabamento com E505 (P5, P6, P7 e P8);

6) Materia base A-213 T9;

7) Interface entre 0 passe de inconel 625 anterior a0 processo de difusdo de
aluminio e o meta base;

8) Interface entre o inconel 625 depositado antes do revestimento com aluminio e
passe de raiz de inconel posterior;

9) Interface entre 0 passe de raiz e 0 segundo passe de enchimento;

10) Interface entre o passe de inconel 625 e o passe de enchimento com E-505;

11) Interface entre passe de enchimento e metal de base;

12) Interface entre passe de enchimento e passe de acabamento;

13) Passe de acabamento e material base.
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4.2 Revestimento com Inconel 625

O revestimento com Inconel 625 da tubulacdo 9Cr-1Mo apresentou uma dureza
média de 250,9 HV (com desvio médio de 26,9 HV). Os pontos onde foram executadas as
microdurezas e os valores encontrados podem ser vistos no anexo 1, nas TABS 8.1, 8.3, 8.4,
8.5 e 8.6, representadas pelas linhas L-1, L-3, L-4, L-5 e L-6. NaFIG. 4-3 pode ser observada

amacrografia contendo os pontos onde foi medida a microdureza na linha L-1.

Na linha L-6 houve uma variagcao nos resultados de microdureza entre os valores de
192 HV até 312 HV. Esta variagdo provavelmente foi causada pela heterogeneidade do
depdsito de solda do revestimento em conseqiéncia da diluicdo que houve entre os passes,
assim como pelos ciclos térmicos impostos pela soldagem (passes posteriores), fato este mais
notério nas regides que apresentaram dureza mais elevada.

A microestrutura presente no revestimento € constituida de uma matriz austenitica e
uma grande quantidade de precipitados. O resultado da andise quimica pelos EDS mostra
gue o teor de Fe no revestimento de Inconel 625 é alto, acima dos valores encontrados no
passeraiz e passe P2. O teor médio de Fe no revestimento de Incondl 625 é de 21% (peso),
com desvio padréo de 5.3% (peso). Foi encontrado um teor de ferro de 30% (peso),
conforme pode ser observado na TAB. 85. A presenca do Fe no revestimento foi causada
pela diluicdo que houve com a tubulagéo de 9Cr-1Mo. Cabe comentar que o teor de Fe no

revestimento se assemelha ao encontrado nas ligas de Inconel 718 (18,5%(peso)).

Pontos de dureza

FIG. 4-3 - Macrografia dos pontos de medicéo de dureza no revestimento de Inconel 625 (aumento de 50x).

Na FIG. 4-4 podemos observar os precipitados, evidenciados pelo microscopia 6tica,

da interface entre o depdsito de solda do revestimento de Inconel 625 e o tubo 9Cr-1Mo.
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FIG. 4-4 - Precipitados no revestimento de inconel 625

(& Precipitados no revestimento de Inconel 625 abaixo da linha de interface com o MB A 213 T9, aumento de
200X (ataque eletrolitico com acido oxdlico), (b) Micrografia anterior com aumento de 500X (ataque €eletrolitico
com é&cido oxalico).

A FIG. 45 mostra a distribui¢cdo dos precipitados encontrados no revestimento com
Inconel 625 através do uso do MEV.

A micrografia (a8) mostra uma visdo geral dos precipitados abrangendo trés regides
conforme a seguir: () regido de adjacéncia com o tubo 9Cr-1Mo; (2) regido central; @)
regido mais afastada da interface. Na regido (1), adjacente a interface com tubo 9Cr-1Mo,
percebe-se a presenca de poucos precipitados e 0s mesmos se dispdem de maneira similar a
um contorno de grédo. Naregido (2), central, ha uma concentracdo maior de precipitados; ja
naregido (3), mais afastada da interface com o tubo, pode-se observar uma concentragéo
intermediaria de precipitados

As micrografias da FIG. 4-5 (b) e (c) representam as regides (1) e (2) com aumento
maior. Nesta micrografia pode-se perceber com maiores detalhes a quantidade de
precipitados de cada regid. A micrografia da FIG. 4-5 (d) representa uma outra regido
localizada perto da superficie interna. Nesta micrografia, pode-se observar que o tamanho

dos precipitados € bem maior dagueles observados nas micrografias daFiG. 4-5 (b) e (c).
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FIG. 4-5 - Aspecto dos precipitados encontrados no revestimento de Inconel 625 (Ataque Kalling 2).
(a) Visdo geral de precipitados no revestimento de Inconel 625; (b) Micrografia (a) mostrando regido mais perto
dainterface com tubo A-213 T9; (c) Micrografia (a) em regido mais afastada da interface; (d) Precipitados perto

da superficie interna do tubo
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A FIG. 4-6 mostra a micrografia do passe de revestimento com Inconel 625 e o
espectro da andlise de um precipitado indicado pela seta. Esta fase apresenta uma morfologia
do tipo eutético (escrita chinesa) e esta em uma regido rodeada de pequenos precipitados. O
espectro de EDS indica a presenca de Fe e Si, um pico mais elevado para Nb e Mo, além da
presenca de Ni e Cr. A fase analisada € provavelmente Laves pela presenca do Fe e Si; os
precipitados ao redor desta fase possivelmente sdo fases Laves e carbonetos.

NaFIG. 4-7 e FIG. 4-8, as fases analisadas pelo EDS apresentam um comportamento
similar ao da figura anterior, tanto na morfologia como no espectro do EDS, levando a crer
gue também sga fase Laves. A fase andisada na FIG. 4-7 corresponde a uma regido
intermedidria no revestimento, ja a FIG. 4-8 corresponde a regido mais adjacente a superficie
interna do revestimento ou sgja, mais perto da superficie interna da tubulagéo. Na FIG. 4-8,

pode ser observado um pico mais baixo de cromo e niquel.

EADEI fi

\
/ i
Spot Magn Det WD 1 10um

50 4000x SE 95 interface
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FIG. 4-6 - Microestrutura de precipitado e espectro de EDS no revestimento de Inconel 625 na regido mais

adjacente ainterface da solda com atubulagéo (ataque Kalling 2).
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FIG. 4-7 - Microestrutura de precipitado e espectro de EDS no revestimento com Inconel 625 na regido
intermediéria (ataque Kalling 2).
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FIG. 4-8 - Microestrutura de precipitado no revestimento com Inconel 625 da regido adjacente a superficie

interna da tubulagdo (ataque Kalling 2).

O resultado da difratometria por raios-x (DRX) € mostrado na FIG. 49. Neste
difratograma, podemos perceber a presenca de aguns picos de maior intensidade. Na
realidade, estes picos de naior intensidade sGo compostos por um conjunto de espectros de
intensidade menor conforme ilustrado na FIG. 4-9. O tratamento individual de cada pico é
mostrado na FIG. 4-10. A partir dos espectros encontrados para cada pico de maior
intensidade foi determinado o angulo 2g, como este angulo 2q esta associado a angulo de
difracéo da fase, comparamos este angulo com a base de dados do ICDD (International Center
for Diffraction Data) e do Software PCPDFWIN. Os resultados podem ser vistos TAB. 4-1€

mostram a presenca de carbonetos, fase Laves e fase delta.

FIG. 4-9 - DRX para o revestimento com Inconel 625
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4-10- Tratamento do difratograma da solda de revestimento.
Pico 2q FASES
1 42,6 d Cr;C3
1 42,8 g
1 42,9 d Cr;GC3
2 49,9 g
2 50,1 FeTi Cry3Cs Cr;Cs
3 738 d FesMo NbC Cr;C3
3 74,1 g
4 88,9 d
4 89,3 d
4 89,5 d FeeMo
4 89,7 d FesMo
4 89,9 Fe;Mo
4 0 g
4 90,3 d
4 90,4 Fe;Mo
4 90,6 d
5 95,5 g
6 117,4 g

TAB. 4-1 - Fases presentes na solda de revestimento pela DRX.
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4.3 Passeraiz com Incond 625

A microdureza média do passe raiz foi de 230 HV, nos pontos mostrados na linha
L-2daTAB.83. Suamicroestrutura é constituida de uma matriz austenitica com presenca de

precipitados.

O resultado da avaliacéo da composicéo pelo EDS do passe raiz mostrou teores de
Mo e Nb na ordem de 8,6% e 3,2 %(peso) respectivamente, evidenciado pelo ponto 23 da
TAB. 8-8. Estes resultados estédo dentro dos limites previstos pela especificagcdo da norma
AWS 5.14 para o depésito de solda.  Com relacdo ao teor de ferro, foi encontrado um teor de
10,2% (peso), acima do teor maximo de 5%(peso) conforme previsto na norma AWS 5.14.
Este percentual mais elevado de ferro foi causado pela diluicdo do passe raiz com o
revestimento de Inconel 625, que por sua vez, foi contaminado com o ferro do material da
tubulacdo de aco 9Cr-1Mo durante a soldagem (DUPONT, 1996).

A FIG. 4-11 mostra a micrografia do passe raiz e o espectro do EDS realizadas em
duas fases referenciadas pelas setas. O resultado do espectro mostra que ambas fases
apresentam um pico elevado parao Nb e Mo, assim como é visiveis uns picosde Ti e Al, um
pico menos intenso de Ni e pouco intenso paraSi e Fe. A presenca destes picos conduz a

conclusdo de que estas fases sdo possivel mente carbonetos do tipo NbC e TiC.

Welel &

Label Al

FIG. 4-11 - Microestrutura de precipitados no passe raiz e resultado de EDS de duas fases, carbonetos tipo NbC
e TiC (atague Kallling 2).
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Na FIG. 412 mostramos uma micrografia e espectro de EDS de outra fase formada
na regido do passe raiz. Esta fase também apresentou um pico elevado para Nb e Mo,
contudo os picos de Ni e Cr sdo maiores dagueles mostrados no EDS da FIG. 4-11 e pela
presenca de Fe e S provavelmente € uma fase Laves. Os picos de Ti € Al sdo de baixa

intensidade.
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FIG. 4-12 - Microestrutura de precipitado no passe raiz e espectro de EDS de precipitado, possivelmente uma

fase Laves (ataqueKalling 2).

A FIG. 413 mostra a micrografia (MEV) e espectro de EDS de um precipitado
isolado no passe raiz e espectro da matriz adjacente ao precipitado. Pode-se observar do
espectro do precipitado um pico elevado para o Nb e Mo e picos muito pequenos dos outros
elementos. O espectro da matriz mostra 0s picos mais atos nas fases de Ni e Cr e
intermediarios para Mo e Fé, tipico da fase austenita. O precipitado possivelmente é um
carboneto primario do tipo NbC.
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FIG. 4-13 - Micrografia de precipitado no passe raiz e espectros comparativos de um precipitado isolado e da
matriz (ataque Kalling 2).

O resultado da difratometria por raiosx € mostrado na FIG. 4-14. Estes
difratogramas mostram véarios picos de maxima intensidade e seu tratamento € mostrado na
FIG. 4-15. As fases encontradas no passe de raiz s80 mostradas na TAB. 4-2. Os resultados

mostram possivelmente a presenca de carbonetos, fase laves, fase deltae fase g'.

Interessante notar que comparando os resultados do EDS e DRX, pode-se perceber
gue o EDS nos leva a crer que possivelmente ha carbonetos primérios de Ti e Nb, enquanto o
DRX mostra a possibilidade de presenca de fase Laves de Ti e Nb. Talvez uma terceira
técnica como MET (microscopia eletrénica de transmissdo) possa ser (il para esclarecer

estas duvidas.
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FIG. 4-15- Tratamento do difratograma do passe raiz.
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Pico 29 FASES
1 433 g
2 49,7 Fe,Ti Fe;Nb
2 50 Fe,Ti
2 50,3 g
2 50,5 d o} Cr3Cs Cr;C3
3 74,3 g
4 82,9 Cra3Cs Cr7Cs
5 89,7 FesMo
5 90,1 FesMo
5 90,2 g
5 90,7 d g
6 955 g
7 117,6 g

TAB. 4-2 - Fases presentes no passe de raiz pela difratometria RX.
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4.4 Passe P2 com Inconel 625

O primeiro passe de enchimento (P2) foi realizado pelo processo TIG, com vareta
de Inconel 625 (ER-NiCrMo-3). A microdureza media foi de 240 HV, um pouco mais alta
gue a encontrada no passe raiz. A microestrutura do passe P2 é similar ao encontrada no
passe raiz, resultando em uma matriz austenitica com presenca de precipitados. Os teores de
Mo e Nb encontrados por EDS conforme a TAB. 8-2 se encontram dentro da faixa prevista pela
norma AWS 5.14, contudo assim como ocorrido no depdsito do passe raiz, o teor de ferro
encontrado foi maior do que o previsto pelanorma. A micrografia do passe P2 mostra uma
guantidade maior de precipitados do que o passe raiz, mas em menor quantidade do que o
observado na solda de revestimento (depésito de solda realizado com eletrodo ENiCrMo-3
de Inconel 625), conforme pode ser observado na FIG. 4-16.

Provavelmente a maior quantidade de precipitados observados na solda do passe P2
em relacdo ao passe raiz é fungéo principalmente da dilui¢do do passe P2 com o material da
tubulacdo e do revestimento, que aumenta o teor de ferro aumentando com isso a quantidade
de novas fases (DUPONT, 1996).

Cabe comentar que foi encontrada uma regido entre o passe de raiz e passe P2,
(ponto 20 da linha L-2), que apresentou teores de Nb em torno de 9,5% (peso), acima dos
previsto pela especificagdo da vareta Er-NiCrMo-3. Acredita-se que uma explicagdo para este
fendmeno sgja de que alocalizagdo deste ponto € naregido de interface entre o passe deraiz e

passe P2, aprimeiraregido a solidificar.

A FIG. 416 mostra a micrografia do revestimento com Inconel 625, passe raiz e
passe P2. Nesta figura podemos observar a diferenca da quantidade de precipitados

formados, sendo maior no revestimento de inconel 625 e menor nNo passe raiz.
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FIG. 4-16- Micrografia das fases presentesno passe raiz, passe P2 e revestimento com Inconel 625 (ataque

eletrolitico com acido oxalico).

Para caracterizar as fases presentes no passe P2 foi feita a determinagdo da
composicdo quimica dos precipitados e da matriz através de EDS, conforme uma linha
horizontal que atravessa o passe P2 mostrado na FIG. 4-17.  Os resultados de EDS se
encontram na TAB. 4-2. A primeira observacdo encontrada nos resultados de EDS do passe
P2 mostra que a matriz austenitica ficou empobrecida nos elementos Nb e Mo inclusive com
teores menores daqueles previstos pela norma AWS 5.14. O teor médio de Mo e Nb
encontrado na matriz no passe P2 foi de 6,5%Mo (peso) e 1,8%Nb (peso). A norma
recomenda um teor de Mo e Nb minimo de 8% e 3,15% respectivamente. Por outro lado, as
fases mostram um enriquecimento dos elementos Mo, Nb e Si com diminuicéo dos teores de
Fe, Cr, Ni em relagdo a matriz.

A explicacéo para o enriquecimento das fases com elementos Mo, Nb e Si € porque
durante o processo de solidificagdo, que ocorre na solda, temos a expulséo dos elementos Mo,
Nb e Si do liquido porque estes elementos apresentam um coeficiente de distribuicéo k<1.
Com a expulsdo destes elementos do liquido que esta solidificando, ha um aumento de sua
concentracdo no liquido remanescente.  Este liquido remanescente solidificara formando os
precipitados observados na solda de Inconel 625.

Este enriquecimento das fases com Nb, Mo e Si, também foi notado nos trabalhos
de Ciedak et a. (1988). Eles concluiram, ao estudar a solidificagdo de uma liga de Inconel
625, que o silicio segrega fortemente na fase Laves e no carboneto do tipo MogC.  Ja Dupont
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(1996) que estudou a solidificacdo de overlay de Inconel 625 sob aco Cr-Mo detectou a
presenca somente da fase Laves e concluiu que o comportamento da segregacdo € similar ao
reportado no Inconel 718 e outras ligas de Ni com variagbes de Nb. RADHAKRISHNA
(1997) reportou que, para formacdo da fase Laves naliga 718, é necessaria a concentracéo de
Nb na faixa de 10%-30%. Conforme Radhakrishna (1997 apud RICHARDS et a 1992) as
fases Laves identificadas na liga 718 séo baseadas na composi¢éo de A,B (Fe+Cr+Ni, 64%),
(Ti+Nb+Mo, 35%). Zhao (1992) reportou em trabalho de overlay sobre aco carbono a
presenca de carbonetos do tipo NbC.

Considerando atabela 4.3 e os dados da literatura acima, verifica-se a possibilidade
da presenca da fase Laves nos depdsitos de solda através do uso da férmula A.B (Cr+Ni+Fe)
(Mo+Nb). A base da composicdo quimica das fases prove dos resultados reportados por
Dupont (1996) que mostram a composi¢cao das fases Laves encontradas no depdsito de solda
de Incond 625 sobre um aco Cr-Mo. Estes resultados mostram que a fase Laves apresenta
uma composicdo similar a A;B com percentuais de (Cr+Ni+Fe 60%) e (Nb+Mo, 40%),
bastante parecidos com a citacéo de Radhakrishna (1997 apud RICHARDS et al 1992) na liga
718.

Baseado na TAB. 4-3 pode-se observar que a matriz austenitica do passe P2 teve
uma variacdo do teor de (Ni+Cr+Fe) entre os percentuaisde 89,4 a93,2% (peso). O teor de
ferro variou em fungdo da diluicdo com o material base entre 22,0 a 27,2%(peso). Os outros
elementos como Cr, Mo, Nb, Si tiveram variagdes menos significativas na matriz austenitica.

Das oito fases analisadas no passe P2, trés fases apresentaram resultados de
guantificacdo dos elementos dentro da faixa encontrada no trabalho de Dupont (1996)
(Cr+Ni+Fe)= 60%(peso) e (Nb+Mo)= 40%(peso), evidenciando a possivel presenca da fase
Laves no passe P2.

Da mesma tabela, pode-se perceber que algumas fases apresentam um teor grande
de Nb e Mo. Provavelmente, estas fases séo carbonetos preferencialmente do tipo NbC e
MosC. A presenca de ferro nestas fases poderia ser um indicativo da presenca da fase Laves
junto a carbonetos, formando um eutético durante a solidificagdo da solda.  Resultados
similares a0 mostrado TAB. 4-3 foram encontrados no revestimento de Inconel 625, cujos

resultados se encontram em tabela no anexo 111.
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FIG. 4-17 - Figura mostrando a linha onde foram determinadas as composi¢des quimicas das fases presentes na

ligade inconel e da matriz, no sentido longitudinal e transversal.

Ponto | Fase/matriz Ni Cr Fe S Mo Nb (Ni+Cr+Fe) % | (Mo+tNb)%
1 Fase 394 17.8 19.73 119 11.3 76.93 232
2 Matriz 479 19.9 241 6.23 1.8 919 8.03
3 Fase 311 15,0 16.7 1.7 150 | 204 62.8 354
4 Matriz 45.2 212 26.8 0.3 5.4 1.6 93.2 7,0
5 Fase 30,0 15.2 14.6 2.7 21.8 155 59.8 37.3
6 Matriz 453 20.3 27,0 0.5 5.6 14 92.6 7,0
7 Fase 356 16.1 14.2 3,0 167 | 143 65.9 31
8 Fase 35.6 16.2 137 2.9 173 | 142 65.5 315
9 Matriz 47.6 205 2 0.5 7.3 21 0.1 9.4

10 Fase 30.1 138 | 14.76 3.2 179 | 207 58.66 38.6
11 Matriz 446 20.9 25.2 0.6 6.9 1.9 90.7 8.8
12 Fase 38.2 17,0 217 16 11.2 10.2 76.9 214
13 Matriz 445 194 272 0.5 6.8 1.6 911 8.4
14 Fase 36.2 15.4 154 2.7 147 | 158 67,0 305
15 Matriz 46.5 20.6 223 0.7 75 24 89.4 9.9

TAB. 4-3 - Resultado de EDS em fases e matriz do passe P2.
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45 Deposito de enchimento com E-505

Os resultados de microdureza realizados no passe P3 mostram alteragdes bastante
significativas.  Considerando a linha L-2 e os pontos 13 e 14 da TAB. 8-2, foi obtida uma
microdureza média de 371 HV, contudo quando incluido o ponto 15 ha uma queda da
microdureza bastante acentuada, pois a microdureza do ponto 15 foi 185 HV. O ponto 15 é
mostrado na macrografia da FIG. 4-18 e 0 mesmo se localiza na regi&o perto dainterface com o
passe P2. O resultado de EDS na TAB. 88 mostra que houve enriquecimento de niquel e
molibdénio nesta regido, alcancando teores de 16,5% e 3,6% (peso) respectivamente.  Este

enriquecimento foi provocado pela dilui¢éo do passe P3 com o passe P2.

FIG. 4-18 - Micrografia mostrando a regido de interface entre os passes P2, P3 e P4 e alocalizag&o do ponto 15

dalinha de medicdo de espessura L-2 (aumento de 50x).

Conforme HONEY COMBE et a. (1995), o niquel é um elemento gque abre 0 campo
austenitico em agos carbono, e se adicionado em uma concentracdo elevada, pode eliminar
completamente a fase alfa (CCC), substituindo-a por uma fase austenitica, metaestavel em
temperaturaambiente. Considerando os dados de EDS do ponto 15, calculou-se um Nieqg de
20,0 e Creq de 16,6. Estes dados de acordo com o diagrama de Schaffler-Delong da FIG. 4-19,
Stuam-se em um campo austenitico. Sendo a estrutura formada uma austenita, o valor de

dureza do ponto 15 esta coerente com o valor encontrado.
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Na micrografia da FIG. 4-20, pode-se observar que a microestrutura do passe de
enchimento P3 é mais proxima aaustenita do que a martensita.  Os resultados de dureza

encontrados na linha L-2 e L-3 no passe P3 s&0 menores do que 196HV.

Similarmente, ao ponto 15 da linha L-2, os resultados do EDS nos pontos 6 e 9 da
linha L-3 mostram teores de Ni elevado (9,4 e 15,1% (peso)). Estimando o Cr e Ni
equival ente destes pontos e colocando no diagrama de Shaefller e Delong da FIG. 4-19, pode-se
observar gque estes pontos estdo em um campo austenitico e duplex (austenitico +

martensitico), respectivamente.

Pelos resultados acima, pode-se afirmar que o enrigquecimento do passe P3 com
elementos de liga do passe P2, principamente o Ni, aterou a microestrutura esperada de

martensita para uma estrutura duplex ou totalmente austenitica.

Na FIG. 4-21, podemos observar uma estrutura parecida com martensita rodeada de

austenita no passe P3, confirmando a estrutura duplex neste passe.

Hi-egquivalente = S%GNi+ 30 %GC+%GN)+0, 5% Mn+ % Cu+%Co)
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FIG. 4-19- Pontos 12 dalinha L-1 plotado em um diagrama adaptado de Schaeffler e Delong (Rostfria 1983).
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FIG. 4-20 - Microestrutura observada no passe P4 e P3 em regi&o com caracteristicas de uma matriz austenitica

com presenca de precipitados (ataque Kalling 2).

FIG. 4-21 - Micrografia do passe P3 mostrando caracteristica de fase isolada de martensita rodeada de uma fase

austenita (ataque Kalling 2).

No passe P4, os resultados mostram-se um pouco diferentes daqueles do passe P3.

Na regido localizada mais perto do passe de acabamento, a microdureza média encontrada
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esta acima de 372 HV, evidenciando possivelmente a presenca da fase nartensita, contudo
deve ser citado que os resultados do EDS tanto da linha L-1 como da linha L-2 (TAB. 8-7
TAB. 8-8) mostram um enriquecimento da solda com niquel, em percentuais até 3,3% (peso),
menores gque 0s observados no passe P3.  Tanto o passe P3 como o passe P4 foi executado
com eletrodo E-505 ¢ conforme a norma , o teor maximo de Ni no depésito de solda é de
0,4% (peso).

Na regido mais perto da interface com o passe P2, foi encontrado um ponto com
microdureza de 223HV (ponto 12 da linha L-1). O resultado do EDS (TAB. 8-7) mostra um
teor de Niquel de 12,4% (peso). Assim como ocorrido no passe P3, a diluicdo que houwe do
passe P4 com o passe P2 acabou enriquecendo esta regido adjacente a interface com o passe
P2 com niquel e outros elementos de liga. Caculando o Creq e Nieq de 15,0% (peso) e
16,9% (peso) respectivamente e colocando estes dados no diagrama de Scheeffler e Delong

daFIG. 4-19, podemos observar que selocalizam em um campo austenitico.

O principal resultado que deve ser comentado sob 0 passe de enchimento, que em
funcdo da diluicdo com o passe P2, € que houve a formacdo de novas fases, diferentes
daguelas esperadas (estrutura martensitica).
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4.6 Solda de acabamento com E-505

A microdureza média do passe de acabamento P5, P6 e P7 foi de 391HV (desvio
padréo 21,4 ). Nestes 03 passes, a microestrutura da matriz € do tipo martensitica A figura
FIG. 4-22 representa uma montagem das micrografias registradas individualmente do passe de
acabamerto P5, P6 e P7, onde fica nitida a natureza martensitica das passes. A
microestrutura martensitica encontrada € semelhante com as encontradas por VIJALAKSHMI
et al.(1999) em trabalhos com o material A-213 T9.

Os resultados de composicdo quimica por EDS mostram a presenca do elemento
niguel em todos os 03 passes com niveis acima de 1% (peso). O Ni ndo é especificado como
elemento de liga para atubulagdo (ASTM A-213 T9), contudo para o eletrodo E-505 permite-
se um teor maximo de 0,4% Ni (peso) conforme AWS 5.4. Baseado nestas informagOes,
conclui-se que o teor de Ni encontrado nos passe de solda P5, P6 e P7 devem ter sido
incorporados ao meta de soldaem fun(;éo da dilui(;éo com o Inconel 625 do passe P2.

1G. 4-22 - Micrografia montada das estrutura presente nos passes P5, P6 e P7 (ataque com Kalling 2)
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A microdureza encontrada no passe P8 foi de 180HV, muito diferente da encontrada
Nos outros passes de acabamento. A microestrutura do passe P8 pode ser observado na FIG.
4-23 (a), (b) e(c). DaFIG.4-23(a), pode-se observar uma morfologia poligonal, com contorno
de gréo bem definido. A micrografia da FIG. 4-23 (b) foi egistrada em uma regido mais
afastada da superficie externa, e pode-se observar mudanga de morfologia, sendo possivel
observar algumas estruturas martensiticas. A micrografia (c) foi retirada com um aumento de
1000X e vé-se possivelmente M23Cs em CG e carbonetos no interior do gréo, provavel mente
carbonetos de MgC e MX (ROBSON 1996).
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Comparando a microestrutura da FIG. 423 com a microestrutura encontrada por
SAROJA (1997) em um aco 9Cr-1Mo, ha uma semelhanga com a microestrutura que
apresenta teor de carbono menor, conforme mostrada naFiG. 2-15.  Esta observacéo nos leva
acrer que o passe P8 é provavelmente constituido de matriz de ferrita proeutetdide, formada
por algum desvio do procedimento de solda ou do tratamento térmico da solda, pois era se
esperar uma microestrutura martensitica.

FIG. 4-23- Micrografiado passe 8 ((a) e (b) ataque com Kalling 2, (c) atague com gliceria).
(8 mostra uma estrutura poligonal aspecto parecido com ferrita proeutetéide; (b) presenca de estruturas
martensiticas revenidas no centro do cord&o para regido interna; (c) presenca de carbonetos em contorno com

aspecto de Crp3Cs enointerior do gréo MogC .

O resultado do EDS n&o evidenciou alteragdo significativa da composi¢do em
relacdo ao previsto para o eletrodo E505. Foi encontrado Cr=8,8; Ni=0,3, Mo=1,0; Si=0,7;
Fe=88,7 (Yopeso).



No passe de acabamento encontramos a presenca de algumas trincas, conforme
podem ser observadas na FIG. 4-24.  Estas trincas provavelmente sdo provocadas por tensoes

oriundas do processo de soldagem ou do tratamento térmico.

FIG. 4-24 - Micrografia mostrando trincas no passe de acabamento (ataque com Kalling 2).

(a) aumento 200X; (b) mesma micrografia com aumento de 500X.
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4.7 Material base 9Cr-1Mo (A-213 T9)

Os valores de microdureza encontrados na tubulagdo 9Cr-1Mo oscilam entre 283 e
387HV com um valor de microdureza média de 333HV. A microestrutura encontrada é uma

matriz do tipo martensita com presenca de carbonetos como pode ser observada na FIG. 4-25.

FIG. 4-25- Microestruturas martensiti cas revenida encontradas no MB (ataque com Kalling 2).

Na FIG. 4-26 s80 mostrados com mais detalhes os carbonetos formados no material
base. Estes carbonetos sdo formados principamente devido ao tratamento térmico que o
material sofreu paradifusdo do aluminio e aivio de tenses.

A FIG. 4-26 (a) representa a microestrutura do material apos ataque com reagente 5,
ja & figuras (b) e (c) sdo micrografias apds ataque eletrolitico oxdlico. Comparando a
micrografia FIG. 4-26 (a) e (b), percebe-se que o atague oxalico ndo revelou a martensita, desta
forma ficou mais visivel na FIG. 4-26 (b) a presenca dos carbonetos em contorno de gréo. A
FIG. 4-26 (C) mostra com mais detalhes a precipitacdo de carbonetos dentro do grédo e em
contorno de gréo.
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FIG. 4-26 - Micrografiasdo MB A-213 T9.

(a) Micrografia revela uma matriz martensitica com presenca de carbonetos (atague com Kalling 2); (b) mesma
regido do M.B com ataque €l etrolitico com acido oxalico; (¢) Aumento de 1000X em regido revelada pelo ataque

eletrolitico com &cido oxdlico.
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4.8 Interfacelnconel 625x MB

A regido de interface entre a solda do revestimento de Inconel e ttbo A-213 T9
apresentaram algumas estruturas particulares como pode ser observado na figura FIG. 4-27.
Nesta micrografia, percebe-se naregido de interface entre o Inconel 625 e o material 9Cr-1IMo
a presenca de carbonetos, martersita e ferritaa. A formagdo da martensita ocorre pela
migracdo de carbono para aregido dainterface (LUNDIN, 1982).

A formacéo de ferrita alfa foi causada pela transformacdo que houve da martensita
original do MB durante a soldagem (crescimento de grédo e formagdo da ferrita no
resfriamento) e tratamentos térmicos posteriores. A formagéo de carbonetos provavelmente
foi provocada pela migracdo de carbono associado a soldagem e tratamentos térmicos
efetuados no material. O resultado do mapa de EBSD da FIG. 4-32 confirma as fases

presentes, junto com 0 GRAF. 4.1 de fases por EBSD .

" “Inconel 625

“ferrita

«—— " Carbonetos A-213T9

FIG. 4-27 - Micrografia mostrando a interface entre o revestimento de inconel 625 e tubo A-213 T9 (atague com
glicerol).

A FIG. 428 mostra com mais detalhes o crescimento epitaxial da solda do
revestimento com inconel 625, a partir do tubo A-213 T9. Pode-se observar também na
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regido de interface a presenca de uma grande quantidade de precipitados.

1 Inconel

Interface

FIG. 4-28 - Micrografiadainterface entre Inconel e tubo A-213 T9 (ataque com glicerol), aumento de 1000X.

A microdureza na interface mostra uma grande variacgo dos valores dependendo da
regido que foi analisada. Um valor baixo de microdureza de 171 HV foi encontrado no
ponto 12 dalinha L-4 na ZTA da tubulacdo de 9Cr-1Mo, como se V& na FIG. 4-29. Este ponto
esta localizado em uma regido de gréos grosseiros, motivo pelo qual o valor da dureza foi

baixa.

FIG. 4-29 - Micrografia mostrando o ponto 12 dalinha L-4 sobre umaregido de gréos grosseirosnaZTA do MB
(tubo A-213T9).

A FIG. 430 mostra com mais detalhes a microdureza na regido da interface entre o
material base A-213 T9 (gréos grosseiros) e o revestimento de Inconel 625. Pode-se observar

umaregido de gréos grosseiros com baixa dureza, uma regido intermediaria com alta dureza e
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o revestimento de inconel 625 com dureza intermediéria.

[~ nterface

FIG. 4-30 - Micrografia mostrando os resultados de dureza realizada na regido de interface entre o material base

e o revestimento com Inconel 625 (ataque Kalling 2).

Além da microscopia Otica, foi feito EBSD na regido da interface conforme
mostrado na FIG. 4-3L Nesta figura, na regido superior, pode-se observar os gréos
grosseiros.  Os resultados do EBSD sd0 mostrados no mapa de fases da FIG. 4-32. Nesta
figura vé-se a presenca da fase com gréo grosseiro como sendo de ferrita alfa na cor amarelo e
presenca de uma fase martensita na cor azul claro a qua esta localizada entre contornos da
ferrita e na regido inferior.  Também é mostrado no EBSD a presenca de fases néo
identificadas o mapa na cor preta, que acreditamos que sgjam carbonetos. O percentual
estimado de cada fase € mostrado no mapa do GRAF. 4.1. Pode-se observar que prevaleceu a
fase ferrita dfa.
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I nconel 625

FIG. 4-31- MEV daregido dainterface onde foi feito EBSD.

E Ferrita
r.’
Martensita

Carboneto

L Phase map

FIG. 4-32 - Micrografia e mapa de fases determinados pelo EBSD na interface do revestimento de Inconel 625 x
MB.
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GRAF. 4.1 - Fases presentes nainterface entre o revestimento com Inconel 625 X MB.

Nafigura FIG. 4-33 mostramos a regido de interface em menor aumento para que
sgja possivel visualizar o tamanho da regido de gréos grosseiros (GG). O tamanho dos GG
pode chegar a aproximadamente 300 um.  J& os aglomerados martensiticos medem entre 5 a
30 pm.
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FIG. 4-33 - Micrografia mostrando a interface entre 0 material A-213 T9 e o revestimento com Inconel 625,

ataque eletrolitico com acido oxalico.
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49 Interface passeraiz x revestimento com Inconel 625

Na FIG. 4-34 (4) e (b) podemos observar a interface entre o revestimento de inconel
625 e 0 passe de raiz. Namicrografia da FIG. 4-34 (a) podemos observar a diferenca entre a
guantidade de precipitados presentes no revestimento e 0 passe raiz com Inconel 625. Na
figura, é destacada com um circulo uma regido que apresenta duas irregularidades
superficiais. Estaregido pode-se tornar bastante critica quando defeitos como falta de fusdo
ou até trinca poderiam surgir. Namicrografia daFiG. 4-34 (b), pode ser vista a distribuicéo de
precipitados na interface mais alinhados no revestimento enquanto no passe raiz s80 mais

aleatoriamente distribuidos.  Os precipitados alinhados podem levar a formacao de trincas.

T, | revestimento

i,
raiz

P 8 p- &8 raiz
. _revestimento .

- i :

™ ‘I... l‘l.‘

i .'*__' e - F

o) el AR G
T ‘:r?'f}f " - b ..
"'1 « W 1_._"!‘ E * s
Bl . ST 4 ' S Wl -
F. ¥ £ .r*._,b%"-" 2 _':kfa N -0 "

FIG. 4-34 - Micrografia daregido de interface entre o revestimento e passeraiz (ataque com Kalling 2).
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4.10 Interface passeraiz x passe P2 deinconel 625

A micrografia daFIG. 4-35 mostra a interface entre o passe raiz e primeiro passe de
enchimento realizado com Inconel 625. Podemos observar da figura que o passe P2

apresenta uma quantidade de precipitados maior do que o passe de raiz.

|5|]'|1-|“I : ' FrumPZ

Passe Raiz

FIG. 4-35- Microestrutura da interface entre passe raiz e passe P2 (ataque €l etrolitico com acido oxalico).
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4.11 Interface passe P2 de Inconel 625 x passe de enchimento com E-505

Na interface entre o passe P2, efetuado com inconel 625 e o passe de enchimento
P3, efetuado com eletrodo E-505 encontramos a presenca de trinca como pode ser observado

NaFIG. 4-36.

FIG. 4-36 - Trinca nainterface entre P3 e P2 (sem ataque).

Conforme CIEZLAK (1987) e DUPONT (1996), a formacdo de trincas a quente
em ligas de niquel e Inconel 625 estd associada principalmente a contaminagGes com enxofre
e fosforo assim como formagéo de eutético tipo Laves e carboneto de nidbio.

A avaliacdo preliminar de fases na interface foi realizada por MEV e analises por
EDS. A FIG. 4-37 mostra a micrografia da interface obtida por MEV. Nesta micrografia,
pode-se observar que a trinca se propaga sob uma regido de precipitados. A Andise por
EDS foi realizado no precipitado (a) e na superficie adjacente a trinca (b), (c) e (d).
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FIG. 4-37 - Micrografia mostrando a propagacéo da trinca sob precipitados (ataque Kalling 2).

O resultado do EDS é apresentado na forma de quatro espectros conforme mostrado
na FIG. 4-38.  NoO espectro da FIG. 4-38 (), realizado em precipitado, podemos observar a
presenca de um pico elevado de Nb e Mo, assim como presencade Si e Fe. Este dado nos
levaacrer que provavelmente trata-se de fase Laves. O espectro daFIG. 4-38 (b) representa a
matriz junto ao precipitado e apresenta pico mais ato de niquel, cromo e ferro. O teor de
ferro estéd na ordem de 32,1%(peso) e de niquel na faixa de 41,6%(peso). O resultado dos
espectros das regides () e (d) mostram picos elevados de ferro, Estas regides correspondem
ao passe P3 realizado com eletrodo ferritico E-505.

Os dados acima mostram que a trinca esta localizada em uma regido de interface
entre o passe P2 e P3, e propaga-se em uma regido com grande concentracéo de precipitados,
provavelmente fases Laves. O espectro da matriz adjacente a regido da trinca mostra a

presenca de um teor de ferro acima dos encontrados na solda do passe P2 da linha L-2.
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FIG. 4-38 - Resultados do EDS redlizado em (@) precipitado; (b) matriz adjacente ao precipitado; (c) matriz

adjacente alinhainterface; (d) matriz naregido esquerda.

Uma outra observacdo da regido dainterface mostrada pela micrografia FIG. 4-37 €a
aglomeracao de precipitados naregido datrinca.  Esta aglomeracdo de precipitados pode ser
observado na FIG. 4-39. Percebe-se na micrografia uma linha principal quase que pardéea a
interface entre o passe P2 e P3 e linhas secundarias perpendiculares a esta linha principal.
Como estas linhas sdo formadas por precipitados frageis, provavelmente fases Laves, as
tensdes geradas durante a soldagem ou nos tratamentos térmicos poderiam provocar as trincas
observadas na regido da interface entre o passe P2 e P3.

A figura FIG. 4-40 mostra a distribuicdo de precipitados no passe P2, numa regido
afastada da regido de interface.  Comparando-se esta figura aFIG. 4-39 pode-se observar

visivelmente a concentracdo de precipitados na interface dos passes P2 e P3.
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FIG. 4-39 - Micrografia do MEV mostrando precipitados alinhados a interface entre a zona de ligagéo entre a

solda do E-505 e passe P2 com Inconel 625 (ataque Kalling 2).

st WD F——— s0um

Precip 5 Inconel lo

FIG. 4-40 - Micrografia pelo MEV mostrando regido do passe P2 afastada da regido de precipitados (atague
Kalling 2).

Além da realizacdo do MEV, foi feito EBSD em uma amodra que apresentava
trinca na regido de interface. A FIG. 4-41 representa imagem do MEV da regido de
localizagéo do defeito sem ataque. Na imagem, pode-se perceber a existéncia de defeitos com
aspectos parecidos a peguenas trincas e porosidades. A FIG. 4-42 representa 0 mapa de
gualidade do EBSD. Nesta figura podemos perceber a presenca da trinca. A imagem do
EBSD mostra duas regides diferentes, a regiéo de cima de uma tonalidade escura, representa o
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passe P2 redlizado com vareta ER-NiCrMo-3 e a regido inferior € o passe de enchimento
realizado com eletrodo E505. A trinca localiza-se preferencialmente na regido inferior da
imagem do EBSD, no passe com eletrodo E-505, contudo, percebe-se na extremidade superior
datrinca, que sua localizagdo esta na interface entre o passe com E-505 e passe P2 .

200pm L Electron Image 1

FIG. 4-41 - Imagem do EBSD mostrando defeito nainterface do passe P2 e passe com eletrodo E-505.

P2 (ERNiCr-
Mo3)

| nterface\,

el

L 200pm ' Pattern quality map

FIG. 4-42 - Mapa de qualidade do EBSD da regido do defeito nainterface entre P2 e E505.

A FIG. 4-43 representa a imagem do EBSD realizado na regido do defeito,
considerando a imagem do mapa de fases sobreposto ao mapa de qualidade. O mapa de fases
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ndo ficou totalmente definido, contudo percebe-se que a trinca esta localizada em uma regido
de fase austenitica, evidenciado pela cor maisrosada. O resultados do EBSD confirmam que

a trinca esta localizado na interface entre o passe P2 e P3, preferencialmente mais do lado do

Pattern quality overlayed with phase map

FIG. 4-43 - Mapa de qualidade sobreposto mapa de fases do EBSD sobreposto naregido do defeito nainterface.
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4.12 Interface solda enchimento E-505 x material base

Assim como observado na interface entre o revestimento de Inconel 625 e material
base, a regido da interface do material base afetada pelo calor do passe de enchimento E-505
apresentou uma regido de gréos grosseiros com resultados de dureza baixa de 174 HV,
evidenciado pelo ponto 12 dalinha L-3.

Na tentativa de caracterizar as fases presentes na interface, foi realizado EBSD na
regidn. A FIG. 4-44 mostra o resultados do mapa de qualidade do EBSD da interface entre o
material base A-213 T9 e a solda E505. A FIG. 4-45 mostra o mapa de fases do EBSD da
interface entre o tubo e passe de enchimento com E505. O resultado obtido pelo EBSD

mostra a presenca das fases austenita, martensita, bainita e ferro afa

A-213T9 < > E-505

: 200um : Pattern quality map

FIG. 4-44 - Mapade qualidade do EBSD dainterface entre o tubo A -213 e solda de enchimento E-505.
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FIG. 4-45- Mapa de fases do EBSD nainterface entre o tubo A-213 T9 e solda de enchimento E-505.

Um ponto que chamou a atencdo foi quando se fez sobreposicdo do mapa de
gualidade e mapa de fases, conforme mostrado na FIG. 4-46. Nesta figura, pode-se perceber
gue naregido da esquerda, que apresenta graos poligonais, 0 EBSD caracterizou esta regiao
guase que totalmente como martensitica com presenca de graos de ferrita alfa. A provavel
explicagdo para ocorrido é porque esta € uma regido do material base afetada pelo calor do
passe de enchimento e estd em um processo de transformacéo de fase.

O passe de enchimento E-505 apresentou uma estrutura mais austenitica com
presenca de outras fases, como era de se esperar e ja discutido anteriormente.  Entre o passe
de enchimento com E-505 e o material base hd uma regido que o EBSD néo conseguiu definir

com clareza, aparentemente uma mistura de carbonetos, ferro alfa, martensita e austenita.

No gréfico GRAF. 4.2 pode-se observar o percentual de cada fase presente no mapa
de fases do EBSD
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FIG. 4-46 - Resultado do EBSD nainterface entre o material base A-213 T9 e a solda E-505.
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GRAF. 4.2 - Percentual de fases presentes nainterface entre material base e solda enchimento E-505.
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4.13 Interface entre a solda de enchimento x solda de acabamento

As fases formadas na interface entre o passe de enchimento e de acabamento sdo
diferentes na regido de interface entre o passe P3 e passe P4.  Considerando a interface do
passe de enchimento P3 com o passe de acabamento P5 e P6, pode-se observar a presenca de
austenita e martensita conforme mostrado na FIG. 4-47. Nesta micrografia, também podemos
observar que: os gréos do material base sGo mais poligonais, a presenca de uma micro trinca
no passe P3 e a formagdo de precipitados na interface do material base com passe P3
evidenciados por uma regido mais escura de peguena espessura.

5"‘*’?1?-.“
g

FIG. 4-47 - Regido de interseccdo entre 0 MB, passe 3, passe 5 e passe 6 (atague com Kalling 2).

Na tentativa de identificar com mais clareza as fases presentes nesta interface,
foram obtidas umaimagem por EBSD nestaregido. A FIG. 4-48 mostraamicrografiado MEV
daregido de interface entre o passe de enchimento P3 e 0 passe de acabamento P5, onde foi
realizado EBSD.

A FIG. 449 representa 0 mapa de qualidade obtido pelo EBSD. Nela pode-se

perceber a formacdo de contornos de gréo e algumas fases na regido de interface entre o passe
P3 eP5.
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FIG. 4-48 - Micrografiado MEV daregido de interface entre passe P3 e P5, onde sera realizado EBSD.

ivlartensita

Bainita

J 100pm . Pattern quality map

FIG. 4-49 - Mapa de qualidade do EBSD mostrando contornos e algumas fases.

A FIG. 450 mostra 0 mapa de fases e o gréfico do percentual de fases presentes na
interface entre o passe P3 e P5. No resultado obtido pelo EBSD, verifica-se, na interface, a
presenca da fase austenita com a cor roxa, martensita na cor vermelha e bainita na cor celeste
clara, assim como outras fases que ndo foram determinadas pelos EBSD na cor preta. A

microestrutura que prevalece no passe de enchimento P3 é a fase austenita, contudo observa-

se a presenca de ilhas de bainita rodeada de austenita.

NO GRAF. 4.3 pode-se observar o percentual de cada fase presente no mapa de fases

do EBSD.
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FIG. 4-50- Resultado do EBSD entre a solda do passe P3 e a solda do passe P5.
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4.14 |Interface entre solda de acabamento E-505 x material base

A interface entre 0 passe de acabamento e o material base mostra a presenca de
umaregido de gréos grosseiros com uma dureza baixa, evidenciado pelo ponto 3 dalinha L-4.
Este ponto apresentou um valor de microdureza de 178HV (TAB. 8-4). A macrografia mostra
a localizagdo na ZTA do MB, em uma regido de gréos grosseiros, conforme pode ser
observado naFIG. 451. Estaregido de gréos grosseiros esta localizada na ZTA foi gerada na

soldagem do passe de acabamento. A microestrutura na regido de gréos grosseiros deve ser
ferrita proeutetoide.

Passe de
acabamento

ZTA

Material base

FIG. 4-51 - Localizag¢do do ponto 3 dalinha L-4 em umaregi&o de graos grosseiros.
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5 CONCLUSOES

Através das técnicas utilizadas de microscopia 6tica, MEV, EDS e DRX foi
possivel detectar a presenca das fases Laves e carboretos na solda do passe raiz, passe P2 e
passe de revestimento com Incondl.

Apesar dos resultados do EDS mostrarem evidéncias da formag&o de carbonetos
primérios de Ti e Nb no passe raiz, a DRX ndo conseguiu detectar estas fases, contudo
detectou fase Lavesde Ti e Nb.

A DRX também mostrou a provavel presenca no revestimento, da fase delta e
carbonetos do tipo Cr;Cs e, no passe raiz, das fases g, delta e carboneto do tipo Cr7Cs,
contudo sua presenca ndo foi verificada por outras técnicas.

O revestimento de Inconel apresentou uma quantidade maior de precipitados em
funcdo da diluicio que houve com materia da tubulagdo. Estas fases formadas
provavelmente sdo fases Laves.

A formacéo das segundas fases promove a perda de elementos de liga da matriz.

Foi percebida a presenca de algumas descontinuidades e defeitos na junta soldada,
sendo um dos mais criticos a presenca de trinca na regido de interface entre o deposito do
E-505 com o passe P2. Este defeito fica em uma regido de alta concentracdo de segundas
fases, provavelmente fase Laves.

A regido de interface entre o revestimento de Inconel 625 e o tubo 9Cr-1Mo
apresentou uma microestrutura martensitica, graos excessivamente grosseiros de ferro afa e
carbonetos.

O depdsito de solda de revestimento com a liga de Inconel 625, com o intuito de
fazer uma almofada para a junta da tubulacéo, apresentou microdureza variando entre 200-
300HV e contaminagdo com ferro atingindo a valores de até 30%.

Tanto a solda de enchimento como de acabamento efetuada com eletrodo E505-15
sofreram diluicdo com o Ni e Mo da solda com Inconel. Esta diluicdo provocou uma

mudanca da microestrutura de martensitica para austenitica ou talvez duplex.
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6 SUGESTOESPARA TRABALHOS FUTUROS

Como sugestéo para trabal hos futuros pode-se citar:

-Investigacdo a influéncia da exposicdo da junta soldada em temperaturas
intermediérias em periodos de 100h, 500h e 1000h com patamares de temperatura entre 500°C
e 700°C.

- Andisar ainfluéncia da ZTA entre o revestimento de Inconel 625 e aco 9Cr-1Mo
em fluéncia na temperatura de 700°C

- Estudar a dternativa de utilizacdo de uma solda de uni& com 100% de Inconel
625.

- Utilizar outras técnicas como MET ou microscopia de forca atdbmica na

caracterizacdo das fase presentes na junta.
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8.1 Anexo deresultados de medicao de microdureza

A apresenta os valores de microdureza Vickers e as respectivas regides onde foram
realizadas as medidas de acordo com a FIG. 4-1. O GRAF. 8.1 mostra os valores em um grafico
(&) microdureza x ponto e o gréfico (b) microdureza x comprimento em mm medido a partir

da superficie interna.

Microdureza |Localizacdo do ponto

Ponto | (HV)

1 402 Deposito de solda E-505 acabamento

2 405 Deposito de solda E-505 acabamento

3 374 Deposito de solda E-505 acabamento

4 401 Depésito de solda E-505 acabamento

5 405 ZTA do depdsito de solda afetado pelo passe de acabamento

6 379 Deposito de solda E-505 enchimento

7 376 Deposito de solda E-505 enchimento

8 398 Depésito de solda E-505 enchimento

9 401 Depésito de solda E-505 enchimento

10 383 Depésito de solda E-505 enchimento

11 383 Deposito de solda E-505 enchimento

12 223 Zona transicdo

13 225 Zona transicao

14 249 Zona transicao

15 209 Zona transi¢éo

16 247 Zona transicao

17 283 Depésito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento

18 283 Depésito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento

19 255 Deposito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento

20 253 Deposito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento

21 265 Deposito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento

TAB. 81 - Microdureza ao longo dalinha L-1.
LinhalL-1 LinhaL-1
450

%ﬁl S 400 4 p E-505
~ ; >~ i Revestimento F ; ;
g 30 \ TIJ 350 o

5 20 E 300 transi¢ao
S g Y v :'z_ 250 SN
§150-------------------- ézoo '

12345678 9101112131415161718192021 150 —
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
Ponto Comprimento (mm)

GRAF. 8.1 - Microdurezaao longo dalinhaL-1.
(&) Microdureza em HV x ponto medido; (b) Microdureza em HV x comprimento em mm.
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A TAB. 82 apresenta os valores de microdureza Vickers e as respectivas regioes
onde foram realizadas as medidas de acordo com a FIG. 4-1. O GRAF. 8.2 mostra os valores
em um gréfico (a) microdureza x ponto e o gréfico (b) microdureza x comprimento em mm
medido a partir da superficie interna.

Pont | Microdureza Localizacdo do ponto
0 (HV)
1 388 Depésito de solda E-505 acabamento
2 385 Depésito de solda E-505 acabamento
3 373 Deposito de solda E-505 acabamento
4 381 Deposito de solda E-505 acabamento
5 376 Deposito de solda E-505 enchimento
6 380 Depésito de solda E-505 enchimento
7 388 Deposito de solda E-505 enchimento
8 372 Deposito de solda E-505 enchimento
9 392 Deposito de solda E-505 enchimento
10 367 Depésito de solda E-505 enchimento
11 361 Depdsito de solda E-505 enchimento
12 355 Deposito de solda E-505 enchimento
13 378 Deposito de solda E-505 enchimento
14 364 Deposito de solda E-505 enchimento
15 185 Depdsito de solda E-505 enchimento
16 238 Depésito de solda E-505 enchimento
17 231 Zona de transicédo entre P2 e P3
18 241 Zona de transicao entre P2 e P3
19 | 255 Depdsito de solda ER-NiCrMo-3 para unido do tubo (P2)
20 (233 Depdsito de solda ER-NiCrMo-3 para unido do tubo (P2)
21 [ 225 Depdsito de solda ER-NiCrMo-3 Raiz (P1)
22 | 237 Depdsito de solda ER-NiCrMo-3 Raiz (P1)
23 226 Deposito de solda ER-NiCrMo-3 Raiz (P1)
TAB. 82 - Microdurezaao longo dalinhaL-2.

Linha L2 Linhal-2
_® & SoldaF-505
i[m(_’\o"—ow 5/4(1) WW—O
gg \ gi . P2 Zzoma /
2 - \ R 3 Raiz Atre\nsi(;é\q:)/
o o X0
S 1 \ 7 ol |
s ¥ S 1)

1234567 891011121314151617181920212 23 01 23 456 78 9 1LN1I12B
Ponto Comprimento (mm)

GRAF. 8.2 - Microdurezaao longo dalinhaL-2.
(@) Microdureza em HV x ponto medido; (b) Microdureza em HV x comprimento em mm.
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A TAB. 83 apresenta os valores de microdureza Vickers e as respectivas regioes
onde foram realizadas as medidas de acordo com a FIG. 4-1. O GRAF. 8.3mostra os vaores

plotados em um gréfico (a) microdureza x ponto e o grafico (b) microdureza x comprimento
em mm medido a partir da superficie interna.

Pont | Microdureza | Localizagcédo do ponto
0 (HV)
1 384 Depésito de solda E-505 acabamento
2 343 Depésito de solda E-505 acabamento
3 414 Deposito de solda E-505 acabamento
4 420 Deposito de solda E-505 acabamento
5 395 Depésito de solda E-505 enchimento
6 403 Depésito de solda E-505 enchimento
7 282 Zona transi¢éao (E-505 x diluigdo com Inconel 625)
8 214 Zona transi¢éao (E-505 x diluigdo com Inconel 625)
9 212 Zona transi¢éo (E-505 x diluigdo com Inconel 625)
10 198 Zona transicao (E-505 x diluicdo com Inconel 625)
11 325 Z.L. entre 0 M.B (tubo P-9) e depésito de acabamento
12 174 ZTA - Regido de gréos grosseiros no MB adjacente a solda revestimento
13 283 Deposito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
14 288 Deposito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
15 274 Deposito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
16 280 Depésito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
17 258 Deposito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
18 255 Deposito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
19 258 Depésito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
20 259 Depdsito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
21 318 Depésito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
TAB. 83 - Microdureza ao longo dalinha L-3.
Linha L-3 Linha L-3
40 500
/:|>;[m ,A\TA %\4(1)_ Revestimento Mat. =oica Eo0
= \/ \ ~ ENCRMo3 base Zona
= \ r S0 R ronsicio
%30 2 v \—o—o—«“""‘\ / \,.—/
2 N\ || 3 YA
. AWV S0
s v s
®nt+—r—r——r—T—TTTrT—rr 0 T T T T T )
123456789101112131415161718192021 000 200 400 600 800 1000 1200
Ponto comprimento (mm)

GRAF. 8.3 - Microdurezaao longo dalinha L-3.

(a) Microdurezaem HV x ponto medido; (b) Microdurezaem HV x comprimento em mm.
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A TAB. 84 apresenta os valores de microdureza Vickers e as respectivas regioes
onde foram realizadas as medidas de acordo com a FIG. 4-1. O GRAF. 8.4 mostra os valores

em um gréfico (a) microdureza x ponto e o gréfico (b) microdureza x comprimento em mm
medido a partir da superficie interna.

Pont | Microdureza Localizacdo do ponto
0 (HV)
1 403 Deposito de solda E-505 acabamento
2 425 Deposito de solda E-505 acabamento
3 178 ZTA do MB afetado pelo depésito de acabamento
4 335 MB (tubo P-9)
5 360 MB (tubo P-9)
6 311 MB (tubo P-9)
7 366 MB (tubo P-9)
8 294 MB (tubo P-9)
9 333 MB (tubo P-9)
10 337 MB (tubo P-9)
11 | 329 MB (tubo P-9)
12 171 ZTA - Regido de gréos grosseiros no MB adjacente a solda revestimento
13 | 253 Depdsito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
14 254 Depdsito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
15 247 Deposito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
16 255 Depésito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
17 | 256 Depdsito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
TAB. 84 - Microdurezaao longo dalinhalL-4.
Linha L4 Linha L4
Met ESB
~ A A =~ X
g g \ f/ \0/ W gﬁ Revestimento W \/ \\ /
gE.H% TN // \\/
S W % S0 Y y
12345678 9101121341516 717 01 2 3 4 5 6 7 8 9 LN
Ponto comprimento (mm)

GRAF. 8.4 - Microdurezaao longo dalinhaL-4.

(a) Microdureza em HV x ponto medido; (b) Microdurezaem HV x comprimento em mm.
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A TAB. 85 apresenta os valores de microdureza Vickers e as respectivas regioes
onde foram realizadas as medidas de acordo com a FIG. 4-1. O GRAF. 8.5 mostra os valores

em um gréfico (a) microdureza x ponto e o grafico (b) microdureza x comprimento em
medido a partir da superficie interna.

Pont | Microdureza Localizacao do ponto
0 (HV)
1 363 MB (tubo P-9)
2 385 MB (tubo P-9)
3 338 MB (tubo P-9)
4 287 MB (tubo P-9)
5 387 MB (tubo P-9)
6 345 MB (tubo P-9)
7 316 MB (tubo P-9)
8 283 MB (tubo P-9)
9 206 ZTA do MB (tubo P-9) afetado pelo revestimento de Inconel
10 149 ZTA G.G do MB (tubo P-9) afetado pelo revestimento de Inconel
11 241 Deposito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
12 | 227 Depdsito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
13 | 221 Depdsito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
14 236 Depdsito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
15 225 Deposito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
16 219 Depésito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
17 | 238 Depdsito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
TAB. 85 - Microdurezaao longo dalinhaL-5.
LinhalL-5 LinhalL-5
Material
’%452 %g Revestiment b@/\ P
= = evestimento
VAN E i —v
o N et || 38 0/
2 Y 2= :
0+ || T W
1 23 456 78 9101 121314 15 16 17 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 1 1
Ponto comprimento (mm)

GRAF. 85 - Microdurezaao longo dalinhaL-5.

(a) Microdureza em HV x ponto medido; (b) Microdureza em HV x comprimento em mm.
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respectivas regioes onde foram realizadas as medidas de acordo com a FIG. 4-1.

A TAB. 86 apresenta os valores de microdureza Vickers conforme a linha 6 e as

O GRAF. 86

mostra os valores em um gréfico (a) microdureza x ponto e o grafico (b) microdureza x

comprimento em mm medido a partir da superficie interna.

Ponto Micro dureza (HV) Localizacdo do ponto

1 210 Depésito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
2 215 Depésito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
3 256 Depésito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
4 269 Deposito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
5 252 Deposito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
6 203 Deposito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
7 249 Depésito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
8 252 Depésito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
9 223 Deposito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
10 212 Depésito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
11 192 Depésito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
12 227 Deposito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
13 208 Deposito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
14 268 Deposito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
15 252 Deposito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
16 250 Depésito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
17 240 Depésito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
18 279 Depésito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
19 302 Depésito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
20 316 Depésito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
21 252 Deposito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
22 255 Depésito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
23 253 Depésito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
24 270 Depésito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
25 255 Depésito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
26 232 Depésito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
27 213 Depésito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
28 224 Depésito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
29 244 Deposito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
30 274 Deposito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
31 261 Deposito de solda ER-NiCrMo-3 Revestimento
32 258 Deposito de solda ER-NiCrMo-3

33 270 Deposito de solda ER-NiCrMo-3

34 278 Deposito de solda ER-NiCrMo-3

35 239 Deposito de solda ER-NiCrMo-3

36 235 Deposito de solda ER-NiCrMo-3

37 192 Deposito de solda ER-NiCrMo-3

38 inv Deposito de solda ER-NiCrMo-3

39 235 Deposito de solda ER-NiCrMo-3

40 250 Deposito de solda ER-NiCrMo-3

41 241 Depésito de solda ER-NiCrMo-3

42 250 Depésito de solda ER-NiCrMo-3

43 257 Depésito de solda ER-NiCrMo-3

TAB. 8-6 - Microdurezaao longo dalinhaL-6.
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GRAF. 8.6 - Microdureza ao longo dalinhaL-6 em HV x ponto medido.
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8.2 Anexo deresultados de analise pelo EDS na junta soldada

A TAB. 8-7 € GRAF. 8.7 apresentam a composi¢ao quimica em % (peso) medida por

EDS de acordo com os pontos mostrados na linha L-1 daFIG. 8-1.

Percentual de elementos presentes na linha 1

ponto Al Si Nb+Ta Mo Ti Cr Mn Fe Ni Co
1 0.23 0.62 0.35 1.08 0.08 9.67 0.89 86.04 1.05 0
3 0.18 0.58 0.15 1.03 0.10 9.38 0.94 86.80 0.83 0
6 0.22 0.71 0.17 1.58 0.13 9.78 1.03 83.52 2.86 0
8 0.11 0.65 0.27 1.43 0.06 8,88 0,90 83.62 1,03 0
10 0.21 0.67 0.22 1.17 0.08 9.02 0.93 86.13 1.59 0
12 0.00 0.60 0.97 2.95 0.17 11.12 1.07 70.74 12.38 0
14 0.20 0.30 5.09 9.36 0.26 19.92 0.49 10.96 52.77 0.65
16 0.18 0 2.3 7.03 0.09 19.76 0.82 23.5 45.21 1.11

TAB. 87 - Composicdo quimica ao longo dalinhaL-1.

%(peso) EDS linha L-1
—— Al

100
90 D—__E\E—E/E\ —a— Sj
> \m —A— Nb
% _\ Mo+Ta
60
50 \ . —*—Ti
40 \)< T | e
30 \ /a e
0 Fe
PP S C—— -

0 T l T T ! T ¥ . == : —o0— Nj

1 2 3 4 5 6 7 8 9 100 11 12 13 14 15 16
ponto

FIG. 81 - Macrografiamostrando alinha L-1.
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A TAB. 88 € GRAF. 8.8 apresentam a composi¢ao quimica em % (peso) medida por

EDS de acordo com os pontos mostrados na linha L-2 daFIG. 8-2.

Percentual de elemento presente

ponto Al Si Nb+Ta Mo Ti Cr Mn Fe Ni Co
1 0.13 0.76 0.10 1.25 0.13 9.16 1.06 85.62 1.79 -
6 0.20 0.67 0.07 1.49 0.16 9.57 1.20 83.33 3.31 -
10 0.08 0.66 0.27 1.50 0.10 9.37 1.01 85.73 1.27 -
13 0.15 0.76 0.65 2.16 0.05 10.70 0.92 77.33 7.29 -
15 0.12 0.83 1.08 3.63 0.09 12.54 0.96 64.20 | 16.55 -
16 0.20 0.51 4.20 8.85 0.20 19.99 0.41 10.99 | 54.28 0.37
18 0.25 0.53 4.32 8.42 0.19 20.29 0.43 10.99 | 54.25 0.34
20 0.47 0.92 9.50 9.93 0.25 18.69 0.36 9.55 50.08 0.24
23 0.23 0.69 3.23 8.63 0.09 20.81 0.37 10.29 | 55.65 0.00

TAB. 8-8 - Composicéo quimicaao longo dalinhalL-2.

EDS Linha L-2

%(peso)
100 7
QOE
80
70
60
50
40
30
20

—o—Al

—a— §j

—&— Nb+Ta

Mo

—%— Ti

—e— Cr

—— Mn

—B— Fe

—&— Ni

O - r r _r _T1 T T ¥ T

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21 22 23

Ponto

GRAF. 8.8 - Composic¢ao ao longo dalinhalL-2.

linha 2
s

linha 3

FIG. 8-2 - Macrografiamostrando alinha L-2.
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A TAB. 89 € GRAF. 8.9 apresentam a composi¢ao quimica em % (peso) medida por

EDS de acordo com os pontos mostrados na linha L-3 daFIG. 8-3.

Percentual de elemento presente

ponto Al Si Nb+Ta Mo Ti Cr Mn Fe Ni Co
1 0 0.79 0.14 1.27 0.04 8.92 0.97 87.17 0.7 -
5 0.3 0.73 0.48 1.8 0.12 9.55 0.92 83.4 2.7 -
6 0 0.74 0.8 3.35 0.11 12.02 0.93 66.91 15.15 -
9 0 0.35 0 2.05 0.13 10.11 1.15 74.05 9.43 -
12 0 0.74 0.27 1.28 0.12 8.53 0.84 85.34 2.65 -

14 0.21 0.76 2.81 6.67 0.11 19.94 1 22.12 45.77 0.6

16 0.22 1.06 3.21 7.49 0.09 19.69 1.02 22.39 43.92 0.89

18 0.45 1.39 5.12 8.6 0.07 18.64 0.73 18.76 | 45.39 0.86

21 0.23 1.27 5.61 9.01 0.15 20.43 0.75 13.3 49.16 0.09

TAB. 89 - Composicdo quimicaao longo da linha L-3.

%(peso) EDS Linha L-3
100 o
——
28 —= —a— Si
\ /E/ \ —4— Nb+Ta
70 ~— \ Vo
60
50 \ —— T
40 \ T —8— Cr
X —+— Mn
20 —=— Fe
0 et N i
10 %
0 % T T T
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21
Ponto

GRAF. 8.9 - Composi¢ao ao longo dalinha L-3.

linha 2
s

linha 3

FIG. 8-3 - Macrografia mostrando alinha L-3
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A TAB. 8-10 € GRAF. 8.10 apresentam a composi¢do quimica em % (peso) medida

por EDS de acordo com os pontos mostrados na linha L-4 daFIG. 8-4.

Percentual de elemento presente
ponto Al Si Nb+Ta Mo Ti Cr Mn Fe Ni Co
1 0.19 0.78 0.2 1.35 0.1 9.12 0.92 86.73 0.61 --
7 0.13 1.16 0.41 1.28 0 8.87 0.99 86.75 0.41 -
12 0.04 0.97 0.15 0.88 0.23 8.73 1.15 87.68 0.17 --
13 0.18 0.84 2.44 6.48 0.13 19.57 0.89 22.92 | 45.89 0.65
15 0 1 4.12 7.55 0.15 19.48 0.46 22.06 | 44.65 0.53
17 0.43 1.16 2.66 7.22 0.21 20.95 0.82 16.89 | 49.39 0.28
TAB. 810 - Composi¢do quimica ao longo dalinha L-4.
%(peso) EDS Linha L-4
100 J

90 3 = 1 —— A!

80 —=— Si

70 —— Nb+Tg|

60 \\ Mo

50 —— Ti

40 \, o— Cr

30 \ — Mn

20 L_*Bﬁ —&— Fe

10 i/ Ni

0 f==—— . .
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17
Ponto

GRAF. 8.10- Composi¢ao ao longo dalinhaL-4.

FIG. 8-4 - Macrografiamostrando alinha L-4.

126




A TAB. 811 € GRAF. 811 gpresentam a composi¢do quimica em % (peso)

por EDS de acordo com os pontos mostrados na linha L-5 daFIG. 8-5.

medida

Percentual de elemento presente

ponto Al S Nb+Ta Mo Ti Cr Mn Fe Ni Co
1 0.23 117 0.18 145 0.12 9.92 117 85.21 0.55
10 0.34 1.19 0.34 113 0.18 8.62 1.09 86.73 0.39
12 0.08 071 2.24 594 0.17 19.44 1.07 26.62 42.73 1
15 0.39 117 22 6.24 0.09 18.53 0.73 30.39 39.81 0.43
17 0.13 0.86 3.7 8.44 0.18 20.85 0.52 14.57 50.56 0.2

TAB. 8-11 - Composicdo quimica ao longo dalinha L-5.

%(peso) EDS Linha L-5
100 Al
Zg (B | —&— Si
\ —a— Nb+Ta
70
60 \ Mo
\
50 A | —%— Ti
- \)(\ — ——Cr
=
30 / N —— Mn
20
10 / —=— Fe
—— Ni
0 ‘ L} L} L} L} L} L} L} L} 1 1 1
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17
Ponto

GRAF. 8.11 - Composicdo ao longo dalinhaL-5.

FIG. 85 - Macrografia mostrando alinhaL-5.
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8.3 Anexo deresultados de andlise pelo EDS fases x matriz no revestimento de Inconel
625

Através da utilizacdo do MEV e do EDS realizou-se a determinagéo da composi¢ao
guimica das fases presentes no revestimento de inconel e passe P2 conforme mostrado na FIG.

4-17. Os resultados se encontram naTAB. 4-3e TAB. 8-12.

Ponto | Fase/matriz Ni Fe Cr Si Mo Nb (Ni+Cr+Fe)% | (Mo+Nb) %
1 Fase 26.1 17.1 14 2.5 19.9 20.5 57.2 40.4
2 Fase 32.8 24 171 2 12.4 11.6 73.9 24
3 Matriz 40.5 331 20.1 0.6 5.3 0.4 93.7 5.7
4 Fase 22 10.7 111 2.4 13.2 40.6 43.8 53.8
5 Matriz 44.7 25.3 20.5 0.5 7.2 1.9 90.5 9.1
6 Fase 15.2 114 9.8 1.6 17.1 46.7 36.4 63.8
7 Fase 19.2 7 8.6 4.6 22.7 37.8 34.8 60.5
8 Matriz 42.3 294 19.7 0.4 6.4 1.7 914 8.1
9 Fase 27.5 18.5 141 34 15.8 20.6 60.1 36.4
10 Fase 27.5 17.5 13.7 3.3 20.5 19.2 58.7 39.7
11 Matriz 40.4 30.7 20.3 0.6 6.8 1.2 91.4 8
12 Fase 21.3 12.3 11.8 3.6 21.3 29.5 454 50.8
13 Fase 38.4 28.5 19 1 8 5 85.9 13
14 Matriz 39.9 31.3 20.2 0.6 6.5 13 914 7.8
15 Fase 21 20.7 12.8 13 9.1 349 54.5 44
16 Matriz 39.5 34.1 20.1 0.3 6.1 1.6 93.7 7.7
17 Fase 19.8 7.3 111 34 245 37.8 38.2 62.3
18 Matriz 44.5 25.3 20.6 0.3 7.7 18 90.4 9.5
19 Fase 1 41.8 22.6 19.8 1.7 40.1 4 84.2 44.1
20 Fase 2 29.9 14.5 145 24 13.9 24.9 58.9 38.8
21 Matriz 43.1 24.2 20.6 0.5 7.3 2 87.9 9.3
22 Fase 42.6 13.7 18.3 2.3 16.1 6.8 74.6 22.9
23 Matriz 50.4 16.6 21.6 0.6 8.5 2.3 88.6 10.8
24 Fase 23.1 5.2 12.6 3.6 22.7 33.7 40.9 56.4
25 Fase 40 12.1 18.1 2.7 14.2 12.5 70.2 26.7
26 Matriz 50.1 16.4 215 0.7 8.3 2.4 88 10.7
27 Fase 44.6 12.8 195 2.1 121 8.8 76.9 20.9
28 Fase 45.9 12.4 19.3 1.6 12.3 8.5 77.6 20.8
29 Matriz 51.5 15.8 21.8 0.2 8.7 1.9 89.1 10.6

TAB. 812 - Resultado do EDS em fases e matriz do revestimento com Inconel 625.
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