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RESUMO

Os novos desafios da industria do 6leo e gas requerem a utilizacdo de materiais com estabilidade
quimica e elevada resisténcia mecénica. A liga 625, popularmente conhecida como Inconel® 625, é
comumente utilizada como revestimento de pipelines e outros componentes. Portanto, o estudo de métodos de
unido que produzem juntas soldadas com excelente qualidade é essencial. Assim, neste estudo, chapas
soldadas de Inconel 625 foram produzidas através da Soldagem por Friccdo e Mistura Mecénica (Friction Stir
Welding) e estas foram submetidas a um tratamento térmico para avaliagdo da susceptibilidade a sensitizacao
atravésdo ensaio de Reativacdo Potenciocinético de Ciclo Duplo (Double Loop Electrochemical Potentiokinetic
Reactivation,DL-EPR). Além disso, perfis de microdureza foram realizados antes e depois do tratamento
isotérmico. Os resultados de microdureza indicaram a formagao de carbonetos devido ao aumento de dureza
apds o tratamento térmico. Por outro lado, os ensaios eletroquimicos mostraram que o processo FSW pode
alterar significativamente o grau de sensitizagao.

Palavras-chave: Soldagem por Friccdo e Mistura Mecéanica, Inconel 625, Sensitizagdo, Reativagao
Potenciocinético de Ciclo Duplo.

ABSTRACT

The new challenges of the oil and gas industry require noble materials with chemical stability and
greater mechanical properties. Alloy 625, popularly known as Inconel® 625, is used as a cladding material for
pipelines and other components. Therefore, the study of joining methods that produce excellent welded joints is
essential. Thus, in this study, welded sheets of Inconel 625 were produced by Friction Stir Welding (FSW) and
afterwards they were subjected to a heat treatment to evaluate the susceptibility to sensitization by the Double
Loop Electrochemical Potentiokinetic Reactivation(DL-EPR)technique. In addition, microhardness profiles were
performed before and after the isothermal treatment. The microhardness results indicated that the increased
hardness is due to the carbides formation after heat treatment. On the other hand, electrochemical tests showed
that FSW process can significantly affect the degree of sensitization.

Keywords: Friction Stir Welding, Inconel 625, Sensitization, Double Loop Electrochemical Potentiokinetic
Reactivation.
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INTRODUCAO

A superliga de Niquel Inconel 625 é muito
usada na industria aeroespacial, nuclear, 6leo e
gas devido as suas propriedades de alta
resisténcia mecanica e excelente resisténcia a
corrosao (LEMOS et al., 2016a; LEMOS et al.,
2016b). Trata-se de um material austenitico, nao
ferroso, que possui estrutura cristalina cubica de
faces centradas e endurecimento por solugéo
solida. Na industria do petréleo, os métodos de
unido comumente aplicados as ligas de Niquel
sdo os processos por fusdo como, por exemplo,
eletrodo revestido, processo TIG autdégeno, entre
outros. Os materiais a base de Niquel sao
altamente ligados, portanto, 0s processos
tradicionais de unido com fusdo podem ocasionar
a precipitagdo de carbonetos ricos em Cr e
outros metais, fases Laves, Delta e o
crescimento de graos (LEMOS et al, 20163;
LEMOS et al., 2016b; DAVIS, 2006; LEMOS et
al., 2015), que tendem a afetar a resisténcia a
corrosdo. Assim, a soldagem no estado soélido
(Friction Stir Welding) surge como alternativa aos
meétodos convencionais de unido devido ao fato
de produzir juntas soldadas com temperaturas
relativamente baixas, mas suficientes para que
ocorra a recristalizagdo e refino de grdo do
material (LEMOS et al., 2015). Nesse processo,
uma ferramenta em rotacdo realiza um
movimento que promove uma ag¢ado continua de
trabalho a quente, onde o material é plastificado
no estado solido. Portanto, ndo ocorre a
utilizacdo de material de adigdo e, assim, a junta
soldada é realizada de maneira autégena com a
mesma composi¢cao quimica do metal de base.

Embora a liga Inconel 625® (marca
registrada da empresa SpecialMetals
Corporation) seja considerada um material
endurecido por solugdo sélida, sabe-se que a
precipitacdo de carbonetos nesta liga pode ter
um papel importante para a melhoria das
propriedades mecénicas(SIMS, STOLOFF e
HAGEL, 1987). Em certas circunstancias, as
ligas a base de Niquel tém a dureza e resisténcia
maxima a tragdo aumentadas devido a
precipitacao (FLOREEN, FUCHS e YANG 1994;
RADAVICH e FORT, 1994; SONG e NAKATA,
2010). No entanto, sabe-se que a precipitagdo de
carbonetos, por exemplo, também pode afetar a
resisténcia a corrosdo do material. De fato,
quando a liga 625 é exposta a uma faixa de
temperatura entre 600°C a 900°C ela pode
apresentar instabilidade estrutural e sensitizacao
(KOHLER e ULRICH, 1996) devido a

precipitagdo preferencial de carbonetos nos
contornos de grao. Neste contexto, o fendémeno
da sensitizagdo pode ser explicado pela
precipitagdo de carbonetos ricos em metal (Cr e
Mo) que ocorre preferencialmente nos contornos
de grdo (area de maior energia livre). Desta
forma, nas regides vizinhas, ocorre o0
empobrecimento destes metais e elas tornam-se
suscetiveis a corrosao intergranular.

O comportamento da COrrosao
intergranular de diversos materiais com camada
passiva tem sido avaliado através de diferentes
ensaios de corrosdo (LACKNER, 2014). Os
primeiros  ensaios  eletroquimicos  foram
chamados pelos nomes dos seus inventores
(Streicher, Strauss, e Huey) (CIHAL et al., 2004).
Como alternativa para esses ensaios de longa
duracdo, o teste eletroquimico chamado de
reativacdo potenciocinético de ciclo duplo
(Double Loop EPR method) foi desenvolvido por
alguns pesquisadores (CIHAL et al, 2004;
CIHAL, 1984; CIHAL e STEFEC; 2001). Sendo
um ensaio comumente aplicado a agos
inoxidaveis austeniticos, a sua principal
vantagem € a obtencado de resultados rapidos
para determinar o grau de sensitizagdo. Contudo,
com o seu aperfeicoamento, as superligas de
Niquel também passaram a ser avaliadas
(LACKNER et al, 2014; PROHASKA et al,
2010).

Ainda que existam muitos estudos
relacionados as juntas soldadas de ligas de
Niquel (LEMOS et al., 2015), poucos mostraram
analises na superficie de juntas soldadas.
Entretanto, uma compreensdao dos fenébmenos
que ocorrem na superficie de chapas soldadas é
de grande importancia, visto que ela é quem esta
exposta ao ambiente e a sua integridade pode
ser relacionada a corrosdo, desgaste e tensoes
residuais. Assim, o presente trabalho faz uma
avaliagdo preliminar da sensitizagdo em juntas
soldadas da liga Inconel 625 produzidas através
da Soldagem por Friccao e Mistura Mecanica. De
modo complementar, o efeito do tratamento
térmico pds soldagem no grau de sensitizagao
das juntas soldadas também foi avaliado.

MATERIAL E METODOS

Chapas da liga Inconel 625 com 3,0 mm
de espessura foram avaliadas neste estudo. A
Tabela 1 mostra a composicdo quimica da liga
de acordo com o certificado do fabricante.
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Tabela 1. Composicdo quimica (% em massa).

Elementos | Ni Cr Fe Mo

Inconel 625 | Bal. | 21,7 | 4,7 8,6
Nb | Mn | Al+Ti C
3,38 10,09 | 0,31 | 0,015

As juntas soldadas foram produzidas na
configuracdo de topo. A preparacaodas chapas
consistiu na limpeza das superficies com
lixamento abrasivo e acetona, objetivando a
remogao de gorduras, Oxidos e impurezas. Apos
esta etapa, as chapas foram fixadas e alinhadas
na mesa de soldagem. De acordo com os testes
preliminares, a preparagao das chapas mostrou-
se uma etapa importante para o aumento da
qualidade superficial das juntas soldadas.

O processo de soldagem no estado sélido
foi realizado em uma maquina rigida em forma
de pértico equipada com servomotores e
sistemas de controle automatizados. Uma
ferramenta de Nitreto Cubico de Boro
Policristalino (pcBN) grau Q70 com ombro de 25
mm de didmetro e pino com 3 mm de
comprimento foi utilizada. Para a obtengdo dos
corddes de solda, a ferramenta foi inclinada com
um angulo de ataque de 1,5° em relagdo a
vertical. A soldagem foi realizada com o emprego
de atmosfera de argbnio para minimizar a
oxidacdo da superficie da junta soldada e da
ferramenta durante o processo de soldagem.
Apbs o processo de unido das chapas, as juntas
soldadas foram submetidas a tratamento térmico
por um periodo de 24 horas na temperatura de
750°C seguido de resfriamento ao ar.

Para as analises microestruturais, as
amostras foram cortadas por eletroeroséo,
seguiram as praticas basicas de
metalografia(lixamento e polimento)e foram
atacadas quimicamente com o reagente Adler
(PETZOW, 1976). As macroestruturas das juntas
soldadas foram realizadas na face superior das
soldas e observadas através de microscopia
Gtica.

As propriedades mecénicas foram
avaliadas em termos de medigcdes de dureza
Vickers. Os perfis de microdureza ao longo da
superficie das juntas soldadas foram obtidos com
carga de 500 g e distancia entre identacdes de
0,2 mm.

O estudo da susceptibilidade a corrosao
intergranular através da técnica eletroquimica
conhecida como DL-EPR foi realizado na
superficie das chapas soldadas. Os parametros
do ensaio eletroquimico foram baseados em

estudos anteriores (LAKNER et al.,2014). Para
cada uma das condicdes estudadas, chamadas
de antes do ToTo(antes do tratamento
isotérmico) e depois do ToTo (apds o tratamento
térmico), foram analisadas duas areas
especificas, sdo elas: regido 1 (correspondente
ao metal de base) e a regiao 2 (se refere ao
centro da solda). Um desenho esquematico pode
ser visto na Figura 1.

RS AS

@

Direcio de soldagem

Figura 1.Areas avaliadas no estudo da corrosao
intergranular: regido 1 (metal de base), regido 2
(centro solda).

RESULTADOS E DISCUSSAO:

As macroestruturas da superficie de topo
das juntas soldadas sdao mostradas nas Figuras
2(c) e 3(c) para ambas as condi¢des avaliadas
(antes e depois do ToTo, respectivamente). Além
disso, as microestruturas do metal de base e da
regido central das soldas sao apresentadas nas
Figuras 2(a) e 2(b) (antes do ToTo).

De acordo com estudos anteriores, 0
material de base ja apresentava certa quantidade
de carbonetos (LEMOS et al., 2016a). Como
esperado, o processo de soldagem por friccao e
mistura mecanica foi efetivo e ocasionou o refino
de grdao na liga Inconel 625. O tratamento
térmico, realizado nas juntas soldadas, provocou
consideraveis alteracbes na microestrutura
(Figura 2). Além disso, com base no diagrama
TTS (tempo, temperatura e sensitizagao) da liga
625 (KOHLER e ULRICH, 1996), assume-se que
o tratamento térmico isotérmico levou a
precipitagdo de carbonetos. Neste contexto,
aFigura 3(c) apresenta a macrografia da
superficie de topo da junta soldada(depoisdo
ToTo), assim como as metalografias do metal
base e da regido central da solda, Figura 3(a) e
3(b), respectivamente.

Os perfis de microdureza medidos na
superficie de topo de ambas as amostras podem
ser observados na Figura 4. Antes do tratamento
térmico, o aumento de dureza na junta soldada
pode ser explicado pelo refino de grao. O menor
valor de dureza (248 Hv) foi alcangado pela
chapa soldada sem tratamento térmico. Para
regibes distantes da solda (metal de base), o
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tratamento térmico levou a um leve aumento na
dureza. Por outro lado, o maior valor de
microdureza (393 Hv) foi atingido pela junta
soldada submetida ao tratamento isotérmico
apds soldagem, fato que sugere a precipitagao
de carbonetos e/ou fases secundarias mais
duras e o consequente aumento de dureza.

A avaliacao da suscetibilidade a corroséao
intergranular e o consequente grau de
sensitizacdo das regides analisadas foram
estudadas de acordo com os principios do ensaio
de reativacao potenciocinético de ciclo duplo, os
quais sdo mostrados na Figura 5 (GIDEON,
Warde  BIDDLE, 2008). Neste ensaio
eletroquimico, as regides analisadas foram,
primeiramente, polarizadasanodicamente até a
zona de passivagdo do metal e, em seguida,
realizou-se uma varredura na diregdo inversa.
Em outras palavras, quando a amostra €
polarizada anodicamente, ela € coberta por uma
camada passiva em toda a superficie,
teoricamente. Por outro lado, quando a varredura
€ invertida, ou seja, na volta da varredura, ocorre
uma quebra do filme passivo nas regides
empobrecidas em metal. De fato, estas regides
empobrecidas em metal (Cr ou Mo) tendem a ser
preferencialmente atacadas devido aefeitos da
polarizacdo anddica que podem criar superficies
irregulares (AYDOGDU e AYDINOL, 2006) ou
mesmo uma camada de Oxido mais fina menos
protetiva (MADAY, MIGNONE e VITTORI, 1988),
fatos que agem como sitios preferenciais no
processo de despassivagao.

Para as chapas soldadas sem tratamento
térmico, mostradas na Figura 2, as diferencas
entre os valores de Ir e la s&o maiores, indicando
heterogeinidade no comportamento
eletroquimico entre os fendmenos de passivacao
e repassivagao para cada uma das regioes
analisadas. Além disso, existe uma variacdo
significativa no valor da razdo Ir/la entre 0 metal
de base (Regido 1) e o centro da solda (Regiao
2). No caso das soldas submetidas ao tratamento
térmico, apresentadas na Figura 3, as diferencas
entre Ir e la sdo menores (tanto para a Regido 1
quanto para a Regido 2) e, por consequéncia, 0S
resultados dos ensaios eletroquimicos (razéo
Ir/la) atingiram valores préximos a 1.

Antes ToTo regido 1
Antes ToTo regido 2

4,0x10°

2,0x10° o

Densidade de corrente (A/cm?)

0,04

0,3 70"2 -0',1 0:0 0,1
Potencial aplicado (V vs Ag/AgCl)

Figura 6.DL EPR chapas soldadas antes do
ToTo.

—— Apo6s ToTo regiao 1

4,0x10°4 —— Ap0s ToTo regido 2

2,0x10°

Densidade de corrente (A/cm?)

0,0+

-03 —OI,2 ‘ —OI,1 ' 010 0.1
Potencial aplicado (V vs Ag/AgCI)

Figura 7.DL EPR chapas soldadas depois do
ToTo.

Os valores do pico densidade de corrente
de ativagdo (la) e do pico de densidade de
corrente de reativagdo (Ir) foram obtidos com
auxilio do software Nova 1.10. Por fim, a razéo
Ir/la foi calculada e os resultados dos ensaios
eletroquimicos sao resumidos nas Tabelas 3 e 4.
Notou-se que microestrutura das chapas na
condicao de como recebidas levou a um grau de
sensitizagao de 1,23. Por outro lado, a aplicagéo
do processo de soldagem FSWlevou a uma
microestrutura com graos refinados e/ou mais
limpa com respeito aos carbonetos que
influenciariam a sensitizagdo, fatos que
ocasionaram um grau de sensitizagdo menor
(0,66). Por fim, as mesmas regides foram
analisadasap6s o tratamento térmico. Contudo,
estas Ultimas anadlises, mostradas na Tabela 4,
apresentaram graus de sensitizacdo similares
entre si (valores de Ir/la) tanto no metal de base
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quanto no centro da solda, fato que indica que o REFERENCIAS:

tratamento térmico pode realmente ocasionar
microestruturas que tendem a alterar o grau de
sensitizagéo.

Tabela 3. Ensaio de reativagdo potenciocinético
de ciclo duplo (antes do tratamento térmico).

Ir/lla

Regiéo 1 1,23
(metal de base)

Regiao 2 0,66
(centro da solda)

Tabela 4. Ensaio de reativacdo potenciocinético
de ciclo duplo (depois do tratamento térmico).

Ir/la
Regiao 1 1,08
(metal de base)
Regido 2 1,11
(centro da solda)
CONCLUSOES:
Os resultados do presente trabalho

podem ser resumidos como:

* 0 processo de unido (FSW) foi efetivo,
ocasionando o refino de grédo e o consequente
aumento de dureza na solda,

* o tratamento térmico provocou um
aumento de dureza nas chapas soldadas,

* 0s ensaios eletroquimicos mostraram
que a soldagem por friccdo e mistura mecanica
tende a diminuir o grau de sensitizacdo das
soldas, fato relacionado ao refino de grao e/oua
presenga de carbonetos que influenciariam a
sensitizagdo. Além disso, o metal de base (antes
do ToTo) alcangou valores de Ir/la similares aos
obtidos nos ensaios apos o tratamento térmico.
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Figura 2. Antes do ToTo: (a)Micrografia do metal base, (b) micrografia da parte central
da solda e (c)macrografia da superficie de topo da junta soldada.

Figura 3. Depois do ToTo: (a)Micrografia do metal base, (b) Micrografia da parte
central da solda e (c)Macrografia da superficie de topo da junta soldada.
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Figura 4. Perfis de microdureza para as chapas soldadas
(antes e depois do tratamento térmico).
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Figura 5. Principio do ensaio de reativagcao potenciocinético de ciclo duplo
(GIDEON, WARD e BIDDLE, 2008).
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