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RESUMO

O material candidato a revestimento externo dos receptaculos de contencédo para
transporte de substancias que sejam fontes de alta radioatividade, em especial **Mo,
para as industrias radiofarmacéuticas, é o foco principal do presente trabalho. Onde
sao relatados os efeitos dos processos de soldagem TIG e tratamento térmico na
difusividade térmica de amostras de um aco inoxidavel duplex UNS S32304, faz-se
necessario o conhecimento das propriedades desse material frente ao processo de
fabricagcdo com propésito de atender as normas de seguranca de transportes de
materiais radioativos. As amostras foram soldadas em pares seguindo um
procedimento autdégeno, utilizando argbnio e nitrogénio como gas de protecdo. Em
seguida os pares soldados foram tratados termicamente a temperatura de 600°C
seguido de resfriamento de uma em ar e a outra em agua do mar. As propriedades
mecanicas foram avaliadas pelo ensaio de microdureza Vickers e a caracterizacao
microestrutural do material por microscopia 6ptica. A analise da difusividade térmica
foi realizada com uso do método Flash Laser apdés as amostras serem submetidas
ao processo de soldagem e posterior tratamento térmico. As regides soldadas
apresentaram valores de difusividade térmica superiores aos encontrados no metal
base das amostras, o que pode ter sido influenciado pelo aumento do tamanho dos

graos nessas regioes.

Palavras chave: Aco inoxidavel duplex UNS32304. Soldagem TIG. Tratamento

térmico. Difusividade térmica. Método Flash Laser.



ABSTRACT

The potential material to be the outer covering of the contention receptacles with the
goal of transporting highly radioactive substances, specially “*Mo, to the
radiopharmaceutical industries, is the main focus of this study. Where the effects are
reported of the TIG welding process and heat treatment in the thermal diffusivity in
samples of a duplex stainless steel UNS S32304, the knowledge of material
properties, dealing with the fabrication process, is needed. The purpose is to conform
to radioactive material standards. The samples were welded in pairs following an
autogenous procedure using argon and nitrogen as protection gas. Then the welded
pairs were heat treated at a temperature of 600 °C followed by cooling one in air and
the other one in sea water. The mechanical properties were evaluated by Vickers
micro hardness testing and microstructural characterization of the material by optical
microscopy. The analyses of the thermal diffusivity was measured with the use of
Laser Flash Method before the thermal treatment of the samples. The welding areas
present higher values of the thermal diffusivity than the ones found in the base metal

of the samples and this result could be influenced by the increase grain size.

Keywords: UNS32304 duplex stainless steel. TIG welding. Heat treatment. Thermal

diffusivity. Laser flash method.
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1 INTRODUCAO

Acos inoxidaveis duplex (AID’s) apresentam combina¢des de elevadas propriedades
mecanicas e de resisténcia a corroséo e, por isso, sado considerados versateis. Sao
utilizadas nas industrias quimica e petroquimica, nuclear, de papel e celulose,

siderurgicas, alimenticias e de geracdo de energia (MILAGRE, 2015).

A classe de acos inoxidaveis duplex apresenta uma microestrutura bifasica ferrita-
austenita em proporc¢des aproximadamente iguais a 50%, o que Ihes confere boa
resisténcia a corrosdo sobtensdo, alta resisténcia a corrosdo intergranular,

excelentes propriedades mecanica e boa soldabilidade (FOLKHARD, 1988).

Devido a combinacdo das boas propriedades, o aco inoxidavel duplex mostrou que
atende a altas exigéncias para fabricacdo do revestimento externo do receptaculo
para transporte de materiais radioativos, conforme esquema da Figura 1, como a
resisténcia mecanica e a propagacao de impacto ou mitigacdo de ondas de choque
(BETINI, et al. 2015). O transporte de substancias que sejam fontes de alta
radioatividade em recipientes de contencdo € altamente estratégico. Portanto, a
fabricacdo dos geradores de Mo - 99mTc para os hospitais, requerem a
necessidade do transporte do insumo **Mo em recipientes com caracteristicas muito

especiais e resistentes a impacto.

|
-~ -
Revestimento externo
v de aco inoxidavel duplex

Photo courtesy of MDS Nordion UNS S32304

(a) (b)

Figura 1 - (a) Container ja comercializado, utilizado pela MDS Nordion no Canada. (b) Esquema do

container a ser fabricado.
Fonte: Adaptado de BETINI et al, 2015.
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O transporte de materiais radioativos seja por via aérea, maritima, ou terrestre, deve
cumprir requisitos de seguranca e protecao radiologica a serem atendidos desde a
origem até o destino final das remessas, de forma a assegurar o adequado nivel de
controle da eventual exposicdo de pessoas, bens e meio ambiente aos efeitos
nocivos das radiacdes ionizantes (CNEN-NE-5.01, 1988).

Visando atender as normas de seguranca para utilizacdo do material estudado no
desenvolvimento desse receptaculo, este trabalho investigara o comportamento da
difusividade térmica do aco inoxidavel duplex UNS S32304, ap6s o processo de

soldagem TIG e tratamento térmico.
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2 OBJETIVO

2.1 OBJETIVO GERAL

Avaliar a difusividade térmica em amostras de aco inoxidavel duplex UNS S32304
submetidas ao processo de soldagem TIG, com gas de protecao Ar 98% + N, 2%, e

tratadas termicamente a 600°C com resfriamento em agua do mar e ar.

2.2 OBJETIVO ESPECIFICO

. Avaliar o efeito da solda e tratamento térmico sobre a microdureza das
amostras;
. Investigar a microestrutura resultante de cada processo, nas trés

regides de estudo, zona fundida (ZF), zona afetada pelo calor (ZAC) e
metal base (MB).

. Avaliar o comportamento da difusividade térmica das amostras
utilizando o método Flash Laser;

. Associar os perfis de difusividade térmica encontrados com o0s

processos executados no material.



17

3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 ACO INOXIDAVEL DUPLEX (AID)

Acos inoxidaveis duplex sdo definidos como ligas que contém uma estrutura de duas
fases, austenita e ferrita, e ambas as fases sdo presente em quantidades
significativas e em, aproximadamente, fracdes de igual volume, Figura 2 (GUNN,
1997).

Figura 2 - Microestrutura tipica de aco inoxidavel duplex, se¢éo longitudinal a direcdo de laminacéo.
Fonte: Young et al., 2007 apud REIS, 2013.

E comercialmente aceito que os AlD’s atinjam o teor de ferrita entre 30 a 70%,
permitindo que cada uma das fases contribua de maneira consideravel nas
propriedades finais do aco (IMOA, 2009). A austenita contribui com a tenacidade ao
impacto, enquanto a ferrita melhora a resisténcia a tracao e soldabilidade. E ambas
contribuem para uma elevada resisténcia a corrosdo em geral. (MARTINS, 2005;
SAHU et al, 2009 apud MACHADO, 2015; GUNN, 1997). Para atingir essa

proporcdo, € necessario o controle da composicdo quimica, temperatura de
recozimento e condi¢des de resfriamento (MACHADO, 2015).
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Além da composi¢éo quimica, a microestrutura bifasica dos acos inoxidaveis duplex
também € alcancada mediante processamento termomecanico ao qual este material
€ submetido durante sua fabricacdo (AMARO, 2006). Os AID’s sao processados
através de laminacdo a quente, realizada no campo bifasico (8+y), seguido de
tratamento de solubilizacdo (que varia entre 1020 a 1100°C) e um resfriamento
rapido até a temperatura ambiente (VAROL; BAESLACK; LIPPOLD, 1997).

A Figura 3 mostra a microestrutura tipica do aco inoxidavel duplex como fundido (a)
e como laminado a quente (b), evidenciando a fase austenita (regiéo clara) na matriz

ferritica (regido escura).

i (D)

Figura 3 - Microestrutura esquemética do aco inoxidavel duplex. Regido clara: austenita. Regido
escura: ferrita. (a) fundido; (b) chapa laminada a quente.
Fonte: HEMMER; GRONG, 1999 apud CRONEMBERGER, 2013.

Para um melhor conhecimento desses ac¢os, € necessario o estudo de seu diagrama
de equilibrio de fases, apresentado na Figura 4. Durante a solidificacdo dos acos
inoxidaveis duplex, uma microestrutura completamente ferritica (5) é formada e a
transformacao parcial da austenita (y) ocorre durante o resfriamento produzindo
precipitados de austenita, que nucleia e cresce nos contornos de grao encontrando
orientacdes cristalograficas favoraveis no interior dos gréos, na matriz de ferrita.
Estes eventos, que ocorrem em temperaturas elevadas, sdo governados por difusédo
(AMARO, 2006; MILAGRE, 2015).
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Figura 4 - Diagrama de equilibrio de fases para o a¢o inoxidavel duplex UNS S32304.
Fonte: Adaptado de LONDONO, 2001.

O diagrama mostrado na Figura 4 é utilizado como um guia para as transformacdes
metallrgicas, no entanto, é dificil prever a microestrutura de uma liga duplex. Isso
porque a presenca de elementos de liga podem levar a variacdo na fracdo da
austenita e da ferrita devido a tendéncia de formacdo de segundas fases. Esses
elementos séo classificados como austenitizantes (ampliam o campo austenitico no
diagrama de equilibrio): N, Ni, Cu, Mn, C ou ferritizantes (ampliam o campo ferritico):
Cr, Mo, Si (IMOA, 2009; GUNN, 1997).

Além de influenciarem no balanco de fases, cada elemento de liga adicionado

contribui com caracteristicas especificas. Algumas sdo destacadas a seguir:

e Cromo: melhora a resisténcia a corrosdo localizada, através da formacéo de
uma pelicula passiva de cromo estavel (IMOA, 2009; GUNN, 1997).

e Molibdénio: contribui na resisténcia a corrosdo por pite e em fresta (IMOA,
2009; GUNN, 1997).
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¢ Nitrogénio: aumenta a resisténcia a corrosado por pite em frestas e aumenta a
resisténcia do a¢co devido ao endurecimento por solucdo solida intersticial,
além de retardar a formacéo de intermetélicos (IMOA, 2009).

e Niquel: Confere um aumento significativo na tenacidade, conforme a maior

guantidade de austenita precipitada (IMOA, 2009).

Os AID’s sao classificados em familias, que variam com o desempenho da
resisténcia a corrosédo, dependendo do teor da liga podem ser divididos em cinco
grupos: Lean Duplex, que ndo contém adicdo deliberada de Mo; Duplex padrao,
responsavel por mais de 80% do uso duplex; Duplex 25 Cr, com indice de
resisténcia a corrosao por pites inferior a 40; Super Duplex, com maior quantidade
de Mo e N comparado ao 25 Cr; e Hiper Duplex, liga alta com indice de resisténcia a

corrosédo por pites acima de 45 (IMOA, 2009).

O aco S32304, que sera estudado neste trabalho, é classificado como Lean Duplex,
porque ndo contém adicdo deliberada de Mo. Mesmo ndo apresentando melhores
caracteristicas de resisténcia a corrosdo do que 0s acos inoxidaveis austeniticos
padrées, a liga UNS S32304 estd incluida entre os acos inoxidaveis de alto
desempenho devido ao baixo carbono e alto nitrogénio, comum aos acos inoxidaveis
duplex de segunda geracéo. Este grupo de AID pode ser soldados e oferece alta
resisténcia mecanica e melhor resisténcia a corrosdo sob tensdo do que o0s acos
AISI 316L e AISI 317L (KOVACH).

3.1.1 Tratamento térmico

O processo de fabricacdo estabelece o desenvolvimento de propriedades
especificas nas ligas, porém, é possivel induzir modificacdes suplementares em
suas caracteristicas pela aplicacdo de tratamentos térmicos adequados
(CALLISTER, 2008). Essas modificacdes ocorrem pela alteracdo do tipo e proporgao
das fases presentes, pela variacdo da morfologia dos microconstituintes ou pela
variacdo da concentracdo e distribuicdo de defeitos cristalinos, visando em muitos
casos a remocdo de tensdes, aumento da resisténcia mecanica, melhora da

ductilidade, usinabilidade, resisténcia ao desgaste, entre outros (MILAGRE, 2015).
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No entanto, ndo é possivel alcancar todos esses objetivos simultaneamente, de
forma que, na maioria das vezes, o desenvolvimento de uma determinada
propriedade, envolve o prejuizo de outra (CRONEMBERGER, 2013).

Em acos inoxidaveis duplex podem ocorrer numerosas mudangas estruturais
durante tratamento térmico. A maioria dessas transformacdes esta relacionada a
ferrita, pois a taxa de difusdo nesta fase € consideravelmente mais alta que na
austenita, principalmente por apresentar menor parametro de rede em sua estrutura
cristalina (PARDAL, 2009).

Na Figura 5a, & possivel identificar a influéncia dos parametros de tratamento
térmico, tempo e temperatura, nas transformacfes de fases em acos inoxidaveis
duplex. Enquanto na Figura 5b é possivel visualizar os precipitados formados, onde
a temperatura determina o tipo de transformacdo que ira ocorrer, e o tempo

influencia na intensidade das mesmas.
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Figura 5 - (a) Diagrama isotérmico da transformacéo de fases, tipico dos acos inoxidaveis duplex. (b)
Precipitacdo de fase que pode ocorrer em acos inoxidaveis duplex UNS S32304.
Fonte: CHARLES, 2007.
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De uma forma geral, as ligas lean duplex UNS S32304 sdo menos propensas a
precipitacdo de fases intermetalicas, pois exigem longo intervalo de tempo de
exposicao, 10 a 20 horas, para iniciar a transformacéo em temperaturas inferiores a
900 °C. Também sdo menos sensiveis ao endurecimento na faixa de temperatura
entre 300 °C e 600 °C (GUNN, 2003; MILAGRE, 2015).

A formacdo de novas fases na microestrutura dos acos inoxidaveis duplex, além da
ferrita e austenita, pode ocorrer devido a instabilidade desses materiais. Visto que,
em determinadas temperaturas, o equilibrio termodindmico meta estavel é quebrado
e 0 material busca uma condicdo termodindmica mais estavel, por meio da
precipitacdo de fases intermetalicas, levando ao desbalanceamento microestrutural
entre ferrita e austenita (MARTINS, 2006).

Algumas fases séo previstas pelo diagrama de equilibrio de fase, como carbonetos
(M23Ce), nitretos (CroN) e fase sigma (o), Figura 5b. A precipitacdo de Cr,N € mais
frequente e reduz propriedades como resisténcia a corrosdo e tenacidade em
temperaturas em torno de 600 °C a 850 °C (CHARLES, 2010). Abaixo sédo descritas
essas principais fases deletérias, formadas nas condigcbes de estudo, e suas
consequéncias para o desempenho do aco inoxidavel duplex:

e Carbonetos (M23Cs € M7C3):

Nos acos inoxidaveis, diferentes tipos de carbonetos podem ser formados, entre os
diversos precipitados, o carboneto M»3Cs, € 0 mais estudado, em razdo da sua
grande ocorréncia. A precipitacdo de carbonetos causa um empobrecimento de
cromo em regifes ao seu entorno ou até mesmo na prépria matriz do material,
resultando na perda de resisténcia a corrosdo (LO, SHEK e LAI, 2009 apud
PALACIO, 2011).

O tipo M23Cs pode se precipitar rapidamente entre 650°C e 950°C, nos ac¢os duplex
com alto teor de carbono (0,03%), predominantemente nos contornos d/y, onde a
ferrita, rica em cromo, faz fronteira com a austenita, rica em carbono, favorecendo
assim a precipitacdo dos carbonetos. Para 0os a¢cos que contém um teor de carbono
inferior a 0,02%, incluindo o aco inoxidavel duplex UNS S32304, os carbonetos

raramente sao observados (GUNN, 1997).
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¢ Nitretos (CraN):

A precipitacdo de nitreto de cromo na ferrita é favorecida em agos com baixa fragao
volumétrica de austenita e ocorre com frequéncia em juntas soldadas resfriadas
muito rapidamente. Durante o resfriamento a partir do campo ferritico, ocorre uma
competicdo entre a precipitacdo de austenita e de nitreto de cromo. Se a quantidade
de austenita formada for préxima do valor de equilibrio, praticamente todo o
nitrogénio estara dissolvido nela. Como consequéncia, a quantidade de nitreto de
cromo precipitado na ferrita é praticamente nula. Por outro lado, se a precipitacdo da
austenita for retardada ou impedida, a ferrita torna-se supersaturada em nitrogénio,
precipitando nitreto de cromo (SILVA, 2010; LONDONO, 1997).

Quanto a influéncia dos elementos de liga na precipitacdo dos nitretos nos agos
inoxidaveis duplex, o Cr, Mo e W aceleram a sua cinética de precipitacdo. De
maneira semelhante, o Mo e o W estendem o campo de precipitacdo destas fases
para temperaturas mais elevadas. Em compensacdo, o Ni aumenta a fracdo de
austenita, e, portanto reduz e retarda a precipitacdo de nitretos (CHARLES, 1991
apud LONDONO, 1997).

Os nitretos se precipitam preferencialmente nos contornos de gréo &/8, mas também
pode ocorrer no interior dos graos ferriticos. Tem um forte efeito na resisténcia a
corrosdo, pois sua precipitacdo produz o empobrecimento de cromo no grao e nos
seus contornos (JOSEFSSON et al, apud PALACIO, 2011).

e Fase sigma (0):

Fase deletéria rica em cromo e em molibdénio, que se forma em temperaturas entre
600 e 1000°C, esta associada a reducdo de importantes propriedades nos acos
inoxidaveis duplex, tais como resisténcia a corrosao e tenacidade, pois apresenta
elevada dureza e alta fragilidade (NILSSON, 1992).

As particulas de fase sigma nucleiam normalmente nas interfaces ferrita/austenita e
crescem para o centro dos graos de ferrita. A interface ferrita/austenita possui alta
energia interfacial e € considerada o local mais favoravel para a precipitacdo deste
intermetélico (MARTINS, 2006).
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Alguns elementos estabilizadores da ferrita, como cromo e molibdénio, favorecem a
formacdo desta fase. Dessa maneira, a precipitacdo da fase sigma da-se
principalmente pela decomposicdo da ferrita que pode ocorrer através de uma
reacdo eutetdide, formando sigma e austenita, esta Gltima com teores mais baixos
dos elementos Cr e Mo (SANTOS, 2012; LONDONO, 1997).

3.2 SOLDAGEM DOS ACOS INOXIDAVEIS DUPLEX

Os acos inoxidaveis duplex tém sido desenvolvidos para terem uma excelente
soldabilidade. Uma vez que grande parte das aplicagbes atuais desses agos envolve
algum processo de soldagem (LONDONO, 1997).

A escolha de um processo de soldagem é feita com base nas partes a serem unidas,
geometria da junta, a posicdo de soldagem, producédo, propriedades mecanicas
desejadas, grau de automatizacdo, custo, etc. No caso de acos inoxidaveis duplex,
todos os métodos de soldagem por fusdo podem ser utilizados, no entanto, existem
alguns cuidados que devem ser tomados durante o processo, para preservar as
propriedades mecanicas e de resisténcia a corrosao que estes materiais possuem
(LONDONO, 1997; MILAGRE, 2015).

Neste trabalho, foi utilizado o processo TIG autdégeno, que no caso de ligas duplex, é
indicado na soldagem de ligas leves para chapas de pequena espessura e, em

ambientes pouco corrosivos (GUNN, 1997).

3.2.1 Soldagem TIG

A tecnologia da soldagem é conhecida por ser o método mais confiavel, pratico e
eficiente de juncdo de metais. E amplamente utilizado em indistrias nucleares,

aeroespacial e automotiva em todo mundo (BETINI, et al., 2015).

O processo TIG (Tungsten Inert Gas) utiliza como fonte de calor um arco elétrico
mantido entre um eletrodo ndo consumivel de tungsténio e a peca a ser soldada. A

protecdo da regido de soldagem é feita por um fluxo de gas inerte. A soldagem pode
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ser feita com ou sem metal de adicdo e pode ser manual ou automética

(BRANDI,1992). A Figura 6 representa o processo esquematico da soldagem TIG.

Eletrodo de W

Gas de Metal de
protecao adi¢&o
Solda :
Metal de | ;
base i

Paga de fusao

Figura 6 - Processo esquematico de soldagem TIG.
Fonte: MARQUES et al., 2011.

O processo de soldagem TIG, é especialmente utilizado em corddes curtos de
soldagem manual que promove uma solda de boa tenacidade e resisténcia a
corrosdo, quando realizada com controle de tempo, temperatura e boa protecéo.
Apresenta arco elétrico bastante estavel, suave e produz, em geral, soldas com boa
aparéncia e acabamento, que exigem pouca ou henhuma limpeza ap6s a operacao
(IMOA, 2009; MARQUES et al., 2011).

Este processo € aplicado a maioria dos metais e suas ligas. Entretanto, em virtude
do seu elevado custo, é usado principalmente na soldagem de metais ferrosos e
acos inoxidaveis, na soldagem de pecas de pequena espessura e no passe de raiz
na soldagem de tubulagdes (MARQUES et al., 2011).

3.2.2 Microestrutura dos acgos inoxidaveis duplex durante a soldagem

Todos os acos inoxidaveis duplex resultam em uma estrutura totalmente ferritica, no
final da solidificacdo. Dependendo da composicao, a fase ferritica € estavel durante
uma faixa de elevadas temperaturas, antes de cair abaixo da temperatura da linha
solvus da ferrita (linha de solubilidade no estado sélido) e antes que comece a

formacédo da austenita. Essa faixa de estabilidade da ferrita pode ser observada na
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Figura 7, que mostra as principais zonas de transformacao de calor que ocorrem na
junta soldada de um AID, na qual para um teor de 24% de Cr, a ferrita € estavel no
intervalo de 1210 °C a 1400°C, aproximadamente. A natureza da transformacéo da
ferrita para austenita determina o equilibrio ferrita-austenita final e a distribuicdo de
austenita no metal de solda. A sequéncia de transformagfes para acos inoxidaveis
duplex é: Liquido — Liquido + Ferrita — Ferrita — Ferrita + Austenita. (LIPPOLD;
KOTECKI, 2005).
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Figura 7 - Diagrama esquemaético das mudancas microestruturais ocorridas na junta soldada de um
AID.

Fonte: ATAMERT & KING, 1992 apud LONDONO, 2001.

Metais de solda de AID’s contém uma mistura de austenita e ferrita. Uma vez que a
ferrita € estdvel no estado sélido a uma temperatura elevada, e durante o
resfriamento, ao atingir a linha solvus, inicia a transformacao da ferrita em austenita
ao longo dos contornos de graos ferriticos. Isto ocorre por um processo de
nucleacdo e geralmente resulta na cobertura completa dos contornos de gréos
ferriticos por austenita. Essas regides quando saturadas favorecem a formacdo da
austenita em direcdo ao interior dos graos, formando as diferentes morfologias da
austenita, conformo destacados na Figura 8 (LIPPOLD; KOTECKI, 2005).



27

Figura 8 - Amostra da liga UNS S32304 atacada com reagente Behara. As setas indicam a formacao
de austenitas de Widmanstéatten, a presenca de austenitas intragranulares e alotriomorficas.
Fonte: Adaptado de PALACIO, 2011.

As diferentes morfologias de austenita nos AID's podem ser classificadas de acordo
com a morfologia descrita por Dubé (1948) para a ferrita nos a¢os de baixo carbono
(DUBE apud MACHADO, 2015; LONDONO, 2001):

e Alotriomorfica no contorno de gréo: a nucleagéo é nos contornos de grao da
austenita e cresce de forma rapida preferencialmente ao longo destes
contornos. E a primeira ferrita a se precipitar ao longo de praticamente todos
0s contornos de gréo das austenitas.

e Placas laterais de Widmanstatten: possuem formato de placas ou agulhas
bastante finas, e crescem dentro da austenita, a partir dos contornos de grao
da austenita ou das ferritas alotriomérficas de contorno de grao.

e Widmanstéatten intragranulares: podem ser placas ou agulhas formadas no
interior dos grdos de austenita. Semelhante as outras estruturas do tipo
Widmanstatten, apresentam orientacdo preferencial e relacdo de orientacao

com a austenita.

As estruturas obtidas na ZF e na ZAC dependem entre outros fatores da histéria
térmica a que é submetida cada uma destas regides. No decorrer do aquecimento e
do resfriamento durante o processo de soldagem de um AID, ocorrem mudancas
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microestruturais no material, que devem ser controladas de modo que as

propriedades da junta soldada sejam as melhores possiveis (LONDONO,1997).

A ZAC dos AIDs pode ser dividida em duas sub-regides: a submetida a temperaturas
elevadas (ZACTE), que € a regido delimitada pelas temperaturas solvus da ferrita e
a temperatura solidus da liga, onde o aco duplex torna-se quase completamente
ferritico no aguecimento, e a outra submetida a temperaturas baixas (ZACTB), que
atinge temperaturas abaixo da solvus da ferrita, onde o equilibrio de fase manteve-
se substancialmente inalterado, porém, com diferentes fracdes volumétricas finais de
austenita (LONDONO, 1997; GUNN, 2003).

A precisdo no tempo de resfriamento garante a manutencdo das propriedades
desejaveis no AID apoOs a solda, jA que taxas elevadas de resfriamento retarda a
transformacao de ferrita para austenita, aumentando o teor de ferrita e promovendo
a precipitacao de carbonetos e nitretos de cromo na ZAC e na ZF, o que prejudica a
tenacidade e a resisténcia a corrosdo da solda. Por outro lado, um resfriamento
muito lento e submetido por longo tempo as temperaturas entre cerca de 600 e
1000°C pode levar a precipitacdo de compostos intermetélicos, prejudicando
também as propriedades mecénicas e quimicas da solda, comportamento esse
explicado pela Figura 9 que relacionam a taxa de resfriamento com a microestrutura
final do processo de soldagem (LIPPOLD; KOTECKI, 2005; SILVA, 2010).

Para reduzir a quantidade de ferrita na ZF, além do controlo durante o resfriamento,
€ comum o uso de uma mistura Ar-N, como gas de protecéo, visto que o nitrogénio é
um elemento de liga estabilizador da fase austenitica, garantindo o equilibrio de

fases na microestrutura final.
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Figura 9 - llustracéo retratando a cinética de transformacéo de fase e a intera¢do da curva de

resfriamento de uma solda de ago inoxidavel duplex.
Fonte: Adaptado de WANG, S.H.et al., 2006.

3.2.3 Efeito do nitrogénio no gas de protecao da solda

O nitrogénio influencia a microestrutura e as propriedades do metal de solda,
portanto faz-se necessario seu controle durante a soldagem. O nitrogénio da liga &
muitas vezes perdido, devido sua baixa solubilidade na poca de fuséo, resultando
em um metal de solda rico em ferrita. A pressdo parcial de nitrogénio no gas de
protecdo, e consequentemente a perda de nitrogénio a partir da poca de fuséao,
podem ser modificados por meio de adicdo de nitrogénio no gas de protecao
(GUNN, 1997; WIKTOROWICZ E CROUCH, 1994).

Entretanto, se a proporcao de nitrogénio no gas de protecdo ultrapassar os valores
recomendados, a pressao parcial no gas de protecéo vai ultrapassar o da poca de
fusdo, e o nivel de nitrogénio da poca vai subir, resultando em um metal de solda

rico em austenita. Além disso, muito nitrogénio pode resultar em porosidade no
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metal de solda, que pode ser analisado pela Figura 10, que relaciona a porcentagem
de nitrogénio no metal de solda e no gas de protecdo (GUNN, 1997,
WIKTOROWICZ E CROUCH, 1994).
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Figura 10 - Efeito do nitrogénio no gas de protecdo de solda TIG nos AID's S31803/S32205. Regido
A: possibilidade de faiscas e porosidade. Regido B: metal de solda "equilibrado". Regido C: perda de
nitrogénio e resisténcia ao pite reduzida.

Fonte: Adaptado de GUNN, 2007.

3.3 DIFUSIVIDADE TERMICA

As trés propriedades fisicas mais importantes de um material séo: difusividade
térmica, condutividade térmica e calor especifico. Estas propriedades relacionam o
comportamento do material & gradientes de temperaturas e propagacdo do calor
(ALMEIDA, 2013).

A difusividade térmica (a) mede a capacidade de o material conduzir energia térmica

em relacdo a capacidade de armazena-la (INCROPERA et al., 2007), ou seja,

Capacidade de conduzir calor

(1)

Difusividade térmica = ,
f Capacidade de armazenar calor

Portanto, o estudo da difusividade é fundamental para o entendimento da influéncia

dessa propriedade na cinética de transformacédo de fase do aco inoxidavel duplex,
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Figura 9, na qual o processo difuso do fluxo de calor oriundo da soldagem contribui

para microestrutura final do material.

As propriedades termo fisicas da matéria incluem duas categorias distintas: as
propriedades de transporte e as propriedades termodinamicas. As propriedades de
transporte incluem os coeficientes das taxas de difusdo, como a condutividade
térmica (k) para a transferéncia de calor, e a viscosidade cinematica (v) para a
transferéncia de momento. As propriedades termodinamicas dizem respeito ao
estado de equilibrio de um sistema, como a densidade (p) e o calor especifico (cp).
(INCROPERA et al., 2007)

A difusividade térmica é definida pela relacédo entre a condutividade térmica e o calor
especifico volumétrico. Esta grandeza expressa a rapidez de mudanca da
temperatura do material, quando submetido a variagdo de temperatura externa

(ALVES et al, 2006). Possui como unidade m/s?, e pode ser expressa como:

K
a=— 2
= )

Quando uma porcdo de certa substancia é aquecida, o calor gerado pelo
aquecimento tende a se propagar em todas as direcbes até que se atinja o equilibrio
térmico. Essa propagacao de calor vai ser diferente, para diferentes substancias,
devido aos vérios tipos de interacdes que podem ocorrer entre a matéria e a energia
térmica (SAWADA, 2000).

Portanto, materiais com elevados valores de difusividade térmica responderéo
rapidamente a mudanca nas condi¢cdes térmicas a eles impostas, enquanto que
materiais com os valores de difusividade térmica reduzidos responderdo mais
lentamente, levando mais tempo para atingir uma nova condi¢cdo de equilibrio
(INCROPERA et al., 2007)

Com relacdo ao aco duplex, ou outras substancias soélidas, a propagacéo de calor
ocorre predominantemente por condugdo. Esse mecanismo de propagag¢dao nao
altera fisicamente as propriedades do material e, o calor é transmitido por ondas
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originadas por vibragdes dos atomos que compdem a rede cristalina (TOULOUKIAN,
1974).

A medicdo da difusividade térmica neste projeto tem o objetivo de avaliar o quanto a
soldagem e o tratamento térmico interferem na transferéncia de calor no material, ja
que o mesmo estd sendo estudado como candidato a revestimento do receptaculo
para transporte de material radioativo, e em situacfes extremas pode ser exposto a

altas tem peraturas.

3.3.1 Métodos de determinacao da difusividade térmica

Os métodos para medir a difusividade térmica, séo classificados em duas categorias,
de acordo com o regime de troca de calor utilizado: Método do Fluxo de Calor
Periodico e Método do Fluxo de Calor Transiente (ROUVER, 2013):

e Meétodo do Fluxo de Calor Periodico: uma fonte de calor provoca a variacao
da temperatura periodicamente numa das extremidades da amostra, atingido
o equilibrio térmico ap6s um determinado tempo. A difusividade térmica é
determinada através de medidas de temperatura em diferentes pontos da
amostra. Este método apresenta como desvantagens a exigéncia de um
longo tempo para atingir as condi¢cdes de equilibrio e o fato de que a
temperatura ambiente precisa ser mantida constante durante a realizacdo do
experimento.

e Método do Fluxo de Calor Transiente: um pulso de energia de curta duracao é
incidido sobre uma das faces da amostra. A difusividade é determinada a
partir da medicdo do aumento de temperatura na face oposta a aplicacéo da
fonte de calor. As principais vantagens deste método é o curto tempo para
realizagdo das medidas, minimizando perdas de calor, além do uso de
amostras com pequenas dimensfes. A técnica mais comum para realizagao
deste método é Flash Laser introduzido por Parker et al (1961), que foi

utilizado para o desenvolvimento deste projeto.
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3.3.2 Método Flash Laser

O método Flash Laser, desenvolvido por Parker et al (1961), consiste em aplicar um
pulso de energia radiante, intenso e curto, uniformemente sobre a face de uma
pequena amostra. O pulso de energia difunde unidirecionalmente para a face
oposta, obtendo-se um registro do transiente de elevagcdo de temperatura nesta
face. A difusividade € calculada a partir da espessura da amostra, e do tempo
requerido para a temperatura da face oposta atingir a metade da excursdo de

temperatura (GROSSI et al, 2007).

Através do equacionamento desenvolvido por Parker et al (1961), demonstrado no

ANEXO A, é possivel determinar a difusividade térmica como sendo:
g = 1,387_[2—t1 (3)

Onde t1 é o tempo necessario para que o aumento de temperatura na face oposta
2

da amostra atinja a metade do seu valor maximo.

Assim, conhecendo as dimensdes da amostra (L) e o tempo em que o0 aumento da
temperatura seja metade do valor méaximo, é possivel encontrar a difusividade

térmica.

O modelo de Parker faz algumas consideragbes objetivando a simplificagdo do
meétodo analitico, no entanto, tais aproximacdes podem gerar erros consideraveis
nas medidas de difusividade. Para obter medidas mais precisas de difusividade
térmica através da utilizacdo do método flash é necessario fazer uso de algumas
corregdes que levam em conta as perdas de calor que ocorrem durante a realizacao

do experimento, bem como os efeitos de tempo finito de pulso (ROUVER, 2013).

Portanto, quando a duracdo do pulso de energia (tr) € comparavel ao tempo
caracteristico de difusdo do material, o pulso ndo pode ser considerado instantaneo.
Assim a energia é entregue mais lentamente e o aumento da temperatura da

amostra € retardado, o que faz com que o valor de t: também aumente, diminuindo
2
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o valor obtido para a difusividade térmica. Este efeito € chamado de efeito de tempo
finito de pulso (ROUVER, 2013).

Para correcdo dos resultados gerados pelos efeitos acima, utiliza-se um fator de
correcdo, que é a razao entre o tempo de entrega do pulso de energia do laser (t) e
o tempo de subida da temperatura no material. A corre¢cdo também deve ser feita em
relacéo a largura do pulso. No caso deste trabalho a largura temporal do pulso foi de
4,2 vezes maior que o permitido, influenciando na curvatura da subida. O fator de
maior contribuicdo no aumento da incerteza da difusividade térmica é o tempo de
duracédo do pulso do laser, sugere-se a utilizacdo de pulso na ordem de 1us para se
obter uma preciséo de 1% (ALMEIDA, 2013). Neste trabalho o tempo foi de 500 ps.

Assim, o valor real da difusividade térmica devera sofrer uma correcédo dada por:

T
a = Qg 4,2— (4)

2

3.4 DUREZA

As propriedades mecéanicas definem o comportamento do material quando
submetido a esforcos, ou seja, refletem a relacdo entre sua resposta ou deformacéo
a uma carga ou forga aplicada. As principais propriedades a considerar em projetos

sao rigidez, resisténcia, dureza, ductilidade e tenacidade (CALLISTER, 2008).

A dureza é largamente utilizada na especificagdo de materiais, nos estudos e
pesquisas mecanicas e metallurgicas e na comparacao de diversos materiais. Pode
ser definida como a resisténcia do material a uma deformacao plastica localizada
(CALLISTER, 2008; SOUZA,1982).

3.4.1 Microdureza Vickers

O ensaio de microdureza € aplicado para a determinacao da dureza de constituintes
individuais de uma microestrutura, de materiais frageis, de pecas pequenas ou

extremamente finas. No ensaio, um penetrador piramidal de diamante € forcado
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contra a superficie do corpo de prova, empregando uma carga menor que 1 kgf. A
impressao resultante € observada sob um microscépio e medida (CALLISTER, 2008;
SOUZA,1982).

Como em outros casos de dureza, as impressoes Vickers podem ocasionar erros,
guando as impressdes néo apresentam seus lados retos. A Figura 11 demonstra os
principais casos, (b) ocorre devido ao afundamento do metal em torno das faces
planas do penetrador, resultando em uma diagonal maior que o real, ja o (c) é
causado por uma aderéncia do metal em volta das faces do penetrador, resultando
uma diagonal menor que o valor real (DIETER, 1961).

. > L <L

lal (b) le}

Figura 11 - Tipos de indentacdo na microdureza Vickers, (a) impressao perfeita; (b) defeito de
“afundamento”; (c) defeito de “aderéncia”.
Fonte: Adaptado de DIETER, 1961.

A preparacao do corpo de prova deve ser feita metalograficamente, em fungcéo da
pequena carga a ser aplicada. Outro cuidado a ser tomado é com relacdo ao
polimento, onde o eletrolitico deve ser usado preferencialmente para aumentar a
nitidez da impressao e evitar o encruamento do metal na superficie, que afetaria o
resultado (SOUZA, 1982).
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4 MATERIAIS E METODOS

O objetivo dessa pesquisa foi investigar os efeitos do processo de soldagem na
difusividade térmica de um aco inoxidavel duplex UNS S32304 submetido a
tratamentos térmicos. Além da difusividade, foram medidas as microdurezas e
analisadas as microestruturas das amostras. O detalhamento sobre a liga utilizada

como objeto de investigacao deste trabalho sera apresentado abaixo.

4.1 MATERIAL

O material estudado foi um aco inoxidavel duplex de baixa liga UNS S32304
recebido em forma de fitas, com dimensfes de 72,0 mm de largura por 1,8 mm de
espessura, conforme Figura 12. A composicao quimica, conforme especificado pelo

fabricante, € mostrada na Tabela 1.

>

Figura 12 - Fita de aco inoxidavel duplex UNS S32304 na condigdo como recebida. A seta indica a
direcdo de laminacgédo (DL).
Fonte: MILAGRE, 2015.

Tabela 1 - Composi¢éo quimica fornecida pelo fabricante (% em massa).

%C  %Mn %Si %P %S  %Cr %Ni %Mo Nppm %Ti %Cu  %Co PREN*

0,016 14 0,25 0,023 0,000 22,2 352 0,255 1030 0,0041 0,4171 0,09 24,691

*Pitting Resistance Equivalent Number (Iindice de resisténcia a corroséo por pites).

Essa composi¢do quimica foi comprova por Machado (2015) e Milagre (2015), por
meio da espectroscopia por fluorescéncia de raios X (FRX), conforme exposto na
Tabela 2.
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Tabela 2- Comparagédo da composigdo quimica do material estudado

Elemento %Cr %Ni %Mn %Cu %Mo

FRX 22,552 3,473 1,565 0,362 0,244

Fabricante 22,200 3,520 1,400 0,417 0,255
Normatizado* 21,5-24,5 3,0-5,5 2,5(max) 0,05-0,6 0,05-0,6

*Fonte: IMOA, 2009.

Os valores encontrados estdo proximos ao informado pelo fabricante e ambos
encontram-se dentro da faixa especificado pela norma IMOA, 2009. A analise da
composicdo quimica € essencial para garantir que o material de estudo corresponde
com o proposto no projeto de fabricacdo do receptaculo, ou seja, com 0 aco
inoxidavel duplex UNS S32304.

4.2 METODOS

Como objetivo de quantificar e comparar o efeito da soldagem e do tratamento
térmico nas amostras analisadas do aco inoxidavel duplex UNS S32304, foram
avaliados os parametros de microdureza e difusividade térmica e estes foram

correlacionados entre si.

Inicialmente foi realizada a preparacédo das amostras, soldagem TIG dos corpos de
prova e tratamento térmico a 600°C, onde uma amostra foi resfriada em agua do mar
e a outra em ar. Esses procedimentos foram realizados por Machado (2015) e
Milagre (2015).

Apos os procedimentos iniciais, foi realizada a microscopia Optica para avaliar a
caracterizacdo microestrutural, seguido do ensaio de microdureza Vickers, onde as
indentac6es foram realizadas nas regides de MB, ZAC e ZF. A difusividade térmica

também foi quantificada e correlacionada com os procedimentos anteriores.

A Figura 13 apresenta o fluxograma, de forma simplificada, das etapas utilizadas no
trabalho.



Aco UNS 532304

Soldagem

Tratamento
térmico

Resfriadoem Resfriadoem
agua do mar ar

Preparacao
das amostras

Microscopia Microdureza Difusividade
optica Vickers térmica

Figura 13 - Fluxograma das etapas deste projeto
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4.2.1 Preparagao das amostras

Foi realizado o corte das amostras no Laboratorio de Tribologia, Corrosdo e
Materiais (TRICORRMAT) do Departamento de Engenharia Mecanica (DEM) da
Universidade Federal do Espirito Santo (UFES). Em seguida foi feito a usinagem
para retirar rebarbas e as superficies foram lixadas e polidas, com técnicas usuais

de metalografia.

Posteriormente foi realizado o embutimento, na embutidora metalografica do
TRICORRMAT, para deixar as superficies da amostra planas e paralelas, evitar
abaulamento e facilitar o manejo durante o polimento e as andlises seguintes. Foi

utilizado um polimero termofixo.

Os corpos de provas embutidos podem ser vistos na Figura 14. As amostras

analisadas neste trabalho correspondem ao perfil lateral, conforme destacado.

Perfil lateral

Figura 14 - Corpos de prova produzidos para microdureza e microscopia optica.
Fonte: MACHADO, 2015.

4.2.2 Soldagem

Os corpos de prova foram soldados em pares seguindo um procedimento autégeno
através do processo TIG, utilizando corrente pulsada e com eletrodo negativo,
executados no laboratorio de Soldagem do DEM da UFES. Os parametros da

soldagem seguem a Tabela 3.
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Tabela 3- Pardmetros de soldagem

Corrente média 143 A
Tenséo 13V
Velocidade 35 cm/min

O gés de protecéo utilizado foi uma mistura de argénio (Ar) e 2% de nitrogénio (N,),
com vazao de 10 I/min. Utilizou-se a mesma variacdo de composi¢cao para o gas de

purga. A dimenséao final dos corpos de prova foi 72 x 72 mm.

4.2.3 Tratamento térmico

Tratamentos isotérmicos foram realizados nas amostras a fim de verificar o efeito da
temperatura no aco UNS S32304. O tratamento ocorreu em forno tipo mufla
programavel, no High Pressure Laboratory (PRESLAB) do Departamento de Fisica

da UFES, a temperatura de 600°C com durac¢do de 8 horas.

ApoGs o término do tempo do tratamento térmico, as amostras foram retiradas do
forno e uma foi resfriada em ar e a outra em agua do mar retirada do litoral de
Vitéria, Espirito Santo. A Tabela 4 apresenta as condi¢cbes de tratamento e

nomenclatura das amostras utilizadas neste trabalho.

Tabela 4 - Identificacdo das amostras segundo as condi¢ces experimentais.

Identificacao Temperatura de Tratamento Resfriamento
T60 600°C Agua do mar
T68 600°C Ar

4.2.4 Microscopia Optica

As amostras utilizadas para caracterizagdo do material, através da microscopia
Optica, foram preparadas de forma a favorecer a observacdo de sua microestrutura.
O procedimento de preparacao das amostras envolveu as etapas de lixamento, com
lixas de granulometrias variando de 220 a 1200 mesh, de polimento, com alumina

(1u e 0,3p) e de ataque eletrolitico.

Para o metal base e a zona afetada pelo calor, a microestrutura foi revelada através

do ataque 10N de KOH, 2,5V por 20s. Ja a regido da solda, o ataque foi realizado
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com solucdo de acido oxalico 10%, 6V durante 8s, ambos seguidos de secagem por

aspersao de alcool etilico PA com evaporacédo estimulada por ar quente.

A microestrutura foi observada através de um microscopio O6ptico digital do
Laboratorio TRICORRMAT da UFES, com uso de lentes de aumento de 200 e 500x.

4.2.5 Microdureza Vickers

O ensaio de microdureza foi realizado em um microdurémetro Pantec, modelo HXD
— 1000TM pertencente ao Laboratorio TRICORRMAT - UFES, segundo a norma NM
ISO 6507:2008, com carga de 10gf. A carga aplicada foi definida em funcdo do
tamanho de grédo do material, para garantir menor influéncia da regido de contornos

de grdos nas medicoes.

Para cada amostra, foram realizadas 30 (trinta) indentacdes em cada fase da
microestrutura, distribuidas aleatoriamente ao longo das regides: MB, ZAC e ZF.
Para facilitar a distincdo das fases ferritica e austenitica, as amostras foram

submetidas a ataques quimicos conforme citado no item 4.2.4.

4.2.6 Difusividade Térmica

As medidas de difusividade térmica foram realizadas no laboratério PRESLAB da
UFES, com temperaturas fixas (298K ou 25°C) e conhecidas. A especificacdo dos
equipamentos da bancada experimental, demonstrada pela Figura 15, para
realizagdo da medicdo através do método flash, foi descrito por Almeida (2013),

conforme segue a diante:

e Laser: responsavel pela emissao do pulso de energia sobre a superficie da
amostra. Possui comprimento de onda igual a 10™° m de intensidade 102
w/m2 e diametro igual 2 mm;

e Termopar: responsavel por realizar a analise da variacido de temperatura. E
do tipo J, com deteccdes de 0°C a 480°C;

e Placa amplificadora: responsavel por amplificar o sinal vindo do termopar e
enviad-lo ao computador. Modelo BD T422. Possui relagdo de amplificacédo
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1/1000. O sinal é convertido por um conversor modelo PCI 711 AD 8 bits que
trabalha com uma variacao de tenséo de +5V;

e Computador: da marca IBM, é responsavel pela aquisicdo dos dados e
confeccao do grafico: diferenca de potencial x tempo. O programa utilizado &
o DIFU 3A, produzido pelo Laboratério PRESLAB, da UFES.

Obturador do laser e

emissor do sinal
Amostra

~
i

Sinal para o

amplificador

k4

COMPUTADOR Placa Termopar
- Controle do laser

—*Aquisicio de dados

amplificadora & ]

-

Controlador
do laser
(Amperimetro)

A 4

Figura 15 - Esquema da bancada de medig&o para determinacdo de propriedades termofisica através
do método Flash de laser do PRESLAB — UFES.

Fonte: ALMEIDA, 2003.

O método consiste em aquecer levemente a face frontal de uma amostra em formato
de disco, por um feixe de laser, que foi colocada em um suporte isolante e nela
fixada o termopar, que monitora o0 aumento da temperatura de uma face em relagéo

a outra.

Na face de incidéncia do feixe de laser ha um aumento da temperatura, que se
difunde através da amostra, resultando num aumento da temperatura na face

oposta. A Figura 16 ilustra o comportamento da energia sobre a amostra.
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LLLH

Sinal da temperatura
em fungdo do tempo

H 1L H

Figura 16 - Esquema de aquecimento da amostra desconsiderando os efeitos de perda de energia e

pulso finito.
Fonte: ALMEIDA, 2003.

O termopar coleta a radiacdo emitida pela face oposta da amostra e transmite para
um amplificador, logo para um conversor de sinal e para o0 computador que processa

os dados em volts por tempo.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

Nessa secdo, serdo apresentados os resultados da caracteriza¢do do aco inoxidavel
duplex UNS S32304, submetido ao processo de soldagem TIG e posterior
tratamento térmico. Os principais resultados obtidos foram através das seguintes
analises: microestrutura apds soldagem e tratamento térmico, microdureza das fases

ferritica e austenitica e difusividade térmica do material soldado e tratado.

5.1 MICROSCOPIA OPTICA

5.1.1 Amostra como recebida

Inicialmente sdo apresentadas as microestruturas do aco como recebido (CR), os
seguintes resultados foram obtidos por Milagre (2015). A Figura 17 apresenta a
estrutura caracteristica de um aco inoxidavel duplex, composta por ferrita (regido
atacada, escura) e austenita (regido ndo atacada, clara). Foi utilizado o ataque KOH

10N para revelar a microestrutura da amostra.

Figura 17 - Microscopia Otica da amostra CR, ataque KOH 10N. A seta indica a diregéo de
laminacéo.
Fonte: MILAGRE, 2015.
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Os graos apresentam-se alongados na direcdo de laminag&o. Nao foi observada a
presenca de fases deletérias, apenas ilhas de austenita envoltas em uma matriz
ferritica (MILAGRE, 2015).

5.1.2 Amostradas soldadas e tratadas

As Figuras 18 e 19 apresentam as imagens ampliadas da ZF de cada amostra apos
estas terem sido submetidas ao processo de soldagem e posterior tratamento
térmico a 600°C. Foi possivel visualizar nas amostras a concentracdo de

precipitados no interior da ferrita.

Esses precipitados podem ser consequéncia do processo de soldagem autégena,
onde o aumento da temperatura seguido de resfriamento provoca uma elevada
guantidade de ferrita e, por consequéncia, a intensa precipitacdo de nitretos de
cromo e/ou carbonetos (SILVA, 2010). Os precipitados identificados correspondem a
nitreto de cromo, conforme verificado na literatura por Londofio, 2001; Machado,
2015 e Palacio, 2011.

A formacéao de precipitados também esta relacionada com modo de resfriamento da
ZF, que é relativamente rapido, onde a quantidade de austenita formada se distancia
do valor de equilibrio e o nitrogénio, que ndo consegue chegar até a austenita,
precipita na ferrita como nitreto de cromo (LIPPOLD e KOTECKI, 2005).
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Figura 18 - Micrografia da amostra soldada (com posterior tratamento térmico), destacando as
morfologias tipicas de soldagem dos acos duplex. Regido da zona fundida. Ataque &cido oxalico 10%.
Amostra T60.

b o]
Y Alétriomorfica O CiN

v Intragranylar

Figura 19 - Micrografia da amostra soldada (com tratamento térmico posterior), destacando as
morfologias tipicas de soldagem dos acos duplex. Regido da zona fundida. Ataque &acido oxalico 10%.
Amostra T68.
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As morfologias alotriomorfica, intragranulares da austenita e Widmanstatten, Figura
18, também foram identificadas, assim como observado por Londofio (2001),
Machado (2015) e Milagre (2015). A formacgédo das morfologias finas de austenita é
influenciada pela alta taxa de resfriamento, em funcdo dos altos gradientes de
temperatura que ocorrem nos processos de soldagem. Visualmente a presenca da
morfologia de Widmanstatten € mais evidente na amostra resfriada em agua do mar,

visto que essa formacéo é favorecida por altas taxas de resfriamento.

A precipitacao de nitreto de cromo também foi observada nas interfaces 6/y. O gréo
grosseiro da ferrita e a alta taxa de resfriamento resultam na formacgéo dessa fase
nos contornos de gréo 4/3, d/y e no interior do gréo ferritico, como observado na
microscopia Optica (JANG et al apud MILAGRE, 2015). A ZAC das amostras foi
omitida por apresentar caracteristicas similares a ZF. As micrografias das amostras
estdo no APENDICE A.

O MB néo sofreu interferéncia do calor gerado no processo de soldagem, portanto
suas caracteristicas microestruturais estdo relacionadas apenas com o tratamento
térmico realizado. Conforme as Figuras 20 e 21, ndo houve alteracBes perceptiveis
na morfologia das fases, mantendo-se basicamente uma microestrutura bifasica,
com graos alongados e pequenas ilhas de austenita formadas no interior da matriz
ferritica, indicando a formacdo de austenita secundaria, como também observado
por Machado (2015).
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Figura 20 - Micrografia da amostra soldada, com tratamento térmico posterior. Regido do MB. Ataque

KOH 10N. Amostra T68. Destaque para formacéo de y..

Figura 21 - Micrografia da amostra soldada, com tratamento térmico posterior. Regido do MB. Ataque

KOH 10N. Amostra T60. Destaque para formacéo de y..
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5.2 MICRODUREZA

5.2.1 Amostradas soldadas e tratadas

As Figuras 22 e 23 apresentam os resultados da microdureza Vickers realizados nas
amostras T60 e T68, respectivamente. Foram feitas 10 medi¢cdes em cada fase,
onde os valores coletados encontram-se no APENDICE B, e para eliminar as
medidas que estdo fora da tendéncia, que podem representar erros de medicéao, foi
utilizado o critério de Chauvenet, que utiliza a razdo entre o desvio individual e
desvio padréo para eliminar valores duvidosos. Os valores expostos representam a
dureza média para cada fase em cada regido, sem incluir os pontos eliminados, e a
barra de erros o desvio padrdo de cada média.

400

350 335 (9)

304 (4)

282 (3)

300

262 (3)
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200

150

Amostra T60

100

Microdureza Vickers (HV)
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ZF ZAC MB

HFerrita ®Austenita

Figura 22 - Microdureza Vickers. Carga de 10 gf. Amostra T60, resfriada em agua do mar.
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Figura 23 - Microdureza Vickers. Carga de 10 gf. Amostra T68 resfriado em ar.

Em ambas as condicbes de resfriamento a dureza na ZF do aco duplex e na ZAC
apresenta-se maior do que a dureza no metal base (Figuras 22 e 23). Acredita-se
que tal fendmeno seja devido a tensdo induzida pelo aquecimento e pelo
resfriamento (GUNN, 1997).

hY

Na austenita, o endurecimento préximo a zona fundida pode estar relacionado a
difusdo do atomo de nitrogénio por solucéo sdlida intersticial, que, como o carbono,
age endurecendo a regido em que se encontra dissolvido. Em funcdo de seu arranjo
cristalino e parametros de rede, a austenita dissolve cinco vezes mais nitrogénio que
a ferrita. Em regides afastadas a dureza reduz porque a difusdo do nitrogénio é mais
lenta devido as baixas temperaturas atingidas (HOVARTH et al., 1998 apud
MILAGRE, 2015). Outra possibilidade para aumento de dureza da austenita esta
relacionada a medicdo. Como o ataque diferencia apenas austenita de ferrita,
gualquer austenita secundaria precipitada pode ter sido mensurada, influenciando na
dureza final da austenita (MACHADO, 2015).

O aumento de dureza da ferrita estd associado a solucdo soélida substitucional e ao
endurecimento por precipitacdo que € causado pela baixa solubilidade do composto
de nitrogénio na ferrita, conforme identificado por Hovarth et al. (1998). A
precipitacdo também pode ocorrer devido a perda de nitrogénio da austenita para a
formacdo de Cr;N, comprovado pelas Figuras 18 e 19, que destacam a
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concentracdo de precipitados de Cr,N na ferrita (HOVARTH et al.,, 1998 apud
MACHADO, 2015; MILAGRE, 2015). Os contornos entre diferentes fases
(precipitado e matriz) em uma liga sdo defeitos planares e interferem na
movimentagdo de discordancias, provocando o aumento de resisténcia e dureza
(ARTHUSO, 2013).

Ainda com relacéo a ferrita, os valores de dureza aqui apresentados comparados a
outros trabalhos realizados por Palacio (2011), Machado (2015) e Milagre (2015)
para o0 mesmo aco inoxidavel duplex UNS S32304, foram levemente maiores. Tal
resultado pode ser influéncia do perfil lateral, regido nas amostras aqui analisadas,
as quais apresentam graos menores (Figura 3b). Esse aumento de dureza pode ter
sofrido interferéncia dos contornos de gréo que, segundo Londofio (1997) e Callister
(2008), é uma regido de precipitacdo por nucleacdo de nitretos de cromo devido a
seus maiores niveis de energia. A Figura 24 destaca as indentacdes realizadas na
amostra T68, comprovando que o tamanho das impressfes é muito proximo ao

tamanho dos grédos. A amostra T60 apresentou comportamento semelhante.

Figura 24 — Indentacbes destacadas na amostra T68, fase ferrita. (a) ZAC (b) MB

Para comparacédo da dureza entre as amostras levando em consideracdo o modo de

resfriamento, foi feita uma anadlise de variancia (ANOVA), Figura 25.
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Figura 25 — Efeito do modo de resfriamento na comparacgédo do resultado da microdureza por fases,
em cada regido do aco inoxidavel duplex UNS S32304.

Para ferrita, a amostra resfriada ao ar apresentou maior dureza, conforme
demonstrado na Figura 25, devido a formacdo de precipitados na microestrutura,
gue pode estar relacionado ao tempo de resfriamento. Visto que, quanto maior o
tempo de resfriamento, maior é a exposi¢cao da amostra a altas temperaturas. Além
disso, a ferrita é enriquecida com Cr e Mo, que sdo conhecidos por promover a
precipitacdo de fases intermetélicas, e tem a solubilidade diminuida conforme o
decréscimo de temperatura, aumentando a precipitacdo durante o tratamento
térmico (GUNN, 1997). Otarola et al, 2005 apud Cronemberger, 2013, acrescentou
gue a taxa de resfriamento pode afetar ambas as variaveis, temperatura e tempo, no
diagrama TTT (Figura 5b), pois, durante um resfriamento lento, as fases formadas
durante o tratamento térmico continuam evoluindo, assim como também novas
transformacdes podem ocorrer quando dominios com temperaturas menores Sao

atravessados.



53

Para austenita, a amostra resfriada em dgua do mar apresentou maior dureza nas
regides afetadas pela solda, Figura 25. O que pode ser explicado pelas altas
velocidades de resfriamento, que podem gerar austenitas descontinuas que crescem
em direcao ao centro do gréo de ferrita, como austenita de Widmanstatten, Figura 18
(VAROL, 1992 apud LONDONO, 1997), e provocam a decomposi¢do da ferrita em
austenita por reacdo martensitica, uma fase metaestavel extremamente dura, que
pode se formar em tratamentos isotérmicos em temperaturas abaixo de 650°C
(GUNN, 1997).

5.3 DIFUSIVIDADE TERMICA

A andlise da difusividade térmica a seguir apresenta resultados experimentais
realizados com a metodologia, descrita no topico 4.2.6, e equipamentos do
PRESLAB - UFES. Para efeitos comparativos foram analisadas as trés regioes de
cada amostra, ZF, ZAC e MB, submetidas ao processo de soldagem e posterior

tratamento térmico.

5.3.1 Amostra como recebida

Com o propdsito de obter um parametro para andlise da influéncia da soldagem e do
tratamento térmico, a difusividade térmica do aco inoxidavel UNS S32304 na
condicdo como recebida foi calculada através de dados fornecidos pelo fabricante do

material (Tabela 5).

Tabela 5 - Dados fornecidos pelo fabricante do a¢o inoxidaveis UNS S32304.

Condutividade térmica a 100°C 17 W/m.K
Calor especifico 450 J/Kg.K

Pela Equacéo 2, tem-se:

a = 4,364x10"°m?/s
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5.3.2 Amostras soldadas e tratadas

Os dados de difusividade térmica, obtidos através do método Flash Laser s&o
expostos graficamente conforme Figura 26, que representa a zona fundida da
amostra T60. Para as demais zonas de ambas as amostras, os gréficos
acompanhados da analise, se encontram no APENDICE C.

27,6

27,4

27,2

27

26,8

Temperatura (°C)

26,6

26,4

26,2

26

0 5000 10000 15000 20000 25000 30000

tempo (ms)

Figura 26 - Gréfico de temperatura da face oposta da amostra T60 na ZF em fun¢do do tempo de

experimento.

Analisando o grafico da Figura 26 e os dados coletados experimentalmente, tem-se
que tring = 10,7615 € tiniciqr = 10,149 5. A espessura de ambas as amostras &

conhecida, L = 0,002101 m. Assim:

- = tfinal — tiniciar = 0,306 s

Pela Equacéo 3, tem-se:
®o= 2,017 x 1076 m?/s

Realizando a correcdo de tempo finito de pulso, Equacéo 4, e considerando o erro
de 5% da bancada experimental, tem-se:

x= 1,384 x 107> m?/s
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Erro = 6,921 x 1077 m?/s

De forma analoga, para todas as regides de ambas as amostras, os valores de
difusividade térmica foram calculados e descritos na Tabela 6.

Tabela 6 - Difusividade térmica e erro por regido das amostras estudadas.

T60 (agua do mar) T68 (ar)
Regido
a (m?/s) Erro (m2/s) a (m?/s) Erro (m?/s)
ZF 13,84 x 10° 0,69 x 10° 16,50 x 10° 0,82 x 10°
ZAC 5,52 x 10° 0,28 x 10°® 8,90 x 10° 0,44 x 10°®
MB 4,12 x 10° 0,21 x 10°® 4,50 x 10° 0,22 x 10°®

Para fim de comparacéao, a Figura 27 ilustra graficamente os valores de difusividade
térmica, com a barra de erros, de acordo com os dados da Tabela 6. A linha
tracejada se refere ao valor de difusividade térmica para a amostra do material

conforme recebido, de acordo com as especificacdes do fabricante.

18,00
16,50
__ 16,00 1\
=
g_ 14,00 13,84 K \
i
x
8 10,00 8,90
E N R
[9) 5,52
8 6,00 4,50
p
2 — o — i — 4,12
3 4,00
£ 4,36 4,36 4,36
2,00
0,00
ZF ZAC MB
T68 (ar) T60 (dgua domar) == = =Como recebida

Figura 27 - Comparacao da difusividade térmica para as amostras T60, T68 e como recebida.

E possivel observar na Figura 27 que os valores de difusividade térmica das
amostras soldadas e tratadas apresentam o mesmo comportamento, crescentes no
sentido metal base — zona fundida. Nota-se também que o procedimento de

soldagem promoveu um aumento da difusividade na ZF e ZAC, enquanto no MB,
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que sO foi influenciado pelo tratamento térmico, ndo apresentou alteracédo

significativa da propriedade.

O aumento da difusividade na ZF e na ZAC pode estar relacionado com aumento do
tamanho dos grédos causado pelas altas temperaturas geradas no processo de
soldagem e tratamento térmico. Conforme observado por Campagnoli et al (2010),
que afirmam que o principal efeito do tratamento térmico é aumentar o tamanho do
grdo e aumentar o tamanho das fase secundarias. Comportamento também
comprovado por Yang et al (2002) que correlacionaram a variacdo da difusividade

térmica com o tamanho de grdos em nanocristais de zircOnia estabilizada com itrio.

Contornos de graos e/ou de fases podem desempenhar um papel importante no
controle do transporte térmico em materiais policristalinos devido a resisténcia
térmica interfacial, resisténcia térmica de contorno, que resulta em uma
descontinuidade de temperatura nas interfaces entre grdos na presenca de um
gradiente térmico (YANG et al, 2002). Esse comportamento € demonstrado na
Figura 28, que representa de forma esquematica o perfil de temperatura
unidimensional em uma amostra policristalina em resposta a um fluxo de calor. A
descontinuidade da temperatura entre gréos é consequéncia da resisténcia térmica
interfacial, que resulta em uma reducdo da condutividade térmica do sistema, que é

diretamente proporcional a difusividade térmica, provada pela Equacéo 2.

= e

.
-
—

Fonte de
Calor

!

o
-
=

l'It'JI._a O'%
o
e

Temperatura

Distancia
Figura 28 - Perfil de temperatura em resposta a um fluxo de calor. As linhas tracejadas representam
os contornos de gréos; T, a queda de temperatura no interior de um gréo; Ty, a queda de temperatura

causado pela resisténcia interfacial.
Fonte: Adaptado de YANG et al, 2002.
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Esse comportamento também foi comprovado por Rouver (2013), que afirmou que
um maior tamanho de gréo representa uma menor resisténcia ao transporte de
energia térmica, e Almeida (2013), que relacionou o tamanho do grdo com a
difusividade térmica, afirmando que quanto maior o tamanho dos graos, menor o

namero de jungdes entre eles, portanto menos resisténcia a propagacao do calor.

Sendo assim, a reducdo dos contornos de graos, causada pelo aumento do tamanho
do gréo, resulta em uma menor resisténcia interfacial e consequentemente aumento

na difusividade térmica.

Com relacdo ao tratamento térmico, a amostra resfriada em ar apresentou maior
difusividade térmica, o que pode ser explicado pelo aumento do tamanho dos graos

da austenita, devido ao maior de tempo para nucleacdo dessa fase.
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6 CONCLUSAO

O estudo demonstrou que o comportamento da difusividade térmica, em cada regido
analisada, é influenciado pelo aumento do tamanho de grao associado ao processo
de soldagem e tratamento térmico. Quanto maior o tamanho médio do grdo menos

regides de contornos, assegurando assim o0 aumento da difusividade térmica.

A andlise microestrutural das duas amostras tratadas termicamente a 600°C indicou
a presenca de nitretos de cromo na ferrita e formagéo de austenita secundaria, que
sdo consequéncias do aumento da temperatura na soldagem seguido de

resfriamento rapido.

Para austenita, foi observada as morfologias de Widmanstatten, alotriomérficas e
intragranulares, sendo que a de Widmanstatten foi mais acentuada na amostra

resfriada em agua do mar, em resposta as altas taxas de resfriamento.

by

Observou-se que em relacdo a microdureza Vickers ambas as amostras
apresentaram comportamento crescente em direcdo a ZF, comportamento esse
relacionado a tensdo induzida pelo aquecimento e pelo resfriamento. Sendo a
dureza da fase austenita maior que a ferrita, em funcdo da maior solubilidade do
nitrogénio nesta fase e da interferéncia da austenita secundaria no ensaio de

microdureza.

Ao relacionarmos o modo de resfriamento ap6s o tratamento térmico de 600°C,
verificamos que na amostra resfriada em ar, a ferrita apresentou maior dureza
devido ao tempo de exposicdo a altas temperaturas, favorecendo assim a
precipitacdo de fases deletérias. A austenita apresentou maior dureza na amostra
resfriada em agua do mar, devido a morfologia de Widmanstétten, concordando com

0 ensaio microestrutural.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Sugere-se avaliar o efeito da radiacdo nas propriedades do material, devido a
exposicdo da parte externa do receptaculo a pequenas doses de radiacdo gama

durante o carregamento do material radioativo.

Analisar com maior profundidade a influéncia do tamanho do gréo na difusividade

térmica do material, através de uma avaliacdo quantitativa.

Realizar ensaios de nanodureza, a fim de reduzir as incertezas das medicdes

geradas pelos contornos de gréos.
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ANEXO A

Deducéo da difusividade térmica segundo Parker et al (1961)

Assumindo o corpo de prova como um disco conforme esquema da Figura 29, onde
a analise de temperatura em suas faces é feita em funcdo do espaco e do tempo,
T(x,t), que apos receber o pulso do laser esta sobre uma diferenca de temperatura
entre suas faces (ALMEIDA, 2013):

Comprimento Ye Z >> X

7'1>T2

Figura 29 - Figura 14 - Condi¢Bes de contorno para o desenvolvimento do método flash do pulso de
energia.
Fonte: ALMEIDA, 2013.

Como ha um gradiente de temperatura entre as faces e considerando o sistema
unidimensional, devido as condi¢cdes de contorno adiabaticas, podemos utilizar a

série de Fourier para a resolucdo do problema:
nmx
T(x,t) = 70 Z an cos + b, sinT] (5)

Para o intervalo O<x<L, a funcéo T(x,t) comporta-se como uma fungao par, portanto

podemos representa-la como uma soma de cossenos:



T(x,t) = a? i an(t) cos —]

n=1

Pelas formulas de Euler-Fourier:
1 IL 06 t) nnxd
a, = L), x,t) cos I X

Pelo conceito de integrais simétricas para funcdes pares:

2 (t nmx
a, = Zf T(x,t) cosde
0

Para n=0:

2 L
ag = Zf T(x,t)dx
0

Utilizando a equacéo do transporte de calor:

oT(x,t)  ,0°T(x,t)
ac ¢ ax

Onde a é a difusividade térmica.

Substituindo a equacao 6 no lado direito equagéo 10:

2

0%T (x,t - nm nmx
a? S —a? Z a, (t) T3 C0S——

x> L
n=1
T (x,t) dan(t) Nnix
ax at L

n=1
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(6)

(7)

(8)

(9)

(10)

(11)

(12)
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Substituindo as equacdes 11 e 12 na equacdo 10 e utlizando a regra da

ortogonalidade:

2 (L mmxe n’n?a  day,(t) nmx
—f cos Z a,(t) + cos dx =0
Lo n=1

L L? dt L

Manipulando:

2 < n’m?a  da,(t)\ (* mnx nnx
ZZ a,(t) Iz + It -fo cosTcosde =0
n=

SmnpPara m=n

Multiplicando por % tem-se:

2.2
n‘m“a da,(t
4 dan(®) _

an(t) LZ dt

Integrando:

ft 1 p (t)_—nznzatftdt
0 an(t) it = L2 0

2.2
Infa, (6)] — Infa, (0)] = ————
—n’mlat
a,(t) = a,(0)exp (T)

Substituindo a equacao 18 na equacéo 8 e na equacéao 9:

L nmx 2 (L
T(x,0)cos—dx = —f T(x,0)
L L),

w© =7 [

0

(13)

(14)

(15)

(16)

(17)

(18)

(19)
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Substituindo na equacao 6:

1 2w —n’nlat nmx (L nmx
T(x,t) = —f T(x,0)dx + ZZ cos f T(x,0) COSde (20)
~ 0

Considera-se que um pulso sob a forma de um feixe de energia Q [J/m?] é
instantaneamente e uniformemente absorvido em uma camada fina (g) do corpo de
prova em x=0 de espessura L [m], e que as propriedades termo fisicas sao
constantes com o0 pequeno aumento de temperatura. Também se assume que a
conducédo de calor no corpo de prova € unidimensional, e que as perdas de calor
podem ser desprezadas. Sob estas condicfes, a distribuicdo de temperatura neste

instante pode ser dada por:

e
T(x,0) ={pCpg’
0, g<x<lL

0<x<g 21)

A partir desta condicao inicial, a temperatura na face oposto do sélido para qualquer

instante de tempo e g = L, pode ser descrita como:

oo nmg
T(x, 1) = —2 142y (_"Z”Z“t> e S0 L 22)
X, = exp CoSs

pC,L £ 12 LT

Ja que g € muito pequena para materiais opacos, a aproximacao pode ser feita:

sinT ~ — (23)

Assim:

ot 2.2
7 1+2;(—1)”exp (0{ rzzn t>] (24)
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Definindo os parametros adimensionais:

T(Lt)—Ty _ AT(L,t)

VLo == AT (25)
2
t
w= ”Lf (26)

V(L,t) € o acréscimo adimensional da temperatura na face posterior da amostra, e

w um parametro adimensional. Assim, a equacéo 25 pode ser escrita como:
VL) =1+2 Z(—l)”exp(—nzw) (27)
n=1

De acordo com a equacgdo acima, Parker et al (1961) plotou o gréafico apresentado

na Figura 30, no qual sugeriu que quando V for igual a 0,5, w € igual a 1,38.

Curva teorica |

TUH /T,

V(1.9

o=t/t

Figura 30 - Medida de difusividade térmica de acordo com Parker et al (1961).

Substituindo w igual a 1,38 na equacgao 26, obtém-se:

2

g = 1,381'[2_t1 (28)



APENDICE A

Micrografia das amostras soldadas com posterior tratamento térmico a 600°C
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(b) A

Figura 32 - Amostra T68. Ataque com acido oxalico 10%, 8s. (a) Vista das trés zonas. (b) ZF. (c) ZAC.
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APENDICE B

Medidas de microdureza Vickers
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Tabela 7 - Medidas de dureza obtidas pelo ensaio de microdureza Vickers para amostra T60 (resfriada em agua do mar), com a respectiva média e desvio

padrdo. Os valores destacados correspondem aos que fogem da tendéncia pelo critério de Chauvenet.

ZONA FUNDIDA ZONA AFETADA PELO CALOR METAL BASE
Ferrita + Nitreto Austenita Ferrita + Nitreto Austenita Ferrita Austenita
Medida Di AR Medida Di AR Medida Di AR Medida Di AR Medida Di AR Medida Di AR
252,84 -8,59 2,10 335,49 0,68 0,07 24738 -2,24 0,35 289,80 -12,75 2,25 227,19 0,90 0,25 276,63  -3,90 0,87
264,33 2,90 0,71 319,13  -15,69 1,71 247,38 -2,24 0,35 303,93 1,39 0,25 227,19 0,90 0,25 283,10 2,57 0,57
264,33 2,90 0,71 335,49 0,68 0,07 258,49 8,88 1,37 303,93 1,39 0,25 232,00 5771 1,56 283,10 2,57 0,57
264,33 2,90 0,71 335,49 0,68 0,07 247,38 -2,24 0,35 296,74  -581 1,03 22253 -3,76 1,02 283,10 2,57 0,57
264,33 2,90 0,71 335,49 0,68 0,07 24738 -2,24 0,35 303,93 1,39 0,25 227,19 0,90 0,25 270,38 -10,16 2,27
264,33 2,90 0,71 335,49 0,68 0,07 263,96 14,35 2,22 303,93 1,39 0,25 227,19 0,90 0,25 283,10 2,57 0,57
258,49 -2,94 0,72 344,15 9,33 1,02 24735 -2,27 0,35 303,93 1,39 0,25 218,01 -8,28 2,26 283,10 2,57 0,57
264,33 2,90 0,71 319,13  -15,69 1,71 247,38 -2,24 0,35 311,39 8,85 1,56 227,19 0,90 0,25 283,10 2,57 0,57
258,49 -2,94 0,72 344,15 9,33 1,02 24738 -2,24 0,35 303,93 1,39 0,25 227,19 0,90 0,25 276,63  -3,90 0,87
258,49 -2,94 0,72 344,15 9,33 1,02 242,08 -7,53 1,16 303,93 1,39 0,25 227,19 0,90 0,25 283,10 2,57 0,57
Média 261,43 334,81 249,61 302,54 226,29 280,53
Desvio Padréo 4,09 9,16 6,47 5,66 3,67 4,47
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Tabela 8 — Novos valores de média e desvio padrdao para amostra T60 (resfriada em agua do mar), desconsiderando os valores eliminados pelo critério de

Chauvenet.
ZONA FUNDIDA ZONA AFETADA PELO CALOR METAL BASE
Ferrita + Nitreto Austenita Ferrita + Nitreto Austenita Ferrita Austenita
Medida Di AR Medida Di AR Medida Di AR Medida Di AR Medida Di AR Medida Di AR
264,33 2,90 0,99 335,49 0,68 0,07 24738 -2,24 0,52 303,93 1,39 0,38 227,19 0,90 0,38 276,63  -3,90 1,37
264,33 2,90 0,99 319,13  -15,69 1,71 247,38 -2,24 0,52 303,93 1,39 0,38 227,19 0,90 0,38 283,10 2,557 0,90
264,33 2,90 0,99 335,49 0,68 0,07 258,49 8,88 2,07 296,74 -581 1,59 232,00 571 2,41 283,10 2,57 0,90
264,33 2,90 0,99 335,49 0,68 0,07 247,38 -2,24 0,52 303,93 1,39 0,38 222,53 -3,76 1,59 283,10 2,557 0,90
264,33 2,90 0,99 335,49 0,68 0,07 24738 -2,24 0,52 303,93 1,39 0,38 227,19 0,90 0,38 283,10 2,57 0,90
258,49 -2,94 1,01 335,49 0,68 0,07 24735 -2,27 0,53 303,93 1,39 0,38 227,19 0,90 0,38 283,10 2,557 0,90
264,33 2,90 0,99 344,15 9,33 1,02 24738 -2,24 0,52 311,39 8,85 2,41 227,19 0,90 0,38 283,10 2,57 0,90
258,49 -2,94 1,01 319,13  -15,69 1,71 247,38 -2,24 0,52 303,93 1,39 0,38 227,19 0,90 0,38 276,63 -3,90 1,37
258,49 -2,94 1,01 344,15 9,33 1,02 242,08 -7,53 1,75 303,93 1,39 0,38 227,19 0,90 0,38 283,10 2,557 0,90
344,15 9,33 1,02
Média 262,39 334,81 248,02 303,96 227,21 281,66
Desvio Padrédo 2,92 9,16 4,30 3,66 2,37 2,85
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Tabela 9 - Medidas de dureza obtidas pelo ensaio de microdureza Vickers para amostra T68 (resfriada em ar), com a respectiva média e desvio padrdo. Os

valores destacados correspondem aos que fogem da tendéncia pelo critério de Chauvenet.

ZONA FUNDIDA ZONA AFETADA PELO CALOR METAL BASE
Ferrita + Nitreto Austenita Ferrita + Nitreto Austenita Ferrita Austenita

Medida Di AR Medida Di AR Medida Di AR Medida Di AR Medida Di AR Medida Di AR
276,63 -0,76 0,11 319,13 -0,74 0,12 258,49  -0,60 0,11 311,39 13,81 1,75 236,96  -0,58 0,11 270,38  -0,08 0,01
276,63 -0,76 0,11 311,39 -8,48 1,35 258,49  -0,60 0,11 289,80 -7,78 0,98 247,38 9,84 1,96 270,38  -0,08 0,01
276,63 -0,76 0,11 327,15 7,29 1,16 252,84  -6,25 1,14 289,80 -7,78 0,98 227,19 -10,35 2,06 258,49 -1197 2,09
289,80 12,41 1,77 311,39 -8,48 1,35 252,84  -6,25 1,14 296,74 -0,84 0,11 236,96  -0,58 0,11 276,63 6,17 1,08
264,33  -13,05 1,86 319,13 -0,74 0,12 258,49  -0,60 0,11 296,74 -0,84 0,11 236,96  -0,58 0,11 270,38  -0,08 0,01
270,38 -7,01 1,00 311,39 -8,48 1,35 258,49  -0,60 0,11 311,29 13,71 1,73 236,96  -0,58 0,11 270,38  -0,08 0,01
283,10 571 0,82 319,13 -0,74 0,12 258,49  -0,60 0,11 296,74 -0,84 0,11 236,96  -0,58 0,11 270,38  -0,08 0,01
276,63 -0,76 0,11 327,15 7,29 1,16 252,84  -6,25 1,14 289,80 -7,78 0,98 236,96  -0,58 0,11 276,63 6,17 1,08
283,10 5,71 0,82 319,13 -0,74 0,12 270,38 11,28 2,06 296,74 -0,84 0,11 242,08 4,55 0,91 276,63 6,17 1,08
276,63 -0,76 0,11 327,15 7,29 1,16 264,33 5,24 0,95 296,74 -0,84 0,11 236,96  -0,58 0,11 264,33  -6,12 1,07

319,13 -0,74 0,12 264,33 5,24 0,95

327,15 7,29 1,16

Média 277,38 319,87 259,09 297,58 237,54 270,46
Desvio Padréo 7,01 6,26 5,49 7,92 5,02 5,72
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Tabela 10 - Novos valores de média e desvio padrao para amostra T68 (resfriada em ar), desconsiderando os valores eliminados pelo critério de Chauvenet.

ZONA FUNDIDA ZONA AFETADA PELO CALOR METAL BASE
Ferrita + Nitreto Austenita Ferrita + Nitreto Austenita Ferrita Austenita

Medida Di AR Medida Di AR Medida Di AR Medida Di AR Medida Di AR Medida Di AR
276,63 -0,76 0,11 319,13 -0,74 0,12 258,49 -0,60 0,14 311,39 13,81 1,75 236,96 -0,58 0,16 270,38  -0,08 0,02
276,63 -0,76 0,11 311,39 -8/48 1,35 258,49 -060 0,14 289,80 -7,78 0,98 24738 9,84 2,68 270,38  -0,08 0,02
276,63 -0,76 0,11 327,15 7,29 1,16 252,84 -6,25 1,48 289,80 -7,78 0,98 236,96 -0,58 0,16 276,63 6,17 1,50
289,80 12,41 1,77 311,39 -8,48 1,35 252,84 -6,25 1,48 296,74  -0,84 0,11 236,96 -0,58 0,16 270,38  -0,08 0,02
264,33  -13,05 1,86 319,13 -0,74 0,12 258,49 -0,60 0,14 296,74 -0,84 0,11 236,96 -0,58 0,16 270,38  -0,08 0,02
270,38 -7,01 1,00 311,39 -8/48 1,35 258,49 -060 0,14 311,29 13,71 1,73 236,96 -0,58 0,16 270,38  -0,08 0,02
283,10 571 0,82 319,13 -0,74 0,12 258,49 -0,60 0,14 296,74 -0,84 0,11 236,96 -0,58 0,16 276,63 6,17 1,50
276,63 -0,76 0,11 327,15 7,29 1,16 252,84  -6,25 1,48 289,80 -7,78 0,98 242,08 4,55 1,24 276,63 6,17 1,50
283,10 571 0,82 319,13 -0,74 0,12 264,33 5,24 1,24 296,74 -0,84 0,11 236,96 -0,58 0,16 264,33  -6,12 1,49
276,63 -0,76 0,11 327,15 7,29 1,16 264,33 5,24 1,24 296,74 -0,84 0,11

319,13 -0,74 0,12

327,15 7,29 1,16

Média 277,38 319,87 257,97 297,58 238,69 271,79
Desvio Padréo 7,01 6,26 4,23 7,92 3,67 4,12
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APENDICE C

Medidas da difusividade térmica das amostras segundo dados experimentais
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Figura 33 - Gréfico de temperatura da face oposta da amostra T68 na ZF em funcdo do tempo de

experimento.

Analisando de forma analoga o grafico da Figura 33 tem-se que tf, = 10,761s €

tinicial = 10,2 s. Assim:

t1= 0,281s

N

Pela Equacéo 3, tem-se:
xo= 2,200 x 107°m?/s

Realizando a correcdo de tempo finito de pulso, Equacéo 4, a difusividade térmica

sera:
x= 1,647 x 107> m?/s
Erro = 8,237 x 107" m?/s

As Figuras 34 e 35 apresentam o comportamento da ZAC, das amostras T60 e T68,

respectivamente.
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Figura 34 - Grafico de temperatura da face oposta da amostra T60 na ZAC em funcédo do tempo de

experimento.
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Figura 35 - Gréfico de temperatura da face oposta da amostra T68 na ZAC em funcao do tempo de

experimento.

Analisando o gréafico da Figura 34 tem-se que tfipq = 11,6795 € tiniciqr = 10,710 s.

Assim:

Pela Equacéo 3, tem-se:

t1= 0,454s
2

xo= 1,274 x 107 m?/s
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Realizando a correcdo de tempo finito de pulso, Equacédo 4, a difusividade térmica

sera:
«= 5,522 x 10~°m?/s
Erro = 2,761 x 107" m?/s

Analisando o gréafico da Figura 35 tem-se que tfinq = 11,6,903 5 € tipjcir = 12,138 s.

Assim:

t1 = 0,383 s

N

Pela Equacéo 3, tem-se:
xo= 1,614 x 10~ m?/s

Realizando a correcdo de tempo finito de pulso, Equacéo 4, a difusividade térmica

sera:
«= 8,859 x 10~°m?/s
Erro = 4,430 x 1077 m?/s

As Figuras 36 e 37 apresentam o comportamento do MB, das amostras T60 e T68,

respectivamente.
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Figura 36 - Grafico de temperatura da face oposta da amostra T60 no MB em funcdo do tempo de

experimento.
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Figura 37 - Gréfico de temperatura da face oposta da amostra T68 no MB em fungdo do tempo de

experimento.

Analisando o grafico da Figura 36 tem-se que tfipq = 9,690s € tinicia = 8,568 s.

Assim:

t1 = 0,561s

N[ =

Pela Equacéo 3, tem-se:

xo= 1,100 x 107®m?/s
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Realizando a correcdo de tempo finito de pulso, Equacéo 4, a difusividade térmica

sera:
«= 4,118 x 10~°m?/s
Erro = 2,059 x 107" m?/s

Por fim, analisando o grafico da Figura 37 tem-se que tfipq = 11,9385 € tinjciar =

10,863 s. Assim:

t1 = 0,5381s

N[ =

Pela Equacéo 3, tem-se:
«o= 1,148 x 107 °m?/s

Realizando a corre¢do de tempo finito de pulso, Equacdo 4 a difusividade térmica

sera:
«= 4,486 x 10~°m?/s

Erro = 2,243 x 1077 m?/s



