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RESUMO

A precipitagédo dos carbonetos de cromo nos contornos de gréo e consequentemente
0 empobrecimento do cromo nas regides vizinhas sujeita 0s agos inoxidaveis
austeniticos a corrosdo intergranular, que é bastante prejudicial aos mesmos. Tal
fenbmeno € conhecido como sensitizacdo, e ocorre quando o material sofre algum
tipo de tratamento térmico, aquecimento ou soldagem, numa temperatura acima de
400 graus Celsius. Neste trabalho sera abordado uma revisdo bibliografica dos
temas mais pertinentes, materiais e métodos, resultados e discussdo e concluséo.
Este trabalho tem por objetivo avaliar o efeito na variacdo de frequéncia de
soldagem por TIG pulsado no grau de sensitizacdo no aco austenitico AISI 316L
através do método de reativacao eletroquimica potenciodinAmica na versao ciclo
duplo - DL-EPR (double loop eletrochemical potenciokinetic ractivation method).
Pode-se observar pelos resultados que nenhuma das séries estudadas apresentou

grau de sensitizagéo.

Palavras-Chave: Ac¢o inoxidavel austenitico. Sensitizagdo. Corroséo intergranular.
AlS| 316L. DL-EPR.






ABSTRACT

The precipitation of chromium carbides at grain boundaries and consequently the
depletion of chromium in the neighboring regions subject to the austenitic stainless
steels to intergranular corrosion, which is very harmful to them. This phenomenon is
known as sensitization, and occurs when the material undergoes some kind of heat
treatment, heating or welding, at a temperature above 400 degrees Celsius. This
paper will address a review of the issues most relevant, material and methods,
results and discussion and conclusion. This study aims to evaluate the effect of
variation in the frequency of pulsed TIG welding in the degree of sensitization in
austenitic steel AISI 316L by the method of electrochemical potentiodynamic
reactivation double loop version - DL-EPR (double loop eletrochemical
potenciokinetic ractivation method). It can be observed that none of the results

presented series studied degree of sensitization.

Keywords: Austenitic stainless steel. Sensitization. Intergranular corrosion. AISI
316L. DL-EPR.
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1 INTRODUCAO

Os acos inoxidaveis austeniticos sdo de extrema importancia nos dias atuais, pois
sdo amplamente utilizados em equipamentos para processos quimicos, na industria
farmacéutica, industria de alimentos, téxtil, petrdleo, celulose, em componentes
expostos a condicbes ambientais adversas e em baixas temperaturas. (JUNIOR,
2002).

Os acos inoxidaveis estdo susceptiveis a corrosdo localizada, como: corrosao por
pites, a corrosdo sob tensdo e a corroséo intergranular. A sensitizacdo dos acos
inoxidaveis geralmente é a causa desse tipo de corrosdo, que esta ligada a um

processo de soldagem, ciclo térmico ou tratamento térmico. (PALACIO, 2011).

Segundo Ferreira (2008) o aco inoxidavel austenitico AISI 316 € utilizado nas
industrias do petrdleo e gas, aerondutica, de criogenia e farmacéutica por possuir
elevada resisténcia a corrosdo, excelente propriedades mecéanicas e boa
soldabilidade. No entanto, as aplicacfes desse tipo de material por vezes requerem
procedimentos de soldagem ou algum tipo de tratamento térmico e por
consequéncia a resisténcia a corrosdo desses materiais é influenciada pelos
parametros utilizados na soldagem, o que pode ocasionar a precipitacdo de

carbonetos de cromo nos contornos de grao. (FERREIRA, 2008).

Para tais aplicacdes 0 aco austenitico 316L € um dos destaques, pois possui um
teor reduzido de carbono, e esse teor reduzido de carbono minimiza o efeito da
sensitizacdo nos acos austeniticos. A sensitizacdo € a precipitacao de carbonetos de
cromo nos contornos de graos quando exposto a temperaturas entre 425 e 870
graus Celsius. Este aco possui, ainda, uma adicdo de molibdénio de 2 a 3% em
peso, percentual suficiente para aumentar a resisténcia a corrosao por “pites” em

solucdes a base de cloro, fosforo, acido acético e sulfurico. (JUNIOR, 2002).

Os ensaios de corrosdo podem ser de imersao ou eletroquimicos. Entretanto, tem-se
optado pela utilizagdo dos métodos eletroquimicos devido principalmente pela sua
rapidez, por ndo serem destrutivos e por ser um ensaio que pode ser utilizado no
campo. Por outro lado, os ensaios de imersdo apresentam inconvenientes e davidas
guanto a sua validade. (ZANETIC E FALEIROS, 2001).
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O método eletroquimico foi denominado de reativacdo eletroquimica
potenciodinamica (EPR) que pode ser o de Single Loop (ciclo simples) ou Double
Loop (ciclo duplo). (ZANETIC E FALEIROS, 2001).

Este trabalho tem por objetivo avaliar o efeito da soldagem por GTAW (Gas
Tungsten Arc Weld) pulsado em diferentes frequéncias no aco inoxidavel austenitico
AISI 316L através do DL — EPR (double loop eletrochemical potenciokinetic

ractivation method).
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 ACOS INOXIDAVEIS

A falta de resisténcia a corroséo e oxidagao a altas temperaturas dos acos carbono
convencionais levou ao desenvolvimento de ligas mais resistentes a ambientes
agressivos, tais como os acos inoxidaveis. O desenvolvimento histérico destes acos
corresponde ao periodo no qual metalurgistas da Franca, Alemanha, Inglaterra e
mais tarde dos Estados Unidos comecaram a publicar seus estudos sobre as ligas
de ferro com baixo carbono contendo cromo (STAINLESS STEEL, 1994, citado por
Giraldo, 2006).

Acos inoxidaveis sao ligas a base de ferro que conttm um minimo de
aproximadamente 11% de cromo. Essa caracteristica de resisténcia a corrosédo é
devido a formacéo do 6xido de cromo (Cr,O3) pelo relativo elevado teor de cromo
em sua composicao quimica. Essa pelicula de 6xido € aderente, invisivel e se forma
com facilidade na presenca de oxigénio e agua. Outros elementos sdo adicionados
para melhorar as caracteristicas particulares incluindo niquel, molibdénio, cobre,
titAnio, aluminio, silicio, nidbio, nitrogénio, enxofre, e selénio. O carbono
normalmente esta presente em variadas quantidades de menos que 0,03% até 1,0%
em certas classes martensiticas (ASM SPECIALTY HANDBOOK, 1996;
CALLISTER, 2000, citado por BARBOSA, 2006).

Os acos inoxidaveis sao classificados como: ferriticos, austeniticos, martensiticos,

duplex, e endurecidos por precipitacao.

Atualmente os acos inoxidaveis sao utilizados principalmente na fabricacdo de
equipamentos para a industria quimica, industria de transformacdo de alimentos,

aplicacoes de saude e saneamento e na industria de petroleo (GARCIA, 2011).
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2.1.1 Aco Inoxidavel Austenitico

Segundo Ferreira (2008), os acos inoxidaveis austeniticos séo ligas de Fe-Cr-Ni que
apresentam estrutura cubica de faces centrada (CFC) a temperatura ambiente.

Por ter a estrutura austenitica (CFC) é estabilizada a temperatura ambiente pela
adicdo de niquel e/ou outros estabilizadores desta estrutura, como manganés e
nitrogénio, por exemplo. Os austeniticos séo especialmente aplicados em situagfes
criogénicas (por ndo sofrerem transicdo ductil-fragil) e também em situacdes de
temperatura elevada, em fungdo da resisténcia ao amolecimento e resisténcia a
deformacéo a quente. (SILVA e MEI, 2006, citado por PALACIO, 2011).

Segundo Ferreira (2008), essa classe de acos possui um teor minimo de 16% de
cromo, 8% de niquel e uma variagdo na porcentagem de carbono compreendida
entre 0,02% a 0,15%. Os acos inoxidaveis austeniticos ndo podem ser endurecidos
por tratamento térmico, mas sua resisténcia a tracdo e dureza pode ser aumentada
por encruamento. Este grupo de acos é o mais utilizado, representando cerca de
65% a 70% do total em uso (FERREIRA, 2008).

Esta posicdo dominante é funcdo do alto nivel de fabricabilidade, resisténcia a
corrosdo e a oxidacdo, resisténcia mecanica a quente, trabalhabilidade,
soldabilidade e uma grande variedade na combinacéo de propriedades que podem
ser obtidas por diferentes composi¢cdes, fornecendo uma boa escolha do material
para um grande numero de aplicacdes. (FERREIRA, 2008; PALACIO, 2011).

Os acos inoxidaveis austeniticos sdo largamente utilizados em industria alimenticia,
automobilistica, aeronautica, em industrias de papel entre outras, devido,
principalmente, a sua alta resisténcia a corrosdo em meios altamente severos e por

terem alta resisténcia mecéanica em altas temperaturas. (PALACIO, 2011).

Segundo Palacio (2011) os acos inoxidaveis austeniticos ndo sdo resistentes a
corrosdo quando submetidos a meios que contém cloretos. E quando sao
submetidos a temperaturas entre 400 e 900°C por um determinado tempo, podem
sofrer um processo chamado de sensitizacdo (PALACIO, 2011).

A definicdo para sensitizagdo consiste na precipitacdo de carbonetos de cromo nos

contornos de grdo (devido a algum tipo de aquecimento) e por consequéncia o
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empobrecimento em cromo na regido vizinha, como indicado na figura 1. (PALACIO,
2011).

Assim, temos uma reducdo na resisténcia a corrosdo destas regides (pelo menor
teor de cromo), tornando o material suscetivel a corrosdo intergranular em
determinados meios. (PALACIO, 2011);

@
Regido e ® *\,

i Carbonetos
empobrecida
M Cromao [ ] (53rao
®
Grao
®

Figura 1 - Precipita¢é@o de carbonetos nos contornos de gréo.
Fonte: PALACIO, 2011.

Tem-se entdo, a destruicdo da passividade do aco nessa regido adjacente ao
contorno de gréo, com consequente formacédo de uma pilha ativa-passiva, onde os
graos constituem éareas catddicas relativamente grandes em relacdo as pequenas

areas anddicas que sao os contornos dos graos (GENTIL, 1996).

2.1.2 Aco Inoxidavel Austenitico 316 L

De acordo com o site Inerlloy (2011) O aco inoxidavel 316L é um austenitico cuja
composicdo quimica é formada principalmente de cromo-niquel-molibdénio, e uma
das suas principais caracteristicas é apresentar baixo teor de carbono (0,03%), boas

propriedades a temperatura elevada e excelente resisténcia a corrosao.

Apresenta alta resisténcia a corrosdo em atmosferas marinhas e industriais, exibe

excelente resisténcia ao ataque de cloreto e contra compostos de enxofre
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complexos utilizados nas industrias de processamento de papel e celulose. A adicédo
de 2% a 3% de molibdénio aumenta a sua resisténcia a corroséo por pite e melhora

a resisténcia a fluéncia a temperaturas elevadas (INTERLLOY, 2011).

O baixo teor de carbono reduz o risco de corrosao intergranular em processos de
soldagem por exemplo, pois, haverd menos carbono para se juntar com o cromo e
precipitar. Apresenta também boa resisténcia a oxidacdo a temperaturas elevadas.
(INTERLLOY, 2011).

O 316L nao pode ser endurecido por tratamento térmico, mas a sua resisténcia e
dureza podem ser substancialmente aumentadas por trabalho a frio, com
subsequente redugdo em ductilidade. (INTERLLOY, 2011).

Os wusos tipicos sao: Componentes arquitetbnicos, equipamentos téxteis,
equipamentos de processamento de papel e celulose, equipamentos maritimos e
acessorios, equipamento fotografico, equipamentos de raios X e implantes médicos,
incluindo pinos, parafusos e implantes ortopédicos como em quadril e joelho.
(INTERLLOY, 2011).

2.2 CORROSAO

Segundo Gentil (1996), “A corrosdo € a deterioracdo de um material, geralmente
metalico, por acdo quimica ou eletroquimica do meio ambiente aliada ou nédo a

esforcos mecanicos”.

Segundo Silva (2010) frequentemente a corrosdo metalica (por mecanismo
eletroquimico), esta associada a exposicdo do metal num meio no qual existe a
presenca de moléculas de &gua, juntamente com o0 gas oxigénio ou ions de

hidrogénio, num meio condutor.

7

A corrosdo € um dos mais perigosos processos de degradagdo dos materiais
(especialmente metélicos) e tem um enorme.potencial de causar sérios danos tanto
do ponto de vista econdmico quanto técnico, além de colocar em risco vidas. A falta
de uma manutencdo preventiva ou preditiva, assim como um projeto mal
dimensionado sao alguns fatores que podem levar, por exemplo, a fratura de um

material sem que percebamos. (BARBOSA, 2006).
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Do ponto de vista energético, encontramos a maioria dos metais combinados, na
forma de compostos, devido ser a forma termodinamicamente mais estavel, com
excecdo de alguns metais como ouro, platina, prata, mercurio e cobre, que sao
encontrados na forma de elementos. A transformacdo de um composto para um
metal requer introducdo de energia, que normalmente esta na forma de calor. Esta
energia € armazenada no metal, e € perdida ou liberada quando o mesmo é
corroido. O potencial de um metal em uma solucdo esta relacionado a esta energia
liberada ou cedida quando o mesmo € corroido. Este potencial também é conhecido
como “potencial de corrosdo” (RAMANATHAN, 1996, citado por BARBOSA, 2006).

Para algumas determinadas aplicacdes a corrosdo é entendida como benéfica.
Como por exemplo, na protecéo catddica no emprego de anodos de sacrificio para
protecdo de estruturas metalicas, ou na protecdo anodica em pilhas, e no caso
especifico dos agos inoxidaveis, onde € necessario a oxidagdo do ago para
formacéo da pelicula protetora (oxido de cromo). (FONTANA et al., 1987, citado por
BARBOSA, 2006).

Segundo Barbosa (2006) os processos de corrosdao podem ser classificados

segundo o meio em que se desenvolvem ou segundo sua morfologia.

Para a classificacdo segundo o meio a corroséo € subdividida em corrosao quimica
e eletroquimica (BARBOSA, 2006).

Para a classificacdo segundo a morfologia a corrosao € subdividida em corroséo
uniforme, corrosao-fadiga, corrosado intergranular, corrosao sob-tensao, corrosao por
placas, corrosdo por pite, corrosdo galvanica e corrosdo por fresta. (BARBOSA,
2006).

2.2.1 Corroséo Intergranular

Os acos inoxidaveis sofrem corroséo intergranular devido a formacdo de uma zona
empobrecida em cromo ao longo (adjacéncias) de contornos de gréo, como
consequéncia da precipitacdo, neste local, de carbonetos de cromo (Cr23M6).

Atomos de cromo desta regido, que se encontravam em solucdo sélida no aco,



21

difundem-se para os contornos de gréo, formando carbonetos, deixando uma zona
empobrecida em cromo e diminuindo sua resisténcia a corrosdo. A sensitizacdo € a
formacdo de uma zona empobrecida em cromo no qual torna o material sensivel a
corroséo intergranular. A sensitizacdo depende do teor de carbono do aco inoxidavel
e do tempo de exposicdo em certa temperatura. (WOLYNEC, 2003, citado por
BARBOSA, 2006).

A corrosao intergranular de acos inoxidaveis deve ser sempre considerada quando
esses materiais passam por um tratamento térmico prolongado em temperatura
inferior a 500°C, ou aquecimentos em temperaturas entre 500°C a 900°C, como por
exemplo, na soldagem. (GENTIL,1996).

A sensitizacdo pode resultar de tratamentos térmicos, soldagem, ciclos térmicos e
trabalhos a quente através da faixa de temperatura de sensitizacdo ou de condi¢cdes
de trabalho nesta mesma faixa (ZANETIC e FALLEIROS, 2001).

2.3 TECNICAS PARA AVALIAR A CORROSAO INTERGRANULAR

Geralmente usam-se dois tipos de técnicas:

1) Os ensaios por imersao e;
2) Os ensaios eletroquimicos.

Tais técnicas citadas acima sdo de grande utilidade para estabelecer a
compatibilidade entre metais e solucdes, e estudar seu comportamento quanto a
resisténcia a corrosdo. (SUESS, 1997, citado por GIRALDO, 2006).

Segundo Luz, Farias, Lima Neto (2003) nota-se que 0 ensaio de imersao é
demorado, com duracdo de trés dias para cada ensaio, além disso, trata-se de uma
técnica destrutiva e ndo quantifica o grau de sensitizacdo. (LUZ, FARIAS E LIMA
NETO, 2003).

Por isso as técnicas eletroquimicas vém sendo aplicadas, por serem de facil
aplicacdo, rapidas e por apresentarem uma analise quantitativa dos resultados.
(PALACIO, 2011).
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2.3.1 Técnicas eletroquimicas

Segundo Zanetic e Falleiros (2001) os métodos eletroquimicos foram desenvolvidos
e ou adaptados para a determinacdo da susceptibilidade dos acos inoxidaveis a

corroséo intergranular, distinguindo-se entre outros as seguintes técnicas:
1. Levantamento de curvas de polarizacdo anodica;

2. Técnica de reativagao eletroquimica potenciodinamica.

2.3.2 Técnica de reativacao eletroquimica potenciodinamica (EPR)

O teste EPR tem sido aplicado a uma variedade de materiais - acos inoxidaveis
(austeniticos, ferriticos, martensiticos e duplex), a base de niquel, acos inoxidaveis
de alta liga e acos ao carbono de baixa liga (CIHAL et al, 2007, citado por PALACIO,
2011).

Segundo Zanetic e Falleiros (2001) a técnica de reativacdo eletroquimica
potenciodindmica é uma técnica eletroquimica desenvolvida com o intuito de
quantificar o grau de sensitizacdo dos acos inoxidaveis. (ZANETIC E FALLEIROS,
2001).

Trata-se de uma técnica ndo destrutiva, o que configura uma de suas inUmeras
vantagens. Medi¢cdes EPR tendem a se concentrar nos modos de ciclo duplo
(Double loop Electrochemical Potentiodynamic Reactivation DL-EPR) e/ou simples
(Single loop Electrochemical Potentiodynamic Reactivation SL-EPR) como técnica
utiizada para estabelecer a resisténcia dos acos inoxidaveis e ligas a
susceptibilidade a sensitizacdo (precipitados nos contornos de grédo) e por
consequéncia a corroséo intergranular. Pelo teste EPR, a amostra e/ou o objeto de
campo a ser estudado (eletrodo de trabalho) é testado em solugcbes acidas, na
maioria das vezes constituidos por uma mistura de &cido sulfarico (0,01-5 M H2S04)
e tiocianato de potéssio (0,001-0,1M KSCN) (CiHAL et al, 2007, citado por
PALACIO, 2011).
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Nota-se que essa técnica tem sido muito utilizada devido principalmente a rapidez e
aos resultados satisfatorios. Segundo Palacio (2011) os ensaios eletroquimicos séo
realizados com ajuda de um potenciostato, o qual permite medir potencial e corrente
no sistema metal/eletrélito de interesse. Tal sistema proporciona uma curva de
polarizacdo, cuja relacdo entre potencial e corrente, € uma representacdo pratica
muito usada (PALACIO, 2011).

2.3.3 DL-EPR

O ensaio foi desenvolvido para diminuir o tempo de preparacdo da amostra em
campo, ndao sendo necessario o polimento da superficie até 1 um; neste método
podem ser empregados acabamentos com lixa #100 (ASSUMPCAO, 2009, citado
por PALACIO, 2011).

O teste de duplo ciclo é uma curva ciclica composta por uma curva anddica seguida
de uma verificacéo reversa (PALACIO, 2011).

Segundo Palacio (2011) o ensaio consiste em polarizar a amostra anodicamente, a
partir do potencial de corrosdo, até um potencial onde o material encontra-se
passivo. Depois de atingido este potencial comeca-se a varredura reversa até que o

potencial de corrosao seja atingido novamente.

A figura 2 apresenta um desenho esquematico do ensaio. O grau de sensitizacdo
(GDS) é obtido pela razédo entre o pico de corrente reversa (Ir), pelo pico de corrente
anddica (la) (PALACIO, 2011).
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Figura 2 - Esquema da curva de polarizagéo do ensaio DL-EPR em um material sensitizado
(adaptagéo de AYDOGDU E AYDINOL, 2006).

Fonte: PALACIO, 2011

A melhor vantagem da técnica DL-EPR € que ela obtém um valor quantitativo do
grau de sensitizacdo ao invés de avaliacdo qualitativa com ataques metalograficos
(LOPEZ et al, 1997, citado por PALACIO, 2011).

Tem-se utilizado nos ensaios a solucédo 0,50 M H2S0O4 +0,001M KSCN a 30°C como
eletrélito e o valor de 1,67 mV.s-1 como velocidade de varredura. (ZANETTIC E
FALLEIROS, 2001).

Contudo, esses valores para concentracdo dos reagentes (molaridade) variam de
acordo com o material que esta sendo estudado. O mesmo ocorre com a velocidade

de varredura.
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3 MATERIAIS E METODOS

Para avaliar a corrosdo intergranular do aco AISI 316L foi feito o seguinte

procedimento experimental.
1. Soldagem por TIG pulsada;
2. Preparacédo dos corpos de prova;

3. Levantamento das curvas de polarizacdo potenciodinamicas pelo método DL —
EPR;

4. Analise da microestrutura ética das amostras ap0s os testes;

3.1 MATERIAL

Foi utilizado o aco inoxidavel austenitico AISI 316L nos experimentos, cuja
composicao segue na tabela abaixo:

Tabela 3.1 — Composi¢éo quimica do material como recebido (% em massa)

C Mn Si P S Cr Ni Mo Ti Cu Co N *

0,025 1,35 0,47 0,036 0,002 16,58 10,06 2,025 0,0035 0,147 0,107 260

*Em ppm

O material foi recebido como doacdo da ACESITA, na forma de chapas retangulares

lisas, de largura 48 mm e espessura de 1,2 mm, laminada.

3.2 SOLDAGEM

As chapas foram fundidas a um cordéo de solda sem metal de adi¢ao. Utilizou-se o
Argdnio como gas inerte, com uma vazao de aproximadamente 15 I/min. A distancia
entre o0 eletrodo de Tungsténio e a chapa a ser soldada foi de 3 mm. Todo o
processo de soldagem foi realizado por Carla Bonella e Davi Pereira Garcia
(mestrandos UFES).
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Foi utilizado o processo GTAW pulsado. Os parametros utilizados no processo sao

mostrados na tabela abaixo.

Tabela 3.2 — Parametros utilizados no processo de soldagem.

Velocidade| Energia de
Corrente de Soldagem
Amostras| F(Hz) | tp(s) | tb(s) | Ip(A) | Ib(A) m(ept\j)la soldagem | Experimental
(mm/s) (J/mm)
CR - - - - - - - -
0,67+]0,33+|80,0+]24,0+
Al 1 0.01 0.01 15 15 6152 | 2,0+£0,1 326,16
025+ ]0,25+|80,0+]24,0+
D2 2 0.01 0,01 15 15 52 1,8+0,1 323,66
0,17+]0,17+ | 80,0+ | 24,0+
D3 3 0.01 0.01 15 15 52 1,8+0,1 328,4
D5 0 - - - - 64,05 | 1,8+0,1 383,94
Onde:

- Ip = corrente de pulso, (A)

- Ib = corrente de base, (A);

- tp = tempo de pulso, (ms);

- tb = tempo de base, (ms)

- F = 1/(tp+tb): frequéncia de pulso, (Hz);

- % no tempo: duracdo da corrente de pulso em um ciclo (pulse on time).
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A corrente média (Im) é calculada pela expressao (3.1) abaixo. (CORNU apud
GIRIDHARAN e MURUGAN, 2009, citado por PALACIO, 2011).

_ IpxTp+IbxTb
Tp+Tp

Im (A) (3.1)

A energia de soldagem experimental (E) é determinada pela expresséo (3.2) abaixo.
(CORNU apud GIRIDHARAN e MURUGAN, 2009, citado por PALACIO, 2011).

ImxV
S

E =

X N (J/mm) (3.2)

Onde:

- V = tensdo média da soldagem (V);

- E = energia de soldagem imposta, (J/mm);
- S = velocidade de soldagem, (mm/s);

- n = eficiéncia do processo de soldagem;

3.3 PREPARACAO DA AMOSTRA

As amostras foram usinadas com uma serra copo e fluido de resfriamento no
laboratorio de Tecnologia Mecéanica da UFES (LABTECMEC). As chapas foram
usinadas em forma de disco com um diametro de 12 mm. Apdés usinagem foi dado
um acabamento as amostras com auxilio de uma lima. Por fim, as amostras foram

embutidas em resina polimérica para evitar vazamento durante os ensaios.

3.4 LEVANTAMENTO DAS CURVAS DE POLARIZACAO POTENCIODINAMICAS
PELO METODO DUPLO CICLO EPR (DL-EPR)

Os ensaios eletroquimicos DL-EPR foram realizados em um
potenciostato/galvanostato digital Autolab, modelo PGSTAT 302N conforme figura 3

abaixo. O software utilizado foi Nova 1.8.
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Q1 AautoLaB

Figura 3 - Potenciostato PGSTAT 302N Autolab

§

Fonte: Autolab Brochure 2012

Para avaliar o grau de sensitizacdo e consequentemente a corrosao intergranular, foi
realizado o ensaio de reativacdo eletroquimica potenciodindmica, na versao ciclo
duplo (DL-EPR). Utilizou-se um potenciostato digital Autolab do modelo PGSTAT
302N do Laboratério de Tribologia, Corrosdo e Materiais (TRICORRMAT) da
Universidade Federal do Espirito Santo (UFES), figura 4. O sistema opera com trés
eletrodos, o eletrodo de trabalho (corpo-de-prova), um eletrodo de referéncia
(eletrodo de calomelano saturado, SCE) e um contra-eletrodo (eletrodo de platina).
Conforme figura 5 abaixo. A corrente imposta pelo potenciostato circula entre o
eletrodo de trabalho e o eletrodo de platina. A figura 6 enfatiza o funcionamento do

conjunto potenciostato, célula e computador.



Figura 4 - Potenciostato PGSTAT 302N Autolab, célula e computador

_——

Eletrodo de referéncia de calomelano
4 J

Eletrodo de trabalho

Figura 5 - Célula utilizada no ensaio
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Figura 6 - Desenho esquematico enfatizando o ensaio eletroquimico

Fonte: ZANETIC e FALLEIROS, 2001

Os ensaios de corrosao foram repetidos pelo menos duas vezes em cada amostra.
Foram utilizados 300 ml de solucdo aerada de forma natural de 2 M H2S0O4 + 0,01 M
KSCN, em temperatura ambiente (25+2°C) de acordo com as boas praticas de
Palacio (2011). A solugdo 2 M H2SO4 + 0,01 M KSCN foi preparada com reagente
padréao analitico e 4gua destila. Imediatamente antes da imersdo em eletrdlito, a face
exposta dos corpos-de-prova foi lixada até uma lixa de granulometria #800. Depois
de lixada, esta face foi lavada com agua e alcool etilico e secada ao ar para retirar
possiveis sujeiras da superficie do material. Apds o lixamento foi utilizado um
esmalte para delimitar a area do ensaio em aproximadamente de 0,2 cm?, onde a
area ensaiada foi apenas a do corddao de solda. Antes do inicio do ensaio, foi
determinado o potencial de corrosdo no tempo de trinta minutos (que € a
determinacdo do OCP do software Nova 1.8). A partir do potencial de corrosdo o

corpo-de-prova foi polarizado anodicamente, até o potencial de 0,2 V onde o
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material se encontra passivado. Tal processo € chamado de ativagdo. Depois de
chegado ao potencial de 0,2 V o potencial foi diminuido até o potencial de corroséo
novamente completando o ciclo. Esta diminuicdo do potencial até o potencial de
corrosdo é chamada de reativacdo. Tanto na ativacdo quanto na reativacdo a taxa
de varredura utilizada foi de 1 mV.s-1. Depois de finalizados os ensaios foi gerado
um grafico da corrente (A) X potencial (V) feito pelo préprio software (Nova 1.8).
Posteriormente foi medido o grau de sensitizacdo (GDS) de cada amostra dado pela
razao entre a corrente de reativacdo maxima Ir e a corrente de ativacdo (anodica)

méaxima la (equacao 3).

Ir
GDS = — A3)

3.5 AVALIACAO MICROESTRUTURAL

3.5.1 Microscopia Optica

Foi feita a analise microestrutural das amostras D2, D3 e D5 pelo Microscopio Otico
(MO) da marca Olympus, modelo BX 60M do laboratério TRICORRMAT — Tribologia,
Corrosédo e Materiais da UFES. Desse modo procurou-se visualizar a precipitacédo

dos carbonetos de cromo nos contornos de gréo.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 ENSAIOS DE CORROSAO PELO METODO DL-EPR

4.1.1 Material como Recebido

A figura 7 ilustra o ensaio DLEPR do material como recebido (CR) em solugéo 2 M
H2SO4 + 0,01 M KSCN. Como podemos perceber pelo gréfico, o material ndo
apresentou sensitizacao, o que ja era esperado, pois, 0 material ndo sofreu nenhum

tipo de aporte térmico como a soldagem.

Amostra CR
0,018
0,016
0,014

0,012

|
0,01 I
0,008 I
/
/

e Amostra CR
0,006

0,004 /
0,002 —7
0 .

0,6 -0,4 -0,2 0 0,2 0,4
Potencial (V)

Densidade de Corrente (A/cm?2)

-0,002"

Figura 7 - Amostra como recebido
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4.1.2 Amostra serie A

e SerieAl
As figuras 8 e 9 respectivamente apresentam o0s ensaios da amostra da série Al
pelo método DLEPR em solugédo 2 M H2S0O4 + 0,01 M KSCN com taxa de varredura
de 1 mV.s-1. Como é possivel notar que o grau de sensitizacao dessa serie foi zero.
Esperava-se que o material apresentasse sensitizacdo devido a soldagem. Contudo,
uma possivel justificativa para tal fato € o baixo teor de carbono do material
estudado. Conforme Interlloy (2011), o baixo teor de carbono reduz o risco de
corrosao intergranular em processos de soldagem, por exemplo, pois, havera menos
carbono para se juntar com O cromo e precipitar. Assim, a precipitacdo de
carbonetos de cromo foi irriséria e consequentemente o material ndo sofreu

sensitizacao.

Amostra A1 _Teste 1

0,016
0,014
0,012

0,01

/

0,008 I
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0,004
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0,002
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.0.002°0.6 -0,4 -0,2 0 0,2 0,4
Potencial (V)

Amostra A1 T1

Densidade de Corrente (A/cm2)

Figura 8 - Amostra serie Al, teste 1.



34

Amostra Al1_Teste 2
0,01
~
§ 0,008 /
<
£ 0,006
[
: /
S 0,004
< / e Amostra A1_T2
©
o 0,002
]
(1]
g 7
2 0 r T T T 1
a 06 04 02 (i) 0,2 0,4
-0,002
Potencial (V)

Figura 9 - Amostra serie Al, teste 2.

4.1.3 Amostra serie D

e SerieD2

As figuras 10 e 11 respectivamente apresentam os ensaios da amostra da série D2
pelo método DLEPR em solugdo 2 M H2S0O4 + 0,01 M KSCN com taxa de varredura
de 1 mV.s-1. O resultado dessa série foi 0 mesmo da série ALl. Assim podemos

adotar a mesma justificativa do caso anterior.
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Figura 10 - Amostra serie D2, teste 1.
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Figura 11 - Amostra serie D2, teste 2.
e Serie D3
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As figuras 12 e 13 respectivamente apresentam os ensaios da amostra da série D3
pelo método DLEPR em solugdo 2 M H2SO4 + 0,01 M KSCN com taxa de varredura

de 1 mV.s-1. Mais uma vez o grau de sensitizacao foi zero. Portanto, a justificativa

serd idem a da serie Al.
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Figura 12 - Amostra serie D3, teste 1.
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Figura 13 - Amostra serie D3, teste 2.

e Serie D5

Para essa série foram feitos cinco ensaios com duas amostras diferentes, porém foi
utilizado o mesmo corddo de solda, pelo método DL-EPR em solug¢éo 2 M H2SO4 +
0,01 M KSCN com taxa de varredura de 1 mV.s-1. Novamente para todos 0s cinco

ensaios o material ndo apresentou sensitizacdo. As figuras 14 e 15 ilustram os
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ensaios. Conforme anteriormente, a justificativa ser& a mesma apresentada para a
série Al.
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Figura 14 - Amostra serie D5, teste 1.
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Figura 15 - Amostra serie D5, teste 2.

Podemos ainda destacar que todas as amostras inclusive a como recebido mostrou
passivacdo abrupta por volta de -0,2 V.
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4.2 MICROSCOPIA OTICA

Foram analisadas as microestruturas por microscopia o6tica das amostras D2, D3 e
D5.

4.2.1 Serie D2

Na figura 16 podemos observar claramente a regido da zona fundida (ZF) acima e a
zona termicamente afetada (ZTA) abaixo. Na ZTA temos os graos mais definidos ja
na ZF pode-se notar uma estrutura mais homogénea devido ao maior aporte térmico

da soldagem. Os grdos diminuiram de tamanho.

Na figura 17 deu-se um foco para se observar melhor a microestrutura da ZF.
Podemos observar que ndo ha indicios de precipitacdo de carbonetos de cromo.

Figura 16: Micrografia Otica da amostra D2, comparacdo ZF e ZTA.
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Figura 17: Micrografia Otica da amostra D2, focando a ZF.

4.2.2 Serie D3

Conforme figura 18, a microestrutura apresentada pela série D3 foi semelhante a da
série a D2. Portanto, ndo ha indicios também de precipitacdo de carbonetos de

cromo.

Figura 18: Micrografia Otica da amostra D3 focando ZF.
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4.2.3 Série D5

Nessa série conforme figura 19, podemos observar a ZTA (grdos bem definidos) e
ZF onde os graos nao estdo definidos devido a soldagem. A figura 20 nos traz um
foco na ZF, onde podemos observar a inexisténcia de carbonetos de cromo

precipitados.

Zona termicamente
Afetada

Zona Fundida

Esmalte

Figura 19: Micrografia Otica da amostra D5, comparacdo ZF e ZTA.



Figura 20: Micrografia Otica da amostra D5, focando ZF.
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5 CONCLUSOES

Analisando as curvas do ensaio DL-EPR e a microscopia 6tica podemos concluir
gue todas as amostras ensaiadas ndo sofreram sensitizacdo, ou seja, houve uma
precipitacdo de carbonetos de cromo irriséria e consequentemente ndo houve
corrosédo intergranular. A explicacao para tal fato consiste no baixo teor de carbono
apresentado pelo material de analise (AISI 316L). O baixo teor de carbono reduz o
risco de corrosdo intergranular em processos de soldagem, pois, haverd menos
carbono para se juntar com O cromo e precipitar. Assim, a precipitacdo de
carbonetos de cromo foi desprezivel e consequentemente o material ndo sofreu
sensitizacdo. Ficando o material protegido pelo bom teor de cromo presente no
mesmo, o qual formava a camada protetora. Para esse tipo de ensaio com essas

caracteristicas.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Fazer uma andlise mais apurada da microestrutura do material com microscopio
otico e microscopio eletronico de varredura apés o ensaio para descobrir com

maior precisdo o porqué do material ndo ter sofrido sensitizacao.

Alterar a frequéncia e energia de soldagem para sabermos se ird influenciar nos

resultados ou se serdo 0S mesmos.

Fazer uma andlise de corrosdo por pites desse material.



44

7 REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

ASM SPECIALTY HANDBOOK, Stainless Steels. 2a Edicao; Editor J. R. Davis,
Davis & Associates, 1996.

ASSUMPCAO, G.A. Efeito de parametros de soldagem na resisténcia a
corroséo intergranular de aco inoxidavel com 11%Cr avaliada pelo método de
reativacao eletroquimica. Dissertacdo de Mestrado. Programa de P6s Graduacgéo
em Engenharia Mecéanica da Universidade Federal do Espirito Santo, 2009.

BARBOSA, Adriana Diniz. Avaliacdo da sensitizacdo em acos inoxidaveis
ferriticos estabilizados e néo estabilizados usando-se a técnica reativacao
eletroquimica potenciocinética em meio sulfarico. Ouro Preto, 2006.

CIHAL, V.; BLAHETOVA, M.; KALABISOVA, E.; KRHUTOVA, Z.; LASEK, S.
Applications of electrochemical polarization reactivation method: EPR test. Journal of
nuclear materials, 2007.

FERREIRA, Wilman Eduardo lItaliano. Influéncia dos parametros de soldagem na
sensitizacdo de juntas soldadas em aco inoxidavel austenitico aisi 316
soldadas pelo processo tig. Sao Luis, 2008.

FONTANA, M. G.; GREENE, N. D. Corrosion Engineering. 32 Edi¢cdo. Editora
McGraw-Hill, 1987.

GARCIA, Erick Renato Vargas. Efeito da corrente de soldagem do processo de
tig pulsado autdgeno na microestrutura da zona fundida dos acos inoxidabeis
duplex uns s32304 e uns s32101. Séo Paulo, 2011.

GENTIL, Vicente. Corrosao. 32 edi¢ao; Editora LTC, 1996.

GIRALDO, Carlos Augusto Serna. Resisténcia a corroséo intergranular do ago
ferritico UNS S43000: avaliacdo por método da reativacao eletroquimica, efeito
de tratamento isotérmico e mecanismo de sensitizagdo. Sao Paulo, 2006.

GIRIDHARAN, P. K., MURUGAN, N. Optimization of pulsed GTA welding
process parameters for the welding of AISI 304L stainless steel sheets. Int J
Adv Manuf Technol, 40, p. 478-489, 2009.



45

JUNIOR, Mario Wolfart. Nitretacdo a plasma do aco ABNT 316L em baixas
temperaturas. Porto Alegre, 2002.

LOPEZ, N.; CID M.; PUIGGATI, M.; AZKARATE, I.; PELAYO, A. Application of
double loop electrochemical potentiodynamic reactivation test to austenitic
and duplex stainless steels. Materials Science and Engineering, A229, p. 123-128,
1997.

LUZ, T. S.; FARIAS, J. P.; LIMA NETO, P. “Aplicacdo da técnica REPC na
identificacao de sensitizagdo na soldagem dos agos inoxidaveis austeniticos”.
anais do Il congresso brasileiro de engenharia de fabricacdo, Uberlandia-MG,
2003.

PALACIO, Felipe de Oliveira. Efeito do Tratamento Térmico no Grau de
Sensitizacdo do Aco Inoxidavel Austenitico AlISI 304, avaliado por método de
reativacdo eletroquimica potenciodindmica na versdo ciclo duplo (DL-EPR).
Vitoria, 2008.

PALACIO, Felipe de Oliveira. estudo do efeito de parametros do processo gtaw
pulsado na resisténcia a corrosédo intergranular e por pite do a¢o inoxidavel
duplex UNS S32304. Vitéria, 2011.

RAMANATHAN, L. V. Corrosao e seu Controle. Editora Hemus, 1996.

SILVA, S.D. Efeito do tratamento térmico pés-soldagem no comportamento em
corroséo e nas propriedades mecanicas do aco inoxidavel duplex UNS S32304.
Dissertacdo de Mestrado, Programa de P6s Graduagdo em Engenharia Mecéanica da
Universidade Federal do Espirito Santo, 2010.

SILVA, A.L.V.C.; MEI, P.R. Agos e Ligas Especiais. 22 edi¢ao, Editora Blucher, 2006.

STAINLESS STEEL. ASM International, 1994. Materials Park, Ohio. P 5-20,146 176-
178.

SUESS, S.J. Corrosion in stainless steel. Advanced Materials & Processes, v.151,
n.4, p27-29, April 1997.

ZANETIC, Silvio.Tado.; FALLEIROS-ALONSO, Neusa. Determinacédo do Grau de
Sensitizacdo de Acos Inoxidaveis Austeniticos pelo método DL-EPR. FATEC-
SP, 2001.



46

WOLYNEC, S. Técnicas Eletroquimicas em Corrosdo. EDUSP, 2003, 165p.

INTERLLOY Pty Ltd. 316L austenitic stainless steel bar. Australia, 2011.
(http://www.interlloy.com.au/our-products/stainless-steel/316l-austenitic-stainless-
steel-bar/). Acessado em 23/04/12 1x.



http://www.interlloy.com.au/our-products/stainless-steel/316l-austenitic-stainless-steel-bar/
http://www.interlloy.com.au/our-products/stainless-steel/316l-austenitic-stainless-steel-bar/

