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Avaliagao das propriedades de passivagao de juntas soldadas do ago
inoxidavel /lean duplex grau 2101 usando microcélula eletroquimica e
SKPFM

Luis Henrique Guilherme?, José Guilherme Cossetti?, Fernando Santos da Silva?, Cecilio Sadao Fugivara?,
Assis Vicente Benedetti2, Dirk Engelberg*

Resumo: O objetivo deste trabalho foi avaliar a resisténcia a corrosdo de juntas de aco inoxidavel
duplex Lean 2101 (UNS $32101) soldadas pela técnica TIG (Tungsten Inert Gas) em duas condicdes: 2,4
ki/mm (2,4T) e 1,5 kJ/mm (1,5 T). A caracterizacdo microestrutural foi realizada por microscopia dtica
e eletronica de varredura, e o desempenho em corrosdo foi avaliado por ensaios eletroquimicos de
corrosao usando uma microcélula eletroquimica. Mapas de potencial de superficie foram obtidas por
microscopia de forga atdmica no modo Kelvin Probe. Os resultados indicaram que o aporte térmico de
1,5 klJ/mm obteve maior resisténcia a corrosdo, uma vez que a microestrutura obteve melhor balanco
entre fases austenita e ferrita, e reduzida ocorréncia de precipitacdo de nitretos de cromo. Os
resultados eletroquimicos, mapas de Potencial-Volta e a morfologia da microestrutura demostraram-
se correlacionados.

Palavras-chave: aco inoxidavel lean duplex 2101, microcélula, SKPFM, soldagem TIG, aporte térmico.

Passivation properties assessment of lean duplex stainless steel 2101
welded joints using an electrochemical microcell and SKPFM

Abstract: The objective of this work was to evaluate the corrosion resistance of Lean 2101 (UNS
$32101) duplex stainless steel gaskets welded by TIG (Tungsten Inert Gas) technique under two
conditions: 2.4 kJ / mm (2.4T) and 1.5 kJ / mm (1.5T). Microstructural characterization was performed
by optical and scanning electron microscopy, and corrosion performance was assessed by
electrochemical corrosion assays using an electrochemical microcell. Surface potential maps were
obtained by atomic force microscopy in Kelvin Probe mode. The results indicated that the thermal
input of 1.5 kJ / mm obtained higher corrosion resistance, since the microstructure obtained better
balance between austenite and ferrite phases, and reduced precipitation of chromium nitrides. The
electrochemical results, Potential-Turn maps and microstructure morphology were correlated.
Key-words: 2101 LDSS, microcell, SKPFM, TIG welding, heat input.

1. Introdugao

Os acgos inoxidavel duplex sdo de grande importancia tecnolégica devido a combinacdo de
elevada resisténcia mecanica e de corrosao, facil trabalhabilidade e soldabilidade e operacao
em temperaturas elevadas e criogénicas. Recentemente um elevado nuimero de acos
inoxidaveis foram inseridos no mercado como opc¢do ao ago inoxidavel duplex 2205. Esses
acos sao classificados em fungdo do Pitting Resistance Equivalent Number (PREN), que estima
a resisténcia a corrosao por pite com base na composicdo quimica da liga. O aco lean duplex
grau 2101 é uma opc¢ao econdmica na classe dos duplex. Estes acos sdo considerados de
estrutura complexa para a soldagem, e inUmeros fatores devem ser considerados para que
suas propriedades n3o sejam degradadas devido a soldagem inadequada.™

Tanques de processo e estocagem com requisitos de resisténcia a corrosdo e assepsia tem
substituido as ligas dos acos inoxidaveis austeniticos 304L e 316L pelo lean duplex 2101, com
ganho na reducdo da espessura das partes do tanque, uma vez que a liga 2101 é mais
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resistente mecanicamente, e pela perspectiva de maior disponibilidade do equipamento ao

reduzir paradas de manutencdo devido a degradacdo causada por corrosao, tipicas para as
ligas 304L e 316L.

No entanto, as referéncias sobre a soldagem da liga 2101 ainda sdo limitadas na literatura, e
recomendacdes para a soldagem dos acos inoxidaveis duplex permitem uma ampla faixa para
o aporte térmico, na ordem de 0,5-2,5 kJ/mm. 5>

O objetivo do presente trabalho foi avaliar as propriedades de passivacao de microrregides de
juntas soldadas do aco inoxidavel lean duplex grau 2101 soldados por dois procedimentos de
soldagem qualificados de acordo com o cédigo ASME secdo IX. Para tanto, um corpo de prova
soldado para cada procedimentos de soldagem qualificado ASME foi preparado e a
caracterizagdo microestrutural foi realizada por microscopia 6tica (MO) e microscopia
eletronica de varredura (MEV). As propriedades de passivagdo de distintas microrregidoes das
juntas soldadas foram caracterizadas através de ensaios eletroquimicos usando uma
microcélula eletroquimica e a quantificacdo do parametro Potencial-Volta através da
microscopia de potencial de superficie (SKPFM — Scanning Kelvin Probe Force Microscopy).

2. Materiais e Métodos

Como metal base foi utilizado o aco inoxidavel UNS $32101 da Outokumpu com espessura de
6,0 milimetros e o metal de adi¢do utilizou-se a vareta AWS ER 2209 com diametro de 2,4 mm,
sendo que na Tabela 1 apresenta-se a composi¢cdo quimica de ambos.

Concentragdo do elementos em peso (%)

Amostra

C Cr Ni Mo Mn P S Si N Cu
LDX 2101 0.019 21.32 1.15 0.19 4.87 0.024 0.001 0.73 0.22 0.53
ER 2209 0.020 22.90 8.6 3.20 1.6 0.017 0.001 0.4 0.16 0.10

Fonte: Préprios autores (2019)

Tabela 1- Composicdo quimica do metal base e de adigdo

A soldagem foi realizada pelo processo TIG manual usando a maquina EWM Tetrix 351 Confort
FW na posicdo plana e em uma junta em V com backing gds no passe de raiz, sendo portanto
desnecessario a contra-solda na face da raiz (soldagem por um unico lado). A Figura 1
esquematiza a junta soldada e os parametros de soldagem de cada procedimento sdo
apresentados nas Tabela 2 e 3. Destaca-se que ambos procedimentos foram qualificados sob
critérios do cédigo ASME IX!° para a construcdo de tanques expostos a meio corrosivo e com
propriedades assépticas. A comparacao entre os procedimentos esta relacionado ao aporte
térmico aplicado: (i) o procedimentos 1 (EPS 1) com aporte térmico médio de 1,1 klJ/mm, e (ii)
o procedimento 2 (EPS 2) com aporte térmico médio de 2,5 kJ/mm. Além do aporte térmico,
destaca-se a diferenca entre o pico de temperatura relacionado a maxima densidade de
corrente e a velocidade de deslocamento, sendo que todos essas condi¢des geram diferentes
historias térmicas para a junta soldada (ciclo térmico e reparticdo térmica), que implicam no
modo de solidificacdo do metal de solda. Isto significa que a velocidade de resfriamento e
solidificacdo, crescimento de fases e equalizacdo entre a fracdo de austenita e ferrita, a
precipitacdo de fases intermetdlicas/deletérias entre outros aspectos serdo distintos entre os
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procedimentos de soldagem.
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Fonte: Préprios autores (2019)

Figura 1- (a) esquema da preparagdo do chanfro para soldagem, (b) passes de soldagem da EPS 1 e (c) passes de
soldagem da EPS 2. E mostrado também em 1.a e 1.b a posi¢do do microcapilar da microcélula para ensaios
eletroquimicos de corrosdo em microrregifes especificas da junta soldada.

Welding speed Heat input
Weld pass Current (A) Voltage (V) (mm/s) (KJ.mm-)
1 120+1 15.9+0.1 1.19+0.2 1.60+0.2
2 1401 14.8+0.1 0.76+0.1 2.74+0.1
3 142+1 15.3+0.1 1.2240.2 1.78+0.1
4 142+1 15.8+0.1 1.14+0.1 1.9710.1

Fonte: Préprios autores (2019)
Tabela 2 - Parametros de soldagem da EPS 1

Welding speed Heat input

Weld pass Current (A) Voltage (V) (mm/s) (K.mm)
1 185+1 16.010.1 2.540.1 1.18+0.2

2 250+1 17.11+0.1 3.70+0.2 1.16+0.1

3 275+1 20.5+0.2 4.77+0.2 1.18+0.2

4 276%1 19.7+0.1 5.55+0.2 0.9840.1

Fonte: Préprios autores (2019)
Tabela 3 - Parametros de soldagem da EPS 2
*Distancia bico de contato-peca (DBCP): + 10 mm.
*G4s de protecdo / Vazdo / Polaridade: 100% Ar / 15 L min't / DCEN (-).
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A caracterizacdo das juntas soldadas foram realizadas pelas técnicas de MO e MEV
observando-se a seccdo transversal da junta soldada. Para obter as imagens em seccdo
transversal as amostras de juntas soldadas foram inicialmente cortadas em uma cortadora
Struers Labotom com disco de diamante e a sec¢ao transversal embutida em resina acrilica.
Em seguida as amostras foram desbastadas com lixas de Carbeto de Silicio (SiC) de
granulometria de 240, 600, 1200 e 4000; e polidas com pastas de diamante com particulas de
6elpum.

A seccdo transversal das amostras foi analisada por microscopia eletrénica de varredura
(SEM), acoplado a um sistema de microanalise (EDS- espectroscopia de dispersdo de energia
de raios X) modelo JEOL 7500F. Também foram feitas imagens de microscopia dtica em um
microscopio 6tico KOZO modelo DCMC310. Para a revelagdao da microestrutura foi realizado
um ataque quimico utilizando solu¢ao de Beraha modificado, cuja composi¢ao quimica é de
80 mL de 4gua destilada e deionizada, 20 mL de 4acido cloridrico (HCI) e 1 g de metabissulfito
de potdssio. A amostra foi imersa por cerca de 2 min na solugdo, sendo em seguida lavada
com agua e seca sob ar. A caracterizagdo das fases na microestrutura das amostras foi
realizada por difracdo de raios-X utilizando o equipamento SIEMENS D500 com energia Cu Ka
de 45 kV e uma corrente de 40 mA. A variacao de 26 foi de 4 até 1002 com passo de 0,0172 e
medidas de 50 segundos por passo.

Adicionalmente, o teor de ferrita foi mensurado para as diferentes microrregides de cada
junta soldada, conforme indicado na Figura 1, utilizando-se de um ferritosépio Fisher MP30,
de modo a obter uma estimativa da fracdo volumétrica da fase ferrita para cada microrregioes
especifica.

Para os ensaios eletroquimicos foi utilizada uma minicélula descrita em publicacdes
anteriores!!, e conformeilustra a Figura 1, com didmetro de 1,0 milimetro no capilar. Utilizou-
se como eletrodo de referéncia Ag| AgCl|KCI3 mol/I, fio de platina como eletrodo auxiliar e as
amostras soldadas e metal base como eletrodo de trabalho. As microrregides de interesse
analisadas sdo apresentadas na Figura 1, sendo: metal base (MB), face da solda (FC), linha de
fusdo (LF) e a raiz da solda (RS).

(a)

Z-axls shifte

y angle
adjustel

Fonte: Préprios autores (2019)

Figura 2 - Microcélula eletroquimica com didametro de 1,0 milimetro
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As seguintes técnicas foram utilizadas para avaliar a resisténcia a corrosdo das amostras: (i)
polarizacdo potenciodinamica; e (ii) reativacdo potenciocinética de duplo ciclo (DL-EPR). As
curvas de polarizagao potenciodinamica foram obtidas em 3,5% NaCl a 25 °C. As medidas
foram realizadas a partir de -50 mV vs. Eca até +1000 mV ou até obter o potencial de pite (Epit),
com velocidade de varredura de 1 mV/s. Os valores de potencial de pite (Epit) € corrente de
corrosao (icorr) foram obtidos a partir da extrapolacdo das curvas. Foram realizados testes de
DL-EPR em solugdo de 0,5 mol/L H2S04 + 0,01mol/L KSCN a 25 °C para obter o grau de
sintetizacdo dos materiais (DOS — degree of sensitization). Os testes foram realizados varrendo
a faixa de pontencial de -0,5 V até +0,2 V/ Eca, revertendo ao potencial de -0,5 V (Efinal) com
velocidade de varredura de 1,67 mV/s. Apds as medidas foi feita a inspe¢do por MO da
superficie das amostras.

A microscopia de potencial de superficie foi conduzida para as mesmas microrregides citadas
para os ensaios eletroquimicos na Figura 1, obtendo-se uma mapa de superficie de 80 um x
80 um. As medidas foram realizadas com o microscopio de for¢a atdmica (AFM) Dimension
D3100 usando ponteiras revestias em platina com radio na ponta de 25nm. O parametro
Potencial-Volta (AW) foi mensurado a temperature ambiente. O software de apoio a aquisicdo
de imagens Nanoscope Analysis V1.5 foi usado para gerar os mapas de superficie.

3. Resultados e Discussao

A caracterizagdo microestrutural em Behara modificado mostrou uma microestrutura
balanceada entre a fase ferrita e austenita (43:57) para o metal de base. A soldagem acarretou
na formagdo de uma estrutura bruta de solidificagdo com o aumento da fragcdo volumétrica
da fase ferrita, principalmente para a EPS 2, em fun¢do do mais alto pico de temperatura do
processo de soldagem e velocidade de solidificagdo do metal de solda. Estas varidveis foram
funcdes da densidade de corrente e velocidade de deslocamento, respectivamente.
Observou-se na Figura 3.e morfologia com presenca de precipitados de nitreto de cromo
enquanto que a Figura 3.f mostra contornos de graos sensitizados devido a presenca destes
precipitados. A Figura 3 mostra a caracterizagdo microestrutural das amostras soldadas.
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Fonte: Préprios autores (2019)

Figura 3 - Microscopia 6tica (a) do metal de base e (b) da face da solda; microscopia eletrénica de varredura da
(c) face da solda e (d) da raiz da solda

A determinacdo do teor de ferrita foi realizado para as microrregidoes da solda: face, raiz e
linha de fusdo. A EPS 2 demosntrou de um modo geral um maior teor de ferrita, fun¢do da
mais alta velocidade de soldagem e consequente mais acelerada solidificacdo, limitando a
formacao da fase secundaria, a austenita, acarretando assim em um maior teor de ferrita.
Regides da solda exposta a ciclos térmicos multipasse também obtiveram aumento no teor de
ferrita decorrente da precipitacdo de fases intermetalicas, que sdo magnéticas. Na linha de
fusdo o aumento do teor e ferrita se deu pela elevada precipitagcdo de nitretos de cromo na
regido. A Figura 4 mostra o teor de ferrita para cada microrregido da solda.
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Figura 4 - Fragdo volumétrica da fase ferrita mensurado por ferritoscopio

A difracdo de raio-X realizada no centro do cordao de solda foi capaz de determinar uma
estrutura bifdsica compsota pelos microconstituintes ferrita e austenita. A técnica nao foi
capaz de identificar os precipitados intermetdlicos observados na analise por microscopia
Otica. A Figura 5 mostra os espectros de difracdo de raio-x para cada EPS.
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Figura 5 - Difracdo de raio-X das juntas soldadas da (a) EPS 1 e (b) EPS 2. A difracdo de raio-X concentrou o feixe

no centro do corddo de solda

Os ensaios eletroquimicos DL-EPR foram realizados com o objetivo de determinar o grau de
sensitizacdo (DOS) em cada microrregido de interesse das juntas soldadas. Observou-se que a
EPS 1 obteve resultados superiores para a face e raiz da solda quando comparado com a EPS
2, contudo, um alto grau de sensitizacdo na linha de fusao foi observado para a EPS 1. A Figura

APREPRO

| ASBOCIACAD PARANARNEE DR
ENDENHARIA DE PRODUGAOD



IX CONGRESSO BRASILEIRO DE ENGENHARIA DE PRODUCAO
Ponta Grossa, PR, Brasil, 04 a 06 de dezembro de 2019

6 mostra curvas DL-EPR para a linha de fusao da EPS 1 e EPS 2, enquanto que a Figura 7
apresenta os valores do DOS para as microrregides de ambos os procedimentos de soldagem.
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Figura 7 - Determinagao do grau de sensitizacdo para cada microrregido das juntas soldadas pela EPS1e 2

Ensaios eletroquimicos de polarizacdo potenciodinamico foram conduzidos em solugdo H,S04
2 mol/l + 0,5 NaCl mol/l com a finalidade de determinar a resisténcia a corrosido das regides
da solda em meio contendo cloreto. A Figura 8 apresenta as curvas de polariza¢do para cada
EPS e a Tabela 4 quantifica o potencial de corrosdo e a corrente de corrosdo. Com base nos
parametros eletroquimicos é evidente que o potencial de passivacdo das regides de solda é

relativamente semelhante,

contudo, vale

ressaltar que a corrente de corrosdo é

expressivamente superior para a EPS 2, indicando maior taxa de corrosdo. Isto se deve pelo
maior grau de sensitizacdo da microestrutura, o que acarreta na corrosao localizada na regido
de formacdo de nitreto de cromo.
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Figura 8 - Curvas de polarizacdo potenciodindmica das microrregies de solda em solu¢cdo H2504 2 mol/l + 0,5

NaCl mol/l da (a) EPS 1 e (b) EPS 2

36 37
MB LF RT FC MB LF RT FC
Ecorr (V)
-0,44 -041 -0,39 -0,34 -0,41 -0,41 -041 -0,38
icorr (LA/Ccm?) 20 10 15 0,1 95 55 142 165

Fonte: Proprios autores (2019)

Tabela 4 - Valores de Ecorr € icorr Obtidos a partir da extrapolagdo das curvas de Tafel
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Os mapas obtidos pela microscopia de potencial de superficie SKPFM demostraram que
regioes da solda com solidificacdo controlada resultam em um parametro de Potencial-Volta
semelhante ao metal de base (na ordem de 20-30 mV), um indicativo de que é reduzida a
ocorréncia de corrosdo localizada na regido. Contudo, regides empobrecidas em Cr e Mo,
tipicamente localizadas em regides da solda com elevado teor da fase ferrita, austenita
secundaria e precipitacdo de nitreto de cromo foram caracerizados por um elevado Potencial-
Volta (na ordem de 45-60 mV), indicando a susceptibilidade a corrosdo galvanica localizada. A
Figura 9 mostra os mapas de superficie do SKPFM.
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Fonte: Préprios autores (2019)

Figura 9 - Mapa de potencial de superficie obtida por microscopia SKPFM e Potencial-Volta para (a) metal de
base, (b) face da solda e (c) raiz da solda em regido empobrecida em Cr e Mo

A caracterizacdo microestrutural e eletroquimica demonstraram forte correlacdo entre os
parametros de soldagem e a resisténcia a corrosdo da junta soldada. Destaca-se que o
procedimento de soldagem com elevado aporte térmico, alta densidade de corrente e alta
velocidade de deslocamento favoreceu uma estrutura com teor mais elevado da fase ferrita e
ciclos térmicos que geraram precipitados de nitretos de cromo, principalmente em regifes
expostas a ciclos de soldagem multipasse.

4. Conclusao
Com base nos resultados pode-se concluir que:

e O procedimento de soldagem EPS 1 resultou em maior resisténcia a corrosdao em

funcdo dos parametros de soldagem com menor aporte térmico e média velocidade
de deslocamento.

e As técnicas eletroquimicas de corrosdao usando microcélula associada ao uso da
microscopia de potencial de superficie SKPFM mostraram-se eficazes no estudo da
resisténcia a corrosao de juntas soldadas, corroborando os resultados de cada técnica.
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Ponta Grossa, PR, Brasil, 04 a 06 de dezembro de 2019
A regido da solda linha de fusdo configurou como de menor resisténcia a corrosao uma

vez que a transicdo microestrutural caracteristico da regido (metal de solda para o
metal de base) favoreceu a precipitacao de nitretos de cromo.

A face da solda configurou a regido de maior resisténcia a corrosao devido a exposicao
a um Unico ciclo térmico de soldagem e a diluicdo de metal de solda com metal de
solda, resultando em composi¢ao quimica mais nobre para a regido da face da solda.
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