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LIMA FILHO, H.M.R ANALISE DE ATAQUES QUIMICOS PARA REVELACAO DE
MICROESTRUTURA DE SOLDAS DISSIMILARES DE ACOS INOXIDAVEIS
AUSTENITICOS E FERRITICOs

RESUMO

Os acos inoxidaveis austeniticos cada vez mais estdo sendo substituidos por
outros materiais. Seu alto custo motiva a busca por tecnologias e materiais que
viabilizem essa substituicdo. Os materiais mais estudados para substituicao deste tipo
de aco sdo os acos inoxidaveis ferriticos. Além possibilitar a substituicdo
integralmente nos componentes, esse tipo de aco também pode ser utilizado para
realizar manutencdes e reparos. Sabendo disso, profissionais das areas de
metalurgia, soldagem e de materiais buscam entender o funcionamento do
mecanismo de soldagem dissimilar entre agos inoxidaveis ferriticos e austeniticos.
Esses mecanismos sao muito amplos e partem desde da escolha do processo a ser
utiizado a influéncia nas caracteristicas estruturais do material soldado. O
conhecimento da microestrutura do material assim como de sua modificacdo é de
fundamental importancia para a compreensdo do seu comportamento. Buscando
possibilitar a analise dessas modificagdes microestruturais, foram utilizados uma série
de reagentes quimicos analisando a estrutura preferencial atacada assim como sua
influéncia nas distintas estruturas presentes em juntas dissimilares de acos
inoxidaveis ferriticos e austeniticos soldados pela técnica de Friction Stir Welding
(FSW).
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LIMA FILHO, H.M.R DESENVOLVIMENTO DE ATAQUES QUIMICOS PARA
SOLDAGENS DISSIMILARES DE AGOS AUSTENITICOS E FERRITICOS

ABSTRACT

Austenitic steels has been replaced by others materials in the last feel years.
Principle because their cost. Many researcher are studying new technologies and
materials to make possible that change. The most important material for this
replacement is the ferritic stainless steel.. This kind of steel may be used to replace
every component made by austenitic steel, may also be used to do maintenance and
repairs parts of austenitic steels. Knowing that, professionals of metallurgical, welding
and materials areas seek to understand the mechanism of dissimilar welding between
ferritic and austenitic stainless steels. The knowledge of that mechanism is important
to guarantee that replacement with the expected quality. That mechanism start with
which may be choose and goes to the influence in their microstructure. To make
possible the study of their microstructure, this work seek an analysis of the influence
of some etching on the structure of dissimilar compounded by ferritic and austenitic
stainless steel welded with Friction Stir Welding technique (FSW).
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1. INTRODUCAO E OBJETIVO

O nivel de bem-estar de uma sociedade esta intimamente relacionado a sua
capacidade de produzir bens de consumo, modais de transporte assim como a
estrutura para utilizagdo destes. Com o0 objetivo de suprir essa necessidade a
industria vem aumentando seu nivel de tecnologia buscando novas técnicas de

fabricacdo de materiais.

Para se fabricar um bem de consumo existem diversos materiais assim como
técnicas que podem produzir resultados similares do ponto de vista tecnoldgico, a
escolha do processo de fabricag&o vai recair sobre aquele que for mais econdémico.

Dentre todos os processos de fabricagcdo, a unido de materiais pode ser
considerada a mais dindmica e versatil, pode ser utilizada para fabricar desde pecas
eletrbnicas pequenas a estruturas gigantescas como plataformas de petréleo ou

naves espaciais.

Na fabricagcdo/manutencdo equipamentos metroviarios e ferroviarios 0s acos
inoxidaveis sdo um dos mais utilizados principalmente na estrutura dos carros e
vagdes. A técnica mais utilizada neste setor € a soldagem. A soldagem possibilita
tanto a fabricacdo quanto a manutencdo destes componentes de forma agil e

relativamente simples.

A utilizacdo destes materiais esta ligada a sua caracteristica de suportar a
oxidacdo e corrosdo nos ambientes mais variados. Existem diversos tipos de acos
inoxidaveis que se enquadram nestas carateristicas, 0os quais podem ter elementos

de ligas diferentes que buscam uma microestrutura ou propriedade especifica.

A falta de conhecimento a respeito do comportamento das outras classes de
acos inoxidaveis faz com que os a¢os inoxidaveis austeniticos ainda sejam os mais
utilizados. O alto custo deste tipo de material motiva a engenheiros e pesquisadores
a buscar materiais que possam substitui-lo de forma satisfatoria. Devido suas
caracteristicas serem semelhantes aos dos acos inoxidaveis austeniticos, 0s acgos

inoxidaveis ferriticos sdo os mais estudados para essa substituicdo.

A utilizacdo dos acos inoxidaveis ferriticos € limitada em algumas aplicacdes
principalmente devido a alteracdes metallrgicas indesejadas, por esse motivo sdo



mais utilizados em situagbes nas quais ndo se busca alto desempenho tanto de
resisténcia a corrosao quanto de propriedades mecanicas. Essas alteragcbes
metallrgicas sao intensificadas quando acos inoxidaveis ferriticos séo utilizados

principalmente para produtos soldados.

A Metalografia € uma importante ferramenta para o conhecimento destas
transformagdes. O conhecimento da microestrutura assim como Seus
microconstituintes é de extrema importancia para prever o comportamento do material

em determinadas aplicacdes, garantindo assim o seu desempenho.

O processo de caracterizagdo microestrutural consiste em diversos métodos e
técnicas que dependem, principalmente, do tipo de informacdo que sera obtida. A
aplicacdo da técnica adequada assim como a escolha do método a ser utilizado é

imprescindivel para a interpretacé@o correta das caracteristicas do material.

Para que seja possivel uma andlise microestrutural uma superficie de um
material deve submetida a uma técnica de contraste (Quimico, 6tico ou mecanico)
gue possibilitara sua visualizagdo. Ataques quimicos sdo uma das técnicas que criam

estes contrastes.

Os ataques quimicos sdo realizados utilizando reagentes que corroem de
forma localizada alguns constituintes da superficie do material. A escolha do reagente
€ de extrema importancia para uma correta andlise das caracteristicas do material.
Existe uma infinidade de reagentes e combina¢cdes que podem ser utilizadas com
esse objetivo. Cada reagente podera criar ou ndo contrastes preferenciais em uma

determinada estrutura ou estruturas.

1.1 Objetivo

O presente trabalho tem como objetivo possibilitar analise metalografica de uma
junta dissimilar composta por agos inoxidaveis austeniticos e ferriticos, soldadas pelo
processo FSW, utilizando ataques quimicos diferentes e analisando as influéncias
destes ataques na estrutura. Propondo assim uma combinacdo de ataque que

possibilite a melhor analise da estrutura.



2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Metalografia
Metalografia € o ramo da metalurgia fisica que examina e determina a

constituicdo e a estrutura subjacente dos constituintes em metais, ligas e materiais
(ASM, 2004). A andlise metalografica tem importancia tanto quando se busca prever

o0 comportamento do material quanto em andlises de falhas.

A analise da estrutura pode ser tanto para pequenos aumentos (inspecao a
olho nu ou com auxilio de lupas) quanto para aumentos maiores de um milhdo de
vezes (utilizando microscépios eletronicos). Ainda podemos incluir nas andlises
metalogréficas o estudo da estrutura cristalina utilizando técnicas de difracéo de raios-
X. A técnica metalografica mais utilizada € a visualizacdo com auxilio de microscépio

otico que tem capacidade de ampliar entre 50 — 1000X.

A analise da estrutural pode ser feita tanto macroscopicamente quando
microscopicamente. A Macrografia consiste no exame de uma secdo plana
devidamente polida, em geral ataca por um reagente apropriado, com ampliacao
maxima de 10X. Para ampliagdes maiores podemos utilizar o termo micrografia.
(COLPAERT, 2008) Para analise micrografica geralmente sdo utilizados microscopios
oticos e assim como na Macrografia a secdo deve ser polida e atacada por um

reagente apropriado.

Para possibilitar a caracterizacdo de um material foram criadas técnicas tanto
para preparacao da amostra quanto para geracdo dos dados. Na Figura 1Figura 1 —
Técnicas de caracterizacdo de Materiais. é possivel verificar alguns métodos de
caracterizacdo microestrutural existentes assim com sua respectiva escala. A escolha
do da técnica a ser utilizada vai depender do objetivo da analise. Dependendo da
analise a ser realizada a amostra devera passar por um processo de preparacao
especifico. No presente trabalho buscaremos a analise micrografica utilizando as
seguintes etapas de preparacao.

e Escolha da Secao a ser estudada,;

e Corte Metalografico;

e Preparacao da superficie (Lixamento e Polimento);
e Ataque;

e Visualizag&o via Microscopio;
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Figura 1 — Técnicas de caracterizacdo de Materiais.

Escala

1Tmm +

Técnica

100 um 4+ —= Olho Humano

——+ Técnica Kossel

10 um + — Topografia via Raios-X

1um 4 —

—

—

100 nm 4 1000A

10 nm 4 100A

1nm 4 10A

0.1 nm <4 1

A

Fonte: Adaptado de ASM, 2004.

—— Microscépio Otico

MEV

Medidas de Microdureza

MET

MEV
Interferometro Aticos

MET

Microscépio idnico de campo

Visualizagao

Macroestrutura

Orientagao Cristalina

Defeitos Cristalinos

Microestrutura
Composicao

Propriedades Mecanicas

Composicao

Topografia superficial
Topografia superficial

Microestrutura

Estrutura e composicao



2.1.1 Escolha da secéao

Seccionar é por definicAo remover uma amostra de tamanho conveniente e
representativa de uma amostra de maior magnitude. Esta é a primeira operacao de

preparacao de amostras metalogréaficas. (ASM, 2004)

A escolha correta da secéo a ser estudada € de extrema importancia para a
analise, uma escolha equivocada da sec¢éo pode levar a uma falsa interpretacéo das
caracteristicas do material ou do defeito. Podemos exemplificar utilizando Figura 2 a)
onde a secao transversal nos leva a pensar que os defeitos no material sdo pontuais
ndo sendo possivel ter ideia da real profundidade dos defeitos. No caso da Figura 2
b) a secao longitudinal nos mostra o real comprimento do defeito nos levando a uma

interpretagdo completamente diferente de suas caracteristicas.

Figura 2 — Sec0fes de corte transversal e longitudinal.

sog Ao tranaversal

Profundidade
do ataque

Fonte: (COLPAERT, 2008).

2.1.2 Corte metalogréfico

Apés a escolha da secdo a proxima etapa do processo de metalografia é o
corte metalografico. O processo de Metalografia € um processo destrutivo por sua
natureza. Baseado nisso metalégrafo competente deve analisar precisamente a
regido onde devera ser realizado o corte, buscando ndo destruir a secdo a ser
estudada. Em processos de analise de falhas o metalografo pode até ser
responsabilizado em casos de destruicao de evidencias.



A diferenca entre o corte metalografico e outros procedimentos de corte de
metais é que o corte metalogréafico busca um melhor acabamento superficial, uma

secao perfeitamente plana e a menor modificacdo superficial possivel.

Logicamente que o processo remocao de material causa uma modificacdo
superficial, estas modificacbes geralmente acontecem de forma imprevisivel. O
procedimento de corte realizado de maneira displicente pode causar até

transformacdes microestruturais, o que levaria a falsas interpretacdes dos resultados.

Transformagbes microestruturais devem ser sempre evitadas em todos 0s
procedimentos metalograficos. Entretanto algumas modificagcdes superficiais podem
acabar ocorrendo e algumas inevitavelmente ocorrem. Um exemplo sdo deformacdes
a frio e a quente que podem ocorrer durante o procedimento. Essas deformacdes
dependem do material analisado, da escolha do disco, da velocidade de rotagcao, da
pressao empregada assim como do método de refrigeracdo. Podemos verificar na
figura 3 a relacdo entre a profundidade da deformacdo o material e 0 método de
corte(ASM, 2004).

Figura 3 — Relacéo entre a profundidade da deformacéo, matéria e método de corte.
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2.1.3 Preparacgéo da Superficie

O processo de preparacao da superficie como comentado anteriormente vai
depender da técnica de caracterizacdo que sera utilizada. No presente trabalho
comentaremos o0 processo de lixamento e polimento para visualizacdo em

microscopio otico.

2.1.3.1 Lixamento

O processo de lixamento tem como objetivo de remover todos os danos
causados pelo processo de corte (geralmente deformacgédo), além de remover sulcos
e riscos provenientes dos procedimentos anteriores, até que estes estejam em uma
profundidade que seja possivel seu desaparecimento no processo seguinte de

preparacao, o polimento.

As amostras sao lixadas utilizando uma sequéncia de lixas que geralmente séao: 100,
220, 320, 440, 600, 1200 mash e visam diminuir gradativamente a profundidade dos
riscos até que estejam em uma profundidade igual a da granulometria da Ultima lixa
da sequéncia (Figura 4). (BORGES, 2009)

Figura 4 — Amostras preparadas com a) Apenas lixamento 220 e atacada b) Apenas

lixamento 600 e atacada c) Devidamente Lixada e polida.
SR ATERR S5 T A sty e o e

Fonte: (ASM, 2004).



2.1.3.2 Polimento

O polimento é a etapa seguinte da preparacdo de amostras para analise
micrografica. Polimento assim como processo de lixamento tem como objetivo
remover camadas deformadas além de remover completamente todos 0s riscos
presentes na amostra mesmo aqueles que sejam microscopicos. Na Figura 5 o corte
esquematico mostra a regido que € objetivada pelo processo de polimento, isto é,
abaixo da espessura deformada para a maioria dos casos. Para se obter uma
superficie polida sdo utilizados métodos quimicos, eletroliticos ou mecanicos.

Figura 5— Corte esquematico de uma amostra (er) Espessura rugosa (ed) espessura
deformada (eT) Espessura polida.
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Fonte: (COLPAERT, 2008).

2.1.3.2.1 Polimento mecanico

O processo de polimento mecanico € o mais utilizado e é realizado por meio
de particulas abrasivas que nédo estado fixas, mas em suspencao em liquidos. (ASM,
2004). Neste processo se utiliza politrizes circulares que utilizam um prato metalico
coberto por tecidos especiais podendo ser secos ou umedecidos por solugdes

polidoras que podem ser aguosas ou oleosas. (BORGES, 2009)
2.1.3.2.2 Polimento eletrolitico
Processo descoberto por Jacquet em 1935 onde ocorre 0 polimento na amostra

posicionada como anodo dentro de um banho eletrolitico. Picos na superficie da

amostra sdo desgastados devido a passagem de corrente (BATISTA, 2009). As



vantagens desse procedimento sao principalmente a economia de trabalho, de tempo
além da nao criacdo de superficies deformadas.

2.1.3.2.3 Polimento quimico

Polimento quimico € um processo de corrosdo controlada onde a superficie
polida € conseguida mediante a imersdo ou agitacdo em solucdes. A amostra é
colocada em um acido que toma o papel da corrente no polimento eletrolitico (ASM,

2004). Geralmente utilizada em materiais nao ferrosos.

Além dos procedimentos citados acima pode-se obter uma superficie polida

utilizando métodos combinados de polimento mecénico e polimento eletrolitico.

2.1.4 Ataque

Com o objetivo de visualizar da estrutura de um material a amostra € submetida
a mecanismos de criacdo de contrastes tornando assim possivel a visualizagdo de
sua estrutura. Existe uma gama de métodos de criacdo de contrastes que podem ser
utilizados para visualizar estruturas especificas. De acordo com a ASM esses

métodos podem ser classificados como: Otico, Quimico ou Mecanico.

A criacao destes contrastes é imprescindivel para que seja possivel analisar a
estrutura de uma amostra, uma superficie completamente polida refletird a luz de
forma praticamente uniforme ndo sendo assim possivel analisar sua estrutura. Dentre
0s métodos de criacdo de contrastes comentados 0 mais utilizado na Metalografia é

0 ataque quimico.

O ataque quimico tem como objetivo revelar a microestrutura de uma amostra
sob a luz de microscopio otico utilizando reagentes quimicos (ASM, 2004). Contrastes
entre 0s constituintes podem ser observados devido a um método de corrosao
localizada que como consequéncia modifica a forma de reflexdo da luz na superficie

amostra.

Em outras palavras, ataques quimicos criam uma superficie que refletird a luz

em diferentes direcdes, estes desvios causados na luz incidente podem ser causado



por um desnivel, por uma deposicdo de camada ou pela orientacdo dos cristais
(Figura 6). (COLPAERT, 2008).

Figura 6— Contrastes criados devido a ataques quimicos.
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Fonte: (COLPAERT, 2008).

lluminagao

A composicao quimica, a temperatura e o tempo podem ser os mais variados
e atingir as mais diversas formas de contraste. Podemos ver na Figura 7 que na
mesma estrutura foram criados diferentes contrastes devido a diferentes

composi¢des quimicas dos reagentes.

Figura 7— Influéncia da composi¢do quimica dos reagentes no contraste de AlSI
4340 a) Nital 2% b) Solucdo aquosa de Metabissulfito de s6dio 10% c) Reativo
Lepera

Fonte: (MASSAKATSU, 2010).

Em acos inoxidaveis o ataque quimico é dificultado devido a sua propriedade
caracteristica de resisténcia a corrosao. Essa dificuldade de preparar a superficie de
uma amostra de aco inoxidavel, motivou o desenvolvimento de diversos tipos de
reagentes assim como métodos de ataque que possibilitassem a analise
microestrutural destes materiais. (SMALL, 2008)
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2.2 Acos Inoxidaveis

Os primeiros a¢os inoxidaveis produzidos no mundo foram desenvolvidos por
H. Brearly. Brearly buscava um novo material para producdo de canos de armas
pesadas que fossem mais resistentes ao ambiente. Suas pesquisas com cromo |lhe
rendeu a primeira patente de a¢os inoxidaveis que até aquele momento possuiam
entre 9% - 15% de Cromo com menos de 0,7% Carbono. (LEFFLER, 2008)

Hoje os acos inoxidaveis estdo presentes em nosso dia-a-dia nas mais
diversas aplicacbes desde a aplicacbes artisticas e/ou estéticas a nhaves
aeroespaciais (ISSF, 2013)

Os acos inoxidaveis sdo basicamente ligas ferro-cromo com concentracdes de
10% - 30%. Podemos ver na Figura 8 que acima de 10% de cromo a taxa de corrosao
€ praticamente constante. (AISE, 1998). Diferentemente da primeira patente de
Brearly, hoje os acos inoxidaveis podem possuir também outros elementos de liga
com concentracfes variaveis como Niquel, Molibdénio, Cobre, Enxofre, Niobio,

Titanio, etc.

Figura 8 — Influencia do percentual de cromo na taxa de corrosdo de um Ago
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Fonte: (LEFFLER, 2008).
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As caracteristicas antioxidantes e anticorrosivas dos Acos Inox se dao pela
formacao de uma fina pelicula estavel, aderente e protetora de 6xido de cromo que
isola 0 metal da atmosfera oxidante. (HONEYCOMBE, 2006)

Figura 9 — Camada protetora de 6xido de cromo.
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Fonte: (MORELLATO, 2009)

Como comentado anteriormente 0os acos inoxidaveis podem possuir uma
infinidade de elementos de liga, que sao adicionados para melhorar as propriedades
da camada passivadora assim como suas propriedades mecéanicas. O percentual
destes elementos assim como sua variacao transformam as fases presentes (Figura
10), o que torna possivel classifica-los em Austeniticos, Ferriticos, Martensiticos,
Duplex, Endureciveis por precipitacdo (COVERT & TUTHILL, 2000)

Figura 10— Efeito da Adicao de Niquel nas ligas Fe-Cr.
Efeito da Adicao de Niquel nas ligas Fe-Cr
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Fonte: (COVERT & TUTHILL, 2000).
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2.2.1 Influéncia dos elementos de liga

Os elementos de liga possuem caracteristicas especificas e efeitos diferentes
nas propriedades do aco. A combinacéao de efeitos dos elementos de liga assim como
impurezas presentes determinam em qual classe este sera inserido. A seguir sera
discutido a influéncia dos principais elementos de liga nas propriedades dos agos

inoxidaveis.

e Cromo (Cr): Estabilizador de ferrita. Tem como principal caracteristica a
formacdo da camada passiva de 6xido que é responsavel pela resisténcia a
corrosao nos acos inoxidaveis. Com o aumento de cromo cresce a resisténcia

a corroséo, bem como sua resisténcia a altas temperaturas. (Figura 4)

Figura 11— a) Passividade dos acos-cromo expostos durante 10 anos a uma
atmosfera industrial; b) Efeito do cromo na resisténcia dos acos a altas

temperaturas.
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Fonte: (CHIAVERINI, 1990).

e Niquel (Ni): O principal efeito da adicdo do niquel em acos inoxidaveis é a
estabilizacdo da austenita na estrutura (Figura 12). Aléem de estabilizar a
austenita o niquel geralmente aumenta a ductilidade e a tenacidade. Niquel
também ¢é utilizado para formar compostos intermetalicos em acos
Endureciveis por precipitagdo, aumentando assim a resisténcia do
material(LEFFLER, 2008).

e Molibdénio (Mo): Favorece a formacdo de ferrita e aumenta a resisténcia
mecanica. O molibdénio aumenta substancialmente a resisténcia a corrosdo
tanto localizada quanto geral. Podemos destacar também o favorecimento a

fases secundarias em acos inoxidaveis ferriticos, duplex e austeniticos

13



(LEFFLER, 2008). Também atua na diminuicdo da quebra de passividade
(DOH, et al., 2003).

Figura 12— Influéncia do Ni e Cr em ligas Fe-Cr-Ni.
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Fonte: (HOCHMAN, 1968).

Cobre (Cu): O cobre aumenta a estabilidade da fase austenita. Além de
aumentar a resisténcia a corrosdo em certos tipos de acidos. Nos acos
Endureciveis por precipitacdo, atua na formacdo de compostos intermetalicos
gue aumentam sua resisténcia mecanica (LEFFLER, 2008). Em acos
inoxidaveis austeniticos o cobre pode ser utilizado como estabilizador de
austenita porém a utilizacdo deste elemento causa fragilizagdo tornando
invidvel sua utilizacéo para substituir o Niquel. (THORSTEN, 2012)
Manganés (Mn): Elemento assim como o niquel é promotor de austenita.
Quando adicionado ao a¢co possui elevada capacidade de endurecimento
assim como o niquel (ANTON, et al, 2003). Podemos também citar sua
capacidade de melhorar a ductilidade a quente além de aumentar a
solubilidade do nitrogénio no aco, por esse motivo € utilizado para obter altos
teores de nitrogénio em acos inoxidaveis austeniticos (LEFFLER, 2008).
Silicio (Si): Elemento que promove a estrutura ferritica. (LEFFLER, 2008) A
adicao deste elemento pode causar um aumento da resisténcia a oxidacéo dos
acos inoxidaveis quando na presenca do manganés, o que contribui para o

desenvolvimento de uma pelicula rica em cromo. (SENDRICKS, 1996)
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Carbono: Estabilizador de austenita. Com o aumento do carbono no aco ocorre
um aumento na sua resisténcia mecanica, entretanto reduz a sua resisténcia
a corrosao intergranular (LEFFLER, 2008), (FOLKHARD E. , 1988). Nos acos
inoxidaveis a presenca deste elemento pode causar uma diminuicdo da
resisténcia a corrosdo devido a formacdo de carbonetos. Nos acos
martensiticos o carbono causa um aumento da dureza e da resisténcia
mecanica, o que neste caso esta ligado a uma diminuicdo de tenacidade
(LEFFLER, 2008).

Nitrogénio (Ni): Fortemente austenitizante. Aumenta a resisténcia a corrosao
localizada especialmente quando combinado com molibdénio. Porém sua
presenca no ago pode causar uma fragilizacdo no material reduzindo a
tenacidade. Em acos inoxidaveis ferriticos pode causar uma diminuicdo da
resisténcia a corrosdo, isso devido a formacéo de nitretos de cromo (CrzN)
(LIPPOLD & KOTECKI, 2005). Nos a¢cos martensiticos, aumenta a resisténcia
mecanica e a dureza, mas causa queda na tenacidade (LEFFLER, 2008).
Elemento também pode ser relacionado a trinca quente em materiais. (RAO,
SANDHYA, & MANNAN, 1993)

Enxofre (S): Geralmente € um elemento considerado contaminante. Na maioria
dos processos siderurgicos existe uma busca na diminui¢do da concentracao
deste elemento no aco liquido. E utilizado quando se deseja aumentar a
usinabilidade do material. Contudo sua adicdo deve ser limitada devido ao
efeito negativo na resisténcia a corrosdo, ductilidade, soldabilidade e
plasticidade do material (LIPPOLD & KOTECKI, 2005), (LEFFLER, 2008).
Titanio (Ti): TitAnio é altamente formador de carbonetos, o que reduz o teor de
carbono efetivo, promovendo assim a estrutura ferritica. Em agos inoxidaveis
ferriticos melhora a resisténcia a corrosao intergranular, assim como aumenta
a tenacidade (LEFFLER, 2008;GUIDA, 2006).

Niobio (Nb): O nidbio é estabilizador de ferrita. Também é um forte formador
de carbonetos. Em acos inoxidaveis ferriticos o nidbio aumenta a resisténcia
mecanica em altas temperaturas na fase inicial, depois de um certo tempo essa
resisténcia diminui devido a formacdo de FesNbsC (FUJITA, OHMURA, &
YAMAMOTO, 2003).
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O efeito dos elementos de liga na estrutura dos acos inoxidaveis pode ser

verificado no diagrama de Shaeffler-Delong. (Figura 13). Este diagrama € baseado no

fato de que os elementos de liga podem ser divididos em estabilizadores de ferrita e

estabilizadores de austenita. Sabendo disso os elementos estabilizadores de

austenita sao considerados nas ordenadas assim como 0s elementos estabilizadores

de ferrita sdo considerados na abscissa. (LEFFLER, 2008)
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Figura 13— Diagrama de Schaeffler — Delong
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2.2.2 Classificagao dos agos inoxidaveis.

Entre as classificacdes mais considerados no setor de acos inoxidaveis se
encontram a AISI (American Iron and Steel Institute) e a SAE (Society of Automotive
Engineers). Segundo essas instituicdes os acos inoxidaveis podem ser divididos em:

- Acos Austeniticos ao cromo-Manganés-Niquel, conhecido como a série “200”
gue se caracteriza por uma alta resisténcia mecéanica, onde os Ultimos algarismos
dependem dos outros elementos de liga. Se caracterizam por serem endureciveis por
trabalho a frio, sdo austeniticos, ndo magnéticos.

- Acos austeniticos ao cromo-niquel, série “300”, que tem como composig¢ao
basica 7% - 13% de niquel mas pode chegar a 35,5% no “330”, o cromo nesse tipo
de aco varia de 17% podendo chegar a 27,5% no “329”, sendo os mais utilizados
comercialmente. Nao sdo endureciveis, sdo austeniticos e ndo magnéticos.

- Acos ferriticos e martensiticos da série “400”. Os acos ferriticos se
caracterizam por serem magnéticos e possuir a estrutura ferritica. Enquanto os acos

martensiticos sado endureciveis e magnéticos.

Além dessa classificacdo em séries eles podem ser divididos de acordo com a
fase predominante na sua microestrutura esta é a forma mais usual de classificagdo
(CALLISTER, 2008). Nessa forma de classificacdo podem ser divididos em:

austeniticos, ferriticos, martensiticos, duplex e endureciveis por precipitacao.

2.2.2.1 Acos inoxidéaveis ferriticos

Os agos inoxidaveis ferriticos sdo comumente utilizados em sistemas de
escapamentos automotivos (FOLKHARD E. , 1984), partes de fornos e camaras de
combustéo devido a sua excelente resisténcia a corrosdo sob tenséo, boa tenacidade,
ductilidade e soldabilidade quando comparado aos austeniticos (FUJITA, OHMURA,
& YAMAMOTO, 2003). Sua elevada resisténcia a corrosao se da devido ao alto teor
de cromo na sua composi¢éo quimica (de 11 a 30%) (TABAN, DELEU, DHOOGE, &
KALUC, 2008). Devido ao seu baixo custo quando comparado aos austeniticos essa
€ a segunda classe de ac¢os inoxidaveis mais utilizada. (KOU, 2003)

Os acos inoxidaveis ferriticos sdo aqueles pertencentes ao sistema Fe-Cr e

tem como fase constituinte predominante a ferrita (Figura 14). A ferrita é uma fase
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gue possui estrutura cubica de corpo centrado (CCC) justificada pela adicdo de
elementos tais como o silicio, cromo, aluminio, niébio, molibdénio e o titanio. A adicdo
destes elementos causa uma diminuicdo no campo austenitico (y) aumentando assim
a estabilidade da ferrita (a) para teores de cromo acima de 13% (Figura 15).
(HONEYCOMBE, 2006).

Figura 14 — Microscopia — Estrutura ferritica
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Fonte: (CALLISTER, 2008).
Figura 15 — Diagrama de Equilibrio Fe-Cr.
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Fonte: (HONEYCOMBE, 2006).
2.2.2.2 Acos inoxidéaveis austeniticos

Diferentemente dos acos inoxidaveis ferriticos 0os acos inoxidaveis austeniticos

fazem parte do sistema Fe-Cr-Ni. Sdo ndo-magnéticos e possuem estrutura cubica

de face centrada (Figura 16). Embora o Niguel seja o elemento principal estabilizador

de austenita carbono e nitrogénio também sdo utilizados com esse objetivo. O

aumento do percentual destes elementos causa um aumento no campo austenitico

como pode ser verificado na figura 9. (DEMO, 1977)

Os acos inoxidaveis austeniticos ndo podem ser endurecidos por tratamento

térmico, mas podem ter sua resisténcia mecanica aumentada por deformacao a frio.

(GONZALEZ, 2006)

Figura 16 - Microscopia - Estrutura Austenitica

Fonte: (CALLISTER, 2008).

Figura 17 — Influéncia dos elementos carbono e nitrogénio no campo austenitico a)
Influéncia do Carbono b) Influéncia do Nitrogénio
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Fonte: (DEMO, 1977).

Os acos inoxidaveis austeniticos sdo os mais utilizados dentre os acos
inoxidaveis e assim como possuem o maior numero de ligas. Podemos ver na Figura

10 a variedade de ligas que podem ser formadas partindo do aco inoxidavel 304.

Figura 18 — Ligas formadas a partir do ago inoxidavel 304.

Fonte: (PADILHA & GUEDES, 2004)

2.3 Friction Stir Welding (FSW)

O processo de soldagem FSW é um processo novo quando comparado a
outros processos de soldagem mais usuais, com alta eficiéncia energética e versatil
entre outras vantagens. Geralmente é utilizado para soldagem de ligas de aluminio
de alta resisténcia mas pode ser utilizado para soldar outros materiais metalicos que
possuem alguma dificuldade de ser soldado por fusdo. (MISHRAA & MAB, 2005).
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O processo de soldagem FSW é relativamente simples, e pode ser
esquematizado na Figura 19. Essa técnica utiliza uma ferramenta rotativa que é
pressionada na regido da junta devido a forcas de friccdo eleva a temperatura a uma
temperatura abaixo da linha “liquidus”, de uma forma geral deve ser mais ou menos
80% da temperatura de fusdo. (SAHOO & SAMANTARAY, 2007) O aumento da
temperatura diminui o limite de escoamento do material tornando-o mais facil de
deformar plasticamente. Essa deformacéo plastica rompe as barreiras que impedem
a formacado de ligacdes quimicas causando a unido dos materiais. (MODENESI,
MARQUES, & SANTOS, 2012)

Figura 19 — Figura esquematica de soldagem FSW.

e

Fonte: (MODENESI, MARQUES, & SANTOS, 2012)

A geometria da ferramenta tem grande influéncia na geracao de calor devido
as forcas de friccédo, fatores como a altura do pino e ressaltos presentes podem
aumentar ou diminuir esse calor gerado (FRATININ, BUFFA, & SHIVIPURI, 2010).
Outros Parametros que influenciam no processo de soldagem FSW séo a velocidade
de rotacdo da ferramenta, assim como velocidade de soldagem, ambos parametros
influenciam na qualidade do cordao de solda, na formacao da microestrutura desejada
e eventualmente nas boas propriedades mecanicas. (ERICSSON & SANDSTROM,
2003)

Dentre as principais vantagens do processo FSW podemos destacar menores
distorcdes, menores transformagdes metallrgicas além de minimizar tensdes

residuais quando comparado a processos de soldagem por fusdo. Também né&o
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causa defeitos que sao comuns em processos de soldagem por fusdo como trincas a

guente, trincas a frio e porosidades. (R. NADAN, 2008).

Além de beneficios metallrgicos o processo de soldagem FSW € considerado
um processo de soldagem verde, principalmente devido a sua alta eficiéncia
energética e a ndo emissdo de gases. Além da alta eficiéncia energética outro
beneficio ambiental do processo é a economia de consumiveis como arames ou
gases. (MISHRAA & MAB, 2005)
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3. MATERIAIS E METODOS

3.1 Materiais

3.1.1 As amostras

Foram utilizados nesse trabalho chapas de aco inoxidavel AISI 444, 410S,
304L, 316L de 4 mm de espessura. Suas respectivas composi¢cdes quimicas estdo

listadas na tabela 1.

Tabela 1 — Composi¢do quimica para chapas de AISI 304L, 316L, 410S e 444

C Si Mn P S Cr Ni Mo Cu Co N Fe

304L | 0,026 0,32 1,21 0,029 <0,010 185 7,94 0,29 0,34 0,15 0,058 Rest
316L | 0,026 0,56 0,84 0,029 <0,010 17,1 9,97 19 0,32 0,20 0,056 Rest
410s | 0,025 0,37 0,30 0,023 <0,010 12,8 0,21 0,014 0,21 0,022 0,033 Rest

444 10,015 0,54 0,17 0,046 0,0424 17,8 0,28 1,77 0,06 - - Rest

Fonte: Elaborada pelo autor.

As chapas foram soldadas pelo processo FSW e foram executadas no HZG —
Helmholtz-Zentrum Geesthacht durante o estagio da aluna Tathiane Caminha que
gentilmente as cedeu. Foram utilizados os seguintes parametros de soldagem (Tabela

2). As geometrias das juntas estdo esquematizadas nas Figura 20Figura 21.

Tabela 2 — Parametros de soldagem para duas geometrias de juntas.

Velocidade de Velocidade de Forca Contato

Rotacgéo (rpm) soldagem(mm/s) (KN)
Topo 450 1 50
Overlap 450 1 40

Fonte: Elaborada pelo autor.
Figura 20— Chapas soldadas em topo — a) 304L b) 410S

4mm

Figura 21— Chapas soldadas em Overlap — a) 316L b)444

4mm

!

Fonte: Elaborada pelo autor. 2mm

23




3.1.2 Lixas e Panos

Foram utilizadas lixas com diferentes granulacdes e de forma sequencial. As
lixas utilizadas foram 100, 220, 320, 440, 600 e 1200 mash. (Figura 22).

Figura 22 — Lixas cortadas nos formatos ideais

Fonte: Catélogo érios. (ERIOS, 2013)

Panos de polimento Arotec e 0s abrasivos utilizados foram alumina de 3um e
pasta de diamante de 3 pum e 1um.

3.1.3 Reagentes

No presente trabalho foram utilizados 8 reagentes buscando atacar
guimicamente a superficie das amostras para que fosse possivel sua anéalise em
microscopio 6tico. Os reagentes utilizados estao listados na Tabela 3 assim como sua

composicdo quimica e o método de ataque.

3.2 Equipamentos

3.2.1 Corte

Foi utilizado no presente trabalho foi utilizada o equipamento de corte
metalografico cutoff — COR80 (Figura 23). A amostra foi devidamente refrigerada
buscando diminuir a possibilidade de transformacfes metallurgicas na superficie da

amostra.
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Tabela 3 — Reagentes com suas respectivas composi¢des quimicas e seu método
de ataque.

REAGENTE CONSTITUINTES ALIQUOTA METODO DE ATAQUE
- Cloreto de Ferro (I11) 8,549
- Cloreto de Cobre (II) 2,449 .
, Imerséao
CARPENTER - Alcool 122 mi
o ) ; 30 Segundos
- Acido Hidrocloridrico 122 mi
- Acido Nitrico 6 ml
- Acido Nitrico 40 ml Eletrolitico — 3V
HNO3 - 40% i
- Alcool 60 ml 10 Segundos
- Acido Hidrocloridrico 5ml
. ; Imersao
VILELLA - Acido Picrico 29 .
: 1 Minuto
- Alcool 100 mi
ACIDO - Acido Oxalico 10 g Eletrolitico — 3V
OXALICO - 10% | - Agua Destilada 90 ml 1,5 minutos
- Cloreto de Cobre (lI) 12 g
; Imerséo
KALLINGS N.2 | - Acido Hidrocloridrico 20 ml
; 50 Segundos
- Alcool 225 ml
- Acido Hidrocloridrico 45 ml
3 . Esfregar Algodao na
GLICEREGIA | - Glicerol 30 mi .
. _ superficie
- Acido Nitrico 12 ml
- Agua destilada 100 ml
- Alcool 200 ml
- Acido Hidrocloridrico 100 ml
RALPH’S . . 20 segundos
- Acido Nitrico 5 ml
- Cloreto de Ferro (I11) 790
- Cloreto de Cobre (II) 29
ACIDO - Acido Crémico 10 g Eletrolitico — 9V
CROMICO - Alcool 90 ml 30 Segundos

Fonte: Elaborada pelo autor.
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Figura 23 — Equipamento de corte cutoff — COR80 — Fabricante Arotec

Fonte: Catdlogo de Equipamentos Arotec. (AROTEC, 2013)

3.2.2 Lixamento e Polimento

No procedimento de preparacao de superficie foi utilizado lixadeiras e politrizes
do modelo Aropol da Arotec

Figura 24 — Lixadeira e Politriz — Arotec Modelo Aropol

Fonte: Catalogo da Arotec - (AROTEC, 2013)

3.2.3 Aquisicéo de imagens

Foi utilizado para aquisicdo de imagens o microscopio 6tico de base invertida
da fabricante Olympus modelo CKX41.

Figura 25 — Microscoépio otico — Fabricante Olympus — Modelo CKX41

ve
Fonte: Catalogo Microscopio CKX41. (BRZ, 2013)
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4. RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Carpenter

O reagente Carpenter € utilizado para ataque de estruturas austeniticas dos
acos da série 300. O ataque foi realizado via imerséo.

4.1.1 Juntade Topo

Embora indicado em diversos trabalhos para a revelagéo da microestrutura em
acos austeniticos, o0 mesmo possibilitou o ataque ao contorno de grdo da regido

ferritica, além de revelar carbonetos dispersos (Figura 26).

Figura 26 —Junta de topo — 410S - Atacado com Carpenter a) 200X b) 500X

Fonte: Elaborada pelo autor.

J& na regido termomecanimante afetada foi possivel verificar a presenca de
martensita da mesma forma que foi encontrado SMALL, 2008 como pode ser visto na

Figura 27. Os pontos escuros na imagem séo provavelmente carbonetos.

Figura 27- Junta de topo — ZTMA 410S - Atacado com Carpenter a) 200X b) 500X

Fonte: elaborado pelo autor.
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Na regido austenitica da junta (AISI 304L) o reagente ndo foi eficaz
principalmente devido a ndo uniformidade do ataque. Pode-se verificar na Figura 28
gue existem regides ndo atacadas. Entretanto é possivel a visualizacao dos contornos

de gréo e de contornos de macla nessa estrutura assim como proposto SMALL, 2008.

Figura 28- Junta de topo — 304L - Atacado com Carpenter a) 200X b) 500X

Fonte: Elaborada pelo autor.

Essa néo uniformidade pbde ser verifica sobretudo na regidao de mistura da
junta soldada, onde a regido ferritica esta perfeitamente contrastada porém na regiao
austenitica apenas é possivel verificar os carbonetos presentes na estrutura (Figura
29). E possivel verificar também com auxilio da imagem que os grdos escuros de

martensita que estao presentes na regiao ferritica da amostra.

Figura 29- Junta de topo — Regido de Mistura - Atacado com Carpenter 200X

Fonte: Elaborada pelo autor.
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4.1.2 Junta Overlap

Os resultados encontrados na junta de geometria overlap foram diferentes dos
encontrados na amostra de geometria de topo. Essa diferenca se da principalmente
devido a diferentes composi¢cdes quimicas dos materiais que compdem as juntas.
Essas diferentes composi¢cdes modificam os potenciais de oxidacdo do material
causando uma corroséo localizada diferenciada. Criando diferentes contrastes para

estruturas semelhantes.

Na junta overlap o reagente Carpenter foi eficiente na criagdo de contraste em
toda regido ferritica da amostra tanto no metal base do AISI 410S, quanto na regido
de mistura. (Figura 31). Podemos verificar na Figura 30a, a fronteira entre 0os agos
AISI 410S e AISI 304L (parte superior da foto). O aco AISI 316L néo foi atacado em
nenhum componente, diferentemente do que foi encontrado e proposto por
SMALL,2008 onde o reagente foi eficiente no ataque da austenita. Essa preferéncia
em atacar a regido ferritica esta relacionada a capacidade de resistir a oxidacao.
BOTTON, 2008 propos que acos com maior percentual de cromo sédo mais dificeis de
ser oxidados inclusive por reagentes quimicos, o aco AlSI 316 possui mais cromo que

0 AISI 410S logo ataque corroeu primeiro o contorno de grao ferritico.

Figura 30 - Junta overlap — Atacado com Carpenter a) Interface Austenitico (acima)
Ferritico (abaixo) — 200X b) estrutura Ferritica - 200X

Fonte: Elaborada pelo autor.
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Figura 31 - Junta overlap — Atacado com Carpenter 50X

Fonte: Elaborada pelo autor.

4.2 HNO3 40%
4.2.1 Junta de Topo

O ataque com o HNOs foi realizado de maneira eletrolitica. O ataque para junta
de topo néo foi eficiente em nenhum dos dois a¢os que compde a amostra. Na Regido
ferritica o reagente superatacou regides internas ao gréo preterindo aos contornos.
(Figura 32)

Na regido da ZTMA da solda de topo foi possivel avaliar o aparecimento de
martensita e de carbonetos dissolvidos porém diferentemente do ataque com
Carpenter, que revelou a martensita conjuntamente com a ferrita, o ataque com HNO3
ndo permitiu a visualizacdo completa desta estrutura (ferrita + martensita). (Figura
33).

Na regido misturada da amostra também nao foi possivel verificar os contornos
de grao de ferrita, apenas regides bastante deformadas da matriz austenitica. (Figura
34) O &cido utilizado atacou prioritariamente as linhas de deformacéo e os carbonetos
da matriz esse fenbmeno acontece principalmente devido a essa regido ser uma
regido de alta energia. Esse fendbmeno também aconteceu na regido do metal base
do AISI 304L, o que impossibilita de verificar de forma clara os contornos de grao

austeniticos. (Figura 35)
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Figura 32- Junta de topo — 410S - Atacado com HNO3 a) 200X b) 1000X

Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 33 - Junta de topo — ZTMA 410S - Atacado com HNO3 a) 200X b) 1000X

Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 34 - Junta de topo — Regido da Mistura - Atacado com HNO3 &) 200X b) 1000X

Fonte: Elaborada pelo autor.
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Figura 35 - Junta de topo — Regido da Mistura - Atacado com HNO3 a) 200X b)
1000X

Fonte: Elaborada pelo autor.

4.2.2 Junta overlap
Na amostra que foi soldada em geometria overlap e atacada com HNO3s 40%,

ao contrario do ataque com o reagente Carpenter, revelou a estrutura austenitica de
forma relativamente satisfatéria. Podemos verificar na figura abaixo que os contornos
de grédo de austenita foram bem revelados assim como os carbonetos e as linhas

deformacdes. Essas linhas prejudicam uma visualizagéo clara da estrutura.

Figura 36 - Junta overlap —316L - Atacado com HNO3 a) 200X b) 500X

Fonte: Elaborada pelo autor.

Na regido de mistura o ataque revelou uma estrutura austenitica bem
deformada (Figura 37a) assim como um principio de ataque a estrutura ferritica como

pode ser visto na Figura 37b.
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Figura 37 - Junta overlap — Regido de Mistura - Atacado com HNO3 a) 50X b) 500X

Fonte: Elaborada pelo autor.

Assim como ha regido de mistura, na regidao do metal base do aco inoxidavel
ferriticos 444 foi possivel verificar apenas um principio de ataque aos contornos de
graos de ferrita. Isso pode ser explicado devido a sua maior concentracao de cromo

0 que o torna mais resistente a corrosao.

Figura 38 —Junta overlap — Regido de Mistura - Atacado com HNO3 - 200X

Fonte: Elaborada pelo autor.

4.3 Vilella

4.3.1 Junta de Topo

. Assim como SILVA, 2005 foi possivel verificar que o reagente foi efetivo em
revelar a estrutura ferritica (a) do material (Figura 39). O reagente atacou o contorno
de gréo, possibilitando a analise morfolégica assim como quantitativa. Pode-se

verificar os graos equiaxiais de ferrita assim como carbonetos dispersos na matriz.
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Figura 39 — Junta de topo —

10S - Atacado com Vilella a) 50X b) 500X

Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 40 - Junta de topo — 304L - Atacado com Vilella a) 200X b) 1000X

Fonte: Elaborada pelo autor.

J& na regido do ago 304L néo foi eficaz da mesma forma com que atacou o0s
contornos de ferrita (a) do 410S. E possivel observar alguns contornos de macla e
alguns contornos de graos austeniticos (y) (Figura 40), porém néo de forma ideal.

Na regido de mistura da junta podemos verificar de forma clara os contornos
de gréos ferriticos porém nao é possivel sequer ver os contornos de macla da regido
austenitica como pode ser verificado na Figura 41.

Ja na zona termomecanicamente afetada da junta soldada é possivel verificar
graos finos de ferrita e uma regido martensitica. O reagente foi eficaz no ataque da
martensita possibilitando a sua visualizacdo como pode ser encontrado na literatura.
(CAMILLO & DELLA ROVERE, 2010)
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Figura 41 — Junta de topo — Regido de Mistura - Atacado com Vilella a) 50X b) 1000X

Fonte: Elaborada pelo autor.

ZTMA — 410S - Atacado co a) 200X b) 1000X

Fonte: Elaborada pelo autor.

4.3.2 Junta Overlap

No caso da junta overlap a amostra ndo foi atacada de forma uniforme. O
reagente oxidou de forma preferencial algumas a regibes da matriz ferritica da
amostra, isto €, algumas regides foram superatacadas enquanto outras sequer foram
pouco atacadas (Figura 42). Essa nao uniformidade pode ser justificada devido a
criacdo de pilhas eletroliticas causadas por heterogeneidades entre os componentes
microestruturais da amostra, como proposto por PANNONI, 2007. Esse mecanismo
pode ser esquematizado na Figura 43. E também possivel verificar que na regido
austenitica da junta o ataque revelou apenas as linhas de deformacdo e os
carbonetos dissolvidos na matriz (Figura 44). Nao possibilitando a visualizacdo dos

contornos de graos austeniticos.
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Figura 42 - Junta de overlap — 444 - Atacado com Vilella a) 200X

Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 43 — Mecanismo de formacao de pilhas eletroliticas na superficie da amostra.

ELETROLITO

Fonte: (PANNONI, 2007).

Figura 44 - Junta de overlap — 444 - Atacado com Vilella a) 200X

Fonte: Elaborada pelo autor.

4.4 Oxélico — 10%
4.4.1 Junta de topo.

Como é possivel encontrar na literatura o acido oxalico foi eficiente no ataque

da estrutura austenitica. Pode ser verificado na Figura 45 os contornos de grao e
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contornos de macla na estrutura austenitica. Assim como encontrado por ZEEMANN,
2003 em sua pesquisa, o acido 6xalico atacou o contorno de gréo austenitico o &cido
além das linhas de deformacao e os carbonetos presentes na matriz.

Figura 45 — Junta de topo — 304L - Atacado com Acido Oxalico a) 200X b) 1000X

Fonte: Elaborada pelo Autor.

Na regido de mistura foi possivel verificar uma zona bem deformada gréos
austeniticos (Figura 46a). O acido oxalico ndo foi efetivo no ataque do contorno de
gréao ferritico, isso pode ser verificado em todas as regibes onde a estrutura ferritica
€ dominante, nestas regides apenas foi possivel verificar carbonetos dissolvidos. Da
mesma forma que néo foi efetivo na revelagéo da estrutura ferritica o acido oxalico
também néo foi efetivo na revelacdo da estrutura martensitica da regido da ZTMA
como pode ser visto nas Figura 47 e 48.

Figura 46— Junta de topo — Regi&o de mistura - Atacado com Acido Oxalico
a) 304L 200X b) 410S 200X.

Fonte: Elaborada pelo autor.
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Figura 47 - Junta de topo —ZTMA — 410S- Atacado com Acido Oxalico a) 200X b) 500X.

Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 48 - Junta de topo — 410S - Atacado com Oxalico a) 200X b) 500X

Fonte: Elaborada pelo autor.

4.4.2 Junta Overlap

Assim como 0s outros reagentes o ataque utilizando acido oxalico na junta de
geometria overlap possibilitou um resultado diferente do ataque utilizando o mesmo
reagente na geometria de topo, principalmente na regido ferritica. Pode-se verificar
gue esse ataque foi eficaz no contraste dos contornos de gréos da matriz ferritica em
todas as regibes da amostra (Metal base e interface de mistura) (Figura 49 e 50).

E possivel verificar na interface de mistura da solda regiées bem deformadas
de estrutura austenitica assim como contornos de graos de ferrita bem revelados.
(Figura 50).

Na regido do metal base do ago inoxidavel austenitico o acido oxalico foi efetivo
no ataque ao contorno de gréo austenitico (Figura 51). Porém da mesma forma que

atacou os contornos de grdos austeniticos o Acido oxalico atacou as linhas de
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deformacéo plastica e os carbonetos dissolvidos na matriz, dificultando a visualizagédo
de forma nitida o contorno de gréo.

Figura 49 - Junta de overlap — 444 - Atacado com Acido Oxalico 10% a) 200X b) 200X
RPN B N e A SIS QU i 5|
0 3 < s A

Fonte: Elaborada pelo autor.
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4.5 Kalling’s N.2

Kalling’s N.2 € um dos reagentes considerados reagentes de cor. Esses
reagentes comecaram a ser desenvolvidos nos anos ultimos 25 a 30 anos. Essa cor
€ possivel ser verificada por microscopio 6tico e depende da espessura da camada
formada. O mecanismo de formacao desta camada € devido a reacao entre a amostra
e o reagente. Essa camada depende também das condigcbes do reagente e da
orientacdo cristalografica da fase especifica. (BERMEJO, 2012). Esta camada de
oxido causa uma diferente interferéncia na luz incidente causando este contraste por
cores. (VANDER VOORT, 2005). Kalling’s N.2 é principalmente indicado para acos

inoxidaveis austeniticos.

4.4.1 Junta de topo

Como encontrado por HAIRER & KARELOVA, 2008 ¢ possivel utilizar este
ataque para acos inoxidaveis ferriticos o que posibilita a diferenciacdo de martensita

e ferrita.

Pode-se verificar que a utilizagéo deste reagente criou um contraste satisfatorio
dos gréaos ferriticos, colorindo alguns graos. Na regido da interface de mistura também

foram atacados os contornos de grao porém nao na forma de cores.

Figura 52 - Junta de topo — 304L - Atacado com Acido Oxalico a) 50X b) 200X
sa TOET S i n .!‘_. ok By

Ry

-

Fonte: Elaborada pelo autor.

Podemos ver na regido da ZTMA da junta é possivel diferenciar a ferrita da
martensita. Porém mesmo atacando a ferrita de forma satisfatéria o reagente nao
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atacou nenhuma a regido austenitica da amostra. Como pode ser visto nas figuras
Figura 54 Figura 56.

Figura 53 - Junta de topo —ZTMA — 410S- Atacado com Kalling’s a) 500X b) 1000X

Fonte: Elaborada pelo autor.
Figura 54 - Regiao de Mistura —ZTMA — 410S- Atacado com Kalling’'s a) 50X b) 304L 200X

Fonte: Elaborada pelo autor.

Apods o ataque com kalling’s N.2 a amostra foi atacada novamente buscando
comprovar que o contraste realizado por esse reagente é feito através da deposicdo
de camadas de 6xidos. Podemos ver que apds a amostra ser submetida a um novo
ataque, a camada de 6xido foi completamente removida mostrando assim a estrutura
ferritica pouco atacada (Figura 55a). Da mesma forma, a camada de Oxido da regido
da ZTMA, foi removida por completo (Figura 55b).

41



Figura 55 - Junta de topo — Atacado com Kalling’s depois HNOz 40% a) Metal base 410S
200X b) ZTMA 200X

Fonte: Elaborada pelo autor.

4.5.2 Junta Overlap

Ao contrario da junta de topo, onde foi eficaz no ataque dos contornos graos
ferriticos, o reagente Kalling’s nédo foi efetivo no ataque dos contornos de grao de

nenhuma das fases tanto ferritica quando austenitica.

O reagente atacou as linhas de deformacéo do 316L e os carbonetos de ambos
0S acos tanto o 316L (Figura 57b) quanto do 444(Figura 56), preterindo os contornos
de grédos. Nao sendo possivel assim analisar morfologia ou deformacgéo dos graos.

Com comentado anteriormente essa diferenca contrastes criados nas juntas
de geometrias diferentes se da devido a variacdo de composi¢cdo quimica entre 0s

materiais que as compdem.

's N.2 a) 200X b) 1000X

gura 56 - Junta de overlap — 444 - Atacado com Kalling

Fonte: Elaborado pelo autor.

42



Figura 57 - Junta de overlap - Atacado com Kalling’s N.2 a) Regido de Mistura 200X
b) Regido do AISI 316L 1000X

Fonte: Elaborada pelo autor.

4.6 Glicerégia.
Glicerégia é um reagente principalmente utilizado para revelar a estrutura de

acos inoxidaveis martensiticos e austeniticos. Ele é aconselhado para revelar os

contornos de graos assim como carbonetos na estrutura. (SMALL, 2008).

4.6.1 Junta de topo

Na regido ferritica da amostra, isto €, no metal base do 410S assim como na
regido da mistura da solda foi efetivo na revelacéo dos contornos de gréos de ferrita,
como pode ser observado na Figura 58.

Na regido da ZTMA temos novamente o aparecimento da regido martensitica
como esperado. O reagente foi eficiente na diferenciagdo entre as fases ferrita e
martensita. Entretanto diferentemente dos outros ataques este reagente atacou as
linhas de deformacéo plastica da estrutura ferritica.

Figura 58 - Junta de topo — 410S - Atacado com Glicerégia a) 50X b) 200X

Fonte: Elaborada pelo autor.
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Figura 59 - Junta de topo — 410S - Atacado com Glicerégi a) 50X b) 200X

Fonte: Elaborada pelo autor.
Ja na regido austenitica da amostra o reagente revelou apenas os contornos
de graos deformados como pode ser visto na figura abaixo. Enquanto regifes

adjacentes nao foram atacadas.

Figura 60 - Junta de topo — 410S - Atacado com Glicerégia 200X

B

> R

Fonte: Elaborada pelo autor.

4.6.1 Junta Overlap

J& na junta de geometria overlap o reagente Glicerégia foi extremamente
eficiente. Atacou de forma eficaz todas as fases presentes na amostra como pode ser
visto na figura 61. Pode-se verificar na regido do aco inoxidavel ferritico os contornos

de graos bem definidos assim como os carbonetos precipitados.
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Figura 61 - Junta overlap — Interface - Atacado Glicerégia — 50X

Fonte: Elaborada pelo autor.

Na regido do metal base do ac¢o inoxidavel austenitico foi possivel verificar os
contornos de austenita assim como contornos de macla. Assim como foi eficiente na
revelagdo das estruturas ferriticas e austeniticas da regido de mistura da amostra

Como pode ser visto na Figura 63.

Figura 62 - Junta de overlap — 444 - Atacado com Glicerégia a) 200X b) 500X

Fonte: Elaborada pelo autor
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Figura 63 - Junta de overlap — 444 - Atacado com Glicerégia a) Metal Base 316L - 200X
b) Regido de mistura - 200X

4.7 Ralph’s

Ralph’s é um reagente utilizado para revelagédo da estrutura geral de agos

inoxidaveis martensiticos e austeniticos de acordo com (SMALL, 2008).

4.7.1 Junta de topo.

Pode-se verificar na imagem que o reagente ndo atacou a amostra de forma
uniforme, apenas alguns contornos de graos foram revelados. A estrutura ferritica
assim como a martensitica ndo foram reveladas de forma satisfatoria.

Assim como a regido ferritica da amostra nao foi atacada de maneira uniforme,
algumas regides do ago AISI 304L ndo foram atacada enquanto algumas regides
foram superatacadas prejudicando assim a analise como pode ser visto na Figura 65.

Figura 64 - Junta de topo — 410S - Atacado com Ralph’s a) Metal base 50X b) ZTMA 200X

Fonte: Elaborada pelo autor.
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Assim como foi discutido neste trabalho esse superataque em algumas regioes
€ causada pela formacao de pilhas eletroliticas que causam o superataque devido a
heterogeneidades presentes no material.

Na regido de mistura dos materiais € possivel verificar que o ataque possibilitou
0 aparecimento dos contornos de graos ferriticos finos. Como pode ser visualizado
na Figura 66(a) e Figura 66(b).

Figura 65 - Junta de topo — 304L - Atacado Ralph’s 200X

Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 66 - Junta de topo — Regido de mistura - Atac

ado com Ralph’s a)200X b) 500X

Fonte: Elaborada pelo autor.
4.7.2 — Junta Overlap.

O ataque com o reagente Ralph’s teve um resultado muito parecido com o
ataque do Vilella. A Regido do metal base do 316L foi atacada de forma nao uniforme
assim algumas regides foram superatacadas enquanto outras regides adjacentes
foram pouco ou ndo atacadas o que € possivel ser visto na Figura 67. Além disso

possivel verificar também carbonetos dissolvidos na matriz ferritica.
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Figura 67 - Junta de overlap — 444 - Atacado com Ralph’s a) 200X b) 500X

Fonte: Elaborada pelo autor.

Assim como no atague com o reagente Vilella a regi&o composta pelo ago
inoxidavel austenitico ndo foi atacada de maneira a possibilitar a analise dos graos
austeniticos. E possivel verificar na Figura 68 que o reagente apenas revelou as
linhas de deformacdo na matriz austenitica preterindo aos contornos de gréos
austeniticos.

_Figurq 68 - Junta de overlap — 316L - Atacado com Ralph’s a) 200X b) 500X

Fonte: Elaborada pelo autor.

Na interface da solda o ataque resultou em uma combinacdo dos resultados
acima descritos. Podemos verificar na Figura 69(a) que existem regides onde o0s
contornos foram atacados, regides superatacadas e regides nao atacadas. Na Figura
69(b) fica mais evidente esta ndo uniformidade onde é possivel verificar de forma
clara alguns contornos de grédo e logo ao lado uma regido completamente nao

atacada.
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Figura 69 - Junta de overlap — Regido de mistura - Atacado com Ralph’s a) 200X b) 500X

Fonte: Elaborada pelo autor.

4.8 Acido Crémico 10%

O acido cromico € muito utilizado no ataque de agos inoxidaveis austeniticos
principalmente devido sua seletividade em relacdo a austenita. (SMALL, 2008) (UL
HAQ & HASHMI, 1988).

4.8.1 Junta de topo.

Analisando a Figura 70 é possivel verificar que o acido crémico foi eficaz no
ataque ao contorno de grdo austenitico. O ataque possibilitou a visualizagdo de
carbonetos dissolvidos na matriz austenitica assim como contornos de macla. Em
algumas regides € possivel verificar linhas de deformacéao plastica.

a 70 - Junta de topo — 304L 10% 200X

Fonte: Elaborada pelo autor.
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Assim como os resultados encontrados UL HAQ & HASHMI 1988 e SMALL
2008 o ataque com acido cromico foi bem seletivo em relagéo as outras estruturas
presentes na amostra. A Figura 71 confirma esta afirmacdo. Pode-se verificar que a
regiao ferritica foi pouco atacada durante o procedimento, apenas alguns carbonetos

e um principio de ataque aos contornos de graos ferriticos.

Figura 71 - Junta de topo — 410L - Atacado com Acido Crémico 10% 200X

Fonte: Elaborada pelo autor.

Enquanto na regido do metal base do ago inoxidavel ferritico 410S o reagente
nao possibilitou a visualizacdo dos graos ferriticos, na regido da interface da solda
onde é uma regido de mais alta energia foi possivel verificar que o &cido crémico

atacou tanto a ferrita quanto a austenitica isso pode ser verificado na figura.

Figura 72 - Junta de topo — Regido da Interface - Atacado com Acido Crémico 10% 200X

Fonte: Elaborada pelo autor.
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4.8.2 Junta Overlap

No aco AISI 316L o ataque com &cido crébmico também resultou em uma
estrutura austenitica bem definida. E possivel concluir que para as duas composicées
de aco inoxidavel austenitico o acido crémico foi eficiente em revelar o contorno de
grdo austenitico. Pode-se verificar também que assim como ndo atacou 0 aco
inoxidavel AISI 410S na junta de topo, o reagente em questao também pouco atacou
a regiao ferritica da amostra, isto €, o aco inoxidavel 444. Como pode ser visto na

figura.

Figura 73 - Junta de overlap — 316L - Atacado com Acido Crémico 10% a) 200X b) 500X

Fonte: Elaborada pelo autor.

Na regido de interface da solda é possivel verificar que alguns contornos de
gréos finos de ferrita e regides bastante deformadas de austenita.

Figura 74 - Junta de overlap — Regido da Interface - Atacado com Acido Crémico 10% 200X

Fonte: Elaborada eIo autor.
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Os resultados discutidos acima podem ser resumidos na Tabela 4 onde foram

atribuidos simbolos para a capacidade de cada reagente em revelar as estruturas

ferriticas, austeniticas e martensiticas.

Tabela 4 — Reagentes em funcéo da estrutura que revela em funcéo da composicao

REAGENTE Ferrita Austenita Martensita

T -304L/410S S I S

CARPENTER
O - 316L/444 S N -
T -304L/410S I I S

HNO3z - 40%
O - 316L/444 N S -
T -304L/410S S I S
VILELLA

O - 316L/444 N N -
ACIDO T -304L/410S N S N
OXALICO -10% | O - 316L/444 S I -
T -304L/410S S N S

KALLINGS N.2
O - 316L/444 N N -
3 T -304L/410S S I S

GLICEREGIA
O - 316L/444 S S -
T -304L/410S I I N

RALPH’S
O - 316L/444 I N -
i T -304L/410S N S N
ACIDO CROMICO
O - 316L/444 N S -
*Legenda: S — Sim, N — N&o, | — Irregular, - — Nao possui a estrutura.

Utilizando a Tabela 4 foi possivel entdo criar combinacfes para ataque
para revelar de forma eficiente as estruturas presentes na amostra. Foi entdo

realizada as seguintes combinacdes:

Figura 75 — Fluxogramas de combinacfes de ataques utilizados

Fonte: Elaborada pelo autor.
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4.9 Junta de topo

Foi utilizado primeiro o ataque Vilella para atacar a regido ferritica assim como
a estrutura martensitica da amostra de topo, apés esse ataque foi realizado um novo
ataque agora com acido crémico buscando revelar a regido austenitica da amostra.
Pode-se verificar que o ataque combinado foi efetivo em revelar as estruturas

presentes na amostra de topo Figura 76.

4.10 Junta Overlap

Na junta overlap foi utilizado a primeiro momento Glicerégia e logo apos o
ataque com Glicerégia foi atacado com Acido crémico 10%. O reagente Glicerégia
como discutido anteriormente foi eficaz no ataque das regides austeniticas e ferriticas
entretanto para melhorar o ataque aos contornos de gréos austeniticos foi utilizado
acido cromico 10%. Com isso foi possivel visualizar os contornos de graos ferriticos
assim como os contornos de graos austeniticos em toda a amostra, como pode ser

confirmado na Figura 77.
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Figura 76 — Junta de topo atacada a primeiro momento com Vilella e depois com Crémico 10%

Fonte: Elaborada pelo autor
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77 - Junta Overlap atacada a primeiro momento com Glicerégia e depois com Crémico 10%.

Fonte: Elaborada pelo autor.



5. CONCLUSOES

Com base nos resultados experimentais obtidos para as andlises
metalogréficas realizadas com diferentes reagentes de ataque para juntas
dissimilares, entre acos inoxidaveis ferriticos e austeniticos, soldadas pelo processo
FSW é possivel concluir que:

o Para a amostra com geometria de topo, isto €, composta pelos acos AlSI
304L e o AISI 410S a combinacédo de reagentes Vilella e Acido Cromico 10% foi
eficiente na criagdo de contrastes nas fases e microconstituintes presentes na
amostra possibilitando uma analise completa de sua microestrutura.

. Para a amostra com geometria overlap composta pelos acos AlSI 316L
e AISI 444 a combinacdo de reagentes Glicerégia e Acido Cromico 10% é a mais
indicada para realizar uma andlise completa da microestrutura presente.

o O reagente Acido Cromico 10% é o mais indicado quando se busca
revelar graos austeniticos para as amostras estudadas.

o O reagente Carpenter assim como o Kalling’s s&o eficientes na criagéao
de contrastes em acos inoxidaveis ferriticos, entretanto para juntas dissimilares de
acos inoxidaveis ferriticos e austeniticos ndo séo indicados principalmente por atacar
de forma né&o uniforme a regido austenitica.

o O reagente Kalling’'s € um dos reagentes de cores e seu mecanismo é
de deposicdo de uma camada na superficie da amostra. Foi possivel verificar a
existéncia dessa camada removendo-a com um atague seguinte.

o Foi possivel verificar que os reagentes (Exceto o Acido Crémico)
atacavam preferencialmente 0s acos que possuiam menor resisténcia a corrosdo, em

outras palavras aqueles que tinham em sua composi¢cdo menos cromo.
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