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Resumo

O foco deste trabalho é o estudo do material candidato a revestimento externo dos receptaculos de

contencao para transporte de substancias que sejam fontes de alta radioatividade, em especial %

Mo, para
a cadeia produtiva associada as industrias radiofarmacéuticas. Em especial relatamos os efeitos dos
processos de soldagem TIG e tratamento térmico na difusividade térmica de amostras de um aco
inoxidavel duplex UNS S32304, faz-se necessario o conhecimento das propriedades desse material frente
ao processo de fabricagdo com propdsito de atender as normas de seguranca de transportes de materiais
radioativos. As amostras foram soldadas em pares seguindo um procedimento autégeno, utilizando
argbnio e nitrogénio como gas de protecdo. Em seguida os pares soldados foram tratados termicamente a
temperatura de 600°C seguido de resfriamento de uma em ar e a outra em agua do mar. A andlise da
difusividade térmica foi realizada com uso do método Flash Laser apds as amostras serem submetidas ao
processo de soldagem e posterior tratamento térmico e a caracterizagdo microestrutural por microscopia
Optica. As regides soldadas apresentaram valores de difusividade térmica superiores aos encontrados no
metal base das amostras, 0 que pode ter sido influenciado pelo aumento do tamanho dos grdos nessas

regides e o desequilibrio de fases.

Abstract

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

by the increase grain size and phases imbalance.
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1. Introducgéo

Acos inoxidaveis duplex (AID) apresentam estrutura
bifasica ferrita-austenita em propor¢des
aproximadamente iguais a 50%, o que Ihes confere boa
resisténcia a corrosdo sobtensdo, alta resisténcia a
corrosdo intergranular, excelentes propriedades
mecénica e boa soldabilidade [1,2]. Para atingir essa
proporcdo, é necessario o controle da composicéo
quimica, temperatura de recozimento e condi¢des de
resfriamento [3]. As temperaturas elevadas geradas no
processo de soldagem causam o desequilibrio
termodinamico e o material busca uma condi¢cdo mais
estavel, por meio da precipitacdo de novas fases, além
da ferrita e austenita, levando ao desbalanceamento
microestrutural. Algumas fases sdo previstas pelo
diagrama de equilibrio de fase para o aco inoxidavel
duplex UNS S32304, como carbetos (M23Cg), hitretos
(Cr2N) e fase sigma (o). A precipitagdo de CroN é mais
frequente e reduz propriedades como resisténcia a
corrosdo e tenacidade em temperaturas em torno de
600°C a 850°C [4,5]. A precisdo no tempo de
resfriamento apés a solda também garante a
manutencdo das propriedades desejaveis no AID, uma
vez que taxas elevadas de resfriamento retarda a
transformacéo de ferrita para austenita, promovendo a
precipitacao de carbetos e nitretos de cromo. Por outro
lado, um resfriamento muito lento pode levar a
precipitacdo de compostos intermetalicos [6]. Assim,
faz-se necessério o estudo da difusividade térmica para
o entendimento da influéncia dessa propriedade na
cinética de transformacéo de fase, na qual o processo
difuso do fluxo de calor oriundo da soldagem contribui
para microestrutura final do material.

Visando atender as normas de seguranga para
utilizagdo do material estudado no desenvolvimento de
um receptaculo para transporte de materiais
radioativos, neste trabalho avalia-se o comportamento
da difusividade térmica do aco inoxidavel duplex UNS
S32304, submetido ao processo de soldagem TIG, com

gas de protecao 98%Ar+ 2%N,, e tratado termicamente

Tabela 1 - Composi¢édo quimica fornecida pelo fabricante (% em massa).
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a 600°C com resfriamento em agua do mar e ar.

2. Materiais e Métodos

2.1 Materiais

Utilizaram-se tiras de ago inoxidavel duplex da classe
UNS S32304, com dimens@es de 72,0 mm de largura
por 1,8 mm de espessura e composicdo quimica,
conforme especificado pelo fabricante, mostrada na
Tabela 1.

2.2 Soldagem e tratamento térmico

Os corpos de prova foram soldados em pares, com
junta tipo |, através do processo TIG autdégeno, com
eletrodo de tungsténio (W) dopado em 2% de tério (Th),
afiado em 60°. Foi utilizada uma corrente pulsada de
onda balanceada e frequéncia de aproximadamente
60Hz, com valor médio de 143A, tensdo média de 13V
e velocidade de 35 cm/min. O gés de prote¢ao utilizado
foi uma mistura de argénio (Ar) e 2% de nitrogénio (N2),
com vazdo de 10 I/min. Foram tratadas termicamente
em forno tipo mufla programével, a temperatura de
600°C com duragdo de 8 horas, seguido de
resfriamento em ar e em agua do mar. As amostras

foram identificadas conforme tabela 2.

Tabela 2: Identificacdo das amostras segundo as condicbes
experimentais.

Temperatura de

Identificacdo Resfriamento

Tratamento
T60 600°C Agua do mar
T68 600°C Ar

2.3 Microscopia 6ptica
O procedimento de preparagdo das amostras envolveu

as etapas de lixamento, com lixas de granulometrias
variando de 220 a 1200 mesh, de polimento, com
alumina (1p e 0,3p) e de ataque eletrolitico. Para o
metal base e a zona afetada pelo calor, a
microestrutura foi revelada através do ataque 10N de
KOH, 2,5V por 20s. Ja a regido da solda, o ataque foi

realizado com solugdo de &cido oxalico 10%, 6V,

%C %Mn  %Si %P %S %Cr  %Ni

%Mo Nppm %Ti %Cu %Co  PREN*

0,016 14 0,25 0,023 0,001 222 352

0,255 1030 0,0041 04171 0,09 24,691

* Indice de resisténcia a corros&o por pites
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durante 8s, ambos seguidos de secagem por aspersao
de alcool etilico PA com evaporacéo estimulada por ar
quente. A microestrutura foi observada através de um
microscopio o6ptico digital com uso de lentes de
aumento de 200 e 500x.

2.4 Medidas de difusividade térmica

As medidas de difusividade térmica foram obtidas
através do método Flash Laser, que consiste em
aplicar um pulso de energia radiante, intenso e curto,
uniformemente sobre a face de uma pequena amostra,
obtendo-se um registro do transiente de elevagdo de
temperatura na face oposta a incidéncia do calor [7,8].
O comprimento de onda do pulso de energia utilizado
foi de 107 m, intensidade 10v2 w/m? e diametro igual 2
mm. A difusividade é calculada a partir da espessura
da amostra (L = 2,101 mm), e do tempo requerido para
a temperatura da face oposta atingir a metade da

_ Ernar—Trneiar

excursdo de temperatura (t: = = 1. de acordo

0 equacionamento de Parker et al (1961) [8].

L}
=138——
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Para utilizagdo do método é necessario fazer uso de
algumas corre¢Bes que levam em conta as perdas de
calor que ocorrem durante a realizagcdo do
experimento, bem como os efeitos de tempo finito de
pulso. Utiliza-se um fator de correcdo, que é a razdo
entre o tempo de entrega do pulso de energia do laser
(r) e o tempo de subida da temperatura no material
para corrigir o efeito do tempo finito de pulso. A
correcdo também deve ser feita em relagdo a largura
do pulso, que neste trabalho foi de 4,2 vezes maior que
o0 permitido, influenciando na curvatura da subida
[9,10]. Assim, o valor real da difusividade térmica

devera sofrer uma correcéo dada por:

T
@=ap| 425 )

kel

3. Resultados e discussao

3.1 Microscopia 6ptica
As microestruturas do aco como recebido (CR), foram
obtidos por Milagre (2015) [11], Figura 1, e apresentam

a estrutura caracteristica de um aco inoxidavel duplex
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com grdos alongados na direcdo da laminagéo,
composta por ferrita (regido atacada, escura) e

austenita (regido ndo atacada, clara).

Figura 1 - Microscopia Otica da amostra CR, ataque KOH 10N. A seta
indica a direcdo de laminagéo [11].

Foi possivel visualizar nas zonas fundidas (ZF) das
amostras soldadas e tratadas, Figuras 2 e 3, a
concentragdo de precipitados no interior da ferrita,
fungcdo do fluxo de calor no processo de soldagem
utilizado (TIG autégeno). O aumento da temperatura
seguido de resfriamento em altas taxas provoca uma
elevada quantidade de ferrita (fase priméria na
solidificacéo) e, por consequéncia, a maior precipitacdo
de nitretos de cromo e/ou carbetos, em funcéo da baixa
solubilidade do N, e C nessa fase [12]. Para os agos
que contém um teor de carbono inferior a 0,02%, os
carbetos raramente sdo observados [2], assim,
acredita-se que os precipitados observados
corresponderiam a nitreto de cromo (Cr2N), conforme
verificado na literatura [3,13,14]. Essa formagé&o
também est4 relacionada com modo de resfriamento da
ZF, que é relativamente rapido, onde a quantidade de
austenita formada se distancia do valor de equilibrio e o
nitrogénio, que ndo consegue chegar até a austenita,
precipita na ferrita como nitreto de cromo [6].

As morfologias da austenita, alotriomorfica,
intragranulares e Widmanstatten, também foram
identificadas, assim como observado por [3,11,13]. A
morfologia Widmanstatten, geralmente resultado de
uma maior restricdo do processo de crescimento planar
da fase [15], ficou mais evidente na amostra resfriada
em &gua do mar, favorecida por altas taxas de
resfriamento, em funcdo dos altos gradientes de

temperatura que ocorrem nos processos de soldagem.
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Figura 2 - Micrografia da zona fundida da amostra T60, destacando as
morfologias tipicas de soldagem dos AlD’s. Ataque &cido oxalico 10%.

T/
’Y Aldtriomorfica Ocr2

Y intragranular

Figura 3 - Micrografia da zona fundida da amostra T68, destacando as
morfologias tipicas de soldagem dos AlD’s. Ataque acido oxalico 10%.

O MB, a principio, ndo sofreu interferéncia do calor
gerado no processo de soldagem, portanto suas
caracteristicas microestruturais estdo relacionadas
apenas com o tratamento térmico realizado. Ndo houve
alteracGes perceptiveis na morfologia das fases,
mantendo-se basicamente uma microestrutura bifasica,
com grdos alongados e pequenas ilhas de austenita,
conforme Figuras 4 e 5.

3.2 Difusividade Térmica

A difusividade térmica do material na condicdo como
recebida foi calculada, pela relacdo entre a
condutividade térmica e o calor especifico volumétrico,
através de dados fornecidos pelo fabricante, k= 17
WI/m.K, Cp= 450 J/Kg.K e p= 7,8 g/lcm3, com o
propdsito de obter um parametro para analise, obtendo-
se a= 4,364-10° m?/s. Os dados de difusividade térmica

coletados experimentalmente pelo método Flash Laser
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Figura 4 - Micrografia do metal base da amostra T68. Ataque KOH
10N. Destaque para formagao de y2.

Figura 5 - Micrografia do metal base da amostra T60. Ataque KOH
10N. Destaque para formagao de y2.

foram corrigidos considerando o tempo finito de pulso,
e expostos graficamente (Figura 6), considerando o
erro de 5% da bancada experimental.
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Figura 6 - Comparagédo da difusividade térmica para as amostras T60,
T68 e como recebida.

Os valores de difusividade térmica das amostras

apresentam o mesmo comportamento, crescentes no
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sentido metal base — zona fundida. O procedimento de
soldagem promoveu um aumento da difusividade na ZF
e ZAC, enquanto no MB, que so6 foi influenciado pelo
tratamento térmico, ndo apresentou alteracédo
significativa da propriedade. Esse comportamento pode
ser influenciado pelo desequilibrio de fases gerado pelo
processo de soldagem. Com o aumento do teor de
ferrita, € possivel que a difusividade do material
aumente, visto que para esta fase a difusividade
térmica é aproximadamente 100 vezes maior que na
fase austenita [16].

O aumento da difusividade também pode estar
relacionado com aumento do tamanho dos grdos
causado pelas altas temperaturas no processo de
soldagem e tratamento térmico. Contornos de gréos
e/ou de fases podem desempenhar um papel
importante no controle do transporte térmico em
materiais policristalinos devido a resisténcia térmica
interfacial, ou de contorno, que resulta em uma
descontinuidade de temperatura nas interfaces entre
grdos na presenca de um gradiente térmico [17],
causando uma reducdo da condutividade térmica do
sistema, que € diretamente proporcional a difusividade
térmica. Quanto maior o tamanho dos gréos, menor o
namero de jungbBes entre eles, portanto menos
resisténcia a propagacgdo do calor [9,10]. Com relagéo
ao tratamento térmico, a amostra resfriada em ar
apresentou maior difusividade térmica, o que pode ser
explicado pelo aumento do tamanho dos grdos da
austenita, devido ao maior de tempo para nucleacéo
dessa fase.

4. Concluséo

O estudo demonstrou que o0 comportamento da
difusividade térmica é influenciado pelo tamanho de
grdo e pelo desequilibrio de fases. A elevacao de
temperatura associada ao processo de soldagem e
tratamento térmico gerou aumento no tamanho médio
dos graos e na concentragdo da fase ferrita,
assegurando assim o aumento da difusividade térmica
na ZF e ZAC.

O valor da difusividade térmica € menor na amostra
resfriada em agua do mar, devido ao menor tempo de

exposicao a altas temperaturas.
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