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RESUMO

A abordagem deste trabalho apresenta uma aplicacdo altamente eficaz, aliada a caracteristicas
Unicas do processo de soldagem de revestimento por Laser. Tecnologias inovadoras sao
constantemente empregadas em varios ramos da industria, mas principalmente no segmento de 6leo
e gés. Tal aplicacdo contribui para 0 aumento da produtividade de captacdo e processamento do
petréleo. Dentre essas tecnologias, destaca-se 0 processo de soldagem de revestimento por laser
cladding, sendo hoje uma ferramenta indispensavel em virtude das vantagens em relacdo aos demais
processos de recobrimento. Nesse contexto, o presente trabalho objetivou a realizacdo de uma solda
pelo processo laser cladding, utilizando o aco médio carbono AISI/SAE 4140 como substrato e po
de Inconel 625 como revestimento. Diversas analises foram realizadas para avaliar o material
soldado, como caracterizagdo macro e microestrutural, medidas de dureza e testes eletroquimicos.
Os resultados mostraram que a solda realizada ndo apresentou defeitos de qualquer natureza. As
microestruturas encontradas nas diferentes regifes da solda produziram valores adequados de
dureza, sendo dispensavel qualquer tratamento térmico pos soldagem. Os testes eletroquimicos
destacaram-se com relacdo a investigacdo no meio acido, onde observou-se que a corrente galvanica
em meio de HCI 0,1 mol/L é aproximadamente dez vezes maior que no meio neutro de cloreto.

Palavras-chave: Laser cladding, Inconel 625, AISI/ SAE 4140, ensaios eletroquimicos,
caracterizacdo microestrutural.

ABSTRACT

The approach of this work presents a highly effective application, combined with unique
characteristics of the laser coating welding process. Innovative technologies are constantly
employed in various branches of industry, but mainly in the oil and gas segment. Such application
contributes to increase the productivity of oil capture and processing. Among these technologies,
the cladding laser coating welding process stands out, being today an indispensable tool due to the
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advantages in relation to other coating processes. In this context, the present work aims to perform
a welding by laser, using a medium carbon steel as substrate and Inconel 625 powder as coating.
Several analyzes were performed to evaluate the welded material, such as macro and microstructural
characterization, hardness measurements and electrochemical tests. The results showed that the
weld performed was without any kind of defect. The microstructures found in the different regions
of the welded joint produced adequate hardness values, being unnecessary any post welding heat
treatment. The electrochemical tests stand out in relation to the investigation in the acid
environment, where it was detected that the galvanic current in 0.1 mol/L HCI is approximately ten
times higher than in the neutral chloride environment.

Keywords: Laser Cladding, Inconel 625, AISI/SAE 4140, electrochemical tests, microstructural
characterization.

1 INTRODUCAO

A producdo de petréleo no Brasil tem aumentado expressivamente nos Gltimos anos, gragas ao
inicio da exploracdo nos campos profundos do pré-sal. Com isso, o desenvolvimento de novas
tecnologias tem sido essencial, principalmente pela exposi¢cdo dos equipamentos a condi¢des
severas de operacdo como alta pressdo e ambientes oxidantes ou corrosivos. Nos componentes
metélicos a corrosdo € muito acelerada, portanto o estudo da corrosdo em diferentes meios €
primordial para obtencdo de melhor performance e maior vida util.

A fabricacdo de componentes macicos a partir de ligas metalicas resistentes a corrosdo ou
abrasdo pode ser inviabilizada economicamente devido aos elevados custos destes materiais. A
reducdo ou total eliminacdo dos efeitos da oxidacdo pode ser conseguido com menor custo a partir
de técnicas de recobrimento para protecédo superficial. Ligas a base de Ni sdo extensivamente usadas
recobrindo materiais mais baratos e menos nobres, como os acos médio carbono. A superliga
Inconel 625 é uma das mais utilizadas para esse fim.

As técnicas de recobrimento frequentemente adotadas séo thermal spray, solda TIG e laser
cladding. Essa Ultima destaca-se por apresentar varias vantagens em relacdo as demais, como
perfeita adesdo entre substrato e recobrimento com um minimo de dilui¢do e pequena extensdo da
Zona Termicamente Afetada (ZTA). Alem disso, o processo é mais facilmente controlado e produz
menor incidéncia de porosidade [1, 2]. Alguns trabalhos foram conduzidos para avaliar o processo
laser cladding com diferentes materiais [3-10]. FESHARAKI et al. [3], fizeram uma comparacéo
entre os processos laser cladding e TIG, utilizando respectivamente p6 e vareta de Inconel 625 como
revestimentos em substrato de Inconel 738. A principal diferenca segundo os autores foi a diluicédo
7,5% para laser cladding e 30% para TIG. E ainda, as medidas de dureza na ZTA foi 420 HV e 360
HV para laser e TIG, sendo que aplicando o processo TIG foram observadas vérias trincas na

interface entre substrato e recobrimento. Em outro trabalho desses autores [4], com 0s mesmos

Braz. J. of Develop., Curitiba, v. 6, n. 9, p. 64681-64694, sep. 2020. ISSN 2525-8761




JRrazilian Journal of Development

materiais, foi avaliada a evolucdo da corroséo a quente, a 900°C. Os resultados mostraram que o
processo laser cladding apresentou melhor desempenho, explicado pela menor espessura da camada
de corrosdo e pela interrupgdo do crescimento desta camada ap6s 28 h de ensaio. Também foi
observada formacéo de maior quantidade da camada NiCr204, a qual age como eficiente barreira
anticorrosiva.

A avaliagdo do comportamento frente as caracteristicas de corrosdo envolvendo
recobrimentos metalicos foi feita em alguns trabalhos [11-15]. JIMENEZ et. al. [12], apresentou
estudos sobre a eficiéncia destas barreiras anticorrosivas depositadas por laser cladding. Segundo
0s autores, a tendéncia termodindmica de um material & oxidacdo eletroquimica em um meio
corrosivo é um parametro determinado através do potencial a circuito aberto (OCP). YAO et. al.
[13] apresentaram estudos sobre o comportamento corrosivo em solucdo NaCl a 5% em diferentes
temperaturas. De acordo com as condi¢Oes experimentais demonstradas pelos autores, potenciais
abertos de super 13Cr e P110 mudam negativamente com 0 aumento da temperatura, acelerando
assim a reacgdo catodica e anodica.

Nesse contexto, 0 objetivo do presente trabalho foi realizar soldagem por laser cladding com
adicdo na forma de po6 de Inconel 625 recobrindo o substrato composto pelo aco AISI/SAE 4140.
Diferentes tipos de andlises foram conduzidos para avaliar as caracteristicas macro e

microestruturais, propriedade mecéanica e a resisténcia a corrosdo por meio de testes eletroquimicos.

2 MATERIAIS E METODOS
2.1 MATERIAL

O material utilizado como substrato foi um aco AISI/SAE 4140, constituido por uma barra
redonda laminada com didmetro de 101,50 mm. Apds recebida, a barra foi submetida a tratamento
térmico de témpera e revenimento a 540°C por 4h. Para o revestimento foi usada a superliga Inconel
625 na forma de p6, com granulometria de -150 +53 um. As composic¢Ges quimicas dos materiais

sdo apresentadas na Tabela 1.

Tabela 1: Composi¢do quimica dos materiais (% em peso):

Material Teor dos Elementos
C Si Mn P S Cr Mo Ni Al Co
0,390 | 0,230 0,870 0,011 0,003 1,020 0,210 0,020 0,032 | 0,010
Substrato

Cu Nb Ti \% w Pb Sn B Mg Fe
0,028 | 0,001 0,003 0,007 ND 0,002 0,004 0,001 ND 97,1
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C Si Mn p S Cr Mo Ni Al Co
Revestiment | 0,035 0,42 0,35 0,009 0,002 | 20,209 9,054 64,08 0,03 0,043
0
Cu Nb Ti V W Pb Sn B Mg Fe
0,007 | 3,967 0,015 0,034 0,075 0,03 0,153 0,001 0,011 1,43
2.2 METODOS

A operacdo de soldagem foi realizada pelo processo laser cladding automatizado, com o
equipamento Laserline GmbH, modelo LDF4000-60 de 4KW. A fonte foi do tipo Diodo Laser, com
lasers semicondutores (Fiber Lasers). O substrato foi pre-aquecido entre 260 e 300°C. Na sequéncia,
0 substrato soldado foi submetido a usinagem na superficie do revestimento e ao ensaio por liquido
penetrante. A Figura 1 apresenta fotografias do material soldado.

Amostras foram retiradas da peca soldada para diferentes tipos de analises. A caracterizacao
macro e microestrutural foi realizada a partir dos procedimentos metalograficos usuais, como
embutimento a frio, lixamento, polimento e ataque quimico, sequencialmente. Para a etapa de
polimento foi utilizada pasta de diamante de 1 e 3 um. O ataque quimico foi feito em duas etapas,
devido a solda dissimilar. Para atacar o substrato foi utilizado o regente Nital com concentracéo de
3% HNOs. Para o revestimento, utilizou-se a solugdo Agua Régia, na proporcio 3:1 (HCI:HNO).
A caracterizacdo microestrutural foi realizada com auxilio de microscopia dptica (MO) e
microscopia eletronica de varredura (MEV). O MO usado foi da marca Olympus, modelo BX51M,
instalado no laboratorio LABEM — UEZO. O MEV da marca Jeol, modelo JSM 6490LV, instalado
no Laboratério Didatico de Biologia e Microscopia da UEZO. O microscopio foi operado com
voltagem de aceleracdo de 20kV e as imagens obtidas no modo Elétrons Secundarios.

Medidas de dureza em escala Vickers foram realizadas em microdurémetro da marca Wilson
Hardness, modelo 402 MVD, instalado na empresa Cascadura. A carga utilizada foi de 300 g. O
espacamento entre as indentacdes foi de 0,20 mm. Foi estabelecido um perfil de dureza que
abrangeu todas as regides de interesse, conforme a Figura 2.

Os testes eletroquimicos consistiram na medida do potencial de circuito aberto (OCP — Open
Circuit Potential) da liga de niquel e do substrato em diferentes meios eletroliticos (NaCl 3,5%,
NaCl 0,1 mol/L e HCI 0,1 mol/L). A célula eletroquimica utilizada para os ensaios foi uma célula
convencional de trés eletrodos. Para medida do OCP foi usado eletrodo de referéncia (Calomelano),
contra eletrodo (platina) e eletrodo de trabalho (Inconel e metal base). O OCP foi avaliado durante
o periodo de uma hora (3600 segundos). O valor do potencial foi utilizado para a defini¢cdo do anodo
e do catodo dos ensaios galvanicos. Para realizacdo dos ensaios galvanicos, foi usado eletrodo de

referéncia (Calomelano), eletrodo de trabalho (metal base) e eletrodo sensivel (Inconel). O potencial
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e a corrente galvanica foram monitorados por um periodo de 6 h, utilizando a técnica ZRA (Zero
Resistance Ammeter). As medidas galvanicas, atraves das quais foi possivel obter os valores de
potencial e corrente galvanica, foram realizadas tendo como base a norma ABNT NBR 15613-5 de
2016. As analises foram realizadas em duplicatas. Todos os ensaios foram conduzidos utilizando
um potenciostato/galvanostato da AUTOLAB, modelo PGSTAT 302N.

Figura 1: Fotografias do material: a) ap6s soldagem, b) ap6s usinagem e aplicacdo de revelador (ensaio de liquido
penetrante).
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3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 CARACTERIZACAO MACRO E MICROESTRUTURAL

A imagem da Figura 3 apresenta a macrografia da regido soldada na qual é possivel observar
o substrato (MB — metal base) e o revestimento (MA - metal de adicdo). Pela Figura, verifica-se que
ndo foi evidenciada a presenca de trincas, poros, falta de fusdo ou outro defeito macroscopico
decorrente da operacdo de soldagem. A espessura do revestimento ap06s usinagem final foi de 1 mm

e a ZTA de 1 mm, aproximadamente. A diluicdo da solda foi de aproximadamente 2%.
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Figura 3: Macrografia da secéo transversal apresentando as diferentes regides do material soldado.

A microestrutura do metal base é mostrada na Figura 4. Pelas imagens, observa-se que a
microestrutura é formada por uma matriz ferritica com graos de perlita, bainita e martensita. Com
maior aumento, é possivel observar as lamelas da perlita bem delineadas, como destacado na Figura
4 (b). A microestrutura encontrada no metal base esta de acordo com a condi¢do do material como
recebido, um ago médio carbono microligado, que foi temperado e revenido.

A Figura 5 apresenta imagens da ZTA. As transformagdes microestruturais na ZTA foram
pouco evidentes nas analises microscopicas realizadas, com exce¢do da evolugdo do tamanho de
gréo. Sendo assim, a microestrutura da ZTA também apresentou as fases ferrita, perlita, bainita e
martensita revenida. A diferenca na caracterizagdo entre o substrato e a ZTA pode ser observada
especialmente ao comparar a dureza dessas regides, mostrada posteriormente. Esse aumento na
dureza justifica-se pela formacéo de bainita e martensita, decorrente da alta taxa de resfriamento do
processo de soldagem por laser.

Observa-se na Figura 6, a microestrutura do revestimento. Nas imagens, € possivel verificar
caracteristicas microestruturais distintas. Na regido de diluicdo (~2%), é possivel observar o
crescimento epitaxial dos grdos, como observado em destaque na Figura 6 (b). Nesta regido verifica-
se diferentes morfologias de grdo, os quais apresentam-se colunares, equiaxiais e dendriticos. A
regido do Metal de Solda apresentou matriz austenitica e formacéo de grdos colunares, estrutura
celular e dendritica. Essa microestrutura é tipica da regido fundida.

Pelas imagens observa-se que as dendritas estdo posicionadas em orientacdes verticais e
horizontais, ou seja, em duas direcdes. Abioye et al. [5], descreve esta ocorréncia ou fendmeno, pelo
fato de o metal de base se comportar nesta interface como dissipador de calor, ou seja, 0 crescimento
dessas dendritas ird ocorrer alinhadas ao maximo gradiente térmico presente nesta regido. Neste
caso, apresenta-se no sentido vertical, perpendicular a base. Ja a outra direcdo de crescimento
dendritico, crescimento colunar horizontal, ocorre proximo a superficie do metal de solda,
proporcionado principalmente pela mudanca na direcdo do fluxo de calor. Também observa-se

intensa precipitacdo de finos particulados, especialmente nos contornos interdentriticos. De acordo
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com a literatura, esses particulados podem ser carbetos de nidbio/ molibdénio ou fase Laves. A fase
Y”, mesmo presente, ndo pode ser visualizada no MEV.

A microestrutura encontrada no revestimento foi a mesma reportada em VAarios outros
trabalhos que utilizaram o processo de soldagem a laser e a superliga a base de Ni [3-8]. A diferenca
esta apenas nos tamanhos e espacamentos das dendritas. No entanto, pouca alteracdo se observa no
comportamento mecanico resultante.

Alguns trabalhos reportaram a comparagdo de outros métodos de revestimento, como em [1-
3, 8-9]. Nesses estudos, 0s pesquisadores citaram que o processo laser cladding € o mais eficiente
para refinamento da microestrutura, visto a geragéo de alta de resfriamento. Consequentemente, a
dureza obtida por esse processo é maior. De acordo com ABIOYE et al. [5] ALVES et al. [11], a
modificacdo da superficie dos componentes para protecdo contra a corrosao € um campo muito
critico. Entre as varias técnicas de revestimento para modificacdo superficial de metais ferrosos
contra corrosdo, o revestimento a laser oferece grandes vantagens sobre outras técnicas

convencionais, conforme citam MAHMOOD et al. [10].

Figura 4: Micrografia do metal base obtida em MO: a) 50 X; b) 500 X.

(a) - (b)
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Figura 5: Micrografia da ZTA obtida em MEV, modo Elétrons Secundarios.

(@) (b)
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Figura 6: Micrografia do revestimento obtida em MEV, modo Elétrons Secundarios.

3.2 CARACTERIZACAO MECANICA

Os resultados de dureza sdo mostrados na Figura 7. Observa-se que ndo ha diferenca
significativa comparando-se os perfis de dureza, ou seja, medidas com relacdo as orientacfes
predeterminadas (vertical e horizontal). O mapeamento de dureza, mostrou que ocorre um
significativo aumento de dureza na ZTA, comparando-se com a dureza do metal base. A dureza no
substrato foi de 220 HV e na ZTA de 334 HV, em media. Na regido de diluicdo a média de dureza
foi de 252 HV e no recobrimento foi de 235 HV.

Esse aumento de dureza esta associado as alteragdes microestruturais, conforme descrito no
item de caracterizagdo microestrutural. Como observado, ha formagéo de martensita, decorrente da
alta taxa de resfriamento do processo de soldagem. No entanto, o valor de dureza alcangado na ZTA

encontra-se ainda dentro do limite aceitavel, dispensando tratamento térmico pds soldagem.
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O fato da dureza do revestimento ser muito similar a dureza do Metal Base, sendo ainda um
pouco mais elevada, € muito vantajoso. Isso porque a camada de revestimento além de produzir
elevada resisténcia a corrosdo, ndo prejudica o uso em aplicacdes que sejam exigidos os niveis de
dureza do Metal de Base.

A alta dureza do revestimento era esperada, ndo sO pela carateristica relativamente refinada
da microestrutura, mas pelo fato do Inconel 625 ser uma liga endurecivel por solucdo solida e
precipitagdo da fase y”. A concentracdo de elementos quimicos em solu¢do na matriz austenitica,
como Mo e Nb, é um fator principal na determinagdo da dureza. Os resultados de FENG et al. [7],
também utilizando laser cladding com p6 de Inconel 625 em um ago martensitico, mostraram que a
dureza do revestimento foi em média 262 HV. Essa medida se aproxima da encontra no presente
estudo, 235 HV. Os autores afirmaram que a alta dureza foi decorrente também de segregaces de
Nb e Mo na microestrutura.

LIU et al. [9], usando o processo laser cladding com po a base de Fe-Cr para reparar uma
engrenagem de ago AISI/SAE 4140, encontraram valores de dureza similares aos do presente
trabalho na regido da ZTA, em média 350 HV. No entanto, os resultados de dureza no revestimento
foram muito diferentes. Os pesquisadores mediram no revestimento dureza entre 413 e 524 HV,
equivalente ao dobro da dureza medida neste estudo. A explicacdo para a alta dureza seria o intenso
refinamento da microestrutura pela soldagem em multicamadas. Embora essa opg¢éo de revestimento

seja mais apropriada para resisténcia ao desgaste, ndo melhora as caracteristicas com relacdo a

corrosao.
Figura 7: Grafico apresentando o perfil de dureza.
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3.3 TESTES ELETROQUIMICOS

A medida da evolucdo do potencial de circuito aberto para o revestimento Inconel 625 e o
metal base, AISI/SAE 4140, nos diferentes meios eletroliticos, pode ser observada na Figura 8. E
possivel observar que tanto nas duas diferentes concentracfes de NaCl (3,5% e 0,1 mol/L) como em
meio de HCI 0,1 mol/L, o Inconel 625 apresenta o potencial mais nobre em comparagdo com o
substrato. Um comportamento semelhante foi observado por Zhang, G. A. et al (2014), ao avaliar o
Potencial de Circuito Aberto (OCP) dos metais em uma junta soldada niquel-aco baixa liga.

A partir dos potenciais de circuito aberto nos diferentes meios, foi realizada a escolha do
anodo e do catodo para a obtencdo das medidas de potencial e corrente galvanica. A liga Inconel
625 foi conectada ao catodo (eletrodo sensivel) e 0 metal base foi conectado ao anodo (eletrodo de
trabalho) do potenciostato.

Os resultados obtidos nos ensaios galvanicos encontram-se representados na Figura 9
(potencial galvanico) e Figura 10 (corrente galvanica) mostradas abaixo. Através destes ensaios foi
possivel verificar o efeito do meio eletrolitico sobre a corrosdo galvanica da junta soldada em caso
de exposicdo do metal de base e do metal de adicdo ao mesmo meio oxidante. Observa-se que em
meios com maior concentracao de ions cloreto (NaCl 3,5%), o potencial galvanico ¢é deslocado para
potenciais menos nobres (mais catodicos), em meio acido (HCI 0,1 mol/L) o potencial é deslocado
para regides mais nobres (mais anodicas). Esse comportamento segue 0 mesmo perfil observado
para o potencial de circuito aberto.

Verifica-se que os valores apresentados pelo potencial galvanico se encontram mais
proximos dos valores de potencial de circuito aberto do metal base. Um comportamento semelhante
foi observado por WANG et al. [14]. Esse comportamento pode ser um indicativo que 0s processos
corrosivos predominantes sobre o metal base promovem uma maior influéncia sobre o potencial do
par galvanico. Em todos os meios estudados o potencial galvanico medido nos tempos iniciais
(aproximadamente 1600 s) se encontra bem proximo do que OCP do metal de base. Entretanto com
0 aumento do tempo de ensaio, se verifica que o potencial se desloca para valores ainda mais
negativos. Esse comportamento pode sugerir que os produtos de corrosdo formados sobre a

superficie passam a exercer influéncia sobre o potencial galvanico.
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Figura 8: Evolugéo do potencial de circuito aberto para o Inconel e o metal base imersos em meio aerado de: a) NaCl
3,5%; b) NaCl 0,1 mol/L; ¢) HCI 0,1 mol/L.
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A Figura 10 apresenta a corrente galvanica medida para o par Inconel-aco (junta soldada)
nos diferentes meios citados anteriormente. E possivel observar que a corrente galvanica segue um
perfil similar ao potencial galvanico. Ndo foram observadas diferencas significativas na corrente
galvanica comparando os meios NaCl 3,5% e NaCl 0,1 mol/L. No entanto para tempos mais longos,
verifica-se que a corrente galvanica em NaCl 3,5% apresenta valores mais elevados. Contudo a
principal diferenca pode ser verificada em meio acido. Observa-se um aumento expressivo da
corrente galvanica (cerca de dez vezes maior) quando o par galvanico esta em contato com este
meio oxidante. Esse comportamento mostra que o meio oxidante é extremamente relevante para

situacOes onde possa ser formado um par galvanico.

Figura 9: Potencial galvanico da junta soldada (Inconel-a¢o) nos meios eletroliticos — HCI 0,1 mol/L, NaCl 0,1 mol/L
e NaCl 3,5%.
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Figura 10: Corrente galvanica da junta soldada (Inconel-ago) nos meios eletroliticos — HCI 0,1 mol/L, NaCl 0,1 mol/L
e NaCl 3,5%.

—e— HCI 0,1 mol/L —a— NacCl 0,1 mol/L
NaCl 3,5%

L, (mA cm?)

-300 4700 9700 14700 19700 24700
Tempo (segundos)

4 CONCLUSOES

Uma soldagem por laser cladding foi realizada nesse estudo e algumas informacoes
importantes sdo consideradas:
- Foi possivel realizar a solda com alta qualidade, estando isenta de defeitos, com ZTA muito
pequena (1 mm) e espessura de revestimento (1 mm).
- As microestruturas observadas foram compativeis com o esperado para 0s materiais utilizados.
Sendo que a alteracdo da microestrutura na ZTA provocou um aumento da dureza, em média 334
HV. Esse Resultado é considerado muito satisfatorio, por descartar a necessidade de se realizar um
tratamento térmico de alivio de tensdo posterior a soldagem.
- O potencial galvanico do par liga Inconel-aco em todos os meios avaliados esteve mais proximo
da medida de potencial do metal menos nobre. A corrente galvanica ndo mostrou diferencas
significativas ao comparar os meios NaCl 3,5% e NaCl 0,1 mol/L. Entretanto em meio acido a
diferenca é extremamente significativa, observou-se que a corrente galvanica em meio de HCI 0,1

mol/L é aproximadamente dez vezes maior que no meio neutro de cloreto.
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