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Efeito do recobrimento eletroquimico de niquel (Banho de Watts)

na microestrutura de acos inoxidaveis super duplex soldados pelo
processo de laser pulsado Nd:YAG

The effect of electrochemical nickel coating (Watts bath) on the
microstructure of super duplex stainless steels welded by the
Nd:YAG pulsed laser process

El efecto del recubrimiento electrolitico de niquel (Baiio de Watts)
en la microestructura de aceros inoxidables super duplex soldados
por el proceso de laser pulsado Nd:YAG

Lucas Ferreira da Silva Borges Dias !
Eli Jorge da Cruz Junior?

Francisco Mateus Faria de Almeida Varasquim®

Resumo: Os agos inoxidaveis super duplex possuem uma microestrutura bifasica, com austenita e ferrita em propor¢des
semelhantes, garantindo alta resisténcia mecénica e a corrosdo. Contudo, apds soldagem, a microestrutura tende a ser
desbalanceada, com predominancia de ferrita, comprometendo suas propriedades. Este estudo investigou o uso do Banho
de Watts para corrigir o balango de fases em um ago inoxidavel super duplex UNS S32750 soldado por laser pulsado
Nd:YAG. Trés condigdes foram analisadas, variando o tempo do banho. A pesquisa avaliou a morfologia das fases,
fragdes volumétricas e composi¢do por EDS, demonstrando que o Banho de Watts, ao formar uma camada de niquel,
foi eficaz na correg@o do desequilibrio de fases na soldagem.

Palavras-chave: Acos inoxidaveis super duplex. Banho de Watts, Fragdo volumétrica. Soldagem laser. Niquel

Abstract: Super duplex stainless steels have a biphasic microstructure with similar proportions of austenite and ferrite,
providing high mechanical strength and corrosion resistance. However, after welding, the microstructure tends to
become imbalanced, with a predominance of ferrite, compromising its properties. This study investigated the use of a
Watts bath to correct the phase balance in a UNS S32750 super duplex stainless steel welded by Nd:YAG pulsed laser.
Three different conditions were analyzed, varying the bath time. The research assessed phase morphology, volumetric
fractions, and composition via EDS, showing that the Watts bath, by forming a nickel electroplated layer, was effective
in correcting the phase imbalance in the weld.
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Resumen: Los aceros inoxidables super duplex tienen una microestructura bifisica con proporciones similares de
austenita y ferrita, lo que les confiere alta resistencia mecanica y a la corrosion. Sin embargo, después de la soldadura,
la microestructura tiende a desequilibrarse, con predominancia de ferrita, lo que compromete sus propiedades. Este
estudio investigo el uso de un bafio de Watts para corregir el balance de fases en un acero inoxidable super duplex UNS
S32750 soldado por laser pulsado Nd:YAG. Se analizaron tres condiciones diferentes, variando el tiempo del bafio. La
investigacion evalu6 la morfologia de las fases, las fracciones volumétricas y la composicion mediante EDS,
demostrando que el bafio de Watts, al formar una capa de niquel electrodepositado, fue eficaz para corregir el
desequilibrio de fases en la soldadura.

Palabras-clave: Aceros inoxidables super duplex. Bafio de Watts, Fraccion volumétrica. Soldadura laser. Niquel.
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Consideracoes iniciais
Os acos inoxidaveis super duplex (AISD) sdo caracterizados por uma microestrutura

bifasica composta de austenita e ferrita (Hu, ez al., 2018). O equilibrio das fagdes volumétricas
das fases confere aos AISD uma excelente combinagdo de propriedades mecanicas e resisténcia
a corrosdo. Devido essa combinagdo de propriedades, esses acos possuem uma ampla gama de
aplicagdes nas industrias quimicas, papel e celulose, 6leo e géas e offshore (Saravanan, et al.,
2017).

Em geral, apés soldados, os AISD apresentam uma microestrutura desbalanceada,
predominantemente ferritica (Tan et al., 2012). Para maioria das aplicagcdes industriais, uma
fragdo volumétrica de austenita inferior a 25% ¢ inaceitdvel (Kang, 2013). Um grande desafio
na soldagem de AISD ¢é obter unides com microestruturas balanceadas (Arun, 2019). A
manutengdo, apos soldagem, de fragdes volumétricas aproximadamente iguais de austenita e
ferrita € indispensavel para preservar as propriedades mecanicas e de corrosao dos AISD (Ouali
etal.,2019).

Outra dificuldade na soldagem dos agos inoxidaveis duplex ¢ o fato de que, dependendo
do processo de soldagem e dos parametros utilizados, na faixa de temperatura entre 700 e
950 °C, fases secundarias prejudiciais podem precipitar. Essas fases irdo afetar as propriedades
mecanicas e a resisténcia a corrosao (Gennari, 2018).

Na literatura € possivel encontrar diversos trabalhos relacionados a adi¢ao de elementos
estabilizadores de austenita, como niquel ou nitrogénio, na soldagem dos AISD como forma de
corrigir o balanco de fases resultantes. Muthupandi et al. (2005) estudaram a influéncia da
adicdo de niquel e nitrogénio na microestrutura e nas propriedades mecanicas dos acos
inoxidaveis duplex soldados pelo processo de de feixe laser (laser beam welding — LBW).
Migiakis e Papadimitriou (2009) realizaram um estudo semelhante, mas aplicado a soldagem a
plasma. Pilhagen e Sandstrom (2014) investigaram o papel do niquel na tenacidade dos agos
inoxidaveis duplex soldados por arco submerso (submerged arc welding - SAW). Tahaei et al.
(2016) estudaram o efeito do niquel e do tratamento térmico pds-soldagem aplicado a soldagem
por eletrodo de tungsténio (gds tungsten arc welding - GTAW). Zhang et al. (2017) também

trabalharam com GTAW, mas deram énfase ao nitrogénio como gas de protecao. da Cruz Junior
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et al. (2021) relataram o efeito no niquel na soldagem por laser pulsado Nd:YAG em acos
inoxidaveis super duplex.

O processo de soldagem a laser pulsado Nd:YAG oferece algumas vantagens em relacao
aos processos convencionais, como precisdo, soldagem de formas complexas, facilidade de
automagao, ciclos curtos e baixos aportes térmico (Ventrella et al., 2010).

Na soldagem de agos inoxidaveis duplex, a austenita ¢ formada a partir da ferrita no
estado solido. O baixo aporte térmico e as altas taxas de resfriamento, caracteristicas tipicas do
processo de soldagem por laser pulsado Nd:YAG, promovem a formagao de ferrita BCC, o que
resulta em uma microestrutura indesejada para a maioria das aplicagdes (Hu et al., 2018)

As caracteristicas da soldagem a laser pulsado Nd:YAG tornam dificil a adi¢dao de
elementos de liga, seja como fios de solda ou gas de protecdo. Encontrar uma maneira de
adicionar elementos que promovam a austenita ¢ muito importante para tornar esse processo de
soldagem a laser aplicavel aos acos inoxidaveis duplex. Um método alternativo relatado na
literatura ¢ posicionar uma fina folha de niquel entre os elementos estruturais a serem soldados,
a fim de promover o enriquecimento de niquel na zona de fusao da (Cruz Junior ef al., 2021).
Essa técnica, porém, apresenta limitagdes quando aplicadas a geometrias complexas.

O banho de Watts ¢ o processo de eletrodeposicdo de niquel mais utilizado, pois ¢
considerado um processo econdmico e eficiente. A eletrodeposicdo de niquel ¢ geralmente
utilizada para preparar revestimentos em muitos materiais metalicos, melhorando sua
resisténcia a corrosdo (Salcedo et al., 2016; Wang et al., 2018). Sua aplicacdo para preparar
superficies de elementos mecanicos em acgos inoxiddveis duplex a serem soldados e,
consequentemente, promover o equilibrio de fases na zona de fusdo ¢ uma area promissora a
ser estudada.

Devido a importancia de buscar o equilibrio de fases para manter as propriedades dos
acos inoxidaveis duplex, e, consequentemente, suas aplicacdes; considerando a adequagdo do
banho de Watts para formar uma camada de niquel eletrodepositado, este trabalho estudou o
uso do banho de Watts como uma forma de promover o enriquecimento de niquel na solda do
UNS S32750, a ser soldada pela fonte de laser pulsado Nd:YAG e, consequentemente, prevenir

o desequilibrio de fases.
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Metodologia
O metal base utilizado foi o AISD UNS S3270, em chapas de 1,5 mm de espessura. A

composi¢ao quimica ¢ apresentada na Tabela 1 e sua microestrutura ¢ mostrada na Figura 1.

Tabela 1 - Composi¢ao quimica do UNS S32750

C Si Mn P S Cr Mo Ni N

<0,030 | 0,40 0,90 0,040 | <£0,030 | 25,00 4,0 7,0 0,28

Fonte: MatWeb, Sandvik Osprey.

Figura 1 - Microestrutura do AISD UNS S32750

Fonte: Proprio autor.

Parte da superficie de trés amostras diferentes, voltadas para a regido da junta, foram
submetidas ao Banho Watts por diferentes tempos de imersdo: 5, 6 e 7 minutos. A
eletrodeposic¢ao foi realizada se utilizando dos aparatos ilustrados pela Figura 2, compostos pela
fonte de corrente continua, termometro, agitador por bolhas, e a solucao utilizada no banho. Em
todos os testes de deposicao a condigao quimico-fisica dos Banhos de Watts (contendo: 9 g de

NiCl2.6H20, 52,6 g de NiSO4.6H20, 7,6 g de H3BO3 em 200ml de H20) foram monitorados
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para valores constantes de pH 4 e 50 °C, respectivamente, enquanto a densidade de corrente foi

de 5 A/dm2 (Rose; Whittington, 2014)
Figura 2 — Aparato utilizado para o Banho de Watts

Termémetro

Agitador 7
. J o Fonte de corrente
continua

Fonte: Proprio autor

Antes de se iniciar a deposi¢do, as amostras foram lixadas em granulometria 1500, e
colocadas em um banho de hidroxido de sédio 200 g/L. com agitacdo ultrassonica por 5 minutos.
Dessa maneira foi possivel garantir um substrato com menos sujidades como particulas e
gorduras, a fim de se promover maior aderéncia da camada de metal depositado. A area

recoberta corresponde a 650 mm? conforme mostrado na Figura 3.
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Figura 3 — Representacdo esquematica das amostras
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Fonte: Proprio autor

Mantendo os mesmos parametros de soldagem, trés condigdes de exposi¢ao ao banho
de Watts foram testadas para avaliar a espessuras de revestimento de niquel obtidas pela
variagdo dos tempos de deposi¢cdo. A Tabela 2 resume as condi¢des do banho eletrolitico e os

parametros de soldagem para cada amostra.

Tabela 2 — Parametros de soldagem e espessuras das camadas eletrodepositadas

Amostra Tempo do Watts Parametros de Soldagem
Bath [min]
Ni5 5 Poténcia de Pico: 2.0 kW

- Duracao do pulso: 5 ms
Ni6 6
Frequéncia: 9Hz

Ni7 7 Velocidade de soldagem: 1mm/s

Gaés de protecdo: Argdnio

Vazdo: 20 /min

Fonte: Proprio autor

Para soldagem das amostras foi utilizado um equipamento de laser pulsado Nd:YAG

modelo UW-150 A (United Winners), com poténcia maxima de 150 W, didametro do feixe de
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0,2 mm. Os parametros de soldagem (Tabela 2) foram selecionados de acordo com
experimentos anteriores para resultar em uma superficie regular, sem porosidade, € uma poca
de fusdo profunda superior a 50% da espessura da chapa. O feixe de laser, modo keyhole, com
energia de pulso definida em 10J, foi focado na superficie da amostra. Adotou-se uma taxa de

sobreposi¢ao de 90%. O esquema de soldagem ¢ apresentado na Figura 4.

Figura 4 — Esquema de soldagem

Metal de adigho
eletrodepositado

> D

Fonte: Proprio autor

Para caracterizacdo microestrutural as amostras foram cortadas transversalmente ao
cordao de solda, e embutidas em baquelite. O lixamento das amostras ocorreu de forma manual,
alternando em 90° a posi¢ao a cada troca de lixa. A granulagdo das lixas obedeceu a sequéncia
220, 320, 400, 600, 1000 e 1200. Recorreu-se ao polimento das amostras com alumina de
particula 1 e 0,3 um, respectivamente. Para revelar a microestrutura utilizou-se o reagente
quimico Behara (20 ml of HCI, 80 ml of H>O, 1,0g of K»S>0s and 2,0g of NH4HF>).

Para determinar as fracdes volumétricas de austenita e ferrita, foram feitas diversas
micrografias por Microscopia Eletronica de Varredura (Carl Zeiss EVO LS15) em diferentes
regides do cordao de solda. Para cada amostra, dez micrografias foram analisadas, utilizando o
software ImageJ. As micrografias foram binarizadas (austenita em branco e ferrita em preto)
permitindo calcular as fra¢gdes volumétricas de cada fase.

Para confirmar a composi¢ao tanto das camadas depositadas quanto dos corddes de

solda as amostras foram analisadas por meio de Espectroscopia por energia dispersiva (EDS).
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Analise de dados e resultados

A Figura 5a apresenta uma micrografia optica da camada de niquel eletrodepositada
para a condi¢@o Ni7 e a Figura 5b o resultado da anélise da composi¢ao quimica da camada por
EDS. Embora tenha sido apresentado apenas os resultados para a condi¢do Ni7, as demais

condigdes (Ni5 e Ni6) comportaram-se da mesma forma.

Figura 5 — (a) Micrografia 6ptica da camada de niquel Ni7 (b) EDS da camada de niquel Ni7

Fonte: Proprio autor

A camada eletrodepositada apresentou espessura constante e boa aderéncia a superficie
do material base. Caso a espessura nao fosse constante, a distribuicdo de niquel ao longo do
corddo ndo seria uniforme resultando em diferentes proporcdes de ferrita e austenita. Nao foram
identificadas porosidades, que podem causar falhas na soldagem (Da Cruz Junior et al., 2021;
Mohammed et al., 2017). O EDS revelou uma composicao de aproximadamente 97% de Ni na
camada depositada, sendo os outros 3% Cr e Fe do substrato. Um pico de carbono foi detectado
provavelmente proveniente da baquelite onde a amostra estava embutida.

A espessura da camada eletrodepositada para as diferentes condi¢des de tempo de

exposicao ao banho de Watts sdo apresentadas na Tabela 3.
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Tabela 3 — Espessuras das camadas eletrodepositadas no banho de Watts.

Amostra | Tempo do Watts Bath [min] | Espessura da camada de niquel [pum]

NiS 5 54+1.3
Ni6 6 83+1.3
Ni7 7 93+13

Fonte: Proprio autor

As microestruturas (MEV) dos corddes de solda para as condigdes Ni5, Ni6 e Ni7 sdo
apresentadas na Figura 6 (a, b e c respectivamente). A camada eletrodepositada de niquel
promoveu um aumento nas fragdes volumétricas de austenita nos corddes. Dentre as condigdes
estudadas, quanto maior a espessura da camada depositada, mais proxima do equilibrio de fases
estava a microestrutura.

Estudos relatam que para soldagens autégenas em AISD, a fracdo volumétrica resultante
para os corddes de solda ¢ inferior a 10% (v/v) (Verma; Taiwade, 2017; Singh; Shahi, 2019).
Para o processo de soldagem por laser pulsado Nd:YAG, devido as altas taxas de resfriamento
e baixos aportes térmicos, os valores sao ainda menores (Da Cruz Junior et al., 2019; Salcedo
et al., 2016). Para todas as condigdes testadas, as quantidades de austenita foram maiores em

comparagdo com a soldagem autégena.
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Figura 6 — Microestruturas (MEV) dos corddes de solda para: (a) Ni5 (b) Ni6 (c) Ni7

Fonte: Proprio autor

A microestrutura da condi¢do Ni5 apresenta uma morfologia de austenita diferente das
demais condi¢des (Ni6 e Ni7). Trata-se de uma microestrutura desbalanceada, com uma grande
quantidade de ferrita com pouco austenita alotriomorfa nos contornos de graos. Na soldagem
dos AISD, a primeira fase que solidifica ¢ a ferrita (Mohammed et al., 2017). A austenita ¢
formada a partir de uma transformacdo difusional em estado sélido, sob altas taxas de
resfriamento (tipicas do processo de soldagem por laser pulsado), ndo ha tempo para formagao
da austenita (Muthupandi ef al., 2005). A quantidade ne niquel (resultado do Banho de Watts)
para condi¢do Ni5 ndo foi suficiente para promover um balango adequado de ferrita/austenita
frente as altas taxas de resfriamento. A estrutura majoritariamente ferritica pode comprometer
as propriedades mecanicas e de corrosdao dos AISD soldados (Badji et al., 2003).

Diferente da condicdo Ni5, as microestruturas das condi¢des Ni6 e Ni7 apresentam em
sua microestrutura austenita alotriomorfa nos contornos de graos, austenita de Widmanstitten
crescendo a partir dos contornos de graos e austenita intragranular (idiomorfica). Na soldagem
de agos inoxidaveis duplex, a austenita forma-se de trés formas: alotriomorficas de contorno de
graos, Widmanstitten, que tem origem dentro do grdo de ferrita a partir da austenita

alotriomorfa de contorno de grao e austenita intragranular. A austenita alotriomorfa de contorno
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de graos e a de Widmanstitten formam-se a altas temperaturas, enquanto a intragranular em
baixas (Mohammed et al., 2017; Muthupandi et al., 2003). Mesmo sob altas taxas de
resfriamento, o efeito do niquel (resultado do Banho de Watts) na formagdo da austenita
sobrep0s os efeitos dos ciclos térmicos promovendo um aumento nas fracdes volumétricas de

austenita. As microestruturas da transi¢do entre metal base e corddes de solda para as condig¢des

Ni5, Ni6 e Ni7 sdo apresentadas na Figura 7 (a, b e ¢ respectivamente).

Figura 7 — Microestruturas (MEV) da transi¢do para: (a) Ni5 (b) Ni6 (c) Ni7

Fonte: Proprio autor

Para todas as condigdes, embora mais evidente na Ni6 e Ni7, a quantidade de austenita
na zona termicamente afetada (ZTA) é menor em relagdo ao centro do corddo, o que pode ser
explicado pelo fato de nessa regido as taxas de resfriamento serem superiores em relagdo ao
centro do cordao, afetando a formacgao da austenita.

A Tabela 3 apresenta os valores médios das fragcdes volumétricas de ferrita e austenita
para todas as condi¢des. Considerando que para maioria das aplicagdes industriais, uma fracao
volumétrica de austenita inferior a 25% ¢ inaceitavel, as condi¢cdes Ni6 e Ni7 apresentaram
bons resultados (Saravanan et al., 2017; Kang; Lee, 2013). Outros autores consideram que a

fracdo volumétrica minima de austenita ¢ 30% para que o cordio seja aceitavel (Ramkumar et
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al., 2014). Quantidades maiores de ferrita aumentam a resisténcia mecanica, porém reduzem a
resisténcia a corrosao, enquanto quantidades maiores de austenita aumentam a resisténcia a
corrosdo, porém reduzem a resisténcia mecanica. Para uma boa combinagdo de resisténcia

mecanica e de corrosdo € importante que as fases austenita/ferrita estejam balanceadas.

Tabela 4 — Fracoes volumétricas das fases

Amostra AUSTENITA % FERRITA %
Ni5 10.5+0.4 89.5+0.4
Ni6 38.9+0.3 61.1+0.3
Ni7 56.2+0.4 43.5+0.4

Fonte: Proprio autor

As condigdes Ni6 e Ni7 mostram que o Banho de Watts foi eficiente para solucionar o
desbalanceamento de fases resultante da soldagem dos AISD, uma vez que os parametros de
soldagem foram mantidos os mesmos para todas as condigdes. Saravanan et al. (2017) afirmam
que apenas alterando-se os parametros de soldagem, para o processo laser Nd:YAG, o balango
de ferrita/austenita serd inadequado, sendo necessario alguma técnica para corrigir a
microestrutura. O Banho de Watts promoveu o enriquecimento de niquel no cordao de solda, e
consequentemente uma microestrutura com proporg¢des de austenita e ferrita adequadas.

A Figura 8 apresenta os resultados do EDS realizado no corddo de solda para todas as
condi¢cdes. Nota-se uma composicdo do corddo de solda aparentemente dentro do esperado,
alinhado a composigao propria do ago UNS S32750, porém, com maior porcentagem de niquel,
uma vez que esse € o elemento depositado. Algumas amostras apresentaram aluminio em sua
composi¢ao, enquanto outras ndo. Isso se deve ao fato que durante a preparacdo da amostra, ela
passa por um polimento abrasivo de alumina - Al,Os3. Dessa forma, como as particulas sdo
muito pequenas, houve encrustacdes que levaram ao seu aparecimento em pequena quantidade,
porém, trata-se de um fator externo ao cordao, e ndo deve ser levado em consideragcdo. O
oxigénio também aparece em algumas amostras, ¢ esta associado a oxidagdo do cromo,

formando uma camada de passivagado de Cr,O3, tipica dos agos inoxidaveis, e, portanto, também
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¢ um fator externo, nao correspondendo a realidade do interior do cordao, e deve ser

desconsiderado.

Figura 8 — EDS dos corddes de solda
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Fonte: Proprio autor

Consideracoes finais
Com base nos resultados podemos delinear as seguintes conclusoes.
e O Banho de Watts possibilitou a formacdo de uma camada de niquel
eletrodepositada com espessura constante e bem aderida a superficies.
e A camada eletrodepositada promoveu um aumento nas fragdes volumétricas de

austenita, sendo que quanto maior a espessura da camada maior a quantidade de

austenita.
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e As condigdes Ni6 e Ni7 apresentaram resultados que satisfazem os padroes

aceitaveis para aplicagdes industriais em relagdo as proporgdes de austenita e
ferrita.

¢ O Banho de Watts foi eficiente para promover o enriquecimento de niquel nos
cordoes de UNS S32750 soldados por laser pulsado Nd:YAG e corrigir o
balango de fases resultante.

e A combinag¢do do Banho de Watts, na preparagdo de superficies, com o processo
de soldagem por laser pulsado Nd:YAG apresentou-se uma alternativa viavel
para corre¢do do balanco de fases possibilitando a aplicagcdo industrial desse

processo de soldagem a AISD.
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