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RESUMO
Nos empreendimentos offshore comumente usa-se gás inerte para proteção dos fluidos de processo. Neste contexto, são empregados geradores de gás inerte, cujos espelhos são comumente fabricados em AISI 310, devido a sua elevada resistência à fluência e à oxidação em serviços a temperaturas elevadas. Porém, podem surgir alterações microestruturais devido a ações termomecânicas cíclicas às quais os espelhos são expostos. O presente estudo propõe caracterizar a microestrutura em determinadas regiões do espelho através do uso da técnica de réplica metalográfica. Foram realizados ataques eletroquímicos para revelar fase sigma e carbonetos de cromo precipitados no material. Desta forma, o presente trabalho permite a inspeção não destrutiva de espelhos de geradores de gás inerte construídos nesta família de materiais, levando a estabelecer diretrizes confiáveis a respeito do estado destes, permitindo estabelecer ações que mitiguem a ocorrência de falhas.
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INTRODUÇÃO

Os geradores de gás inerte são constituídos basicamente por uma câmara de combustão resfriada com água do mar, contendo um queimador no qual ocorre a queima de combustível (gás natural ou óleo diesel) misturado com ar soprado de ventiladores. Os gases resultantes do processo de combustão neste equipamento são utilizados como gases inertes para proteção de fluidos de processo em virtude de estes gases consistirem principalmente em nitrogênio e gás carbônico (1).

Os espelhos destes geradores experimentam repetidos ciclos de temperatura, estando sujeitos a gradientes térmicos importantes na direção radial e, por ser um equipamento de uso intermitente, os ciclos de aquecimento e resfriamento originam ciclos de tensões de origem térmica no material, principalmente na face mais quente. A região mais externa radialmente do espelho é refrigerada por água do mar, podendo estar sujeita ao fenômeno de corrosão sob tensão em virtude de que estes componentes são comumente fabricados em aço inoxidável austenítico (AIA).

Dentre dos AIA, o AISI 310 é muito requerido, devido a sua elevada resistência à oxidação e à possibilidade de operar em temperaturas elevadas. Porém, durante a exposição dos AIA a temperaturas na faixa de 600 e 800°C podem surgir fases deletérias tais como carbonetos de cromo e fase sigma (σ) (2).

A precipitação intergranular de carbonetos de cromo aumenta a resistência à fluência (3), mas promove um decréscimo na ductilidade, tenacidade e resistência à corrosão do material.


A fase sigma, rica em Cr e Mo, é um composto com estrutura cristalina tetragonal, cuja cinética de precipitação é fortemente dependente da composição química de liga produto da exposição a temperaturas da ordem de 700 a 900ºC. A precipitação desta fase freqüentemente está associada a uma forte redução na tenacidade ao impacto e à perda de resistência à corrosão da liga tanto em AIA como duplex (4-6). Estudos recentes (7-8) mostram que a fase sigma pode ter sido o motivo da falha de AIAs quando utilizados em altas temperaturas.

Recentemente, Pardal et al.(9) realizaram um estudo de análise de falha em um espelho de gerador de gás inerte semelhante ao analisado neste trabalho. Nesse estudo constatou-se que as principais causas da falha foram produto do endurecimento e fragilização devido à intensa precipitação de fase sigma. Além disso, foram observadas estrias e trincas de fadiga térmica na região do espelho onde são atingidas temperaturas maiores. Nesse trabalho(9) foi também verificada  a presença de carbonetos de cromo, sugerindo que o material como recebido se encontrava em estado sensitizado. Por fim, foi também detectada a existência de trincas de corrosão sobre tensão (CST) na região fria do espelho, tendo em vista que é refrigerada com água do mar.


Portanto, o presente estudo pretende avaliar a microestrutura de espelhos de geradores de gás inerte, mediante a aplicação da técnica não destrutiva de réplica metalográfica. Desta maneira esta técnica de análise pode ser de extrema utilidade para avaliar a integridade de espelhos de geradores de gás inertes que operam atualmente em diversas plataformas offshore no Brasil.
MATERIAIS E MÉTODOS

Foi avaliado, de forma não destrutiva pela técnica de réplicas metalográficas, uma porção de espelho de gerador de gás inerte de aço inoxidável austenítico AISI310S mostrado na Figura 1, cuja composição química e detalhada na Tabela 1.
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Figura 2 — Fase sigma precipitada na R1. (a) 950X (b) 3800X.

Figura 3 — Fase sigma precipitada na R2. (a) 950X (b) 3800X.
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Figura 1 – Porção de espelho de gerador de gás inerte. Regiões para realização dos ensaios.

Tabela 1 – Composição química (% em peso) do material como recebido (Fe bal.).
	C
	Mn
	V
	Si
	Ni
	Cr
	N
	Ti
	S
	P

	0,0542
	1,766
	0,181
	0,605
	19,41
	24,65
	0,0028
	0,01
	0,0015
	0,016



De maneira análoga ao estudo realizado por Pardal et al.(9) foram estabelecidas sete regiões internas distanciadas radialmente em relação ao bocal de localização do queimador tal como apresentado na margem esquerda da Figura 1. As regiões analisadas foram identificadas de R1 a R7, sendo numeradas a partir do bocal de posicionamento do queimador. A Tabela 2 exibe os valores de distância de cada região analisada em relação à extremidade da abertura do bocal do queimador. As regiões foram assim determinadas de modo a traçar um perfil de mudanças microestruturais sofridas pelo espelho do gerador. Cabe destacar que as regiões R4, R5, R6 e R7 são refrigeradas externamente mediante utilização de um circuito contendo água do mar.
Tabela 2 – Distância em relação à extremidade da abertura do bocal.

	Região
	R1
	R2
	R3
	R4
	R5
	R6
	R7

	Distância (mm)
	5
	65
	110
	165
	220
	275
	345



Como observado na Figura 1, a preparação das superfícies foi feita seqüencialmente através do lixamento mediante uso de microretifica com posterior polimento manual fazendo uso de pastas de diamantes de 6, 3, 1 e ¼ µm, conforme procedimento metalográfico convencional. Posteriormente, foram realizados distintos ataques eletrolíticos mediante uso de dispositivo especialmente projetado para realização deste tipo de ataque no campo(10). A Tabela 3 mostra as características dos ataques metalográficos realizados.
Tabela 3 – Características dos ataques metalográficos empregados.

	Reagente
	Voltagem
	Tempo
	Objetivo

	Solução de 10% NaOH
	3 V
	45 s
	Revelar fase sigma

	Solução de 10% de ácido oxálico
	8 V
	60 s
	Revelar carbonetos de cromo e fase sigma



Após limpeza e secagem procedeu-se à aplicação da réplica, onde previamente, a mesma é molhada com uma solução em partes iguais de álcool e acetona e logo, colada e pressionada, manualmente, contra a superfície preparada pelo período de 1 minuto. Após desta etapa, a réplica é mantida sobre a superfície por mais 5 minutos. Finalmente a réplica é cuidadosamente retirada para posterior observação em um microscópio óptico (MO) Zeiss modelo NEOPHOT 32.

Quantificações das proporções de fase sigma precipitada, nas diferentes regiões do espelho, foram efetuadas através da utilização do programa Image Tools v.3.0 (11), analisando-se trinta imagens por região analisada fazendo uso de diversos aumentos metalográficos.
RESULTADOS E DISCUSSÃO
As Figuras 2 a 5 apresentam as imagens das réplicas metalográficas, com diferentes aumentos metalográficos, contendo precipitados de fase sigma identificados na cor alaranjada, para as regiões R1 a R4. Observa-se que a cinética de precipitação resultou mais intensa na região R2 indicando que as temperaturas atingidas nesta região corresponderiam às proximidades do nariz da curva TTT para [image: image6.png]Figura 5 — Fase sigma precipitada na R4. (a) 950X (b) 3800X.



este AIA. Nas regiões R5, R6 e R7 não foi constatada presença de fase sigma.

[image: image7.jpg]Figura 8 — Carbonetos de cromo e fase sigma precipitada. (a) R3. (b) R4.

Figura 9 — Carbonetos de cromo. (a) R5. (b) R6.
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Figura 10 — Carbonetos de cromo precipitados na regido R7.



Figura 2 – Fase sigma precipitada na R1. (a) 950X (b) 3800X.

Figura 3 – Fase sigma precipitada na R2. (a) 950X (b) 3800X.
Figura 4 – Fase sigma precipitada na R3. (a) 950X (b) 3800X.
Figura 5 – Fase sigma precipitada na R4. (a) 950X (b) 3800X.


A partir da quantificação de fase sigma de cada região analisada foi traçado o perfil da cinética de precipitação de fase sigma ao longo do raio do espelho, atingindo-se um valor máximo de 24,9% na região R2, conforme mostrado na Figura 6.
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Figura 6 – Perfil da cinética de precipitação de fase sigma.


As Figuras 7 a 10 apresentam as imagens obtidas por microscopia óptica das réplicas metalográficas para as regiões R1 a R7 após ataque eletroquímico com ácido oxálico. Como era de se esperar, nas regiões R1-4 revelou-se a precipitação conjunta de carbonetos de cromo e fase sigma. Entretanto, as regiões R5-7 denotam somente a precipitação intensa de carbonetos de cromo nos contornos de grãos da austenita. Este fato dá indícios de que o espelho foi fornecido em estado sensitizado para construção do gerador, tendo em vista a precipitação intensa de carbonetos de cromo na região mais fria e refrigerada (R7) do espelho, assim como reportado recentemente por Pardal et al.(9).
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Figura 7 – Carbonetos de cromo e fase sigma precipitada. (a) R1. (b) R2.
Figura 8 – Carbonetos de cromo e fase sigma precipitada. (a) R3. (b) R4.
Figura 9 – Carbonetos de cromo. (a) R5. (b) R6.
Figura 10 – Carbonetos de cromo precipitados na região R7.

CONCLUSÕES
O presente estudo permite concluir que:
1.  Nas regiões R1-4 do espelho foi detectada a presença de fase sigma. A região R2 é o local de maior cinética de precipitação desta fase produto da temperatura desse local estar próxima do nariz da curva TTT para o aço AIA AISI 310S.

2. Em todas as regiões avaliadas pode ser verificada a presença de carbonetos de cromo nos contornos de grão o que sugere que o material encontrava-se inicialmente sensitizado, antes do inicio da sua operação.
3. Os resultados aqui apresentados estão de acordo com os obtidos por Pardal et al.(9), o que sugere que o método proposto é adequado para a avaliação destes componentes no campo, fornecendo diretrizes confiáveis do estado dos mesmos permitindo ações que mitiguem a ocorrência de falhas imprevistas.
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MICROSTRUCTURAL DEGRADATION EVALUATION BY FIELD METALLOGRAPHY OF INERT GAS GENERATOR PLATE BUILT IN AISI 310S

ABSTRACT
Inert gas is commonly used in offshore industries to protect process fluids. The plate of this equipment is generally built in AISI 310, because this material has high creep and oxidation resistance at elevated temperatures services. However, microstructural changes can arise due to cyclic thermomechanical actions to which the plates are exposed. The present work proposes to characterize the microstructure in specific regions of the plate by metallographic replica technique. Electrochemical attacks were performed to reveal sigma phase and chromium carbides in this material. Therefore, this work allows nondestructive inspection of inert gas generators plates built in this family of materials establishing actions to mitigate the occurrence of failures.
Key-words: Inert gas generator, Stainless steel AISI 310, Metallographic replica technique, Deleterious phases.
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