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RESUMO

Este trabalho investiga as alteracdes microestruturais entre 500°C e 650°C para o
aco UNS S31803 (SAF 2205), que apresenta grande resisténcia mecanica combinada a
resisténcia a corrosdo. O material em estudo foi submetido ao tratamento térmico de
envelhecimento nas temperaturas de 550°C, 600°C e 650°C nos tempos de 0,5h até 96h. A
seguir, realizaram-se os ensaios de caracterizacdo microestrutural por microscopia Otica,
quantificacdo da fracdo volumétrica de ferrita por estereologia quantitativa e por ferritoscopio.
Principalmente no tempo de envelhecimento de 96 h, conclui-se que ocorre precipitacdo da fase
o’ nas temperaturas de 550°C e 600°C devido a reducdo de ferrita magnética, se comparada
aquela medida por estereologia quantitativa, e também pelo ensaio de dureza Knoop (0,05 kgf),
onde nota-se um aumento de dureza da ferrita ap6s 96h a 600°C. Estes mesmos ensaios, junto
dos ensaios de andlise quantitativa da fragdo volumétrica da fase sigma apds ataque de KOH,
confirmaram a precipitagdo desta fase nas temperaturas de 600°C e 650°C, pois a diferenca da
fracdo volumétrica de ferrita obtida pelos dois métodos anteriormente descritos € igual ao
resultado da fracdo volumétrica da fase sigma. O grande desvio padrdo encontrado na medi¢dao
de microdureza Knoop (0,05 kgf) da ferrita da amostra envelhecida por 96 h a 650°C em relagdo
ao da amostra solubilizada é outra confirmacdo da precipitacdo da fase sigma, pois esta fase

possui dureza superior a da ferrita.

Palavras chaves: Aco inoxiddvel diplex; UNS31803; Alfa linha; Fase sigma
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1. OBJETIVO

Durante o envelhecimento isotérmico como tratamentos térmicos, soldagem ou
conformagdo a quente, pode ocorrer nos agos inoxiddveis ddplex a precipitacdo indesejada de
outras fases que podem afetar a resisténcia a corrosdo e diminuir as propriedades mecanicas
desse aco. Este projeto tem como objetivo verificar as alteracdes e transformagdes
microestruturais causadas nesse aco entre duas faixas de temperaturas ja conhecidas, 700°C e
900°C (onde ocorre a formagdo da fase sigma) e 300°C e 500°C (onde ocorre a formacao da
fase ). Ou seja o trabalho se realizard nas temperaturas de 550°C, 600°C e 650°C pois ndo ha
estudos na literatura das possiveis transformacdes de fase que podem ocorrer nesse intervalo de

temperatura.



2. REVISAO BILIOGRAFICA

2.1. Agos inoxiddveis

2.1.1. Introdugao

Acos que apresentam em sua matriz teores de cromo livre no minimo de 11% tem a
capacidade de formar uma pelicula superficial aderente, chamada de pelicula passiva, sendo essa
pelicula a principal responsavel por proteger o aco da acdo de agentes corrosivos (atmosfera,
meios aquosos ou organicos). Os agos que apresentam essa caracteristica sdo chamados de agos
inoxiddveis, mas também outros elementos de liga, como niquel, molibdénio e nitrogénio

aumentam ainda mais a resisténcia a corrosdo (SEDRIKS, 1996).

2.1.2. Acos inoxidaveis ferriticos

Essencialmente ligas bindrias ferro-cromo, contendo cerca de 12 a 30% Cr, sdo
denominados ferriticos porque sua estrutura mantém-se essencialmente ferritica (CCC, do tipo

ferro—a,).

Os acos inoxiddveis ferriticos sao relativamente mais baratos em relagcdo aos demais
tipos de acos inoxiddveis, porque nao contém niquel. Sdo usados principalmente como materiais
gerais de constru¢cdo, em que se requer boa resisténcia a corrosdo e ao calor. A presenga de

carbono nesse aco reduz um pouco a resisténcia a corrosdo. Recentemente, tém sido

desenvolvidos novos acos ferriticos, com baixos teores de carbono, de maneira a solucionar esse

problema (SMITH, 1996).

Os acos inoxiddveis ferriticos apresentam niveis de ductilidade e tenacidade menores do
que os encontrados nos agos inoxiddveis austeniticos além de serem imunes a corrosao sob

tensdo (POTGIETER e CORTIE, 1991).

2.1.3. Acos inoxidaveis austeniticos

Os acos inoxiddveis austeniticos sdo essencialmente ligas ternérias ferro-cromo-niquel,

contendo cercade 16 a 25% Cre 7 a 20% Ni.

Dé-se o nome de ligas austeniticas devido ao fato de sua estrutura permanecer austenitica

(CFC, v) numa ampla faixa de temperaturas. O niquel é o grande responsavel por essa mudanga



significativa em relagdo ao aco inoxidavel ferritico por possuir uma estrutura cristalina CFC,
estabilizando esta estrutura do ferro. Isso proporciona uma capacidade de se deformar a frio
maior do que a encontrada em outros acos inoxiddveis, em outras palavras, ele poderd ser mais

ductil e tenaz.

Essa liga possui normalmente melhor resisténcia a corrosdo do que os acos inoxidaveis
ferriticos, porém se for posteriormente trabalhada através de soldagem ou tratamentos térmicos
com resfriamentos lentos num intervalo de temperatura entre 870 e 600°C, podem tornar-se
susceptiveis de corrosdo intergranular, porque ha precipitacdo de carbono com cromo formando

carbonetos de cromo nos contornos do grao austenitico (SMITH, 1996).

2.2. Agos inoxiddveis daplex

2.2.1. Metalurgia fisica

2.2.1.1. Introdugdo

O termo ‘diplex’ em Latim tem o significado de duplo, numa visdo onde o aco
inoxiddvel duplex apresenta as fases ferrita (cibico de corpo centrada) e austenita (cibico de
face centrada) quase na mesma porcentagem de fracdes volumétricas. Na média, sua
microestrutura é composta por 40 a 45% de ferrita e 55 a 60% de austenita, porém essas fracoes
apenas sdo obtidas apds a solubilizacdo que ocorre a uma temperatura entre 1000°C e 1200°C
(NILSSON, 1997).

Ja sua composi¢ao quimica € composta basicamente por ferro, cromo e niquel, e outros
elementos como o nitrogénio. Os acos inoxidaveis diplex apresentam uma boa combinacio de
propriedades tais como: resisténcia mecanica superior aos tradicionais agos inoxidaveis
ferriticos e austeniticos, boa tenacidade e ductilidade além da excelente resisténcia a corrosao
intergranular, corrosao por pite e corrosdo-sob-tensao. Devido essas caracteristicas esse aco tem
sido selecionado para diversas aplicacdes como nas indudstrias naval marinha e de dgua doce,
grandes aquecedores de dgua, industria pesada de petréleo “off-shore” e muitas outras industrias
quimicas (INOX’90, 1990).

As primeiras geracdes de acos inoxiddveis ddplex ndo possuiam nitrogénio em sua
composi¢cdo. Isso permitia a formagdo de continuas regides de ferrita proporcionando uma
grande reducdo da capacidade corrosiva desse material. Porém as propriedades podem ser

restauradas com tratamentos para reformar a austenita.



A segunda geracdo dos acos diplex jd possuia nitrogénio em sua composi¢ao, eles sio
designados como por exemplo 2205 (22% de Cr e 05% de Ni), 2304 (23% de Cr e 04% de Ni)
entre outros, sendo estes muito mais aceitos e produzidos em mais formas geométricas do que a
primeira geracdo. Entretanto a producdo total de acos inoxidadveis ddplex € muito inferior a
producdo de agos inoxidaveis ferriticos e austeniticos, pois seu preco continua muito elevado
(SEDRIKS, 1996).

Por outro lado, os acgos inoxiddveis duplex s@o suscetiveis a precipitacdo de fases
indesejdveis quando submetidos a envelhecimento isotérmico, processo de soldagem ou mesmo
diversos tratamentos térmicos. A precipitacdo de novas fases causa no aco inoxidavel diplex
uma reducdo das propriedades mecanicas (fragilizacdo) assim como a reducdo da resisténcia a
corrosdo. Sabe-se de duas principais fases que se precipitam nessas condi¢des, a fase o’ e a fase
sigma (c) (INOX’90, 1990).

Sedriks (1996) mostra o diagrama da figura 2.1, onde se constata esquematicamente a
curva TTP (tempo-temperatura-precipitacao) para o aco duplex 2205. Pode-se notar uma lacuna
entre as temperaturas de precipitacdo da fase sigma (700 a 900°C) e entre as temperaturas de
precipitacio da fase o’ (475°C embrittlement). E nesta lacuna que o trabalho aqui apresentado

ird concentrar seus esfor¢os de pesquisa.
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Figura 2.1 — Diagrama de tempo — temperatura — precipitacdo do aco inoxidavel diplex 2205 (SEDRIKS, 1996).



2.2.1.2. Fase o’

O trabalho de (MAGNABOSCO, 2007) revela indicios da decomposi¢do espinodal da
ferrita, pois o potencial de resisténcia a corrosdo por pite € indiretamente proporcional ao tempo
de envelhecimento das amostras, sendo isto decorrente do cromo que estava inicialmente
presente na ferrita e posteriormente ao envelhecimento foi utilizado na formagao de fase o’, ndo
estando mais disponivel para ser redistribuido pela ferrita final. Nesse artigo o material estava
solubilizado no estado inicial apresentando fragdes semelhantes de ferrita e austenita e
posteriormente sofreu um tratamento de envelhecimento a 475°C por periodo de até 1000 horas.

Porém foi observado apenas a formagao da fase o’ a partir da ferrita original.

A formacdo de fase o’ provoca o endurecimento dos agos duplex por particulas
finamente dispersas de o’ na propria ferrita original. O surgimento da fase o’ € observado a
partir do aumento da dureza como se pode verificar na figura 2.2 onde se mostra um aumento da
dureza a partir de 2 horas de envelhecimento a 475°C. Verifica-se também a diminuicdo da

tenacidade associada. (SOLOMON e DEVINE, 1982).
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Figura 2.2 - Energia absorvida em ensaio de impacto Charpy a temperatura ambiente e dureza Rockwell B de amostras de aco

inoxiddvel diplex US0 solubilizado e envelhecido a 475°C nos tempos indicados (SOLOMON e DEVINE, 1982).

Pode-se constatar mais uma evidéncia da formacdo da fase o’ na figura 2.3, onde foi

construido um diagrama de dureza em func¢do do tempo de envelhecimento a 475°C



(MAGNABOSCO, 2007), onde o autor mostra uma considerdvel diminui¢ao da dureza a partir
da méxima dureza atingida pela fase o, isso se deve provavelmente ao fato do crescimento

(coalescimento) desta fase que ja havia se formado.
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Figura 2.3 — Dureza das amostras de ago UNS S31803 em func¢do do tempo de envelhecimento a 475°C. O tempo de 0,1 hora
representa as amostras solubilizadas (MAGNABOSCO, 2007).

Outro trabalho, (Weng, 2004), mostra resultados de grande fragilizacio do aco
inoxidédvel duplex 2205, quando submetido ao tratamento térmico de envelhecimento a 475°C.
Isto é devido a degeneracdo da fase ferrita, onde a andlise por microscopio eletronico de alta
resolucao mostra a decomposi¢ao espinodal da ferrita em fase (o) rica em ferro e fase (o), rica
em cromo. O FEG-TEM (Field-emission gun transmission electron microscopy) foi usado para
andlise de detalhes nanométricos das amostras envelhecidas como na figura 2.4 onde a imagem
com manchas no formato de casca de laranja € atribuida a nucleagdo e crescimento das

particulas (o’) rica em cromo ou da reacdo de decomposicdo espinodal que originaria a fase o.’.
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Fig. 2.4- FEG-TEM mostra microestrutura da amostra envelhecida a 475°C por 64 h. (WENG, 2004)

Ainda no mesmo trabalho (Weng, 2004), tem-se que os valores de microdureza Vickers

(HV 10) por tempo de envelhecimento nas diferentes temperaturas seguem o comportamento

mostrado na figura 2.5, esse resultado mostra que a fragilizacdo causada no ago € associada ao

aumento da dureza apenas na fase ferrita. Afirma-se neste trabalho que isto é devido a

decomposicdo espinodal da ferrita original em () e (o).
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Figura 2.5 — Efeito do tratamento de envelhecimento na microdureza Vickers (HV 10) da ferrita e austenita para a temperatura
de envelhecimento de 475° a 500°C (WENG, 2004).
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2.2.1.3. Fase sigma

Outra fase que pode ser precipitada no ago duplex € a fase sigma, onde € razodvel supor
que sua formagao se dé a partir da ferrita, pois esta tem uma composicao mais semelhante a da
fase sigma sendo ambas ricas em Cr e Mo e pobres em Ni. Como a difusdo dos elementos de
liga na ferrita ocorre muito mais rdpido que na austenita, a nucleacdo da fase sigma ocorre
preferencialmente nas interfaces de ferrita e austenita, mas seu crescimento se dd do lado
ferritico. Nas pesquisas de Brandi e Padilha mostradas no Semindario Brasileiro sobre agos
inoxiddveis (INOX’90, 1990), num aco diplex com 0,12%C, 31%Cr e 9%Ni a morfologia
macica de sigma estd muito mais presente em temperaturas mais altas (900°C) e as
microestruturas lamelares estdo mais presentes nas temperaturas mais baixas (700°C).

Quando comparada com a dos agos inoxiddveis austeniticos, a precipitacdo de fase sigma
dos acos duplex ocorre em tempos menores, em temperaturas maiores e a quantidade formada é
maior (INOX’90, 1990).

Outro trabalho (MAGNABOSCO, 2005), mostra que até 0,1 hora de envelhecimento
entre 700°C e 900°C a fase sigma é formada a partir das interfaces de ferrita com ferrita e
austenita com ferrita, sendo a ferrita transformada por decomposicdo eutetdide,
conseqiientemente gerando austenita secunddria. Mas ja a partir de 0,1 hora de envelhecimento,
porcentagens volumétricas de ferrita e austenita decresceram mostrando que a fase sigma se
transformou a partir dessas fases juntamente com a decomposi¢ao eutetdéide da ferrita. Neste

mesmo trabalho, o diagrama TTP da fase sigma foi obtido, e € mostrado na Figura 2.6.
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Figura 2.6 — Diagrama de precipitacdo isotérmica de fase sigma (tempo-temperatura-precipitacdo, TTP) para o ago UNS S31803

(MAGNABOSCO, 2005).

A aplicagdo de nitrogénio no ago inoxidavel duplex pode ampliar significativamente o
campo de estabilidade da austenita dependendo dos teores de niquel e cromo. Essa adi¢do em
acos inoxidaveis chega a até 0,9%. E importante ressaltar que o empobrecimento de nitrogénio
pode levar a desestabilizacdo da austenita causando assim a precipitacdo da ferrita e essa

precipitacao facilita outra precipitacdo, a da fase sigma.

O diagrama de DeLong (figura 2.7) é construido com base nos conceitos de cromo e
niquel equivalente, leva em conta a presenga de nitrogénio acima de 0,1% que é o caso do aco
inoxidavel diplex UNS S31803 em estudo. Com ele percebe-se que a variacdo da porcentagem
de ferrita em relagdo a composicdo do aco. Os resultados obtidos s@o referentes a aplicagcdes
com soldas, porém pode se extrapolar esses resultados para o tratamento térmico de

envelhecimento em acos inoxidédveis contendo elevados teores de nitrogénio.
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Figura 2.7 — Diagrama de DeLong, Cromo e o Niquel equivalente igual a respectivamente 26,27% e 10,05%
(indicacdo em vermelho) (INOX’99, 1999).

Com as férmulas e o diagrama de Delong, tem-se uma idéia da estrutura que ird se

apresentar ap0s a solubilizacdo do aco em estudo. As férmulas sao:
Cromo Equivalente = % Cr + % Mo + 1,5 x % Si+ 0,5 x N.
Niquel Equivalente = % Ni + 30 x % C + 30 x % N + 0,5 x % Mn.

Com base na composi¢ao quimica tipica do aco UNS S31803 (Fe - 22,5%Cr - 5,74%Ni -
3,2%Mo - 1,42%Mn - 0,35%Si - 0,1%N - 0,02%C), podem-se calcular o Cromo e o Niquel
equivalente sendo igual a respectivamente 26,27% e 10,05% e com esses dados e o digrama de
DeLong pode-se prever que a estrutura do aco UNS31803 ird apresentar austenita e ferrita apos

a solubilizac¢do desse aco, como se pode constatar pela marcacdo em vermelho no diagrama de
DeLong. (INOX’99, 1999)

Sabe-se que a fase sigma € formada nas interfaces o/ ou o/y quando a ferrita se
transforma por decomposicdo eutetdide gerando austenita secunddaria. No trabalho
(MAGNABOSCO, 2005), constata-se uma diminuicio da fracdo volumétrica de austenita, um

aumento da fase sigma e diminui¢do da fracdo volumétrica de ferrita no envelhecimento a
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700°C (figura 2.8). A temperatura de 700°C estd préoxima da temperatura de méaximo
envelhecimento para o aco inoxiddvel diplex UNS S31803 deste trabalho que € de 650°C,
sendo assim pode-se esperar a presenca da fase sigma nesta temperatura. No mesmo trabalho
(MAGNABOSCO, 2005), tem-se como resultado a estabilizacdo e a maior cinética de

precipitacao da fase sigma entre as temperaturas de 700°C e 850°C nos tempos de 100h.
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Figura 2.8 — Fragdes volumétricas de austenita, ferrita e sigma em funcdo do tempo de envelhecimento a 700°C.

(MAGNABOSCO, 2005)

A fase sigma é uma das fases mais indesejaveis no aco diplex pois pode prejudicar tanto
as propriedades mecanicas do material quanto a resisténcia a corrosao. Por exemplo, apenas 1%
de fase sigma ja pode ser responsavel por diminuir em 50% a resisténcia ao impacto desse ago.
Uma razodvel maneira de se avaliar a reacdo de precipitacdo da fase sigma € através da medi¢@o
da fracdo volumétrica de ferrita em funcdo do tempo de envelhecimento do tratamento como
mostrado na figura 2.9, onde o aco diplex B (DIN W. Nr. 1.4462) de composicdo quimica: (C =
0,022% , Si = 0,41% , Mn = 1,74%, Cr = 22,20%, Ni = 5,77%, Mo = 2,92%) sofreu um
tratamento de envelhecimento a 700°C (INOX’90, 1990).
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Figura 2.9 — Teor de ferrita para os agcos A (DIN W. Nr. 1.4460), B (DIN W. Nr. 1.4462) e C (TIPO ASW. ER. 312) em fungdo
do tempo de tratamento térmico a 700°C (INOX’90, 1990).

As fases sigma de tamanhos ndo perceptiveis em microscopio Optico sdo mais
prejudiciais a resisténcia a corrosdo do que a de precipitados de tamanhos maiores, e deste modo
tratamento térmicos entre as temperaturas de 650° a 750°C também causam a diminuicdo da
resisténcia a corrosdo principalmente por pite. Entretanto os tratamentos térmicos de maiores
tempos de duracdo também entre as temperaturas de envelhecimento de 650° a 750°C podem
melhorar a resisténcia a corrosdo intergranular pois conseguem redistribuir o cromo e o
molibdénio nas regides ao lado da fase sigma (ADHE, 1996). Ou seja, mesmo apds longos
tempos de envelhecimento, poderd ser encontrado mais cromo ao redor das possiveis fases

sigma, encontradas no presente trabalho.

2.2.1.4. Outras fases

De acordo com (SOLOMON e DEVINE, 1982), pode-se demonstrar de maneira grafica
(figura 2.10) as diversas fases que podem precipitar no aco U50 de composi¢do quimica muito
semelhante ao abordado nesse trabalho. De acordo com o tempo de envelhecimento desse agco
em funcdo das vdrias temperaturas de envelhecimento, tem-se as curvas caracteristicas (TTT)

para o aco U50 onde se observam as fases possiveis de serem precipitadas.
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o My;Ce — Para temperaturas abaixo de 950°C tem-se regides onde é formado o carbeto
M13C¢, que € formado a apenas 1 min a 800°C, sendo formado nos contornos de grdo de

a/o, avye Y.

e Fase Chi(y) - E formada entre as temperaturas de 600° a 700°C e entre 6 a 10 horas de
envelhecimento. Como a fase sigma, a fase ¥ é fragil e indesejdvel. A fase ) é
encontrada através da andlise de raios-X e TEM, e normalmente é uma fase

intermedidria, que serve de nucleo a formagao da fase sigma.

T°C
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800
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600

500

= 475°
L T 3,550 M0 \E»;!\BRHTLEMENT (a')
400 ] L1 11 ] T | 1 1 Ll ] L1
0.0l 0.l | 10 100
TIME HR

Figura 2.10 — Temperatura-tempo-precipitagio, curvas para vérias fases observadas no ago U50(duplex). (SOLOMON e
DEVINE, 1982).

A precipitacio de Cry3Ce (carboneto de cromo) nos contornos de grdo dos agos

inoxiddveis diplex quando submetidos ao tratamento térmico de envelhecimento entre as
temperaturas de 500° a 800°C, faz com que diminua a quantidade de cromo ao redor dos
contornos de grdo a valores aproximados de 12% gerando assim a corrosdo intergranular.
Entretanto, a presenca de elementos de liga como o Ni (de 4 a 7%) e de pouco carbono

C(<0,02%) diminui a possibilidade de precipitacao da Cr,3C¢ nao desejado (ADHE, 1996).

O trabalho de (POHL, 2006), fornece informagdes complementares a respeito da relacio entre a

precipitacao da fase sigma(c) e fase(y), discutidas a seguir:
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® Precipitacdo da fase sigma — De acordo com o digrama de fases do sistema ternario
ferro-cromo-niquel (figura 2.11), a fase sigma é termodinamicamente estdvel e se forma
sozinha na presenca de boa quantidade de cromo, normalmente sendo formada a
temperaturas entre 600° a 1000°C, tendo como mecanismo para sua precipitacdo a

transformacdo eutetdide da ferrita dentro da austenita.

temperature

Cr
0 wt. % Fe

<® 100 wt. % Ni

70 wt. % Fe N s 30 wt. % Ni
\ 7
~ 7/
~ /
“~ Fd
\ /
\ Ve
100wt.% Fe + 0wt % Ni

Fe
Figura 2.11 — Diagrama de fases do terndrio Fe-Cr-Ni (POHL, 2006).

A mais rdpida precipitacdo da fase sigma € encontrada entre as temperaturas de 850° a
900°C, sendo que seu formato ird variar de acordo com diferentes temperaturas de
precipitacdo e tempos de envelhecimento para um acgo inoxiddvel ddiplex UNS S31803

(figura 2.12).
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Figura 2.12— Morfologia da fase sigma de acordo com as temperaturas isotérmicas de envelhecimento; a) 950°C, b) 850°C e ¢)
750°C. (POHL, 2006).

Precipitagdo da fase Chi()) — Diferentemente da fase sigma, a fase () ndo tem uma
precipitacdo termodinamicamente estdvel. A sua precipitagdo é sempre antecedente a da
fase sigma em temperaturas entre 750° a 850°C, e posteriormente com o aumento da
propria sigma, ela comecga a desaparecer como na figura 2.13, onde se vé também sua

formacdo nos contornos de grao e parcialmente dissolvida na sigma (POHL, 2006).
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Figura 2.13 - Precipitac@o e crescimento da Chi no ago inoxidédvel diplex. (POHL, 2006)
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3. MATERIAIS E METODOS

3.1. Material em estudo

O material em estudo (aco inoxidédvel diplex UNS S31803) foi adquirido como chapa de
3 mm de espessura ja laminada a 1100°C sendo posteriormente resfriada por jato de ar e dgua
forcado.

Sua composicdo quimica estd discriminada na tabela 3.1.

Tabela 3.1. Composi¢ao quimica (% em massa) do material em estudo.

Elemento Cr Ni Mo Mn N C Si Cu Fe
% em massa | 22,48 | 5,74 3,2 1,42 | 0,162 | 0,018 | 0,35 | 0,15 | Balanco

3.2. Tratamentos térmicos

Depois de selecionado o material j4 no formato de pequenas chapas 15x15mm, foram
divididos 3 grupos de diferentes temperaturas, 550°C, 600°C e 650°C. Foram realizados
pequenos furos no sentido de resgatar dessas amostras dentro do forno com um pequeno pedago
de arame.

Cada grupo possuia 6 diferentes amostras, uma para cada tempo de envelhecimento, que
foram 0,5 hora, 1 hora, 4 horas, 24 horas, 48 horas, € 96 horas. O tratamento de envelhecimento
foi realizado no forno tubular “Lindberg” com pequena variacio de temperatura, de
aproximadamente 1°C, onde era injetado de nitrogénio ap6s a formacao de vacuo no sentido de

eliminar a oxigénio presente e evitar possiveis perdas de nitrogénio da amostra.

3.3. Preparacdo dos corpos de prova (metalografia)

Apds as amostras terem sofrido o tratamento de envelhecimento, foram submetidas a
cortes na “cut-off” no sentido de dividi-las em 4 partes sendo uma para andlises posteriores e
outras trés de reserva. Seguindo a seqiiéncia do corte, foi realizado o embutimento da face
cortada no sentido longitudinal, com uma resina termofixa de cura a quente. A seguir, as
amostras sofreram lixamento com granulometrias de 200, 300, 500 mesh e apds esse passo elas
seguiram para o processo de polimento com pasta de diamante de didmetros de 6 pum, 3 um e
1 um sendo usado dgua como lubrificante para o lixamento e dlcool como lubrificante para o
polimento; ambos os processos foram realizados na politriz automética “STRUERS

ABRAMIN”.
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3.4. Caracterizagao microestrutural
3.4.1. Ataque metalografico - Behara modificado e ataque eletrolico em hidréxido de potéssio

Para a visualizagdo da microestrutura, primeiramente apenas a diferenciacdo das fases
ferrita e austenita, foi utilizado o reativo de Behara modificado, com composi¢do de 20 mL de
acido cloridrico, 80 mL de 4dgua destilada e deionizada e 1 g de metabissulfito de potdssio, com
essa solugdo ja feita, sdo acrescentados mais 2 g de bifluoreto de amonio e assim a solugdo de
Behara estd pronta para ser utilizada. Cada amostra foi atacada separadamente e com tempos
aleatdrios, pois cada amostra reagiu de maneira diferente ao ataque sendo apenas o método
visual o responsavel pelo término desse com agua.

Ja para andlise da fase sigma presente, utilizou-se ataque eletrolitico seletivo com
solucdo 10% de hidréxido de potéssio, a 2 Vcc de diferenca de potencial durante um minuto.
Depois de realizado o ataque com o reativo de Behara, as amostras foram encaminhadas para o

microscépio LEICA DMLM do CDMatM-FEI, para a identifica¢do das fases presentes.

3.4.2. Identificacdo da ferrita por ferritoscopio

Para quantificar a fracdo volumétrica de ferrita, foi empregado um ferritoscopio
FISCHER modelo MP30 do CDMatM-FEI, sendo esse calibrado a partir de padrdoes com limite
minimo de leitura de ferrita de 0,1%.

Um total de 19 amostras foram analisadas sendo uma no estado solubilizado, e outras 18
divididas em trés grupos de diferentes temperaturas, 550°C, 600°C e 650°C e subdivididas nos
tempos de envelhecimento de 0,5 hora, 1 hora, 4 horas, 24 horas, 48 horas, e 96 horas.

Cada amostra foi analisada dez vezes e no final obteve-se média dos resultados

juntamente com os desvios-padrao.

3.4.3. Caracterizac¢do quantitativa da microestrutura (estereologia quantitativa)

A fracdo volumétrica de fase sigma e ferrita foi determinada por estereologia
quantitativa: as amostras, apds o ataque eletrolitico em hidréxido de potdssio e também do
ataque Behara modificado ja descrito, foram submetidas a andlise de imagens através do
software QMetals, parte integrante do sistema de andlise de imagens LEICA QS500/W,
conectado ao microscépio LEICA DMLM. Foram analisados 30 campos por amostra, colhidos

de maneira aleatoria.
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3.5 Ensaio de microdureza

Outro método utilizado para verificar indiretamente as transformagdes microestruturais
foi o ensaio de microdureza das amostras.

3.5.1 Dureza Vickers 0,5 kgf

Nesse ensaio, 19 amostras foram analisadas, sendo uma amostra no estado solubilizado e
trés grupos de 550°C, 600°C e 650°C subdivididos nos tempos de envelhecimento de 0,5 hora, 1
hora, 4 horas, 24 horas, 48 horas, € 96 horas. Foi utilizado o microdurdmetro Shimadzu HMV-2
do CDMatM-FEI, para a medi¢do da microdureza Vickers, onde cada uma das 19 amostras
sofreu 30 medi¢des com uma carga de 0,5 kgf.

As medi¢des foram realizadas na sec¢do longitudinal da amostra num formato diagonal
perfeito possibilitando futuramente a determinacdo da média das 30 medi¢des com seu
respectivo desvio padrdo para cada amostra, além da constru¢cdo de diagramas de microdureza
em fungdo da distancia da superficie da amostra, e do diagrama de microdureza em funcao do

tempo em escala logaritmica para cada temperatura de envelhecimento.

3.5.2 Dureza Vickers 0,01 kgf

Considerando que a medi¢@o de dureza Vickers 0,5 kgf é uma média entre as durezas de
todas as fases presentes na amostra, surgiu a necessidade da medi¢ao da microdureza de cada
fase separadamente com uma carga de 0,01 kgf, possibilitando assim futuras comparacdes de
durezas apenas entre fases.

Nesse ensaio, 7 amostras foram analisadas, sendo uma amostra no estado solubilizado e
dois grupos de 600°C e 650°C subdivididos nos tempos de envelhecimento de 24 horas, 48
horas, e 96 horas, onde se espera a precipitacdo da fase sigma. Foi utilizado o microdurdmetro
Shimadzu HMV-2 do CDMatM-FEI, para a medi¢ao da microdureza Vickers, onde cada uma
das 7 amostras sofreu medi¢Oes com uma carga de 0,01 kgf.

As medi¢des foram realizadas na se¢do longitudinal da amostra buscando a medig¢do
separada das duas fases presentes, ferrita e austenita, sendo 10 medicdes para cada fase. Isto
possibilitou a constru¢do do diagrama de microdureza em fun¢do do tempo e da temperatura de

envelhecimento.
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3.5.3 Dureza Knoop 0,01 kgf

Considerando as dificuldades de se medir a dureza com carga de 0,5 kgf devido ao ponto
de medicao ser considerado relativamente grande em comparac¢do ao tamanho dos graos das
fases presentes, surgiu a necessidade de se medir a dureza Knoop 0,01 kgf sendo essa a medi¢do

mais correta de cada fase, como representa a figura 3.1.

Figura 3.1 — Representagdo do método da medigdo da microdureza Knoop (0,05 kgf) realizada na austenita de uma amostra
envelhecida a 600°C por 96h. Ferrita (cinza clara), austenita (branca) e sigma (cinza escuro) apés KOH.

Nesse ensaio, 4 amostras foram analisadas, sendo uma amostra no estado solubilizada e
trés envelhecidas por 96h a 550°C, 600°C e 650°C, onde se espera a precipitagdo da fase o na
temperatura inferior e fase sigma nas temperaturas mais altas. Foi utilizado o microdurdometro

Shimadzu HMV-2 do CDMatM-FEI, para a medi¢ao da microdureza Knoop, onde cada uma das

4 amostras sofreu 5 medicoes em cada fase com uma carga de 0,01 kgf.
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4. RESULTADOS EXPERIMENTAIS
4.1. Caracterizacao microestrutural
4.1.1. Microscopia 6ptica

Apds a metalografia e o ataque na solu¢do de Behara modificado, as amostras foram
analisadas no Microscopio LEICA DMLM, com microestruturas representadas nas figuras 4.1 a
4.21. As regides mais claras da figura sdo denominadas de fase austenita assim como as mais
escuras sao denominadas de fase ferrita. Com os resultados de microscopia Optica apds o ataque
de behara, vé-se que a formacdo de outra fase dentro da ferrita, provavelmente a sigma, partir do
tempo de envelhecimento de 48 h a 600°C como nas figuras 4.12 a 4.14, vé-se também nas
figuras 4.20 e 4.21 a maior formacdo desta fase revelando sua microestrutura mais “angulosa”.
Para todos os outros tempos e temperaturas de envelhecimento, se verifica a presenca de ferrita
e austenita.

Ja apds a andlise por microscopia Optica apds o ataque eletrolitico em hidréxido de
potassio (KOH) das amostras envelhecidas a 660°C e 650°C nos tempos de 24 a 96 horas,
apresentadas nas figuras de 4.22 a 4.29, pode-se constatar a presenca da fase sigma, precipitada
na ferrita original nas interfaces ferrita-ferrita e ferrita-austenita como em (Magnabosco 2007).
A maior precipitacdo de sigma é encontrada na amostra envelhecida por 96 h a 650°C como

mostrado na figura 4.29.
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Figura 4.1. Amostra solubilizada. Ferrita (cinza escura) e austenita (cinza claro). Ataque: Behara modificado.

Figura 4.2. Amostra envelhecida a 550°C por 0,5 hora. Ferrita (cinza escura) e austenita (branco). Ataque: Behara modificado.
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Figura 4.3. Amostra envelhecida a 550°C por 1 hora. Ferrita (cinza escura) e austenita (branco). Ataque: Behara modificado.
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Figura 4.4. Amostra envelhecida a 550°C por 4 horas. Ferrita (cinza escura) e austenita (branco). Ataque: Behara modificado.
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Figura 4.5. Amostra envelhecida a 550°C por 24 horas. Ferrita (cinza escura) e austenita (branco). Ataque: Behara modificado.

Figura 4.6. Amostra envelhecida a 550°C por 48 horas. Ferrita (cinza escura) e austenita (branco). Ataque: Behara modificado.
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Figura 4.7. Amostra envelhecida a 550°C por 96 horas. Ferrita (cinza escura) e austenita (branco). Ataque: Behara modificado.

Figura 4.8. Amostra envelhecida a 600°C por 0,5 hora. Ferrita (cinza escura) e austenita (branco). Ataque: Behara modificado.
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Figura 4.10. Amostra envelhecida a 600°C por 4 horas. Ferrita (cinza escura) e austenita (branco). Ataque: Behara modificado.
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Figura 4.11. Am(;;tra-énvelhecida a 600°C por 24 horas. Ferrita (cinza escura) e austenita (branco). Ataque: Behara modificado.
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Figura 4.12. Amostra envelhecida a 600°C por 48 horas. Ferrita (cinza escura) e austenita (branco). Ataque: Behara modificado.

31



= My v - L

e — - _- -
Figura 4.13. Amostra envelhecida a 600°C por 96 horas. Ferrita (cinza escura) e austenita (branco). Ataque: Behara modificado.

-
Figura 4.14. Amostra envelhecida a 600°C por 96 horas. Ferrita (cinza escura) e austenita (branco). Aumento de 1000x, ataque:
Behara modificado.
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Figura 4.15. Amostra envelhecida a 650°C por 0,5 hora. Ferrita (cinza escura) e austenita (branco). Ataque: Behara modificado.

£
Figura 4.16. Amostra envelhecida a 650°C por 1 hora. Ferrita (cinza escura) e austenita (branco). Ataque: Behara modificado.
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Figura 4.17. Amostra envelhecida a 650°C por 4 horas. Ferrita (cinza escura) e austenita (branco). Ataque: Behara modificado.
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Figura 4.18. Amostra envelhecida a 650°C por 24 horas. Ferrita (cinza escura) e austenita (branco). Ataque: Behara modificado.
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Figura 4.19. Amostra envelhecida a 650°C por 48 horas. Ferrita (cinza escura) e austenita (branco). Ataque: Behara modificado.
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Figura 4.20. Amostra envelhecida a 650°C por 96 horas. Ferrita (cinza escura) e austenita (branco). Ataque: Behara modificado.
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Figura 4.22. Amostra envelhecida a 600°C por 4 horas. Ferrita (cinza claro) e austenita (branco) e sigma (escura). Ataque KOH.
Regido escura com pequena probabilidade de ser a fase sigma.
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Figura 4.23. Amostra envelhecida a 600°C por 24 horas. Ferrita (cinza claro), austenita (branco) e sigma (cinza escuro). Ataque
KOH. Primeiro indicio claro de precipitacdo da fase sigma na andlise por microscopia dptica.
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Figura 4.24. Am;)stra envelhecida a 600°C por 48 horas. Ferrihta (cinza claro), austenita (branco) e sigma (cinza escuro). Ataque
KOH.
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Figura 4.25. Amostra envelhecida a 600°C por 96 horas. Ferrita (cinza claro), austenita (branco) e sigma cinza escuro). Ataque
KOH.

Figura 4.26. Amostra envelhecida a 650°C por 4 horas. Ferrita (cinza claro) e austenita (branco). Ataque KOH.
Comprovagdo que neste tempo de envelhecimento ndo hd precipitagdo da fase sigma.
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a (cinza claro), austenita (branco) e fase sigma (cinza escuro).

Figura 4.27. Amostra envelhecida a 650°C por 24 horas. Ferrit
Ataque KOH.

Figura 4.28. Amostra envelhecida a 650°C por 48 horas. Ferrita (cinza claro), austenita (branco) e fase sigma (cinza escuro).
Ataque KOH.
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Figura 4.29. Amostra envelhecida a 650°C por 96 horas. Ferrita (cinza claro), austenita (branco) e fase sigma (cinza escuro).
Ataque KOH. Amostra de maior precipitacdo da fase sigma.

4.1.2. Caracteriza¢do quantitativa da microestrutura

Foram determinadas as fragdes volumétricas de ferrita através do ensaio com
ferritoscOpio e por estereologia quantitativa das 18 amostras envelhecidas de 0,5 a 96 horas nas
temperaturas de 550°C, 600°C e 650°C, mais a amostra solubilizada. Os resultados estdo
apresentados nas figuras 4.30, 4.31 e 4.32 onde se tem demonstrada a diminuicdo da fracdo de
ferrita pelo tempo de envelhecimento nas 3 temperaturas. Apesar da medicdo da amostra
solubilizada retornar os mesmos valores médios por ambas as técnicas, hd diferencas entre os
valores obtidos nas amostras envelhecidas, sendo o valor obtido para a fase ferromagnética, por
ferritoscOpio, sempre inferior ao obtido por estereologia.

As fracdes volumétricas de sigma foram determinadas por estereologia quantitativa apds
o ataque de KOH, e na figura 4.33 nota-se a precipitacdo dessa fase nas temperaturas de 600 e

650°C para tempos de envelhecimento superiores as 24h.
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Figura 4.30. Fracdo volumétrica de ferrita em fungdo do tempo de tratamento térmico para um envelhecimento a 550°C. Medida
por ferritoscopio (azul) e pelo Leika (vermelho). O tempo de 0,05 h representa a amostra no estado solubilizada.
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Figura 4.31. Frag¢do volumétrica de ferrita em fun¢do do tempo de tratamento térmico para um envelhecimento a 600°C. Medida
por ferritoscopio (azul) e pelo Leika (vermelho). O tempo de 0,05 h representa a amostra no estado solubilizada.
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Figura 4.32. Frag¢do volumétrica de ferrita em fun¢@o do tempo de tratamento térmico para um envelhecimento a 650°C. Medida
por ferritoscopio (azul) e pelo Leika (vermelho). O tempo de 0,05 h representa a amostra no estado solubilizada.
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Figura 4.33. Frag¢@o volumétrica da fase sigma em funcéo do tempo de tratamento térmico de envelhecimento. Envelhecido a
600°C (azul) e envelhecido a 650°C (vermelho). Ataque KOH
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4.2. Microdureza
4.2.1. Microdureza Vickers (0,5 kgf) por espessura da amostra.

Foram determinadas as microdurezas Vickers (0,5 kgf) de 18 amostras do aco inoxiddvel duplex
envelhecidos em diferentes tempos para as temperaturas de 550°C, 600°C e 650°C além da microdureza
da amostra no estado solubilizado, para a verificagdo da variacdo da microdureza em fun¢do da distancia
da superficie.

Com esses dados coletados, pode se construir diagramas de dureza (HV) em funcdo da distancia
da superficie (mm) da amostra no sentido de facilitar a visualizag@o dos resultados. Esses resultados sdo
apresentados nas figuras 4.34 a 4.52, onde se verifica que pontos de medi¢do muito préximos a superficie
apresentam uma dureza elevada devido ao processo mecanico de laminacdo que esse material sofreu
previamante, porém no meio da amostra em andlise, as medicdes de microdureza praticamente se
mantiveram as mesmas. Isso revela que a amostra tem uma variagdo muito pequena de dureza e que uma
possivel transformacao de fase ndo teve efeito na variagdo de microdureza pela distancia da superficie da

peca.
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Figura 4.34. Microdureza da amostra solubilizada pela distancia da superficie da amostra.

43



320
300
>
=
\n
=
= 280
N
e
=
a
260
240 T T T T T
0 0,5 1 1,5 2 2,5
Espessura (mm)

Figura 4.35. Microdureza da amostra envelhecida a 550°C por 0,5 hora pela distincia da superficie da amostra.
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Figura 4.36. Microdureza da amostra envelhecida a 550°C por 1 hora pela distancia da superficie da amostra.
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Figura 4.37. Microdureza da amostra envelhecida a 550°C por 4 horas pela distancia da superficie da amostra.
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Figura 4.38. Microdureza da amostra envelhecida a 550°C por 24 horas pela distancia da superficie da amostra.
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Figura 4.39. Microdureza da amostra envelhecida a 550°C por 48 horas pela distancia da superficie da amostra.
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Figura 4.40. Microdureza da amostra envelhecida a 550°C por 96 horas pela distancia da superficie da amostra.
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Figura 4.41. Microdureza da amostra envelhecida a 600°C por 0,5 hora pela distincia da superficie da amostra.
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Figura 4.42. Microdureza da amostra envelhecida a 600°C por 1 hora pela distancia da superficie da amostra.
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Figura 4.43. Microdureza da amostra envelhecida a 600°C por 4 horas pela distancia da superficie da amostra.
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Figura 4.44. Microdureza da amostra envelhecida a 600°C por 24 horas pela distancia da superficie da amostra.
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Figura 4.45. Microdureza da amostra envelhecida a 600°C por 48 horas pela distancia da superficie da amostra.
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Figura 4.46. Microdureza da amostra envelhecida a 600°C por 96 horas pela distancia da superficie da amostra.
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Figura 4.47. Microdureza da amostra envelhecida a 650°C por 0,5 hora pela distincia da superficie da amostra.
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Figura 4.48. Microdureza da amostra envelhecida a 650°C por 1 hora pela distancia da superficie da amostra.
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Figura 4.49. Microdureza da amostra envelhecida a 650°C por 4 horas pela distancia da superficie da amostra.
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Figura 4.50. Microdureza da amostra envelhecida a 650°C por 24 horas pela distancia da superficie da amostra.
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Figura 4.51. Microdureza da amostra envelhecida a 650°C por 48 horas pela distancia da superficie da amostra.
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Figura 4.52. Microdureza da amostra envelhecida a 650°C por 96 horas pela distancia da superficie da amostra.
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4.2.2. Microdureza Vickers (0,5 kgf) por tempo de envelhecimento.

Ap6s medidas as microdurezas em funcdo da distancia da superficie da amostra, pode se
construir novos diagramas de dureza (HV) em func¢do do tempo de envelhecimento (h), sendo o
tempo em escala logaritmica; foram plotados os desvios padrdo nesses diagramas também. O
objetivo da construg¢do desses diagramas € a verificagdo da formacao de uma fase sendo essa
tanto fase sigma, fase o’ ou mesmo outra fase desconhecida através da variagdo da dureza em
funcdo do tempo de envelhecimento da amostra no forno, mostrado nas figuras 4.53, 4.54 e
4.55.

Levando em conta apenas a variacdo da dureza em fun¢do do tempo de envelhecimento
da amostra, pode-se concluir para as temperaturas de 550°C, 600°C e 650°C que esse método
nao mostra a precipita¢do de outra fase, pois a variacdo da dureza foi muito pequena se levadas

em conta as variagdes apresentadas por (SOLOMON e DEVINE, 1982) na figura 2.2.
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Figura 4.53. Microdureza da amostra envelhecida a 550°C nos tempos indicados.
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Figura 4.54. Microdureza da amostra envelhecida a 600°C nos tempos indicados.
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Figura 4.55. Microdureza da amostra envelhecida a 650°C nos tempos indicados.
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4.2.3. Microdureza Vickers (0,01 kgf) por tempo de envelhecimento.

ApOs coletados os resultados das microdurezas Vickers com carga de 0,5 kgf, viu-se a
necessidade de se medir a microdureza Vickers (0,01 kgf) para cada fase da microestrutura
(austenita e ferrita) das amostras envelhecidas de 24 a 96 horas nas temperaturas de 600°C e
650°C. Os resultados sdo mostrados nas figuras de 4.56 a 4.59, onde se nota uma pequena
variacdo da dureza da austenita nas duas temperaturas de envelhecimento, j4 para a ferrita, tem-
se também uma pequena variacdo de dureza; porém, no caso do envelhecimento por 96h a
650°C o desvio padrao encontrado € muito alto levando-se a crer que ha a presenca de outra fase

na ferrita, provavelmente a fase sigma.
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Figura 4.56. Microdureza (0,01 HV) da austenita da amostra envelhecida a 600°C nos tempos indicados.
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Figura 4.57. Microdureza (0,01 HV) da ferrita da amostra envelhecida a 600°C nos tempos indicados.
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Figura 4.58. Microdureza (0,01 HV) da austenita da amostra envelhecida a 650°C nos tempos indicados.
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Figura 4.59. Microdureza (0,01 HV) da ferrita da amostra envelhecida a 650°C nos tempos indicados.

4.2.4. Microdureza Knoop (0,01 kgf) por temperatura de envelhecimento.

Tem-se na figura 4.60 a medi¢do de dureza Knoop (0,01 kgf) de cada fase das amostras
envelhecidas por 96 h nas temperaturas de 550°C, 600°C e 650°C e também a dureza da amostra
solubilizada. Nota-se o aumento da dureza da ferrita entre a amostra solubilizada e a de
envelhecimento a 550°C, sendo que essa diferenga pode ser associada a formacao da fase o’. Ja
na temperatura de 650°C, o grande desvio padrdao encontrado na medi¢do da dureza da ferrita
representa a presenca de outra fase na ferrita, de forma mais heterogénea, podendo portanto esta
variacdo ser atribuida a fase sigma, cuja presenca foi observada nas Figuras 4.23 a 4.29, exceto

na figura 4.25.
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Figura 4.60. Microdureza Knoop (0,01 HK) da austenita e ferrita da amostra envelhecida por 96h nas temperaturas indicadas.
Sendo a temperatura de 25°C representando a amostra no estado solubilizado.
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5. DISCUSSAO DOS RESULTADOS

Ap06s coletados todos os resultados experimentais, levando em consideragdo a andlise
através de microscopia Optica, nas figuras 4.5 a 4.7 e 4.12 a 4.14 se pode concluir a precipitacao
de outra fase sendo essa provavelmente a fase sigma e menos provavel a o ou mesmo as duas
juntas, porém nas figuras 4.12 a 4.14 a fase revelada tem fortes indicios de ser a fase sigma pois
ela apresenta estrutura mais angulosa como na figura 4.12(c) onde € demonstrada a precipitacao
desta mesma fase. J4 nas figuras 4.19 a 4.21 para 650°C de temperatura de envelhecimento se
pode concluir a precipitacdo da fase sigma, pois € nitida a diminuicao da ferrita (regido cinza
escuro) sendo que para a precipitacdo da sigma, € necessario o consumo da ferrita original como
em (INOX’90, 1990). Todas as figuras analisadas por microscopia Optica revelam a presenca de
austenita (clara) e ferrita (escura) com o ataque de Behara modificado. Nas figuras 4.22 a 4.29, o
ataque de KOH revela a precipitacdo da fase sigma na ferrita original principalmente nas
interfaces o—o. e o—Y. Porém nas amostras envelhecidas por 4 horas nas temperaturas de 600°C
e 650°C a precipitacdo de sigma é pouco visivel devido ao baixo tempo de envelhecimento
mostradas nas figuras 4.22 e 4.23 de acordo com MAGNABOSCO (2005), onde esse constata a
maior fracdo de fase sigma em tempos de envelhecimento superiores a 100 horas nas
temperaturas entre 700°C e 850°C.

Apés os resultados das andlises quantitativas da estrutura por ferritoscopio e por
estereologia quantitativa da ferrita e fase sigma, nota-se principalmente nas figuras 4.30 e 4.31
para um tempo de envelhecimento de 96 h, uma diferenca entre as fracdes de ferrita medida
pelos dois métodos, onde essa diferenca, de aproximadamente de 22% para a figura 4.30 e de
20% na Figura 4.31, é provavelmente devida a formacdo da fase o’, ja que houve reducdo na
por¢ao ferromagnética associada a ferrita, e isto provavelmente indica a formacdo de fase o,
paramagnética, no interior da ferrita original. Observando a figura 4.32, tem-se novamente a
diferenca de medicdo da fragdo de ferrita obtida pelos dois métodos para um tempo de
envelhecimento de 96 h, porém agora toda essa diferenca de 16% representa a precipitacdo da
fase sigma, pois a fracdo de sigma neste tempo é de 18% como apresentado na figura 4.33,
resultados coerentes com trabalho de literatura (INOX’90, 1990). Nota-se ainda que a fragao de
austenita manteve-se constante, levando-se a crer que a fase sigma é proveniente da ferrita
original.

Nas medi¢des de microdureza Vickers (0,5 kgf) em func¢do do tempo de envelhecimento,

levando em conta os desvios-padrao das medidas, a pequena variacdo de dureza encontrada
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entre 0,5 h e 96 h para as temperaturas de 550°C a 650°C de envelhecimento mostradas nas
figuras 4.53 a 4.55 ndo permite afirmar nada sobre alteracdes microestruturais. Nas medicoes de
microdureza Vickers (0,01 kgf) de cada fase da microestrutura, tem-se como resultado mais
expressivo o desvio padrdo encontrado que € muito alto levando-se a crer que ha a presenca de
outra fase na ferrita, provavelmente a fase sigma, mostrado nas figuras 4.56 a 4.59.

Ja para a microdureza Knoop (0,01 kgf) figura 4.60, nota-se o aumento da dureza da
ferrita entre a amostra solubilizada e a de envelhecimento a 550° e 600°C, caracterizando a
precipitacdo da fase o’ pois esta fase aumenta a dureza da ferrita original quando precipitada
como particulas finamente dispersas como na figura 2.5 (Weng, 2004). Ja nas temperaturas de
600° e 650°C, o grande desvio padrao encontrado na medi¢do da dureza da ferrita representa a

presenca de outra fase na ferrita, sendo essa fase a sigma, como mostrada na Figura 4.60.
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6. CONCLUSOES

Assume-se a precipitacdo da fase o’ nas temperaturas de envelhecimento a 550°C e
600°C, sendo mais claro que na temperatura de 550°C aproximadamente 20% da ferrita
original € transformada em o, fato confirmado pela diferenca entre as fracdes volumétricas
de ferrita obtidas por ferritoscopio e por estereologia quantitativa e indiretamente pelo
aumento da dureza em relacdo a amostra solubilizada. Também a 600°C, essa mesma
diferenca de medicdo da fracdo de ferrita representa uma porcdo da fase o’ precipitada, em
conjunto com a formacao de fase sigma, detectada por microscopia Optica. Ja a formagdo da
fase sigma fica evidenciada claramente apds a andlise quantitativa da microestrutura na

amostra de envelhecimento a 650°C, particularmente ap6s envelhecimento por 96 h.
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