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RESUMO DO PROJETO

Os acos inoxidaveis duplex sao freqiientemente utilizados em aplicacées onde
€ necessaria grande resisténcia mecanica combinada a resisténcia a corrosao.
No entanto, durante envelhecimento isotérmico, determinadas seqiéncias de
tratamento térmico, conformacao a quente ou soldagem, pode ocorrer nos agos
inoxidaveis duplex a precipitacdo de fases indesejaveis, que causam tanto
reducao de propriedades mecanicas quanto afetam a resisténcia a corrosao.
Particularmente entre 300°C e 500°C a ferrita presente pode se decompor em
fase a rica em ferro e fase o enriqguecida em cromo, usualmente por
decomposicdo espinodal ou precipitagdo intragranular, permitindo a
identificacdo desta fase apenas por microscopia eletrénica de transmissao ou
meios indiretos. Uma das formas de indiretamente detectar a formacao desta
fase € a medicao da fracao de ferrita por estereologia quantitativa apés ataque
de Behara modificado, que é seletivo a fase ferrita, e a comparacado desta
medida com medicoes da fracdo ferromagnética presente por ferritoscopio (ja
que a fase o' é paramagnética). Assim, este trabalho tem por objetivo a
comparacao destas duas técnicas de determinagéo de fase ferrita no aco UNS
S31803, avaliando a possibilidade de determinacgéo indireta da fracdo de fase
o’ formada.

Palavras-chave: 1. Agos inoxidaveis duplex.
2. Caracterizacao microestrutural.
3. Fase o'.
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I. REVISAO BIBLIOGRAFICA

Os acos inoxidaveis duplex sao freqiientemente utilizados em aplicacées onde
€ necessdria grande resisténcia mecanica combinada a resisténcia a
corrosdol’™. O UNS S31803, apresentando composicao quimica tipica 22% Cr
- 5% Ni - 3% Mo - 0,15% N — 0,02% C®, tem limite de escoamento préximo de
515 MPa (praticamente o dobro do encontrado em acos inoxidaveis
austeniticos como os AISI 304 e 316!) aliada a resisténcia & corrosdo superior
a dos acgos austeniticos, mesmo os de baixo teor de carbono. O elevado teor
de nitrogénio, que em sua maioria se encontra em solugéo sélida intersticial na
austenita, e de elementos substitucionais, como cromo, niquel e molibdénio,
levam as propriedades citadas!®*®. A estrutura tipica € composta em média por
40 a 45% de ferrita e 55 a 60% de austenita, obtidas apo6s solubilizacdo entre
10002C e 1200°C e resfriamento brusco!®.

No entanto, durante envelhecimento isotérmico, determinadas seqiéncias de
tratamento térmico, conformacao a quente ou soldagem, pode ocorrer nos agos
inoxidaveis duplex a precipitacdo de fases indesejaveis, que causam tanto
reducado de propriedades mecanicas quanto afetam a resisténcia a corrosao.
Particularmente entre 300°C e 500°C a ferrita presente pode se decompor em
fase o (rica em ferro e ferromagnética) e fase o (enriquecida em cromo e
paramagnética)l”), através de decomposicdo espinodal ou de mecanismos de
nucleagéo e crescimento da fase o a partir da ferrita originalmente presente.

A decomposi¢do espinodal de ferrita em o e o influencia fortemente o
comportamento de acgos inoxidaveis duplex, notadamente devido a
endurecimento por particulas finamente dispersas de o’ na ferrita original, e a
reducdo de tenacidade por esta provocada. No trabalho de SOLOMON e
DEVINE® encontram-se dados que permitem a construcdo da Figura 1, onde
se nota a drastica reducao de tenacidade (avaliada por energia absorvida no
ensaio Charpy a temperatura ambiente) e o aumento de dureza decorrentes da
formacao de o’.

Trabalho recente!® destaca que a formacdo de fase o em acos inoxidaveis
duplex semelhantes ao UNS S31803 se da por decomposicao espinodal da
ferrita, considerando-se acos que originalmente apresentavam fracdes
volumétricas semelhantes de o e vy, e que estes foram envelhecidos a 475°C
por 1000 h, sendo o principal indicativo desta formacgéao a ocorréncia de fase o’
coerente com a ferrita presente e finamente dispersa nesta fase original, sendo
possivel distinguir oo € o apenas por microscopia eletrénica de transmissao.
Neste envelhecimento de 1000h, todavia, ndo se observou alteracdo na
austenita presente no material.
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Figura 1. Energia absorvida em ensaio de impacto Charpy a temperatura
ambiente e dureza Rockwell B de amostras de aco inoxidavel duplex U50
solubilizado e envelhecido a 475°C nos tempos indicados ‘©/.

Outro trabalho "% discute a formacéo de fase o’ em aco UNS S31803 a 475°C,
e apesar de nao se ter evidéncias do exato mecanismo de formacgéo de fase o’
(decomposicao espinodal ou nucleacéo e crescimento) esta transformacao de
fase é indiretamente indicada pelo aumento de dureza observado a partir de 2
h de envelhecimento a 475°C. De fato, a formacéao finamente dispersa de fase
o’ pode levar a aumento de dureza, atingindo-se 0 maximo de endurecimento
em 96 h de envelhecimento, provavelmente quando a formacdo da fase se
completa. Além disso, outra evidéncia desta formacdo é a diminuicido de
dureza a partir deste maximo, como mostra a Figura 2, provavelmente
relacionado ao coalescimento da fase o inicialmente formada.

Dois trabalhos recentes I'" " desenvolvidos no CDMatM e submetidos ao IX
Seminério Brasileiro do Ago Inoxidavel, que ocorrera de 12 a 14 de novembro
de 2008 (http://www.feinox.com.br/) utilizaram duas técnicas distintas para a
determinacao de ferrita: medidas magnéticas utilizando-se ferritoscopio e
estereologia quantitativa por microscopia 6ptica apds ataque metalografico
seletivo de Behara modificado, que permite a identificacdo de ferrita como uma
fase escura, mantendo a austenita praticamente sem ataque. Das duas
técnicas, a medida magnética é apenas capaz de distinguir a fase a,
ferromagnética. No entanto, devido as morfologias assumidas pela fase o
(precipitada intragranularmente na ferrita original ou resultado de
decomposicdo espinodal desta, apresentando-se deste modo finamente
dispersa), o ataque de Behara é insensivel a presenca de fase o', e a medigao
por estereologia quantitativa, deste modo, resulta na quantificagdo da
somatoéria das fracoes volumétricas de a e o’

A estratégia de medicao indireta da fracdo volumétrica de fase o’ através da
diferenca entre a medida obtida por estereologia quantitativa e por medidas
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magnéticas foi possivel num dos trabalhos ', ja que em amostras
solubilizadas a fracdo volumétrica de ferrita obtida pelas duas técnicas foi
equivalente, considerando-se os desvios-padrdo das amostras. Contudo, o
outro trabalho!? mostrou que ndo houve concordancia entre as duas técnicas
em amostra trabalhada mecanicamente e solubilizada em condi¢des diferentes
das apresentadas no outro trabalho, como mostra a Figura 3. Com esta
variacdo, a medicao indireta da fracdo volumétrica de fase o fica
impossibilitada.
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Figura 2. Dureza das amostras de aco UNS S31803 em funcéo do tempo de
envelhecimento a 475°C. O tempo de 0,1 h representa as amostras
solubilizadas. 17,
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Figura 1. Comparacao entre métodos de determinacgéo da fracdo volumétrica

de ferrita em ago UNS S31803 solubilizado a 1175°C por 30 min!'4.
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Il. PROJETO DE PESQUISA

Il.1. Objetivos

O presente trabalho tem por objetivo a comparacdo de duas técnicas de
determinacao de fase ferrita no aco UNS S31803, avaliando a possibilidade de
determinacao indireta da fracao de fase o’ formada através da diferenga entre
as medidas obtidas por estereologia quantitativa apés ataque de Behara
modificado e por medidas magnéticas usando-se ferritoscopio.

I.2. Materiais e métodos

11.2.1. Recursos humanos e materiais

Além da dedicacéo do professor-proponente como orientador (que trabalha em
regime de tempo integral nesta Instituicdo), sera necessaria uma bolsa de
iniciacao cientifica, pelo periodo de nove meses, para aluno pré-selecionado.

O material em estudo foi adquirido como chapa de 3 mm de espessura
laminada a 1100°C e resfriada por jato de ar e agua forcado. A composicao
quimica do material pode ser constatada na Tabela Il.1

Tabela 11.1: composicao quimica (% massa) do aco em estudo.

Cr Ni Mo Mn N C Si Cu Co P S Nb Fe

22,48 574 320 142 0,162 0,018 035 0,45 0,07 0,019 0,001 0,006 Balango

11.2.2. Métodos

O procedimento experimental para atingir os objetivos propostos constara de 4
etapas, descritas a seguir:

Tratamentos térmicos. A partir do material na condicdo de fornecimento,
solubilizacao seréa realizada a 1050°C, 1100°C, 1150°C e 1200°C por 1 hora,
seguida de resfriamento em agua, para garantir homogeneidade
microestrutural do material inicial. A seguir, corpos-de-prova serao
envelhecidos a 475°C por 360h, esperando-se a formacao de fase o'.

Preparacao metalografica. Amostras tratadas termicamente e na condicdo
solubilizada serdo embutidas em resina termofixa de cura a quente (baquelite),
gerando corpos-de-prova para analise metalografica onde a superficie de
observacao correspondera a secao longitudinal das chapas, com relacdo a
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direcdo de laminacao. Os corpos-de-prova metalograficos sofrerdo lixamento
até 500 mesh, para em seguida serem polidos utilizando pasta de diamante de
didmetros 6 um, 3 um e 1um, sempre utilizando como lubrificante das etapas
de polimento alcool etilico absoluto. A ultima etapa de polimento se dard com
suspensao de silica coloidal (pH=9,3).

Caracterizacdo microestrutural. Para a revelacdo da microestrutura se
utilizara o reativo de Behara modificado, cuja composicdo é 20 mL de &cido
cloridrico, 80 mL de agua destilada e deionizada e 1 g de metabissulfito de
potassio; a esta solucdo de estoque, sdo adicionados 2 g de bifluoreto de
amodnio, e 0 ataque pode entdo ser conduzido. O ataque sera interrompido com
agua, e a superficie de observacdo seca através da evaporacdo de alcool
etilico absoluto com o auxilio de jato de ar quente. Todas as amostras
preparadas metalograficamente serdo observadas no microscopio LEICA
DMLM do CDMatM-FEl, identificando as fases presentes. A fracao volumétrica
de ferrita ferromagnética sera obtida com o auxilio de um ferritoscépio
FISCHER modelo MP30 do CDMatM-FElI, calibrado com o auxilio de padroes,
tendo como limite de deteccdo 0,1% de ferrita. Quarenta medi¢cdes serdo
realizadas em cada uma das séries de amostras. Ja a fracdo volumétrica de
total de ferrita sera determinada por estereologia quantitativa: as amostras,
apos o ataque de Behara modificado ja descrito, serdo submetidas a anélise de
imagens através do software QMetals, parte integrante do sistema de analise
de imagens LEICA Q500/W, conectado ao microscopio LEICA DMLM
anteriormente citado, também pertencente ao CDMatM-FEI. Serdo analisados
40 campos por amostra, colhidos aleatoriamente.

Medicdo de microdureza. As transformacdes microestruturais da fase ferrita
serdao também acompanhadas indiretamente pela medicdo de microdureza
Knoop desta fase, em microdurébmetro Shimadzu HMV-2 do CDMatM-FElI.
Seréao realizadas 30 medicoes por amostra na fase ferritica, utilizando carga de
0,01 kgf, colhidas aleatoriamente.

I1.3. Plano de trabalho e cronograma
Para cumprir as metas anteriormente propostas, o trabalho sera dividido
conforme descreve o cronograma mostrado na Tabela 11.2.

Pagina 7 de 8



r Prof. Dr. Rodrigo Magnabosco — Departamento de Engenharia Mecéanica
® rodrmagn@fei.edu.br - Centro Universitario da FEI — http://www.fei.edu.br
( -‘ Av. Humberto de Alencar Castelo Branco, 3972 — Bairro Assungao

FE| Séo Bernardo do Campo — SP — Brasil — 09850-901
Centro Universtério da FEI tel: +55 11 43532900 ext. 2173 - fax: +55 11 41095994

Tabela 11.2: cronograma global de atividades do projeto.

meses

Atividade 1 21 3| 4|5|6|7|8]|9

Revisao bibliografica

Tratamentos térmicos

Preparacdo das amostras

Caracterizacao microestrutural

Medic&o de microdureza

Analise dos resultados

Elaboracao do relatério final
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