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RESUMO

Para determinar a fase ferrita no aco UNS S31803, utilizam-se duas técnicas,
estereologia quantitativa e ferritoscopio. Este trabalho tem como objetivo a comparacao destas
duas técnicas, avaliando a possibilidade de determinacédo indireta da fracdo de fase o’, que é
paramagnética e portanto ndo detectada pelo ferritoscopio. Para alcancar este objetivo realizou-
se 0 tratamento térmico de envelhecimento a 475 °C por 360 h de amostras inicialmente
solubilizadas em temperaturas de 1050 até 1200°C para comparacao dos resultados dos dois
ensaios. A comparacdo entre estes dois métodos mostrou que ndo foi possivel detectar a real
fracdo de ferrita, pois os dois metodos realizam analises diferentes. Pode-se no entanto
indiretamente detectar a formacdo de fase alfa linha através de medidas de microdureza,

observando-se que a formacdo desta fase se da exclusivamente na ferrita original das amostras.

Palavras chaves: Aco inoxidavel ddplex; UNS S31803; Alfa linha; métodos de determinacéo
de ferrita.
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1. OBJETIVO

Para determinar a fase ferrita no aco UNS S31803, utilizam-se duas técnicas,
estereologia quantitativa e ferritoscopio. Este trabalho tem como objetivo a comparagdo destas
duas técnicas, avaliando a possibilidade de determinacgdo indireta da fracdo de fase o’, que ¢
paramagnetica e portanto nao detectada pelo ferritoscopio. Para alcancar este objetivo realizou-
se 0 tratamento térmico de envelhecimento a 475 °C por 360 h de amostras inicialmente
solubilizadas em temperaturas de 1050 até 1200°C para comparagdo dos resultados dos dois

ensaios.



2. REVISAO BILIOGRAFICA

2.1. Acos inoxidaveis

2.1.1. Introducéo

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 o0 aco da acdo de agentes corrosivos (atmosfera,
meios aquosos ou organicos). Os agos que apresentam essa caracteristica sdo chamados de agos
inoxidaveis, mas também outros elementos de liga, como niquel, molibdénio e nitrogénio

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

2.1.2. Acos inoxidaveis ferriticos

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

ferro—ay).

Os acos inoxidaveis ferriticos sdo relativamente mais baratos em relacdo aos demais
tipos de acos inoxidaveis, porque nao contém niquel. S&o usados principalmente como materiais
gerais de construcdo, em que se requer boa resisténcia a corrosdo e ao calor. A presenca de
carbono nesse agco 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 inoxidaveis ferriticos apresentam niveis de ductilidade e tenacidade menores do
que os encontrados nos acos inoxidaveis austeniticos além de serem imunes a corrosdo sob
tensdo (POTGIETER ; CORTIE, 1991).

2.1.3. Agos inoxidaveis austeniticos

Os agos inoxidaveis austeniticos sdo essencialmente ligas ternérias ferro-cromo-niquel,
contendo cerca de 16 a 25% Cr e 7 a 20% Ni.

Déa-se 0 nome de ligas austeniticas devido ao fato de sua estrutura permanecer austenitica
(CFC, y) numa ampla faixa de temperaturas. O niquel é o grande responsavel por essa mudanca

significativa em relacdo ao aco inoxidavel ferritico por possuir uma estrutura cristalina CFC,



estabilizando esta estrutura do ferro. 1sso proporciona uma capacidade de se deformar a frio
maior do que a encontrada em outros acos inoxidaveis, em outras palavras, ele podera ser mais

ddctil e tenaz.

Essa liga possui normalmente melhor resisténcia a corrosdo do que 0s agos 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. Acos inoxidaveis duplex

2.2.1. Introdugéo

O termo ‘duplex’ em Latim tem o significado de duplo, numa visdo onde o ago
inoxidavel duplex apresenta as fases ferrita (cUbico de corpo centrada) e austenita (cubico 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 fracdes
apenas sao obtidas ap6s a solubilizacdo que ocorre a uma temperatura entre 1000°C e 1200°C
(NILSSON, 1997).

J& sua composicdo quimica € composta basicamente por ferro, cromo e niquel, e outros
elementos como o nitrogénio. Os agos inoxidaveis duplex apresentam uma boa combinagédo de
propriedades tais como: resisténcia mecanica superior aos tradicionais acos inoxidaveis
ferriticos e austeniticos, boa tenacidade e ductilidade além da excelente resisténcia a corrosao
intergranular, corrosao por pite e corrosdo-sob-tensdo. Devido essas caracteristicas esse ago tem
sido selecionado para diversas aplicacbes como nas industrias naval marinha e de agua doce,
grandes aquecedores de agua, industria pesada de petroleo “off-shore” e muitas outras industrias
guimicas (BRANDI, 1990).

As primeiras geracOes de acos inoxidaveis duplex ndo possuiam nitrogénio em sua
composicdo. 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 duplex ja possuia nitrogénio em sua composicdo, eles sdo
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 inoxidaveis duplex é muito inferior a
producdo de acgos inoxidaveis ferriticos e austeniticos, pois seu pre¢o continua muito elevado
(SEDRIKS, 1996).

Por outro lado, os acos inoxidaveis duplex sdo suscetiveis a precipitacdo de fases
indesejaveis 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 (fragilizagdo) assim como a reducéo da resisténcia a
corrosdo. Sabe-se de duas principais fases que se precipitam nessas condi¢es, a fase o’ e a fase
sigma (o). (BRANDI, 1990).

Sedriks (1996) mostra o diagrama da figura 2.1, onde se constata esquematicamente a
curva TTP (tempo-temperatura-precipitacdo) 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

precipitacdo da fase o’ (475°C embrittlement).
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Figura 2.1 — Diagrama de tempo — temperatura — precipitacdo do aco inoxidavel diplex 2205 (SEDRIKS, 1996).

A composicao quimica do aco inoxidavel duplex pode ser variada para aperfeicoar seu
uso em diversas atividades podendo assim reduzir custos e aumentar ganhos em suas
propriedades mecanicas. Em trabalho de Jagques (2000) foi levantado o diagrama TTT (figura
2.2 ) para quatro tipos de aco inoxidavel duplex, sendo que o aco do presente trabalho é 0 UNS
S31803 (SAF 2205). O aco UNS S31803 tem a caracteristica de precipitar fases intermetalicas

(fase sigma como principal) em temperaturas acima de 600°C em tempos inferiores ao do aco



UNS S32204 sendo essa diferenca devido a menor quantidade de elementos como o cromo e 0

molibdénio.

Tabela 2.1. Composic¢do quimica (% em massa) dos acos inoxidaveis diplex abaixo.

Material Cr Ni Mo Mn N C Si Cu Fe

S32304 23 4,5 - 1,0 0,10 0,030 0,5 - Balango
S31803 2248 574 3,2 142 0162 0018 035 0,15 Balango
S32550 25 7,0 4,0 1,2 025 003 080 - Balango

C - siam swoa Sﬁso °F
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200 390
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Figura 2.2 — TTT, diagrama para alguns agos inoxidaveis duplex. (JACQUES, 2000).

No diagrama da Figura 2.2 verifica-se a precipitacdo da fase o’ entre 200 a 600°C ¢ da
fase sigma entre 600 a 1000°C sendo essas as fases mais importantes precipitadas. Pode-se
comparar 4 tipos de ago inoxidavel duplex sendo o S32304 — UR 35NCu modificado, pois
apresenta cobre em sua composicéao, elemento esse que Jacques (2000) prova em seu artigo ser
bom pois aumenta o campo de trabalho desse aco por exemplo, ndo ocorre precipitacdo de fases

indesejaveis entre as temperaturas de 600 a 700°C.

Na figura 2.3 uma nova curva TTT, agora mostrada por Birks (2000), mostra claramente
os efeitos de cada elemento da composicdo quimica dos agos inoxidaveis duplex, contudo
cromo, molibdénio e cobre influenciam na precipitagdo da fase o’ onde podem abaixar o tempo

e temperatura de precipitacdo dessa fase.
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Figura 2.3 — Possiveis precipitacdes em agos inoxidaveis duplex e os efeitos de varios elementos com o propdésito de
formar e modificar a curva TTT. (BIRKS, 2000).

2.2.2 Tratamento térmico de Solubilizacao.

O tratamento térmico de solubilizacdo consiste em um aquecimento em temperaturas
acima das quais poderia se formar algum precipitado no aco inoxidavel duplex e posterior
resfriamento rapido, este tratamento tem como objetivo deixar o material na melhor condicgéo
para as futuras aplicacbes desse ago, para isso, a solubilizacdo dissolve grande parte dos
precipitados formados durante o processo de solidificagdo e mantém os elementos de liga em

solucdo sélida na matriz daplex, austenitica e ferritica (RITONI, 2008).

No aco inoxidavel daplex SAF (2205) tem-se como composicao tipica da estrutura de 40
a 45 % de ferrita e 55 a 60 % de austenita, obtidas apds solubilizagdo entre 1000 a 1200 °C e
resfriamento brusco (NILSSON, 1992). O trabalho de Magnabosco e Borba (2008) teve como
resultado, 55 % de fracdo de ferrita obtidas tanto por ferritoscépio quanto por estereologia
quantitativa apés solubilizacdo a 1200 °C do aco em questdo, apresentando valores dentro da
faixa proposta por Magnabosco (2001). Neste mesmo trabalho, nota-se que a formagéo da
estrutura duplex ferrita-austenita deu-se apos solubiliza¢do a 1100 °C e resfriamento isotérmico,
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assim, a correta escolha de composicao, e da execucdo de tratamento de solubilizacdo seguido
de resfriamento rapido, resultardo no desenvolvimento de estruturas duplex ferrita-austenita com

variados balangos volumétricos das fases.

Alguns acos inoxidaveis duplex sdo fundidos em centrifugas para o propoésito de fazer
tubos como no artigo de Boileau (2000), onde o autor estudou o mesmo material do presente
trabalho e outros duplex similares mas com diferentes fracOes de ferrita e realizou, apds 0s
tratamentos térmicos de solubilizacdo, envelhecimento por 100 h a 345 °C, apos isso, ele mediu
a tenacidade desses acos através do ensaio de impacto (Charpy), concluindo que quanto maior a
fracdo de ferrita de um aco duplex, tanto maior serd a diferenca de tenacidade entre esse aco
solubilizado e envelhecido, outra conclusdo que esse autor chegou foi que quanto maior a fracdo
de ferrita do aco duplex apds envelhecimento, tanto maior sera sua capacidade de absorver
energia, como representado nas figuras 2.4 e 2.5.

200
150
w before age
E W 345 C age
2 100
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0 .
0\0\0 '\o\oko
@. b%. o)\‘
Alloy Type

Figura 2.4 — Resultado do teste de impacto para diferentes ligas de ago inoxidavel duplex apds envelhecimento por
100 h a 345°C. (BOILEAU, 2000).
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Figura 2.5 —Diferenca entre 0s ensaios de impacto para amostras solubilizadas e envelhecidas em fungéo da fragéo de
ferrita (BOILEAU, 2000).

2.2.3. Fase o’

O trabalho de (MAGNABOSCO ; BRUNO, 2007) revela indicios da
decomposicgdo espinodal da ferrita, pois o potencial de resisténcia a corrosao por pite é
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 formacéo de fase o’, ndo estando mais disponivel para

ser redistribuido pela ferrita final. Nesse artigo o material estava solubilizado no estado
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inicial apresentando fracGes semelhantes de ferrita e austenita e posteriormente sofreu
um tratamento de envelhecimento a 475°C por periodo de até 1000 horas. Pode-se
constatar mais uma evidéncia da formacdo da fase o’ na figura 2.7, onde foi construido
um diagrama de dureza em funcdo do tempo de envelhecimento a 475°C
(MAGNABOSCO ; BRUNO, 2007), onde o autor mostra uma consideravel diminuicéo
da dureza a partir da maxima dureza atingida pela fase o, isso se deve provavelmente ao

fato do crescimento (coalescimento) desta fase que j& havia se formado.

A formacdo de fase o’ provoca o endurecimento dos acos duplex por particulas
finamente dispersas de o’ ha propria ferrita original. O surgimento da fase o’ é observado
a partir do aumento da dureza como se pode verificar na figura 2.6 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 ; DEVINE, 1982).

100 T 2 T+ 360
E "t ]
98 + + 300
5 | 3
m 9 | 1240 ®
o : 3
= [ ] z
€ - [72]
g 947 + 180 2
o [ ] ©
S I 1 8
o 92+ 1120 §
L | o
L i L
90 + / + 60
88 | : T . : . }o
solubilizado 1 10 100 1000

tempo de envelhecimento a 475°C (h)
Figura 2.6 - Energia absorvida em ensaio de impacto Charpy a temperatura ambiente e dureza Rockwell B de amostras

de aco inoxidavel diplex U50 solubilizado e envelhecido a 475°C nos tempos indicados (SOLOMON ; DEVINE,
1982).
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Dureza (0,5 HV)

2& 1 Sk |px||= i 1 llll!]= i 1 llklii: 1 1 ll;;xl{ i I ikii--:
0.01 0.1 i 10 100 1000

Tempo de envelhecimento a 475°C (h)

Figura 2.7 — Dureza das amostras de aco UNS S31803 em funcdo 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 fragilizacdo do aco
inoxidavel duplex 2205, quando submetido ao tratamento térmico de envelhecimento a
475°C. Isto é devido a degeneracdo da fase ferrita, onde a analise por microscopio
eletronico de alta resolugdo mostra a decomposicéo espinodal da ferrita em fase (o) rica
em ferro e fase (a’), 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 2.8 onde a imagem com manchas no formato de casca de
laranja é atribuida a nucleagdo e crescimento das particulas (o) rica em cromo ou da

reacao de decomposicao espinodal que originaria a fase o’

0

Fig. 2.8- 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

14



comportamento mostrado na figura 2.9, 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 decomposi¢do espinodal da ferrita original em (o) e (o).

So0 LI LI IIIIIII Ll 1 IIllII'

|
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[ | ——B-— 500C (feriite) | 1
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400 =
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Figura 2.9 — 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).

2.2.4. Métodos de quantificacdo da fracdo de ferrita.

2.2.4.1. Ferritoscopio

O ferritoscopio € um método que mede a fracdo da fase ferromagnética. A medida do
ferritoscopio é baseada no método da inducdo magnética. De acordo com Tavares (2006) um
campo magnético gerado por uma bombina interage com as fases magneticas da amostra. As
mudancas no campo magnético induzem uma voltagem proporcional ao contetdo de fase
ferromagnetica numa segunda bobina. Essa voltagem é entdo avaliada. Como a fase o’ € uma
fase paramagnética, gerada a partir da ferrita, sua precipitacdo deve provocar uma queda no

sinal de leitura de fase ferromagnética no ferritoscopio. Sempre antes de qualquer medi¢ao com
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o ferritoscopio, utiliza-se 5 padrGes para a calibracdo deste aparelho. Um exemplo deste

aparelho segue abaixo na figura 2.10:

Figura 2.10 — ferritoscopio. (TAVARES, 2006)

2.2.4.2. Estereologia quantitativa

De acordo com Fazano (2007), a estereologia € um método de analise microestrutural de
materiais, que se pode quantificar a “microestrutura de um metal ou liga metélica de forma a se
obter informacOes de ordem quantitativa, tais como: dimensdes e quantidade das fases
constituintes e, também o tamanho do grdo.” (pg. 50). Tarta (2003) também concorda com o
primeiro autor, comentando em seu trabalho que “a estereologia € um conjunto de técnicas
usadas para obtencdo de informacdes quantitativas sobre caracteristicas geométricas com
sistemas de testes com dimensdo menor que 0 objeto ou estrutra estudada.”

Ainda de acordo com este autor este método acrescenta maior objetividade e eficacia nas
avaliagdes e analises das amostras. “A estereologia ¢ apoiada em probabilidade geométrica,
permitindo observagdo em trés dimensdes, como volume e extensdo, a partir de imagens
bidimensionais.” (FAZANO, 2007, p. 31)

A estereologia quantitativa utilizaum analisador de imagem. Para a utilizacdo desta
técnica é preciso que a amostra do material seja devidamente preparada, sendo polida e atacada
com algum reagente quimico, e no caso da ferrita de acos inoxidaveis duplex utiliza-se Behara
modificado. Na figura 2.11 encontram-se exemplos de equipamentos usados naestereologia

guantitativa.
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Figura 2.11. Estereologia quantitativa. (TARTA, 2003)

2.2.4.3. Trabalhos relacionados

Em recente trabalho, Mélo, Santos, e Magnabosco (2008) relatam as consequéncias que
as variacOes das fracGes volumétricas de ferrita e austenita podem causar no aco inoxidavel
duplex e com isso desenvolvem estudos a fim de comparar os métodos de quantificacdo dessas
fracdes ; Obtiveram 63 e 54,5 % de fracdo volumétrica de ferrita da secdo longitudinal por

estereologia quantitativa e ferritoscopio respectivamente, do aco UNS S31803 apo6s tratamento
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térmico de solubilizacdo por 30 minutos a 1175 °C como na figura 2.12. O trabalho concluiu
que os resultados de fracao de ferrita obtidos por ferritoscopio sdo de 13 a 20 % inferiores aos
resultados retornados por estereologia quantitativa, sendo necessaria uma investigagdo mais
aprofundada desses métodos de quantificacdo da fracdo de ferrita.

B FERRITOSCOPIO
®m ESTEREOLOGIA QUANTITATIVA

75 7
70 -
65 -
60 -
55 -
50 -

% VOL. DE FERRITA

45 -

40 -
LONGITUDINAL TRANSVERSAL PLANO

Figura 2.12. Comparacdo entre os métodos de quantificagdo da fragdo de
ferrita, obtidos por estereologia quantitativa e ferritoscopio.

Tem-se a variacdo da fracdo de ferrita como principal alteracdo microestrutural apos
investigacdo dos efeitos do envelhecimento entre 550 a 650 °C do aco inoxidavel diplex UNS
S31803 dos autores Magnabosco e Borba (2008); para chegarem a esse resultado, os autores
utilizaram do recurso da caracterizagdo microestrutural através do método ferritoscopio e
estereologia quantitativa. Obteve-se 64 % de fracdo de ferrita medidas por estereologia
quantitativa e 42 % de fracdo de ferrita medidas por ferritoscopio como na figura 2.13, sendo
essa diferenca de fracOes de 22 % supostamente relacionadas no trabalho em questdo a formacao

de o’.
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Figura 2.13. Fracdo volumétrica de ferrita em funcéo do tempo de tratamento
térmico para um envelhecimento a 550°C. Medida por ferritoscdpio e estereologia
quantitativa. O tempo de 0,05 h representa a amostra no estado solubilizada.

Assim, o intuito de realizacdo do presente trabalho de pesquisa é a comparacao das
técnicas de determinacdo de ferrita no aco inoxidavel duplex UNS S31803, avaliando a
possibilidade, indireta, de determinacao de fracdo de fase alfa linha pela diferenca de resultados

entre ferritoscdpio e estereologia quantitativa.
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3 MATERIAL E METODOS

3.1. Material em estudo

O material em estudo (ago inoxidavel diplex UNS S31803) foi adquirido como chapa de

trés mm de espessura ja laminada. Sua composicao quimica esta discriminada na tabela 3.1.

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

Elemento Cr Ni Mo Mn N C Si Cu Fe
%emmassa 2248 574 32 142 0,162 0,018 0,35 0,15 Balanco

3.2. Tratamentos térmicos

Depois de selecionado o material, foram extraidas quatro chapas de 25x50x3mm, depois
foram realizados furos uniformes em suas extremidades a fim de identificar a posi¢do de
laminacéo e apos isso as chapas foram unidas com arame através dos furos.

A partir da unido de duas chapas, mantida distancia para resfriamento, foram criados 4
pares de amostras. Cada par foi submetido ao tratamento térmico de solubilizacdo sendo as
temperaturas empregadas de 1050°C, 1100°C, 1150°C e 1200°C para cada par num periodo de 1
hora. A seguir, um dos corpos-de-prova de cada par foi envelhecido a 475°C por 360h, com 0

objetivo de formar a fase o’.

3.3. Preparacgéo dos corpos de prova (metalografia)

Apdbs as amostras terem sofrido o tratamento de solubilizagdo e/ou envelhecimento, elas
foram submetidas a cortes na “cut-off” no sentido de dividi-las em 4 partes sendo uma para
analises posteriores e outras trés de reserva. Seguindo a sequéncia 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
apos esse passo elas seguiram para 0 processo de polimento com pasta de diamante de diametros

de 6 um, 3 um e 1 um sendo usada agua como lubrificante para o lixamento e alcool como
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lubrificante para o polimento; ambos os processos foram realizados na politriz automatica
“STRUERS ABRAMIN”.

3.4. Caracterizacdo microestrutural
3.4.1. Ataque metalografico - Behara modificado.

Para a visualizacdo 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 agua destilada e deionizada e 1 g de metabissulfito de potassio, com
essa solucdo ja feita, foram acrescentados 2g de bifluoreto de amdnio e assim a solugdo de
Behara estava pronta para ser utilizada. Cada amostra foi atacada separadamente e com tempos
aleatorios, pois cada amostra reagiu de maneira diferente ao ataque sendo apenas o método
visual o responsavel pelo término desses com &gua e depois secadas com jatos de ar
comprimido.

Depois de realizado o ataque com o reativo de Behara, as amostras foram encaminhadas
para 0 microscépio LEICA DMLM do CDMatM-FElI, para a identificacdo das fases presentes.

3.4.2. ldentificacdo da ferrita por ferritoscopio

Para quantificar a fracdo volumétrica de ferrita, foi empregado um ferritoscépio
FISCHER modelo MP30 do CDMatM-FElI, sendo esse calibrado a partir de padrdoes com limite
minimo de leitura de ferrita de 0,1%. Oito amostras foram analisadas sendo quatro solubilizadas
nas diferentes temperaturas, 1050°C, 1100°C, 1150°C e 1200°C por 1h cada, e as outras quatro
envelhecidas a 475°C por 360h Cada amostra foi analisada vinte vezes e no final obteve-se

média dos resultados juntamente com os desvios-padrao.

3.4.3. Caracterizagdo quantitativa da microestrutura (estereologia quantitativa)

A fracdo volumétrica de fase ferrita foi determinada por estereologia quantitativa: as
amostras, ap0s o ataque de Behara modificado ja descrito, foram submetidas a analise de
imagens através do software QMetals, parte integrante do sistema de analise de imagens LEICA
Q500/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 meétodo utilizado para verificar indiretamente as transformacgdes microestruturais
foi 0 ensaio de microdureza das amostras.

3.5.1 Dureza Vickers 0,5 kgf

Nesse ensaio, oito amostras foram analisadas, sendo uma metade no estado solubilizado
e a outra metade envelhecida como ja descrito acima. Foi utilizado o microdurdmetro Shimadzu
HMV-2 do CDMatM-FEI, para a medi¢cdo da microdureza Vickers, onde cada uma das 8
amostras sofreu 30 medi¢des com uma carga de 0,5 kgf.

As medicdes foram realizadas na sec¢do longitudinal da amostra num formato diagonal
perfeito possibilitando futuramente a determinacdo da média das 30 medicBes com seu
respectivo desvio padrdo para cada amostra, além da construcdo de diagramas de microdureza
em funcdo da distancia da superficie da amostra, e do diagrama de microdureza em funcdo da

temperatura de solubilizacéo.

3.5.2 Dureza Knoop 0,01 kgf

Considerando as dificuldades de se medir a dureza de cada fase separadamente com
carga de 0,5 kgf devido ao ponto de medicdo ser considerado relativamente grande em
comparacdo ao tamanho dos grdos das fases presentes, surgiu a necessidade de se medir a
dureza Knoop 0,01 kgf sendo essa a medi¢cdo mais correta de cada fase, como representa a
figura 3.1.

Nesse ensaio, todas as amostras foram analisadas, sendo uma metade no estado
solubilizado e a outra metade envelhecida como ja descrito, no qual se espera a precipitacdo da
fase o’. Foi utilizado o microdurémetro Shimadzu HMV-2 do CDMatM-FEI, para a medicdo da
microdureza Knoop, onde cada uma das 8 amostras sofreu 5 medi¢des em cada fase com uma
carga de 0,01 kgf.
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Figura 3.1 — Representacdo 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) ap6s KOH.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. Microscopia Optica.

Para a comparacdo das técnicas de determinagdo de fase ferrita no aco UNS S31803,
foram realizados primeiramente o ensaio de microscopia Optica, onde apos a metalografia e o
ataque na solucdo de Behara modificado, as amostras foram analisadas no Microscopio LEICA
DMLM, com microestruturas representadas nas figuras 4.1 a 4.8. As regides mais claras da
figura séo denominadas de fase austenita assim como as mais escuras sdo denominadas de fase
ferrita.

Com os resultados de microscopia 6ptica apds o ataque de Behara, espera-se pelo menos
a formacéo de outra fase dentro da ferrita, provavelmente o’ como no trabalho de Magnabosco e
Bruno (2007) onde se tinha como pardmetros, os tratamentos térmicos de solubilizagdo a
1200°C e posterior envelhecimento a 475°C por 360 h assim como no presente trabalho.

Vé-se claramente na figura 4.8 e pouco na figura 4.7 na fase ferritica, que € a mais
escura, a presenca de uma microestrutura em forma de casca de laranja representando a
nucleacdo e crescimento das particulas (o) rica em cromo ou da reacdo de decomposicdo
espinodal que originaria a fase o’ como no trabalho de Weng (2004). Ou seja, nas amostras
solubilizadas a 1150°C e 1200°C por 1 h e posteriormente envelhecidas a 475°C por 360 h tem-
se a confirmacdo da alteracéo da fase ferritica original.

Nesse ensaio sdo verificados mais dois fenbmenos que ocorrem na microestrutura das
amostras apds os tratamentos térmicos.

Primeiro, nas amostras solubilizadas e envelhecidas a 1150°C e 1200°C (figuras 4.3, 4.4,
4.7, 4.8) se vé um aumento do tamanho de grdo da fase ferrita em relacdo as demais
temperaturas de solubilizacdo, verifica-se também nessas mesmas figuras que o tamanho de grao
da fase austenita ndo mudou e essa diferenca de tamanho verificada apenas na ferrita é devida a
precipitacdo de outras fases nela aumentando assim a fragdo volumétrica desta fase. Segundo,
pode-se verificar também nas mesmas figuras anteriores (figuras 4.3, 4.4, 4.7, 4.8), um aumento
da fracdo volumétrica da fase ferrita e a consequente diminuicdo da fracdo de austenita em
relacdo as demais temperaturas de solubilizacdo, fato esse também creditado ao maior nimero

de precipitados apenas na fase ferrita.
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Figura 4.1. Amostra solubilizada a 1050°C por 1h. Ferrita (cinza escura) e austenita (branco). Ataque: Behara modificado.

[ =

Figura 4.2. Amostra solubilizada a 1100°C por 1h. Ferrita (cinza escura) e austenita (branco). Ataque: Behara modificado.

.
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Figura 4.3. Amostra solubilizada a 1150°C por 1h. Ferrita (cinza escura) e austenita (branco). Ataque: Behara modificado.

Figura 4.4. Amostra solubilizada a 1200°C por 1h. Ferrita (cinza escura) e austenita (branco). Ataque: Behara modificado.
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Figura 4.5. Amostra envelhecida a 475°C por 360h e solubilizada a 1050°C por 1h. Ferrita (cinza escura) e austenita (branco).
Ataque: Behara modificado.

Figura 4.6. Amostra envelhecida a 475°C por 360h e solubilizada a 1100°C por 1h. Ferrita (cinza escura) e austenita (branco).
Ataque: Behara modificado.
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Figura 4.7. Amostra envelhecida a 475°C por 360h e solubilizada a 1150°C por 1h. Ferrita (cinza escura) e austenita (branco).
Ataque: Behara modificado.

Figura 4.8. Amostra envelhecida a 475°C por 360h e solubilizada a 1200°C por 1h. Ferrita (cinza escura) e austenita (branco).
Ataque: Behara modificado.
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4.2. Microdureza
4.2.1. Microdureza Vickers (0,5 kgf) por espessura da amostra.

Apbs a indicacdo da provével formacéo de o’ pelo ensaio de microscopia dptica, pode-se
determinar as microdurezas Vickers (0,5 kgf) de todas as amostras do aco inoxidavel duplex
para a verificacdo da variacdo da microdureza em funcdo da distancia da superficie.

Com esses dados coletados, pode se construir diagramas de dureza (HV) em funcéo da
distancia da superficie (mm) da amostra no sentido de facilitar a visualizacdo dos resultados.
Esses resultados sdo apresentados nas figuras 4.9 a 4.12, onde se verifica que pontos de medicao
de dureza das amostras solubilizadas muito préximos a superficie apresentam uma dureza média
igual ao do ndcleo, ja para nas amostras envelhecidas ha uma variagdo maior da dureza no
decorrer da espessura da amostras, porém na média elas se equivalem, e essa diferenca
encontrada € devida a regides da amostra que apresentam mais ou menos formacdo de fase o’,
sendo os precipitados os maiores influenciadores do aumento da dureza.

Em todas as figuras, é muito nitida a maior dureza das amostras envelhecidas em relacéo
a das solubilizadas e que para a temperatura de solubilizacdo de 1200 °C essa diferenca é maior
do que para a temperatura de 1050 °C, provavelmente porque a fracdo de ferrita na amostra de

1200°C é maior, o que levard a maior formacéao de o’
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Figura 4.9. Microdureza da amostra solubilizada e envelhecida por 1050°C pela distancia da superficie da amostra
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Figura 4.10. Microdureza da amostra solubilizada e envelhecida por 1100°C pela distancia da superficie da amostra.
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Figura 4.11. Microdureza da amostra solubilizada e envelhecida por 1150°C pela distancia da superficie da amostra.
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Figura 4.12. Microdureza da amostra solubilizada e envelhecida por 1200°C pela distancia da superficie da amostra.

4.2.2. Microdureza Vickers (0,5 kgf) por temperatura de solubilizacéo.

Apds medidas as microdurezas em funcdo da distancia da superficie da amostra, pode se
construir novos diagramas de dureza em fungdo da temperatura de solubilizagdo, mostrado na
figura 4.13.

Nas amostras envelhecidas, verifica-se uma grande variacdo da dureza de
aproximadamente 75 (0,5 HV) ou 25 % de aumento entre as temperaturas de 1050 a 1200 °C,
levando em conta apenas essa variagdo da dureza, se vé claramente a presenca de o’ que
precipitou na ferrita original apds o envelhecimento, dureza essa obtida pela sua disposicdo na
ferrita em forma de particulas finamente dispersas, como em (SOLOMON e DEVINE, 1982) e
(WENG, 2004).

Nas amostras apenas solubilizadas, se vé um aumento significativo da dureza entre as
temperaturas de 1050 e 1200 °C sendo que entre 1050 e 1100 °C essa diferenca € praticamente
desprezivel, mas ja a 1200 °C o aumento de dureza é muito visivel, mesmo com aumento do
tamanho de gréo (verificado na caracterizacdo microestrutural) que indicaria uma diminuicéo da

dureza, no entanto esse aumento se da pois o tipo de ferrita e austenita encontrada nessas
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amostras € mais duro do que as encontradas nas amostras envelhecidas por temperaturas mais

baixas.
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Figura 4.13. Microdureza da amostra solubilizada por 1200°C e envelhecida por 360h a 475°C, pela distancia da superficie
da amostra.

4.2.3. Microdureza Knoop (0,01 kgf) das amostras solubilizadas e envelhecidas.

Depois de coletados os resultados das microdurezas Vickers com carga de 0,5 kgf, viu-se
a necessidade de se medir a microdureza Knoop (0,01 Hk) para cada fase da microestrutura
(austenita e ferrita) de todas as amostras envelhecidas e solubilizadas. Os resultados sdo
mostrados nas figuras de 4.14 e 4.15 no qual nota-se primeiramente uma pequena variacao da
dureza (considerando os desvios padrdes) da austenita das amostras envelhecidas e
solubilizadas, mas mesmo entre as envelhecidas, essa variacdo € muito pequena.

Ja para a dureza da fase ferrita na amostra envelhecida, tem-se uma surpresa onde a mais
alta dureza se da na amostra envelhecida a 1100 °C, mas se considerados os desvios padrdes, a
diferenca de dureza da amostra envelhecida a 1200 °C para a 1100 °C chega a 15 %, agora
apenas para as amostras solubilizadas, tem-se um aumento expressivo da ferrita principalmente
entre 1050 a 1100 °C e mais constante entre 1100 e 1200 °C.

32



Como se V€ apenas a dureza da ferrita € modificada nos dois tratamento térmicos e isso é
devido a dois fenbmenos que ocorreram nesses casos, para as amostras envelhecidas o
fendmeno de endurecimento é devido a formacdo do intermetalico o’, que se da na ferrita
original apds envelhecimento desse aco aumentando sua dureza por particulas finamente
dispersas como em (WENG, 2004), ja para as amostras solubilizadas o fenémeno de
endurecimento que ocorre nelas é a alteracdo da composicao quimica da ferrita presente como ja

discutido na caracterizagao microestrutural.
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Figura 4.14. Microdureza Knoop de cada fase da microestrutura (Ferrita e Austenita) das amostras
solubilizadas a 1050°C, 1100°C, 1150°C e 1200°C.
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Figura 4.15. Microdureza Knoop de cada fase da microestrutura (Ferrita e Austenita) das amostras solubilizadas a 1050°C,
1100°C, 1150°C e 1200°C e posteriormente envelhecidas a 475°C por 360h.

4.3. Caracterizacdo quantitativa da microestrutura.

Com a confirmacdo da presenca de o’ na ferrita pelos ensaios de microscopia Optica e
microdureza, pode-se fazer a andlise da fracdo de ferrita por estereologia quantitativa e por
ferritoscopio que é o objeto de estudo do presente trabalho.

Os resultados estdo apresentados nas figuras 4.16 e 4.17 sendo na figura 4.16 a medicdo
da fracdo de ferrita por ferritoscopio e na figura 4.17 a fracdo de ferrita foi medida por
estereologia quantitativa.

Na temperatura de solubilizacdo de 1050 °C, as fracOes de ferrita medidas por
ferritoscopio das amostras solubilizadas e das amostras envelhecidas sdo aproximadamente
iguais, sendo que nas demais temperaturas elas se diferem como visto na figura 4.16. Por
apresentar esse comportamento assimeétrico, 0 método do ferritoscopio ndo pode quantificar a
fracdo de o’ que ja foi comprovada no ensaio de microdureza, mas sim indicar sua formagdo em

algumas das condi¢des estudadas.
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Como se tem curvas muito semelhantes nas amostras solubilizadas e envelhecidas
analisadas por estereologia quantitativa (figura 4.17), ndo se pode ver a formacdo de algum
precipitado, pois temos um aumento de aproximadamente 10 % da fracdo de ferrita entre as
temperaturas de 1050 a 1200 °C indicando alteracfes na fracdo de ferrita e a0 mesmo tempo
indicando a diminuicdo da fracdo de austenita. Ja na figura 4.18, as duas curvas de fracdo de
ferrita medida por ferritoscopio e estereologia das amostras solubilizadas indicam apenas o
aumento da fracdo de ferrita, porém ndo sdo capazes de quantificar esse aumento, pois
apresentam perfis assimétricos. Deste modo, nenhum dos dois métodos estudados pode ser
considerado como conclusivo na andlise da real fragdo de ferrita ou o’ formadas no ago duplex

em estudo.
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Figura 4.16. Fracdo volumétrica de ferrita medida por ferritoscopio para amostras solubilizadas e envelhecidas em funcéao da
temperatura de solubilizag&o.
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Figura 4.17. Fracdo volumétrica de ferrita medida por estereologia para amostras solubilizadas e envelhecidas em funcéo da
temperatura de solubilizag&o.
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Figura 4.18. Fracdo volumétrica de ferrita para amostras solubilizadas, medida por estereologia e ferritoscopio, em fungéo da
temperatura de solubilizagao.



5. CONCLUSOES

O ferritoscopio e a estereologia quantitativa determinam indiretamente a ferrita do ago
inoxidavel ddplex UNS S31803, assim de acordo com a comparagdo entre estes dois métodos
observou-se que nao foi possivel detectar a real fracdo de ferrita, pois os dois métodos realizam
analises diferentes. Pode-se no entanto indiretamente detectar a formacdo de fase alfa linha
através de medidas de microdureza, observando-se que a formacdo desta fase se da

exclusivamente na ferrita original das amostras.
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