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RESUMO DO PROJETO

Durante envelhecimento isotérmico, determinadas sequéncias de tratamento
térmico, conformacdo a quente ou soldagem, pode ocorrer nos acos
inoxidaveis duplex a precipitacdo de fases indesejaveis, que causam tanto
reducdo de propriedades mecanicas quanto afetam a resisténcia a corrosao.
Particularmente, pode ocorrer fase sigma, com transformacdes de fase
extensamente estudadas entre 700°C e 900°C. No entanto, considerando a
auséncia de dados da cinética das transformacdes de fase no aco UNS
S31803 a 850°C, em condicbes onde existe encruamento do material, 0
presente projeto de pesquisa tem por objetivo estudar a influéncia do grau de
encruamento e do tempo de envelhecimento a 850°C na microestrutura deste

Palavras-chave: 1. Ago inoxidavel duplex.

2. Fase sigma.
3. Encruamento.
4. Transformacéao de fases.
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REVISAO BIBLIOGRAFICA

Os acos inoxidaveis duplex sao frequentemente utilizados em aplicactes
onde € necessaria grande resisténcia mecénica combinada a resisténcia a
corrosdo™™. O UNS S31803, apresentando composicéo 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 AlSI 304 e 316') aliada a resisténcia & corrosdo superior
a dos acos austeniticos, mesmo os de baixo teor de carbono. De maior
resisténcia a corrosdo, o UNS S32750 (SAF 2507, cuja composi¢cao quimica
tipica é 25%Cr-7%Ni-4%Mo-0,27%N) apresenta 900 MPa de limite de
resisténcia, 550 MPa de limite de escoamento, e alongamento em 50 mm
minimo de 25%. A maior resisténcia mecéanica do aco UNS S32750 (SAF 2507)
€ associada ao maior teor de nitrogénio, que em sua maioria se encontra em
solugdo solida intersticial na austenita, e do maior teor de elementos
substitucionais, como cromo, niquel e molibdénio #>®. A estrutura tipica destes
acos € composta em meédia por 40 a 45% de ferrita e 55 a 60% de austenita,
obtidas apés solubilizacéo entre 1000°C e 1200°C e resfriamento brusco!®.

De modo geral, afirma-se ! que a resisténcia a corrosdo por pite nos
acos duplex solubilizados €, sem duavida, funcdo da composi¢cdo quimica; de
fato, a resisténcia a corrosdo por pite (ou a modificacdo do potencial de inicio
destes para valores mais nobres) cresce com o aumento do “indice de pite”,
dado normalmente por IP = (%Cr + 3,3.%Mo + 16.%N). A composi¢cdo quimica
tipica do UNS S32750 fornece a este aco valor de IP=42,5; como IP ultrapassa
40, 0 UNS S32750 é considerado um aco inoxidavel superduplex .

No entanto, durante envelhecimento isotérmico, determinadas
sequéncias de tratamento térmico, conformacdo a quente ou soldagem, pode
ocorrer nos acos inoxidaveis duplex a precipitacdo de fases indesejaveis, que
causam tanto reducéo de propriedades mecanicas quanto afetam a resisténcia
a corrosdo. Particularmente entre 700°C e 900°C, pode ocorrer a formacao de
fase sigma, por trés mecanismos distintos: como produto da decomposicéo
eutetdide da ferrita original (gerando também austenita secundaria), através de
nucleacdo e crescimento a partir da ferrita original, e a partir da austenita
presente, apés o total consumo da ferrita®.

Os mecanismos de formacdo de fase sigma em aco inoxidavel daplex
UNS S31803 foram explorados em alguns trabalhos do proponente deste
projeto ®*? onde se constata de forma geral que em até 0,1 hora de
envelhecimento entre 700°C e 900°C a fase sigma se forma em interfaces
ferrita/ferrita ou ferrita/austenita, por meio da transformacédo da ferrita presente
por decomposicao eutetdide, gerando também austenita secundaria. A partir de
0,1 hora de envelhecimento, as fracBes volumétricas de ferrita e de austenita
decrescem, indicando que o crescimento da fracdo volumétrica da fase sigma
se deu pelo consumo tanto da ferrita quanto da austenita presentes, aliadas a
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decomposicao eutetdide da ferrita. O diagrama de precipitacdo isotérmica de
fase sigma (tempo-temperatura-precipitacdo, TTP) para o agco UNS S31803 foi
obtido num destes trabalhos ¥, indicando que a maior cinética de precipitacdo
se da a 850°C, como mostra a Figura 1.
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Figura 1. Diagrama de precipitacdo isotérmica de fase sigma (tempo-
temperatura-precipitacdo, TTP) para o aco UNS S31803 !,

Em aco inoxidavel superduplex Fe-25,4%Cr-3,6%Mo-7%Ni-0,23%N
reporta-se™® que ha formacéo de fase sigma tanto apds aquecimentos a 800°C
por tempos de 5 a 30 minutos, quanto apos procedimentos de soldagem com
aumento gradativo do fornecimento de calor. JA em ligas Fe-24,6%Cr-
3,12%Mo-6,6%Ni-0,25%N solubilizadas por 2 h a 1050°C e envelhecidas a
850°C nota-sel™ formacdo de 2% (vol) de fase sigma em 10 minutos de
envelhecimento, sendo que este valor supera 30% apés 10 h de
envelhecimento.

Alguns trabalhos **!® mostram que a formacdo de fase sigma entre
850°C e 900°C pode ser precedida pela formacéo de pequenas quantidades de
fase chi (y) se a composi¢cdo quimica do ago contiver fragbes apreciaveis de
tungsténio (4 a 8%), em substituicdo ao molibdénio. Observa-se contudo o
poder do tungsténio em reduzir a cinética de formacédo de fase sigma. Em aco
de estrutura ferritica Fe-29,1%Cr-4,19%Mo (composicdo proxima a da fase
ferritica de agos superduplex), a fracéo de fase chi € menor do que 1%, mesmo
para envelhecimentos a 850°C superiores a 100 h*®,
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Na Figura 2 mostram-se dados de literatura™***%*! que descrevem a
cinética de formacdo de fase sigma entre 800°C e 850°C de dois acos
inoxidaveis superduplex, um duplex e de um aco ferritico cuja composicao
guimica é semelhante a da fase ferritica de um a¢o superduplex. Nota-se que
ha grande variagdo de resultados, que provavelmente devem estar
relacionados a fracao de ferrita presente nos acos superduplex (o que pode
alterar a composicao quimica da ferrita, alterando a formacgéo de fase sigma a
partir desta fase) ou a quantidade de contornos de grdo e/ou interfaces
ferrita/austenita presentes, podendo afetar o nimero de sitios de nucleacdo de

fase sigma, o que também afetaria a cinética de formacao desta fase.
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Figura 2. Fracéo de fase sigma em funcdo do tempo de envelhecimento de dois
acos inoxidaveis superdiplex™** um daplex®*”! e um aco ferritico *°!.

Os dois principais mecanismos de formacdo de fase sigma nos acos
duplex (decomposicdo eutetdide da ferrita ou nucleacdo e crescimento da
ferrita) sdo fortemente influenciados pela presenca de defeitos microestruturais,
como contornos de grdo, jA que Sao processos que podem se iniciar por
nucleacado heterogénea. Em acos inoxidaveis austeniticos é conhecido o efeito
do grau de encruamento no aumento da cinética de formacéo de fase sigma,
como mostra a Figura 3. Contudo, dados desta natureza ndo estédo disponiveis
para acos duplex, que em diferentes condicbes de deformacdo plastica
(oriundas de processamento mecéanico) deve ser soldado em estruturas, e
portanto serd aquecido em temperaturas onde a fase sigma pode se formar.
Por este motivo, € fundamental avaliar se a cinética de formacéo de fase sigma
nestes acos sofre alteragcdes significativas em diferentes graus de
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encruamento, permitindo a prevencado da formacdo desta fase deletéria ao
desempenho deste ago.
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Figura 3. Influéncia do grau de encruamento na cinética de formacéo de fase
sigma a 800°C num aco inoxidavel austenitico do tipo 3108

PROJETO DE PESQUISA

Objetivos

Considerando a auséncia de dados da cinética das transformacdes de
fase a 850°C no aco UNS S31803 encruado, 0 presente projeto de pesquisa
tem por objetivo estudar a influéncia do grau de encruamento e do tempo de
envelhecimento a 850°C na microestrutura deste aco.

Metodologia

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

O material em estudo (UNS S31803) ja é de propriedade do Centro de

Desenvolvimento de Materiais Metalicos — CDMatM-FEI — e foi adquirido como
barra cilindrica de 20 mm de diametro laminada a quente e posteriormente
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tratada a 1100°C por 30 minutos e resfriada em agua. A composi¢cdo quimica
do material pode ser constatada na Tabela 1.

Tabela 1. Composicdo quimica (% em massa) do aco em estudo.
Cr Ni Mo Mn N C Si P S Fe

22,1 5,4 3,15 0,76 0,178 0,015 0,45 0,02 0,005 balango

A partir do material como recebido, encruamento no laminador do
CDMatM-FEI serd realizado, obtendo-se quatro séries de amostras: com 0%,
10%, 30% e 80% de reducdo de area transversal. Na sequéncia, as quatro
séries sofrerdo envelhecimento isotérmico a 850°C por tempos variando de 10
min a 96 h (em seis diferentes intervalos®), seguido de resfriamento em agua,
com o objetivo de produzir microestruturas com diferentes fracdes de fases. Os
tratamentos serdo conduzidos em forno tubular (com variagdo maxima de
temperatura de 2°C), sob atmosfera de nitrogénio puro (99,99% N,) para evitar
oxidacdo excessiva da superficie nos tratamentos mais longos, e impedir a
perda de nitrogénio das amostras, como constatado em trabalhos
anteriores 1%,

Corpos-de-prova metalograficos sofrerdo lixamento até 500 mesh, para
em seguida serem polidos utilizando pasta de diamante de granulacdo 6 um, 3
um e finalmente 1um, sempre utilizando como lubrificante das etapas de
polimento alcool etilico absoluto, em equipamento de polimento semi-
automatico do CDMatM-FEI. Para a revelacado da microestrutura sera utilizado
o reativo de Behara modificado, cuja composicao € 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 amoénio, e o
ataque pode entdo ser conduzido durante até dois minutos de imersdo. O
ataque é interrompido com agua, e a superficie de observacao seca através da
evaporacao de alcool etilico, auxiliada por jato de ar frio.

Para a identificacdo de fase sigma sera utilizado ataque eletrolitico
seletivo com solucdo 10% de hidréxido de potassio, a 2 Vcc de diferenca de
potencial durante um minuto. Todas as amostras preparadas
metalograficamente, e apds 0s ensaios eletroquimicos que serdo descritos a
seguir, serdo observadas num microscopio LEICA DMLM do CDMatM-FEI. A
formacdo de fase sigma nas amostras sera também acompanhada
indiretamente pela medicdo de microdureza Vickers das amostras, em
microdurémetro Shimadzu HMV-2 do CDMatM-FEI. Serdo realizadas 30
medi¢des por amostra, utilizando carga de 0,5 kgf.

A fracdo volumétrica de ferrita (%) sera obtida com o auxilio de um
ferritoscopio FISCHER modelo MP30 do CDMatM-FEl, calibrado com o auxilio

# a saber, 10 min, 30 min, 1h, 5h, 24h e 96h.
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de padrdes, tendo como limite de deteccdo 0,1% de ferrita. Vinte medi¢gbes
serdo realizadas em cada uma das séries de amostras. Ja a fragdo volumétrica
de fase sigma (%oc) serd determinada por estereologia quantitativa: as
amostras, apos o ataque eletrolitico em hidroxido de potassio ja descrito, serdo
submetidas a analise 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-FElI.
Seréo analisados 20 campos por amostra, colhidos aleatoriamente.

Plano de trabalho e cronograma

Para cumprir as metas anteriormente propostas, o trabalho sera dividido
conforme descreve o cronograma mostrado na Tabela 2.

Tabela 2. Cronograma global de atividades do projeto.
meses

Atividade 11234 |5]|6]|7]|8]9]10j11]12

Revisdo bibliografica

Tratamentos térmicos

Caracterizacdo microestrutural

Medicdes de dureza

Quantificacdo microestrutural

Analise dos resultados

Elaboracéo de relatério parcial

Elaboracéo do relatério final
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