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RESUMO

Dada a auséncia de estudos detalhados sobre a cinética das transformac6es de fase no aco
UNS S32750, o presente projeto de pesquisa tem como objetivo principal estudar como devera
ocorrer a formacdo da fase alfa linha neste aco quando sujeito ao envelhecimento, que sera
conduzido entre temperaturas de 300°C a 500°C por dez diferentes intervalos de tempo, variando
desde 20 minutos até 1920 horas. Dadas essas condi¢des, pode-se concluir que a formacdo da
fase alfa linha deverd ocorrer as temperaturas de 350°C, 400°C, 450°C, 475°C e 500°C, por
periodos de tempo que variam de 20 minutos até 96 horas de envelhecimento. A essas
temperaturas, pode-se verificar aumento da microdureza global e das fases ferrita e austenita do
material, bem como alteracGes observaveis por microscopia Optica na microestrutura ferritica da
amostra, ao passo que a fracdo volumétrica de ferrita na composicdo do material ¢ diminuida

conforme o envelhecimento é conduzido.

Palavras-chave: 1. Aco inoxidavel superduplex
2. Fase alfa linha

3. Transformacéo de fases
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1 INTRODUCAO

Os acos inoxidaveis duplex vém sendo largamente utilizados nas indudstrias nucleares,
quimicas e petroquimicas, sendo ainda mais especificamente solicitados para trabalhos em
ambientes de meio agressivo, como &gua do mar. Isso ocorre devido ao fato de esses agos
possuirem Gtimas propriedades mecénicas, que aliadas a uma grande resisténcia a corrosdo e boa
soldabilidade, o tornam um forte instrumento para toda a inddstria de um modo geral.
(IGARASHI et al., 1998)

No entanto, quando expostos a altas temperaturas de trabalho por um determinado periodo
de tempo, seja ele curto ou longo, esses acos podem sofrer grandes alteracbes em suas
propriedades, devido a ocorréncia da formacdo de fases indesejaveis em sua estrutura.
(SOLOMON; DEVINE, 1982)

Para temperaturas entre 300°C e 500°C, sendo a critica em torno de 475°C, tém-se a
formacdo da fase conhecida como alfa linha. Essa fase traz grandes danos as propriedades
mecanicas do material, pois aumenta consideravelmente sua dureza, ao passo que reduz
notadamente sua tenacidade e sua resisténcia a corrosdo, pois consome grande parte do cromo
presente ao seu redor, deixando as demais partes sem protecdo eficiente da pelicula passiva e,
dessa forma, tornando varios pontos de sua estrutura frageis e suscetiveis a corrosao localizada.
(SOLOMON; DEVINE, 1982; IACOVIELLO et al., 2005)

Devido ao fato de essa fase possuir tamanho reduzido e sua estrutura cristalina ser
idéntica a da fase ferrita (Cubica de Corpo Centrado), sua identificacdo se torna dificil de ser
realizada, pois o ataque eletrolitico apenas difere as duas fases principais do material, ferrita e
austenita, sendo entfo necesséria a realizacdo de métodos indiretos de analise. (MELO, 2009)
Um dos métodos mais simples e utilizados é o estudo da variacdo de suas propriedades mecanicas
ao longo do tempo, tendo em vista que estas podem variar bruscamente conforme ocorre
precipitacdo da fase alfa linha. (MAGNABOSCO; BRUNO, 2007)



2 OBJETIVOS

Considerando a auséncia de dados detalhados da cinética das transformacdes de fase no
aco UNS S32750, o presente trabalho de pesquisa tem por objetivo estudar a influéncia do tempo
de envelhecimento a 300°C, 350°C, 400°C, 450°C, 475°C e 500°C na microestrutura deste aco,
através de medidas de microdureza global e das fases ferrita e austenita antes e apds o0s

envelhecimentos.



3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Acos inoxidaveis

Os acos inoxidaveis sdo ligas de Fe-C que possuem no minimo 12% de cromo em sua
composicao (SMITH, 1996). Para a maioria dos agos inoxidaveis, a quantidade maxima de cromo
presente ndo ultrapassa 30%, enquanto que a quantidade de carbono normalmente varia de 0,03%
a, no maximo, 1,2%. Outros elementos de liga podem ainda ser adicionados aos acos inoxidaveis
a fim de melhorar suas propriedades, tais como: niquel, molibdénio, cobre, titanio, aluminio,
silicio, ni6bio, nitrogénio, enxofre e selénio (MANGONON, 1999).

S&o materiais altamente requisitados para uso na engenharia, pois, devido ao seu alto teor
de cromo, possuem elevada resisténcia a corrosdo e oxidacdo, sendo também utilizados em

aplicacdes que requeiram resisténcia ao calor e a fluéncia (SMITH, 1996).

A caracteristica inoxidavel desses acos € decorrente da formacdo de uma invisivel e
extremamente aderente camada de o0xido rica em cromo na superficie do material. Essa camada
permite ao aco ficar em um estado passivo, livre da oxidacdo. No entanto, quando essa camada
protetora é violada, o material imediatamente comeca a oxidar ao entrar em contato com o

oxigénio.

Os acos inoxidaveis sdo divididos em cinco grupos: ferriticos, austeniticos, martensiticos,
duplex e endurecidos por precipitacdo, sendo que 0s 4 primeiros sdo classificados por sua
microestrutura (MANGONON, 1999).



3.1.1 Acos inoxidaveis ferriticos

Os acos inoxidaveis ferriticos sdo essencialmente ligas binarias Fe-Cr, que possuem entre
12 e 30% de cromo em sua composic¢ao. Sdo denominados ferriticos pelo fato de, mesmo apos 0s
tratamentos térmicos normais, sua estrutura manter-se cubica de corpo centrado (CCC, do tipo
ferro-a)). O cromo, por possuir também estrutura CCC, alarga a regido da fase o e reduz a regido

da fase v, o que divide o diagrama de fases Fe-Cr em regides CFC e CCC.

Os acos inoxidaveis ferriticos, por conterem teores superiores a 12% de cromo, ndo
sofrem em resfriamento a transformacdo CFC para CCC, e por resfriamento desde temperaturas

elevadas obtém-se solucdes solidas de cromo no ferro CCC, o que aumenta sua dureza.

Os acos inoxidaveis ferriticos, pelo fato de ndo possuirem niquel em sua composicéo,
possuem preco relativamente baixo, e sdo utilizados principalmente como materiais gerais de

construcdo, em que se requer boa resisténcia a corrosao e ao calor (SMITH, 1996).

O limite de escoamento desses acos gira em torno de 280 a 460 MPa, sendo maior que 0
limite de escoamento dos austeniticos em geral. Sua ductilidade e tenacidade sdo menores do que
a dos austeniticos, pois, quando possui alto teor de cromo em sua composicéo, a ferrita se torna
fragil, e apresentam uma temperatura de transicdo ductil-fragil por vezes superior a ambiente,

comprometendo a capacidade de absorcao de energia do material.

A soldagem destes acos apresenta dificuldades associadas a sua microestrutura, pois
devido a auséncia da transformagéo y — a, ndo ¢ possivel refinar os graos grosseiros formados na
solda e na zona termicamente afetada pelo calor. Além disso, se 0 aco contiver carbono em sua
composicdo, e no aquecimento ultrapassar o limite austenitico do diagrama de fases, durante o
resfriamento os graos grosseiros se transformardo em uma estrutura austenitica e, posteriormente,

em uma estrutura martensitica, o que com certeza resultara na fragilizacdo do material.

A resisténcia a corrosdo desses acos aumenta conforme o teor de cromo em sua
composicdo. Também pode ser aumentada com adicdo de molibdénio, tendo em vista que este

torna mais estavel a pelicula passiva do aco. Estes agos sdo muito resistentes a atmosferas



urbanas e rurais, mas se pobres em molibdénio s&o pouco resistentes a certas atmosferas

industriais e marinhas, devido ao teor de cloretos presentes (COUTINHO, 1992).

Recentemente, tém sido desenvolvidos novos acos ferriticos, com baixos teores de

carbono e de nitrogénio, de modo a aumentar a resisténcia a corrosdo (SMITH, 1996).

3.1.2 Acos inoxidaveis austeniticos

Os acos inoxidaveis austeniticos sdo essencialmente ligas ternarias Fe-Cr-Ni, contendo
cerca de 16 a 25% de cromo e 7 a 20% de niquel em sua composi¢do. Essas ligas sdo
denominadas austeniticas porque sua estrutura permanece cubica de faces centradas (CFC, tipo
ferro-y) mesmo a temperatura ambiente. Sua estrutura cristalina CFC permite aos acos

austeniticos grande capacidade de deformacdo, o que justifica sua alta ductilidade.

Esses acos normalmente possuem maior resisténcia a corrosdo em relacdo aos acos
ferriticos, porque o carbono pode ficar retido em solucdo solida, por meio de resfriamento rapido,

a partir de altas temperaturas, evitando-se a formacéo de carbonetos de cromo (SMITH, 1996).

Os acos inoxidaveis austeniticos ndo sdo magnéticos e exibem excelente ductilidade,
conformabilidade e tenacidade, mesmo em baixas temperaturas, na condi¢do recozida
(MANGONON, 1999). O limite de escoamento dos acos austeniticos € geralmente préximo a 230
MPa, sendo este menor que o dos acos inoxidaveis ferriticos, no entanto, sua ductilidade e
tenacidade sdo maiores. Quanto a soldabilidade destes acos, ndo ha maiores dificuldades, pois o
calor da solda ndo causa a formacdo de estruturas frageis na regido da solda, e nem na zona

termicamente afetada pelo calor.

Os acos austeniticos sdo muito resistentes a corrosdo em varios meios, em especial a
corrosdo atmosférica, com excecdo as atmosferas marinhas, devido a presenca de cloretos, que
penetram através da pelicula passiva e causam corrosdo por pite. Esses pontos de corrosdo
tendem a ocorrer normalmente em detalhes microestruturais, como 0s contornos de gréo, ou

regides empobrecidas em cromo.



10

A adicdo de alguns elementos, tais como o molibdénio e o nitrogénio, ajuda a melhorar a
resisténcia a corrosdo dos agos inoxidaveis austeniticos em geral, e em particular, na presenca de
cloretos. O aumento da quantidade de cromo na composi¢cdo do material também eleva a
resisténcia a corrosao do material de um modo geral; no entanto, esse aumento do teor de cromo
deve ser controlado, de modo a evitar a formacdo da ferrita, que podera prejudicar a resisténcia a
corrosdao do material e se tornar um ponto suscetivel a corrosao por pite (COUTINHO, 1992).

3.2 Agos inoxidaveis duaplex

Desde a década de 30 os acos inoxidaveis duplex vém sendo utilizados em diversas
aplicaces. No entanto, essa classe de acos sO se tornou popular nas ultimas décadas, devido a
combinacgdo de continuos processos de tratamentos térmicos e quimicos. Devido as suas 0timas
propriedades mecéanicas e sua alta resisténcia a corrosdo, hoje os agos inoxidaveis duplex vem
sendo encontrados em maior quantidade na industria em geral, como nas industrias petroquimica,
quimica e de papel, navios petroleiros, equipamentos de controle de poluicdo, sistemas de aguas
maritimas, construcdes navais, aplicacdes arquitetbnicas e outras diversas areas. Seu alto
desempenho na industria fez com que os acos inoxidaveis ddplex sejam considerados acos
industriais, e ndo mais “ligas exdticas”, utilizadas apenas para pesquisas e interesses em
particular (CHARLES, 1991).

Os acos inoxidaveis duplex sdo ligas de baixo teor de carbono (0,03% a 0,08%)
compostas basicamente por ferro, cromo, niquel e elementos de liga, cuja microestrutura possui
duas fases distintas, presentes em quantidades equivalentes na estrutura do material e em grandes
volumes separados, diferenciando-se, dessa forma, das demais estruturas em que uma fase
aparece na forma de precipitados na outra (SOLOMON; DEVINE, 1982). Estes acos sdo
compostos por duas fases de acos inoxidaveis, pois ambas possuem a quantidade minima de 11%

de cromo em sua composicdo para formar a pelicula passiva contra corrosdo (SEDRIKS, 1996)

Na maioria dos casos, a microestrutura destes acos & composta pelas fases ferrita (a) e

austenita (y), sendo que a primeira possui estrutura cibica de corpo centrado e a segunda
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estrutura cubica de faces centradas, e é obtida através de tratamento térmico a altas temperaturas
seguido de rapido resfriamento (SOLOMON; DEVINE, 1982).

O avango nos estudos dos acos inoxidaveis duplex resultou na existéncia de diversas
composicdes destes acos, com diferentes elementos de liga em suas composices, como se pode
ver na tabela 1. O valor de PREN (Pitting Resistance Equivalent Number) € uma medida de
resisténcia a corrosao, particularmente por pite, que varia de acordo com a quantidade de cromo,
molibdénio e nitrogénio presentes na composi¢do do material, e serd melhor discutida no item
3.2.2.

Tabela 1. Composi¢do em massa de alguns dos acos inoxidaveis diplex mais comuns (NILSSON, 1992).

Nome Qutros _
Comercial Produtor Classe Cr Mo Ni N Elementos PREN
SAF 2304 Sandvik, Avesta® UNS S32304 23 02 4 01 25
UR 35N Creusot-Loire UNS $32304 23 02 4 01 25
3REBO Sandvik, Avesta UNSS31500 185 27 6§ 007 1:5Si 29
UR 45N Creusot-Loire UNS S31803 22 3 %3 O17 .. 35
SAF 2205 Sandvik UNS S$31803 22 3 53 017 35
2205 Avesta UNS S31803 22 3 53 017 35
FALC 223 Krupp Stahl UNS $31803 22 3 53 017 35
AF 22 Mannesmann UNS S31803 22 3 53 017 35
VS 22 Valinox UNS S$31803 22 3 53 017 35
10RES1 Sandvik UNS S32900 25 15 45 . 30
DP3 Sumitomo UNSS31260 25 3 65 016 05Cu, 0:3W 37
UR 52N Creusot-Loire UNS S32550 25 3 65 018 16Cu 38
Ferralium 255 Langley Alloys UNS $32550 25 3 65 018 16Cu 38
UR 47N Creusot-Loire UNS $32200 25 3 65 018 ... 38
Zeron 100 Weir UNS S$32760 25 36 7 025 07Cu, 07W 41
UR 52N + Creusot-Loire UNS $32550 25 38 6 026 15Cu 42
SAF 2507 Sandvik, Avesta® UNS S$32750 25 38 7 027 42

Os elementos de liga possuem ndo s6 a funcdo de otimizar as propriedades mecanicas e de
resisténcia a corrosdo do material, mas alguns deles também atuam como estabilizadores das
fases durante o processo de formacdo da microestrutura (SOLOMON; DEVINE, 1982;
PADILHA; PLAUT, 2009).
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3.2.1 Propriedades mecénicas dos agos inoxidaveis duplex

Os acos inoxidaveis duplex sdo conhecidos por possuirem uma 6tima combinagdo entre
resisténcia mecénica e resisténcia a corrosdo, além de boa soldabilidade. (IGARASHI et al.,
1998). Segundo FLOREEN E HAYDEN (1968) essas propriedades podem ser alcangadas através

da formacdo de uma microestrutura de duas fases, composta por ferrita e austenita.

No entanto, a presenca dessas duas fases ndo é importante apenas para a melhora das
propriedades mecanicas. Segundo SOLOMON E DEVINE (1982) essa estrutura permite que o
material possa se deformar superplasticamente, ou seja, garante ao material a possibilidade de se
deformar plasticamente a altas temperaturas sem que ocorra a formagdo de estriccdo

(empescogamento).

As propriedades mecénicas dos acos inoxidaveis duplex sdo um reflexo das propriedades
de cada uma das fases, principalmente a ferrita, tendo em vista que esta possui maior limite de
escoamento do que a austenita, e que apresenta maior dependéncia em relacdo a temperatura. A
presenca da ferrita nos acos duplex aumenta o limite de escoamento do material, principalmente a
baixas temperaturas (SOLOMON; DEVINE, 1982).

Esse comportamento pode ser verificado através das cinco figuras seguintes, que
apresentam uma comparacao entre corpos de prova de estrutura ferritica, austenitica e duplex, e
também mostram a influéncia da quantidade de ferrita presente na estrutura do material sobre

suas propriedades mecanicas.

Na figura 1, pode-se observar que o limite de escoamento da estrutura duplex com 50-
60% de ferrita fica entre os limites de escoamento das estruturas ferritica e austenitica. No
entanto, sua curva fica mais proxima da curva do material de estrutura ferritica, ndo sendo, desta
forma, uma combinacdo equivalente entre as propriedades das duas fases, como se esperava.
Acredita-se, entretanto, que esse endurecimento extra se da devido a estrutura refinada dos acos
duplex, quando comparada as estruturas de grdos grosseiros dos agos ferriticos e austeniticos
(SOLOMON; DEVINE, 1982).
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Figura 1. Curvas tensdo x deformacéo verdadeiras de um aco diplex contendo 50-60% de ferrita comparado a acos
ferritico e austenitico (FLOREEN; HAYDEN, 1968).

A figura 2 mostra a dependéncia do limite de escoamento dos acos em relacdo a
temperatura. Pode-se observar que a curva do aco ddplex com 50-60% de ferrita é equivalente a
curva do aco ferritico, sendo estas quase paralelas (SOLOMON; DENIVE, 1982).
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Figura 2. Relacdo entre o limite de escoamento e a temperatura de trabalho de um aco duplex contendo 50-60% de
ferrita, comparado a acos ferritico e austenitico (FLOREEN; HAYDEN, 1968).

A figura 3 mostra a relagédo entre o limite de escoamento do aco duplex e a presenca de
ferrita em sua composicao. Pode-se observar que ocorre um aumento do limite de escoamento,

diretamente proporcional a quantidade de ferrita presente no material (SOLOMON; DENIVE,
1982).
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Figura 3. Relagéo entre o limite de escoamento e a quantidade de ferrita na composic¢éo de acos duplex
(FLORENN; HAYDEN, 1968).

A figura 4 mostra a relacdo entre o limite de resisténcia do aco duplex e a presenca de
ferrita em sua composicdo. Pode-se observar que ocorre uma diminuicdo do seu limite de
resisténcia, inversamente proporcional a quantidade de ferrita presente no material (SOLOMON;
DENIVE, 1982).
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Figura 4. Relagéo entre o limite de resisténcia e a quantidade de ferrita na composicéo de agos duplex
(FLOREEN;HAYDEN, 1968).

O desenvolvimento de trincas de clivagem na ferrita ndo s6 diminui sua ductilidade, como
também reduz bruscamente sua tenacidade, pois aumenta a temperatura da transi¢dao ductil-fragil.
A figura 5 mostra a relacdo entre a quantidade de energia absorvida do a¢o duplex e a presenca
de ferrita em sua composicdo. Pode-se observar que quanto menor for a quantidade de austenita
no material, menor sera também a energia absorvida. 1sso ocorre porque a austenita tende a agir

na prevencdo da propagacao das trincas de clivagem (SOLOMON; DENIVE, 1982).
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Figura 5. Relagéo entre a energia de impacto Charpy absorvida e a quantidade de ferrita na composicéo de

3.2.2 Resisténcia

um aco duplex (FLOREEN; HAYDEN, 1968).

a corrosdo nos acos inoxidaveis duplex

Apesar de possuirem Otimas propriedades mecanicas, 0 que torna 0s acos inoxidaveis

duplex ainda mais atraentes sdo suas propriedades de resisténcia a corrosdo. O comportamento

dos acos duplex se mostrou equivalente ou superior ao de agos austeniticos com quantidades

similares de cromo e molibdénio, quando expostos a meios corrosivos (NILSSON, 1992).
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Por esse motivo, 0s agos inoxidaveis duplex sdo normalmente utilizados para substituir 0s
acos inoxidaveis austeniticos em meios aquosos contendo cloro, pois estes sdo mais resistentes ao
efeito da corrosdo por pite e, além disso, possuem limite de escoamento duas ou mais vezes
superior, 0 que pode resultar em uma grande economia de material. Essa resisténcia deve-se
principalmente & quantidade de cromo, molibdénio e nitrogénio contida na composi¢do do
material (DESESTRET, CHARLES, 1993; SILVA, MEI, 2006).

A figura 6 mostra uma comparacgdo entre o limite de escoamento de acos duplex e acos
austeniticos com resisténcia a corrosdo equivalentes. Pode-se observar que a resisténcia mecéanica
dos agos duplex é muito superior a dos agos austeniticos, portanto, em situacdes em que se
necessita de alta resisténcia a corrosdo e baixa resisténcia mecénica, a utilizacdo de agos duplex

pode ser muito conveniente quando em relacdo a economia de material.
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Figura 6. Comparacdo entre os limites de escoamento de acos duplex e austeniticos, com resisténcia a corrosdo
equivalentes (BAUER et al., 1997).

As principais formas de corrosdo as quais 0s acos duplex estdo sujeitos sdo a corrosao por

pite, corrosao sob tensdo e corrosdo intergranular. (NILSSON, 1992).

Isso ocorre devido ao fato de que a maioria das transformacgdes de fases que ocorrem nos
acos inoxidaveis duplex acarreta na formacdo de fases ricas em cromo, fato que pode ocasionar

uma reducdo uniforme da distribuicdo do cromo ao longo da matriz ou, em alguns casos, deixar
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algumas regides totalmente empobrecidas em cromo e severamente suscetiveis a corrosao
localizada (SOLOMON; DEVINE, 1982).

A corrosdo por pite, como o proprio nome ja sugere, € uma forma de corroséo localizada,
ou seja, por pontos. Pode ser considerada altamente destrutiva nas estruturas da engenharia, pois
pode causar perfuracdo nos equipamentos, gerando, dessa forma, regides concentradoras de
tenséo (SEDRIKS, 1996).

Segundo SEDRIKS, 1996, a resisténcia a corrosao por pite nos acos inoxidaveis duplex
esta diretamente ligada a sua composicdo quimica. Os acos inoxidaveis podem ser classificados
de acordo com sua resisténcia a corrosdo por pite, através do calculo do PREN (Pitting
Resistance Equivalent Number). Esse valor depende da quantidade em massa dos elementos
presentes na composicdo do material, e pode ser calculado através da equacdo: PREN= %Cr +
3,3(%Mo) + 16(%N). Quando o PREN do material é superior a 40, os acos sdo classificados

como superddplex.

A corrosdo sob tensdo é uma forma de corrosdo em que o material, quando exposto a
ambientes agressivos e corrosivos, tende a ficar suscetivel a propagacéo de trincas ao longo de
sua estrutura. Esse tipo de corrosdo possui aspecto macroscopico similar ao das fraturas frageis,

mas pode ocorrer também em materiais ddcteis.

Para que o material sofra esse tipo de corrosdo, € necessario que haja a presenca de
tensOes externas ou residuais, ou até mesmo a combinacdo de ambas agindo sobre o material.
Quando o material estd sujeito a corrosdo, as tensdes necessarias para que haja formacdo e
propagacdo de trincas sdo menores do que quando ndo ha corrosdo, por esse motivo, é que as
propriedades mecéanicas do material estdo diretamente ligadas a sua resisténcia a corrosdo
(SEDRIKS, 1996).
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3.3 Transformacdes de Fases nos A¢os Inoxidaveis Duplex

Frequentemente, a maioria dos agos inoxidaveis duplex é constantemente utilizada em
trabalhos a altas temperaturas (LO et al., 2009). No entanto, ao serem expostos a temperaturas
entre 300°C e 1000°C, os acos podem sofrer alteracbes em sua microestrutura, causadas pelas
precipitacdes de outras fases. Entre 650°C e 970°C pode ocorrer a precipitagao das fases chi (y) e
sigma (o), principalmente a segunda, além da precipitagdo de carbonetos (M7Cs, M23Cs) €
nitretos (CraN, CrN). Entre 300°C e 500°C, pode ocorrer formagdo da fase alfa linha (o),
causando o efeito conhecido como “fragilizacdo a 475°C” na ferrita (PADILHA; PLAUT, 2009).

Outras fases também podem aparecer durante exposicdo a altas temperaturas, como:
austenita secundaria, fase R, fase 7 e fase 1, entretanto, seu efeito néo é tdo significativo quanto o
das demais (NILSSON, 1992).

A figura 7 mostra como devem ocorrer as precipitacdes dessas fases em funcdo do tempo
e temperatura de envelhecimento em um aco SAF 2507, num diagrama de transformacéo

isotérmica esquematico.
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400 =
300 e e B —r ey S —

R} 1 1 10 100
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Figura 7. Diagrama de transformagdes em funcédo do tempo e temperatura (TTT) para um aco diplex SAF 2507
(NILSSON, 1992).
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Essas fases podem exercer grande influéncia sobre as propriedades mecanicas e de
resisténcia a corrosdo do material, diminuindo drasticamente sua tenacidade, como mostra a
figura 8, que indica o efeito da fragilizacdo causado pela precipitagdo de fases em determinados
tempos e temperaturas (SOLOMON; DEVINE, 1982).

27T
1000 = -
G 4
< S00F 6.7, CryN.R
E B -
o
%* 600 |- "
[_' = -
Fragilizagdo a 475°C
400 -
b .

01 1 1 10 100 1000 10000
Tempo (h)

Figura 8. Diagrama de transformac&do em funcéo do tempo e temperatura (TTT), com a curva correspondente ao
ensaio de impacto a 27J, indicando a fragilizacdo causada pelas precipitacfes das fases indicadas em um ago diplex
SAF 2507 (NILSSON, 1992).

Por esse motivo, fica claro que o estudo das transformacdes de fases nos acos inoxidaveis
duplex é fundamental para o entendimento das modificacdes as quais as propriedades mecanicas
e de resisténcia a corrosdo destes estdo sujeitas durante exposicdo a altas temperaturas de

trabalho.



22

3.3.1 Fase Alfa Linha

A fase alfa linha é uma fase paramagnética de estrutura idéntica a da ferrita (CCC), e é
composta basicamente por ferro e cromo, sendo que o segundo aparece em maior quantidade. A
formacdo dessa fase pode ocorrer por meio de nucleacdo e crescimento ou através da
decomposicdo espinodal da ferrita entre 280°C e 500°C, resultando em duas fases: uma rica em
ferro (a) e outra rica em cromo (a’) (SOLOMON; DEVINE, 1982; NILSSON, 1992; LO et al,
2009).

Os precipitados de alfa linha sd0 muito pequenos, em torno de 20 a 200 A, e possuem
grande resisténcia ao coalescimento, mesmo quando expostos a altas temperaturas por longos
periodos de tempo. Os atomos de ferro e cromo também possuem tamanhos similares, fato que,
aliado ao pequeno tamanho dos precipitados de alfa linha e sua similaridade com a ferrita, tornam
muito dificil a observacdo dessa fase, mesmo utilizando microscopia eletronica de transmissdo
(PADILHA; PLAUT, 2009).

Dada a dificuldade de observagdo da fase alfa linha, alguns outros métodos podem ser
utilizados para sua identificacdo, tais como as alteracdes causadas pela mesma nas propriedades
elétricas e de resisténcia a corrosdo do material. Outros metodos também podem ser utilizados,
como por exemplo, o método de teste small punch, que permite analisar as alteracfes que podem

vir a ocorrer na tenacidade do material (LO et al, 2009).

3.3.2 Efeitos da fase alfa linha nas propriedades mecanicas dos acos inoxidaveis duplex

A presenca da fase alfa linha exerce grande influéncia nas propriedades mecéanicas e de
resisténcia a corrosdao do material. Significantes alteracBes nas propriedades elétricas, peso
especifico e magnetismo também sdo observadas quando na presenca da fase alfa linha
(FISCHER et al, 1953).
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Seu efeito nas propriedades mecénicas dos acos inoxidaveis duplex é mais agravante em

temperaturas proximas a 475°C, dai surgiu o fendmeno ¢ conhecido por “fragilizacdo a 475°C”
(IACOVELLDO et al, 2005).

As propriedades de dureza, limite de escoamento e limite de resisténcia sdo aumentados,
enquanto a capacidade de alongamento e resisténcia ao impacto é diminuida devido a presencga
dos finos precipitados de alfa linha. Em geral, a diminuicdo da tenacidade, ou fragilizacéo, ocorre
mais lentamente do que o endurecimento (PADILHA; PLAUT, 2009).

A resisténcia a corrosdo também ¢ afetada de forma significante pela presenca de alfa
linha. Por ser enriquecida em cromo, sua presenca faz com que algumas regides da estrutura
fiquem empobrecidas desse elemento e, dessa forma, acabam por perder a protecdo da pelicula
passiva e ficam suscetiveis a corroséao localizada (SOLOMON; DEVINE, 1982).

Essas alteragbes causadas pela presenca de alfa linha nos agos duplex podem ser
removidas através de recozimento a temperaturas proximas a 600°C por 1 hora (FISCHER et al,
1953).

3.3.3 Austenita Secundaria

A austenita secundaria é uma fase rica em Ni e pobre em Cr, possui aproximadamente a

mesma composicao da austenita e pode ser formada através de duas maneiras distintas.

A primeira pode ocorrer através do envelhecimento a temperaturas entre 600°C e 800°C,
quando se busca o equilibrio entre as fracdes de fases ferrita e austenita na microestrutura do
material, tendo em vista que devido a temperatura de solubiliza¢do ou aos trabalhos a quente,
pode haver uma maior fracdo de ferrita inicialmente na microestrutura, havendo entdo a

necessidade de posterior formacao de austenita.

Outra maneira de haver formagdo de austenita secundéria € através da criacdo de regides
ricas em cromo, como as fases sigma e alfa linha, pois ao retirar o0 cromo da microestrutura, a

ferrita é desestabilizada e entdo a formacdo da austenita secundéria nas regides pobres em cromo
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é facilitada. Os pontos mais suscetiveis & formacdo de austenita secundéria sdo os contornos de
gréos (SOLOMON; DEVINE, 1982; NILSSON, 1992).
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4 MATERIAL E METODOS

O material em estudo (UNS S32750) é de propriedade do Centro de Desenvolvimento de
Materiais Metélicos — CDMatM-FEI — e foi adquirido como barra cilindrica de 20 mm de
didametro laminada a quente e posteriormente tratada a 1100°C por 30 minutos e resfriada em
agua. A composicao quimica do material pode ser constatada na Tabela 2.

Tabela 2. Composicdo quimica (% em massa) do aco em estudo

Elemento Cr Ni Mo Mn N C Si Cu P S Fe

% emmassa 24,95 6,91 3,79 0,43 0,263 0,015 0,26 0,083 0,017 0,001 Balanco

A partir do material como recebido, cortaram-se diversos discos de espessura proxima a
4mm (como mostra a Figura 9), e entdo envelhecimento isotérmico entre 300°C e 500°C foi
conduzido por 10 diferentes intervalos de tempos variando de 20 minutos a 1920 horas, seguido
de resfriamento em agua, com o objetivo de produzir microestruturas com diferentes fracdes de

fases.

Figura 9. Amostra como recebida e posteriormente cortada.

Os tratamentos foram conduzidos em dois fornos tubulares, como o mostrado na Figura
10, (com variacdo maxima de temperatura de 5°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.
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Figura 10. Um dos fornos tubulares utilizados para realizacdo dos tratamentos térmicos.
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Apos tratadas termicamente, as amostras foram cortadas longitudinalmente em 4 partes
iguais (mostradas na Figura 9) utilizando uma méaquina de corte MESOTOM (mostrada na Figura
11), e entdo embutidas em resina de cura a quente (baquelite), como mostra a Figura 12, atraves
de um equipamento de embutimento semi-automatico (mostrado na Figura 13), a fim de facilitar

0 manuseio do material.

Figura 11. Maquina de corte MESOTOM.

Figura 12. Amostra cortada e embutida em baquelite.



28

Figura 13. Equipamento de embutimento semi-automatico TECHPRESS 2 - ALLIED.

Corpos-de-prova metalograficos sofreram lixamento até 600 mesh, para em seguida serem
polidos utilizando pasta de diamante de granulagdo 6 um, 3 um e finalmente 1um, sempre
utilizando como lubrificante das etapas de polimento alcool etilico, em equipamento de

polimento semi-automéatico do CDMatM-FEI, (mostrado na Figura 14).
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Figura 14. Equipamento de polimento semi-automatico Struers Abramin.

Para a revelagcdo da microestrutura, foi utilizado o reativo de &cido oxalico em solugéo
aquosa a 10% com 6Vcc de diferenca de potencial durante o tempo de 15 segundos, utilizando o
equipamento de ataque eletrolitico, mostrado na Figura 15. O ataque foi interrompido com agua,
e a superficie de observacao seca através da evaporacdo de alcool etilico, auxiliada por jato de ar

quente.
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DO oxALico

Figura 15. Equipamento de ataque eletrolitico STRUERS LECTROPOL-5.

As transformacdes de fase nas amostras foram também acompanhadas indiretamente pela
medicdo de microdureza Vickers das amostras, em microdurdmetro Shimadzu HMV-2 do
CDMatM-FEI (mostrado na Figura 16). Foram realizadas vinte medi¢des por amostra, sendo dez
utilizando carga de 0,5 kgf para obter a dureza média do material, e cinco utilizando carga de

0,01 kgf para obter a dureza média de cada fase.
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Figura 16. Microdurémetro Shimadzu HVM-2

Através das ilustracGes abaixo, pode-se verificar como foram feitas as medidas de
microdureza global e das fases austenita e ferrita respectivamente, conforme mostram as figuras
17 e 18.

Figura 17. Marca de microdureza global.
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Figura 18. Marcas de microdureza das fases austenita e ferrita, respectivamente.

A fracdo volumétrica de ferrita (%) foi obtida com o auxilio de um ferritoscopio
FISCHER modelo MP30 do CDMatM-FEI, como mostra a Figura 19, calibrado com o auxilio de
padrdes, tendo como limite de deteccdo 0,1% de ferrita. Dez medi¢des foram realizadas em cada

uma das séries de amostras.

Figura 19. Ferritoscopio FISCHER MP30
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5 RESULTADOS

Através das medicGes realizadas nas amostras envelhecidas entre 300°C e 500°C, pode-se
notar a ocorréncia de alteracBes observaveis por microscopia Gptica na microestrutura e nas
propriedades mecénicas de algumas amostras em funcdo do tempo e temperatura de

envelhecimento, conforme sera mostrado nos itens a seguir.

5.1 Amostra Solubilizada

Na amostra solubilizada foram feitas medicdes de microdureza global, microdureza de
fases, fracdo volumétrica de ferrita, além de analise por microscopia Optica. Os resultados
obtidos, que representam a condi¢do original do material antes dos envelhecimentos, estdo
apresentados a seguir, através da tabela 3 e da figura 20, que mostra caracteristicas das fases

ferrita e austenita da microestrutura do aco UNS S32750.

Tabela 3. Propriedades mecanicas e microestruturais da amostra solubilizada. Fonte: Autor.

Amostra Solubilizada

Fracdo Volumeétrica de Ferrita [%0] 52,69 £ 1,83
Microdureza Global [0,5 HV] 285+ 7,50
Microdureza da Ferrita [0,01 HV] 391 £ 15,44

Microdureza da Austenita [0,01 HV] 418 £ 14,98
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Figura 20. Microestrutura do ago UNS S32750 solubilizado. Ataque: Acido Oxalico.

5.2 Amostras Envelhecidas a 300°C

Nas amostras envelhecidas a 300°C pode-se notar que ndo houve alteracbes na fracéo
volumétrica de ferrita das amostras durante envelhecimento entre 20 minutos e 1920 horas com

relacdo a amostra solubilizada, como mostra a figura 21.
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Figura 21. Fracdo volumétrica de ferrita do aco UNS S32750 envelhecido a 300°C. Fonte: Autor.

A microdureza global da amostra se manteve sem muitas alteracdes entre os tempos
de 20 minutos e 1920 horas de envelhecimento. Houve muita oscilagdo nos valores da
microdureza durante esse intervalo, entretanto, estes oscilaram entre valores muito proximos
aos da amostra solubilizada sem apresentar alteracdes significantes, dados os desvios-padrao

observados, conforme mostra a figura 22.
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Figura 22. Microdureza global da amostra envelhecida a 300°C. Fonte: Autor.

No caso da dureza das fases, pode-se notar que, inicialmente, houve diminui¢do na
microdureza de ambas em relacdo ao estado inicial de solubilizacdo. No entanto, ao envelhecer as
amostras pode-se observar que ocorre aumento da microdureza das mesmas, aproximando-se dos

valores da amostra no estado solubilizado, conforme mostram as figuras 23 e 24.
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Figura 23. Microdureza da fase ferrita da amostra envelhecida a 300°C. Fonte: Autor.
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Figura 24. Microdureza da fase austenita da amostra envelhecida a 300°C. Fonte: Autor.
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A microestrutura da amostra envelhecida a 300°C ndo sofreu alteracdes observaveis por
microscopia Optica entre os tempos de 20 minutos e 1920 horas, como mostram as figuras 25, 26
e 27.

Figura 25. Microestrutura do ago UNS S32750 envelhecido a 300°C por 20 minutos. Ataque: Acido oxalico.



Figura 27. Microestrutura do ago UNS S32750 envelhecido a 300°C por 1920 horas. Ataque: Acido oxalico.
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5.3 Amostras Envelhecidas a 350°C

Nas amostras envelhecidas a 350°C pode-se notar que houve pequenas oscilagdes na
fracdo volumétrica de ferrita das amostras durante envelhecimento entre 20 minutos e 1920
horas, mas sem apresentar alteracdes significativas, e mantendo-se préximas aos valores da

amostra solubilizada, como mostra a figura 28.
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Figura 28. Fragdo volumétrica de ferrita do aco UNS S32750 envelhecido a 350°C. Fonte: Autor.

A microdureza global da amostra oscilou entre os tempos envelhecimento entre 20
minutos e 96 horas, mantendo-se proxima aos valores de microdureza da amostra
solubilizada, apresentando aumentos significativos a partir de 360 horas de envelhecimento,

como mostra a figura 29.
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Figura 29. Microdureza global da amostra envelhecida a 350°C. Fonte: Autor.

No caso da microdureza das fases, pode-se notar que, inicialmente, ambas oscilaram
abaixo dos valores da amostra solubilizada. No entanto, a ferrita apresentou um aumento
significativo em sua microdureza nos tempos a partir de 360 horas de envelhecimento, enquanto a
microdureza da austenita apenas se aproximou dos valores da amostra no estado solubilizado,
como mostram as figuras 30 e 31.
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Figura 30. Microdureza da fase ferrita da amostra envelhecida a 350°C. Fonte: Autor.
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Figura 31. Microdureza da fase austenita da amostra envelhecida a 350°C. Fonte: Autor.
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A 350°C também ndo houve alteracbes observaveis por microscopia Optica na
microestrutura da amostra entre os tempos de 20 minutos a 96 horas de envelhecimento, como
mostram as figuras 32 a 34.

Figura 32. Microestrutura do ago UNS S32750 envelhecido a 350°C por 20 minutos. Ataque: Acido oxalico.



Figura 34. Microestrutura do ago UNS S$32750 envelhecido a 350°C por 96 horas. Ataque: Acido oxalico.
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No entanto, ao analisar as micrografias dos tempos de envelhecimento compreendidos
entre 360 e 1920 horas, pode-se notar alteragcbes na ferrita, como o escurecimento da mesma,
conforme mostram as figuras 35 e 36.

//;_/(,/’/\\(/ : B

Figura 35. Microestrutura do ago UNS S32750 envelhecido a 350°C por 360 horas. Ataque: Acido oxalico.
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Figura 36. Microestrutura do ago UNS S32750 envelhecido a 350°C por 1920 horas. Ataque: Acido oxalico.

5.4 Amostras Envelhecidas a 400°C

Nas amostras envelhecidas a 400°C pode-se notar que houve pequenas oscilacdes na
fracdo volumétrica de ferrita das amostras durante envelhecimento entre 20 minutos e 360
horas, apresentando diminuicdo significante em seus valores apenas a partir de 720 horas de

envelhecimento, como mostra a figura 37.
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Figura 37. Fracdo volumétrica de ferrita do aco UNS S32750 envelhecido a 400°C. Fonte: Autor.

Pode-se notar que houve um aumento gradativo da microdureza global das amostras a

partir de 4 horas de envelhecimento, como mostra a figura 38.
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Figura 38. Microdureza global da amostra envelhecida a 400°C. Fonte: Autor.

No caso das microdurezas das fases, pode-se observar que a ferrita apresentou um
crescimento gradativo a partir de 12 horas de envelhecimento, enquanto que a austenita oscilou
abaixo do patamar de microdureza da amostra solubilizada até 96 horas de envelhecimento, onde
passou a apresentar aumento em sua microdureza, atingindo valores maiores que 0s da amostra
solubilizada em tempos a partir de 1200 horas de envelhecimento, como mostram as figuras 39 e
40.
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Figura 39. Microdureza da fase ferrita da amostra envelhecida a 400°C. Fonte: Autor.
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Figura 40. Microdureza da fase austenita da amostra envelhecida a 400°C. Fonte: Autor.
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A 400°C pode-se observar que nas amostras envelhecidas por 20 minutos, 12 e 96 horas
ndo ha alteragdes observaveis por microscopia Optica na miscroestrutura, como mostram as
figuras 41 a 43.

Figura 41. Microestrutura do ago UNS S32750 envelhecido a 400°C por 20 minutos. Ataque: Acido oxalico.



Figura 43. Microestrutura do ago UNS S32750 envelhecido a 400°C por 96 horas. Ataque: Acido oxalico.
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No entanto, pode-se notar que a partir de 360 horas de envelhecimento, ocorrem
mudangas no aspecto da ferrita, e que estas se mostram ainda mais intensas a 1920 horas de

envelhecimento, como mostram as figuras 44 e 45.

Figura 44. Microestrutura do ago UNS S32750 envelhecido a 400°C por 360 horas. Ataque: Acido oxalico.
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Figura 45. Microestrutura do ago UNS S32750 envelhecido a 400°C por 1920 horas. Ataque: Acido oxalico.

5.5 Amostras Envelhecidas a 450°C

Nas amostras envelhecidas a 450°C pode-se notar que houve pequenas oscilacdes na
fracdo volumétrica de ferrita das amostras durante envelhecimento entre 20 minutos e 36
horas sem grandes alteracdes em relacdo a amostra solubilizada, no entanto, a partir do
tempo de 96 horas de envelhecimento, observa-se uma consideravel queda na fracéo

volumétrica de ferrita da amostra, como mostra a figura 46.
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Figura 46. Fracdo volumétrica de ferrita do aco UNS S32750 envelhecido a 450°C. Fonte: Autor.

A microdureza global apresentou crescimento em seus valores a partir de 4 horas de

envelhecimento, como mostra a figura 47.
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Figura 47. Microdureza global da amostra envelhecida a 450°C. Fonte: Autor.

No caso da microdureza das fases, pode-se observar que a ferrita apresentou um

aumento gradativo em seus valores de dureza a partir de 12 horas de envelhecimento, ao

passo que a austenita apresentou aumento em relacdo a amostra solubilizada a partir de 360

horas de envelhecimento, atingindo um valor maximo a 720 horas (apesar do apreciavel

desvio-padréo das medidas), como mostram as figuras 48 e 49.
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Figura 48. Microdureza da fase ferrita da amostra envelhecida a 450°C. Fonte: Autor.
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Figura 49. Microdureza da fase austenita da amostra envelhecida a 450°C. Fonte: Autor.
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Pode-se observar que no tempo de 12 horas de envelhecimento ocorre leve
escurecimento da ferrita. A 20 minutos de envelhecimento a 450°C ndo ha alteragdes
observaveis por microscopia dptica na miscroestrutura da amostra, como mostra a figura 50,
mas pode se observar que no tempo de 12 horas de envelhecimento ocorre leve escurecimento
da ferrita e alteragbes em seu aspecto ainda mais intensas a 96 e 1200 horas de

envelhecimento, como mostram as figuras 51 a 53.

J — \ -
e m_ ( -\

Figura 50. Microestrutura do ago UNS S32750 envelhecido a 450°C por 20 minutos. Ataque: Acido oxalico.



Figura 52. Microestrutura do ago UNS S32750 envelhecido a 450°C por 96 horas. Ataque: Acido oxalico.
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Figura 53. Microestrutura do ago UNS S32750 envelhecido a 450°C por 1200 horas. Ataque: Acido oxalico.

No entanto, ao analisar a microestrutura da amostra envelhecida a 450°C pelo periodo de
1920 horas, pode-se notar que grande parte da ferrita escurece intensamente, e que surgem
pequenos graos de austenita entre as interfaces de graos ferriticos, como mostra a figura 54.
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Figura 54. Microestrutura do ago UNS S32750 envelhecido a 450°C por 1920 horas. Ataque: Acido oxalico.

5.6 Amostras Envelhecidas a 475°C

Nas amostras envelhecidas a 475°C pode-se notar que a partir de 1 hora de
envelhecimento a fracdo volumétrica de ferrita ja se encontra abaixo da amostra solubilizada,
no entanto, esta passa a diminuir mais notadamente a partir do tempo de 4 horas, como

mostra a figura 55.
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Figura 55. Fracdo volumétrica de ferrita do aco UNS S32750 envelhecido a 475°C. Fonte: Autor.

A microdureza global da amostra apresentou um crescimento gradativo entre 0s
tempos de 4 a 1200 horas de envelhecimento, onde atingiu seu maximo valor, apresentando

uma leve queda ao tempo de 1920 horas, como mostra a figura 56.
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Figura 56. Microdureza global da amostra envelhecida a 475°C. Fonte: Autor.

No caso da microdureza das fases, pode-se observar que a ferrita apresentou um
aumento gradativo em seus valores de microdureza a partir de 4 horas de envelhecimento,
atingindo seu maximo valor ao tempo de 720 horas, a partir de onde seus valores passam a
apresentar notaveis diminuicoes, até atingir valores proximos aos da amostra solubilizada. A
austenita apresentou crescimento em sua microdureza a partir de 360 horas de
envelhecimento, atingindo seu maximo valor a 720 horas, e entdo retornando aos valores

proximos aos da amostra solubilizada, como mostram as figuras 57 e 58.



Microdureza [0,01 HV]

Microdureza [0,01 HV]

950 -+
850 - %(
750 -
650 - %
% = == Amostra Solubilizada
550 X Amostra Envelhecida
x X
450 -
I e
_____ < P
350 EE— EE— EE— EE— E—
0,1 1 10 100 1000

Tempo de envelhecimento [h]

Figura 57. Microdureza da fase ferrita da amostra envelhecida a 475°C. Fonte: Autor.

480 -
= == Amostra Solubilizada
460 - X Amostra Envelhecida
440 -
420 -
400 T T T TTT T T T T T T T T T T I S
380 - % Jr %
360 - ]
340 iy L ey ey iy
0,1 1 10 100 1000 10000

Tempo de envelhecimento [h]

Figura 58. Microdureza da fase austenita da amostra envelhecida a 475°C. Fonte: Autor.
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A 475°C pode-se observar que a 20 minutos de envelhecimento a microestrutura
permanece sem alteracdes observaveis por microscopia éptica, enquanto que entre 36 e 360
horas de envelhecimento, ocorrem mudancas na ferrita, caracterizada pelo escurecimento da

mesma, como mostram as figuras 59, 60, 61.

Figura 59. Microestrutura do ago UNS S32750 envelhecido a 475°C por 20 minutos. Ataque: Acido oxalico.



Figura 61. Microestrutura do ago UNS S32750 envelhecido a 475°C por 360 horas. Ataque: Acido oxalico.
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A partir de 720 horas de envelhecimento pode-se notar que grande parte da ferrita
escurece intensamente, e que pequenos gréos de austenita surgem entre as interfaces dos graos
ferriticos, como mostra a figura 62. Essas alteragdes sdo ainda mais intensas a 1920 horas de

envelhecimento, conforme mostra a figura 63.

Figura 62. Microestrutura do ago UNS S32750 envelhecido a 475°C por 720 horas. Ataque: Acido oxalico.
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Figura 63. Microestrutura do ago UNS S$32750 envelhecido a 475°C por 1920 horas. Ataque: Acido oxalico.

5.7 Amostras Envelhecidas a 500°C

Nas amostras envelhecidas a 500°C pode-se notar que houve pequenas oscilagdes na
fracdo volumétrica de ferrita das amostras durante envelhecimento entre 20 minutos e 4
horas, sem grandes alteracdes em relacdo a amostra solubilizada, no entanto, a partir de 12
horas de envelhecimento, passou a haver uma gradativa queda na fracdo volumétrica de

ferrita da amostra, como mostra a figura 64.
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Figura 64. Fracdo volumétrica de ferrita do aco UNS S32750 envelhecido a 500°C. Fonte: Autor.

A microdureza global da amostra apresentou um gradativo crescimento a partir de 4
horas de envelhecimento, sendo este mais intenso a partir de 12 horas. Pode-se observar que a
microdureza da amostra atinge seu valor maximo a 360 horas de envelhecimento, e entéo

passa a diminuir gradativamente, como mostra a figura 65.
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Figura 65. Microdureza global da amostra envelhecida a 500°C. Fonte: Autor.

No caso da microdureza das fases, pode-se observar que a ferrita apresentou um
aumento gradativo em seus valores entre os tempos de 12 e 96 horas de envelhecimento, onde
atingiu seu valor maximo e entdo passou a diminuir, a0 passo que a austenita apresentou
aumento em seus valores a partir de 96 horas, atingindo seu maximo valor a 360 horas de
envelhecimento. Pode-se observar também que a incerteza das medidas dos valores de
microdureza da fase ferrita sdo muito grandes aos tempos de envelhecimento de 360, 720 e

1200 horas, como mostram as figuras 66 e 67.
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Figura 66. Microdureza da fase ferrita da amostra envelhecida a 500°C. Fonte: Autor.
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Figura 67. Microdureza da fase austenita da amostra envelhecida a 500°C. Fonte: Autor.
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A 500°C pode-se observar que a microestrutura ndo sofre alteracGes observaveis por
microscopia 6ptica a 20 minutos de envelhecimento (Figura 68). No entanto, pode-se notar
que a ferrita passa a escurecer gradativamente a partir de 12 horas de envelhecimento, sendo
que a 96 horas ocorre escurecimento entre 0s contornos de graos ferriticos, como mostram as
figuras 69 a 71.

| 9

Figura 68. Microestrutura do ago UNS S32750 envelhecido a 500°C por 20 minutos. Ataque: Acido oxalico.




Figura 70. Microestrutura do ago UNS S$32750 envelhecido a 500°C por 36 horas. Ataque: Acido oxalico.
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Figura 71. Microestrutura do ago UNS S$32750 envelhecido a 500°C por 96 horas. Ataque: Acido oxalico.

A partir de 360 horas de envelhecimento pode-se notar que grande parte da ferrita
escurece intensamente, conforme mostra a figura 72. Essas alteracdes sdo ainda mais intensas
entre 1200 e 1920 horas de envelhecimento, e pode-se notar que pequenos graos de austenita
surgem entre as interfaces dos graos ferriticos, como mostram as figuras 73 e 74.



i

.l

Figura 72. Microestrutura do ago UNS S32750 envelhecido a 500°C por 360 horas. Ataque: Acido oxalico.
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Figura 73. Microestrutura do ago UNS S$32750 envelhecido a 500°C por 1200 horas. Ataque: Acido oxalico.
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Figura 74. Microestrutura do aco UNS S$32750 envelhecido a 500°C por 1920 horas. Ataque: Acido oxalico.
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6 DISCUSSAO DOS RESULTADOS

Como critério de analise de alteracdes, utilizou-se como parametros os valores médios de
fracdo volumétrica de ferrita e microdureza da amostra solubilizada, sem inclusdo dos desvios-
padrdo, para tracar uma reta que cruza todo o grafico. A partir do tempo em que 0s pontos

atingem essa reta, verifica-se aumento ou diminuicéo dos valores analisados.

Através dos resultados obtidos, acredita-se que ndo tenha ocorrido formacdo de
precipitados de fase alfa linha durante envelhecimento a 300°C entre 20 minutos e 1920 horas,
pois ndo houve alteragdes significativas nos valores de dureza global e das fases, como mostrado
nas figuras 22 a 24, bem como na microestrutura e na fragdo volumétrica de ferrita da amostra em

relagéo ao estado solubilizado, como descrito na figura 21.

A 350°C a amostra apresenta aumento em seus valores de microdureza global e da fase
ferrita a partir de 96 horas de envelhecimento, como constatado através das figuras 29 e 30, onde
atingiu valores proximos ou superiores aos da amostra solubilizada sem inclusdo dos desvios-
padrdo, o que poderia indicar a possibilidade de inicio de formacdo de precipitados de fase alfa
linha finamente dispersos na ferrita. No entanto, a fracdo volumétrica de ferrita, medida através
do ferritoscopio, praticamente nao se altera em relacdo a amostra solubilizada, como mostrado na
figura 28, o que indica que ndo houve alteracdes na fase ferrita, 0 que poderia contradizer a idéia
de uma possivel formacédo de alfa linha. Todavia, as medidas obtidas através do ferritoscopio ndo
podem ser utilizadas como parametro para o dado estudo, ja que os precipitados de alfa linha sdo
muito pequenos e podem acabar por ndo causar na amostra alteragdes magnéticas detectaveis
através do ferritoscopio, principalmente no inicio de sua formacdo, em que estes se encontram
finamente dispersos na matriz ferritica. Por esse motivo, o critério predominante em relacdo a
formacdo de precipitados de fase alfa linha serd a analise das alteragdes nas propriedades
mecanicas de cada amostra. A 1920 horas de envelhecimento pode-se também notar alteracdes
no aspecto da ferrita, como por exemplo, seu escurecimento, como mostrado na figura 36, o que

pode representar indicios da formacdo de alfa linha.

A 400°C, pode-se notar que a partir de 1 hora de envelhecimento a microdureza global da

amostra aumenta, e que a partir de 4 horas de envelhecimento a microdureza da fase ferrita
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também passa a aumentar, ao passo que sua fracdo volumétrica passa a oscilar abaixo do patamar
da amostra solubilizada a tempos préximos a 360 horas, como mostrado nas figuras 37 a 39.
Esses fatores, aliados ao leve escurecimento da fase ferrita a 96 horas e sua intensificacgéo a partir
de 360 horas de envelhecimento, como mostrado nas figuras 43 a 45, podem representar indicios
de formacéo de precipitados de fase alfa linha finamente dispersos na ferrita.

Tal situacdo intensifica-se a 450°C, onde a amostra apresentou aumento na microdureza
global a partir de 20 minutos e da fase ferrita a partir de 4 horas de envelhecimento, como
constatado através das figuras 47 e 48. Entretanto, sua fracdo volumétrica de ferrita sé apresentou
alteracOes significativas a 96 horas de envelhecimento, onde houve aparente escurecimento da
fase ferrita, como mostrado nas figuras 46 e 52. Isso leva a crer que a partir de tempos proximos a
96 horas de envelhecimento, j& possa ter se dado inicio a formacao de precipitados de fase alfa
linha finamente dispersos na ferrita, o que seria confirmado pela teoria. Também se pode notar o
surgimento de pequenos gréos de austenita entre as interfaces dos graos ferriticos a partir de 1920
horas de envelhecimento, como mostrado na figura 54, o que poderia representar a formacao de
austenita secundaria, tendo em vista que com a formacgdo da fase alfa linha, surgem regides

pobres em cromo nos gréos ferriticos, o que favorece o surgimento da austenita secundaria.

A 475°C, a amostra apresentou crescimento em seus valores de microdureza global e da
fase ferrita a partir de 20 minutos de envelhecimento, e diminui¢do da fracdo volumétrica de
ferrita em tempos proximos a 4 h de envelhecimento, como mostrado nas figuras 55 a57, o que
indica possibilidade de formacéo de precipitados de fase alfa linha finamente dispersos na ferrita.
Em tempos préximos a 1200 horas a microdureza global atinge seu valor maximo, e a 960 horas
as fases ferrita e austenita também atingem seus valores maximos de microdureza, e entdo
passam a diminuir, como mostraram as figuras 56 a 58, o que pode indicar que ocorréncia de
coalescimento dos precipitados de fase alfa linha a partir desses tempos. Também se pode notar o
surgimento de pequenos graos de austenita entre as interfaces dos gréos ferriticos a partir de 720
horas de envelhecimento, como mostrado na figura 62, o que mais uma vez poderia indicar a

formacdo de austenita secundaria.

A temperatura de 500°C, o aumento na microdureza global se inicia a partir de 1 hora e da
fase ferrita a partir de 4 horas de envelhecimento, como mostrado nas figuras 65 e 66. Ja a

diminuicdo na fracdo volumétrica da amostra, mostrada na figura 64, se inicia a partir de 20
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minutos e vai até 360 horas de envelhecimento, onde aparentemente ela se estabiliza e 0s
precipitados de fase alfa linha devem passar a coalescer. Dadas essas condi¢cOes, pode-se afirmar
que é bem provavel que tenha ocorrido formagdo de precipitados de fase alfa linha finamente
dispersos na ferrita a baixos tempos de envelhecimento. A 96 horas de envelhecimento a
microdureza da ferrita atinge seu valor maximo, e a 360 horas as microdurezas global e da fase
austenita também atingem seu maximo valor, como mostrado nas figuras 65 a 67, e entdo passam
a diminuir, o que indica possivel ocorréncia de coalescimento dos precipitados formados durante
o envelhecimento. Isso indica que, a partir dessa temperatura, a cinética de formacdo de
precipitados de fase alfa linha diminui, bem o tempo de inicio de coalescimentos dos mesmos.
Também se pode notar o surgimento de pequenos graos de austenita entre as interfaces dos graos
ferriticos a partir de 1200 horas de envelhecimento, como mostrado nas figuras 73 e 74, 0 que

poderia representar a formagéo de austenita secundaria.

Nas amostras envelhecidas a temperaturas iguais ou superiores a 400°C por tempos a
partir de 360 horas de envelhecimento, pode-se notar um aumento da microdureza da fase
austenita, o que, pelo fato de esta possuir grande quantidade de nitrogénio em sua composicao,
pode ser explicado pela precipitacdo de nitretos de cromo (Cr,N, CrN) finamente dispersos na
austenita. Outra hipotese a ser estudada em relacdo ao endurecimento da fase austenita pode ser a
possivel formacéo da fase G, ja que esta pode ser formada a temperaturas entre 250°C e 500°C e
possui a mesma estrutura cristalina da austenita, ou seja, cubica de faces centradas (LO et al.,
2009; MATEO et al., 1997).

Através dos graficos construidos durante o desenvolvimento dos resultados, pdde-se
construir um novo grafico, que mostra a que tempos e temperaturas médios as amostras atingem

os valores de microdureza global de 300, 350 e 400 Vickers, conforme mostrado na figura 75.
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Figura 75. Diagrama de microdureza global em funcdo do tempo e temperatura de envelhecimento. Fonte: Autor

Pbde-se também com os valores de tempos e temperaturas em que a microdureza da
ferrita passa a aumentar, ou seja, onde se acredita ter iniciado a formacédo de alfa linha, construir
um diagrama TTT da cinética da formacéo de precipitados de alfa linha em funcdo do tempo e

temperatura de envelhecimento, como mostra a figura 76.
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Figura 76. Cinética da formacéo de alfa linha em um aco inoxidavel diplex UNS S32750. Fonte: Autor.

Através dos graficos de microdureza e de fracdo volumétrica de ferrita obtidos
anteriormente, pode-se construir outros grafico comparativos entre todas as temperaturas, como
mostrado nas figuras 77 a 80. Nestes mais uma vez se confirma que a maxima cinética de
transformacdes de fases envolvendo ferrita ou a possivel formacdo de alfa linha se da a 475°C,

como ja havia se mostrado na Figura 76.
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Figura 77. Comparacdo entre a fragdo volumétrica de ferrita de amostras envelhecidas por temperaturas
entre 300°C e 500°C. Fonte: Autor.
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Figura 78. Comparacéo entre a microdureza global de amostras envelhecidas por temperaturas entre 300°C
e 500°C. Fonte: Autor.
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Figura 79. Comparacdo entre a microdureza da ferrita de amostras envelhecidas por temperaturas entre
300°C e 500°C. Fonte: Autor.
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Figura 80. Comparacgdo entre a microdureza da austenita de amostras envelhecidas por temperaturas entre
300°C e 500°C. Fonte: Autor.
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7 CONCLUSOES

Através dos resultados obtidos experimentalmente, pdde-se chegar a algumas conclusdes,

as quais ser@o apresentadas a seguir.

A 300°C né&o ocorre formagéo de alfa linha entre os tempos de 20 minutos e 1920 horas de

envelhecimento.

A 350°C ocorre endurecimento da ferrita a partir de 96 horas de envelhecimento,
provavelmente associada a formacéo de precipitados de fase alfa linha finamente dispersos na
ferrita. Ja a 400°C ocorre endurecimento da ferrita a partir de 4 horas de envelhecimento, a 450°C
ocorre endurecimento da ferrita a partir del hora de envelhecimento, e a 475°C ocorre 0
endurecimento da ferrita a partir de 20 minutos, mostrando o aumento da cinética de formacéo
de fase alfa linha. A partir de 720 horas de envelhecimento a 475°C ocorre o provavel

coalescimento das particulas de alfa linha, ja que a dureza comeca a diminuir.

A 500°C ocorre endurecimento da ferrita a partir de 1 hora até 96 horas de
envelhecimento, onde ocorre coalescimento das particulas de fase alfa linha. Portanto, conclui-se
que a cinética de inicio de formacéo de precipitados de fase alfa linha na ferrita em temperaturas

acima desta faixa comeca a diminuir, mas ha maior facilidade de coalescimento dos mesmos.

Em amostras envelhecidas por 360 horas a temperaturas iguais ou superiores a 400°C
ocorre endurecimento da fase austenita, causada pela precipitacdo de fases finamente dispersas na

mesma; tais fases podem ser nitretos de cromo ou fase G.
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8 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Dada a complexidade e abrangéncia do assunto em estudo, algumas sugestdes para
trabalhos futuros sdo recomendadas pelo autor deste, tais como:

e Andlise microestrutural através de Microscépio Eletrdnico de Transmissdo (MET) para
identificagdo da fase alfa linha formada na ferrita, e das fases G e nitretos provavelmente

formadas na austenita;

e Prolongamento dos tempos de envelhecimento a temperaturas inferiores a 400°C.
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