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RESUMO

Os acos inoxidaveis duplex sao freqientemente utilizados em aplicagdes onde é
necessaria grande resisténcia mecanica combinada a resisténcia a corrosao.
Entretanto, durante envelhecimento isotérmico, conformagdo a quente ou
soldagem, pode ocorrer a precipitacao de fases indesejaveis, que causam tanto
reducao de propriedades mecanicas quanto afetam a resisténcia a corrosao,
sendo que as transformacdes entre 700°C e 900°C (formacao de fase sigma) e a
475°C (formacao de fase alfa linha) sdo as mais discutidas na literatura. Contudo,
nao ha conhecimento detalhado das transformacdes entre 300°C e 650°C, e da
influéncia do envelhecimento nestas temperaturas sobre a corrosdao por pite.
Sendo a principal consequéncia destas transformagdes a ocorréncia de diferentes
fracoes de Cr e Mo na ferrita e/ou austenita restantes, e como ha indicios neste
aco da relagdo entre estas regides e a nucleagdo e crescimento de pites (e
portanto, entre microestruturas e resisténcia a corrosdo por pite), o presente
projeto tem por objetivo geral avaliar a resisténcia a corrosao por pite em 0,6M
NaCl do ago UNS S31803 em funcao do tempo de envelhecimento entre 300°C e
650°C. Particularmente, pretende-se verificar a possibilidade de identificar qual o
grau de empobrecimento em Cr e Mo da ferrita e austenita presentes nas

amostras envelhecidas, e sua influéncia na nucleagao e crescimento de pites.

Palavras-chave: corrosdo por pite; acos inoxidaveis duplex; transformacao de

fases.
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1. INTRODUGAO E JUSTIFICATIVA, COM SINTESE DA BIBLIOGRAFIA
FUNDAMENTAL.

Os acos inoxidaveis duplex séo freqientemente utilizados em aplicagdes onde é
necessaria grande resisténcia mecanica combinada a resisténcia a corrosdo!’. O
UNS S31803, apresentando composi¢ao quimica tipica 22% Cr - 5% Ni - 3% Mo -
0,15% N - 0,02% C¥, tem limite de escoamento proximo de 515 MPa
(praticamente o dobro do encontrado em agos inoxidaveis austeniticos como os
AlSI 304 e 316/?) aliada a resisténcia a corrosdo superior a dos agos austeniticos,
mesmo os de baixo teor de carbono. O elevado teor de nitrogénio, que em sua
maioria se encontra em solucido solida intersticial na austenita, e de elementos
substitucionais, como cromo, niquel e molibdénio, levam as propriedades
citadas®>®., A estrutura tipica € composta em média por 40 a 45% de ferrita e 55 a
60% de austenita, obtidas apds solubilizacdo entre 1000°C e 1200°C e
resfriamento brusco®®.

No entanto, durante envelhecimento isotérmico, determinadas sequéncias de
tratamento térmico, conformacédo a quente ou soldagem, pode ocorrer nos agos
inoxidaveis duplex a precipitacdo de fases indesejaveis, que causam tanto
reducao de propriedades mecanicas quanto afetam a resisténcia a corrosao.
Particularmente entre 700°C e 900°C, pode ocorrer a formagao de fase sigma, por
trés mecanismos distintos: como produto da decomposicao eutetdide da ferrita
original (gerando também austenita secundaria), através de nucleagdo e
crescimento a partir da ferrita original, e a partir da austenita presente, apds o total

consumo da ferrital®7l.
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Além da formacéao de fase sigma entre 700°C e 900°C, os agos inoxidaveis duplex
sofrem outra importante transformacédo de fases entre 300°C e 500°C, onde a
ferrita presente pode se decompor em fase a rica em ferro e fase a’ enriquecida
em cromo!®, através de decomposicdo espinodal ou de mecanismos de nucleacao
e crescimento da fase o’ a partir da ferrita originalmente presente.

Assim, as transformacdes de fase que ocorrem no envelhecimento de agos
inoxidaveis duplex levam a formagdo de fases ricas em cromo, ocorrendo
empobrecimento em cromo e molibdénio das fases inicialmente presentes,
reduzindo sobremaneira a resisténcia a corrosao.

Segundo SOLOMON e DEVINE B, a corrosdo por pite € uma das formas de
corrosao mais temidas nos acos inoxidaveis, pois nem sempre sua identificacao
pode ser efetuada por inspecdo visual. Caracterizada por ataque corrosivo
extremamente localizado, inicia-se pela quebra da pelicula passiva em regides
onde esta apresenta defeitos como inclusées, discordancias, contornos de grao ou
interfaces; segundo SEDRIKS P!, o pite pode ocorrer apenas pela presenga de
ions cloreto, que substituem moléculas de agua da pelicula passiva e levam a
formacdo de ions metalicos complexos, removendo a pelicula. A presenca
principalmente de ions cloreto inibe a passivagao do local afetado, tendo este alta
taxa de dissolucdo através de reagao anddica; para compensar a presenca dos
cations metalicos, os anions cloreto migram para a regiao afetada, balanceando as
cargas elétricas envolvidas. O aumento da concentragao local de cloretos leva a

hidrélise da agua, resultando na formacédo de acido cloridrico: diminuindo o pH
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local, a taxa de corrosdo aumenta, levando a aumento da concentracdo de
cloretos localmente, fazendo da corrosao por pite um processo autocatalitico.

De modo geral, afirma-se ! que a resisténcia a corrosdo por pite nos agos duplex
solubilizados €, sem duvida, fungdo da composi¢céo quimica; de fato, a resisténcia
a corrosao 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) ©. Quando da precipitacdo de fases ricas em
cromo (como sigma e a’), a presenca de regides pobres neste elemento é fator
preponderante na perda de resisténcia a formacao de pites.

Em estudos """ de determinacao de potencial de pite em agos inoxidaveis duplex
com ou sem adigao de nitrogénio, constatou-se que se o potencial de pite estiver
acima de 800 mVecs*, o mecanismo de nucleagdo de pite envolve tanto a acdo de
ions cloreto quanto a presenca de bolhas de oxigénio. Os pites, quando da
evolugdo de oxigénio, nucleariam na interface tripla metal-solugédo-gas. De fato,
polarizagéo ciclica em solugao 3,5% (0,6 M) NaCl de agos inoxidaveis duplex leva
a valores de potencial de pite (Ey) entre 1000 mVecs € 1200 mVecs "' Por
vezes, os pites formados nestes acos apresentam morfologia “rendilhada”,
explicada através de processo de passivacado e corrosao interna ao pite, proxima
da “boca” dos mesmos >3],

SRIRAM e TROMANS " afirmam que em acos duplex solubilizados pode ocorrer
pite tanto na austenita como na ferrita: se o ago contém nitrogénio, que se

apresenta na austenita, a resisténcia a formacgao por pite sera maior nesta fase;

# neste projeto de pesquisa, os potenciais relativos ao eletrodo de calomelano saturado s&o indicados pela sigla subscrita “ECS”.
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em agos sem nitrogénio, a ferrita possui maior resisténcia a formagao de pites por
apresentar teores mais altos de cromo e molibdénio.

WALKER e GOOCH!™! estudando ago UNS S31803 (SAF 2205) soldado mostram
que a resisténcia a corrosao por pite na regiao da solda nao é afetada diretamente
pelo balanco de ferrita e austenita presentes (para fragdes de ferrita entre 25% e
70%); no entanto, a resisténcia a corrosao por pite é reduzida pelo reaquecimento
da junta soldada durante operagdes multipasse, que levam a formagdo de
austenita secundaria. Os autores mostram ainda que aumentos no teor de niquel
do metal de adicdo ndo sdo tao significativos no aumento da resisténcia a
corrosao por pite se comparados a aumento dos teores de cromo e molibdénio.
POTGIETERM!, mostra em seu trabalho que o ago SAF 2205 com fragbes
volumétricas crescentes de sigma apresenta redugao proporcional na resisténcia a
corrosao por pite: a partir de 6% de sigma, em solugdo 3,5% NaCl, pites se
formam facilmente, tanto na ferrita como na austenita. De fato, o autor afirma que
o efeito negativo da presenga de sigma sobre a resisténcia a corrosao por pite é
muito mais danoso que a redugdo na resisténcia a corrosao generalizada
encontrada.

NILSSON e outros'"®, trabalhando com agos duplex soldados, concluiram que a
austenita secundaria formada nas diversas transformacgdes de fase ocorridas na
zona termicamente afetada (ZTA) € mais susceptivel ao ataque por pite que as
fases ferrita e austenita originais devido ao seu baixo teor de nitrogénio. Em
trabalho subseqliente !'"! confirma-se esta teoria, através de determinag&o, com

auxilio do software “Thermo-Calc”, ndo s6 do teor de nitrogénio como os de cromo
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e molibdénio na austenita secundaria, verificando que esta tem baixa
concentracdo destes trés elementos, explicando sua maior susceptibilidade a
Corrosao por pite.

SCHMIDT-RIEDER e outros!'®, trabalhando com ago Zeron 100 (25%Cr-6,5%Ni-
3,7%Mo-0,25%N-0,7%Cu-0,7%W) solubilizado em solugbes de cloreto de sddio
notam a ocorréncia de ataque preferencial da ferrita, mostrando maior estabilidade
da austenita, seguido de ataque a contornos de grao nas duas fases e contornos
de interfase, para entdo se iniciar a formacgao de pites na ferrita. Tais resultados
sdo reforgados por GARFIAS-MESIAS e outros™, que trabalhando com ago
26%Cr-5,9%Ni-3,2%Mo0-0,2%N solubilizado entre 1020°C e 1140°C testados em
solucdo de cloreto férrico e cloreto de sédio sempre apresentaram pites
preferencialmente na ferrita. Além disso, a temperatura critica de formacgao de
pites e o potencial de pite aumentam com o decréscimo da temperatura de
solubilizacao, ou seja, do decréscimo da fragao volumétrica de ferrita; segundo os
autores, justifica-se tal comportamento pela diluicdo de elementos-chave na
resisténcia a corrosao por pite na ferrita (cromo e molibdénio) com o aumento da
fragdo volumétrica desta. Além disso, a austenita teria seu teor de nitrogénio
aumentado com a diminuicdo de sua fracdo volumeétrica, considerando a baixa
solubilidade do nitrogénio na ferrita, o que contribuiria para a maior resisténcia a
corrosdo por pite da austenita assim constituida. Efeitos sinergéticos entre
nitrogénio, cromo e molibdénio na austenita também deveriam ser computados,

segundo os referidos autores "%,
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ELSHAWESH e outros 2, trabalhando com aco 22%Cr-5%Ni-3,2%Mo-0,16%N
envelhecido a 850°C por até 2 horas confirma a observacao de que a presenca de
fase sigma, em fragdes volumétricas crescentes, aumenta a susceptibilidade a
corrosao por pite do aco duplex em questdo em solugcao 0,6 M NaCl. Na maioria
dos casos, os pites foram encontrados na ferrita. Nao ha referéncia, no trabalho
em questado, da fracdo volumétrica de ferrita do material em estudo, nem mesmo
da microestrutura anterior ao envelhecimento.

Estudos recentes mostram que durante a polarizagéo ciclica em solugéo 3,5%
NaCl de aco UNS S31803 (SAF 2205) envelhecido a 850°C por tempos entre 10
minutos e 100 horas a presenca de fase sigma reduziu o potencial de pite de
1050 mVecs na condigdo solubilizada para valores entre 100 e 300 mVecs nas
amostras envelhecidas. Além disso, constatou-se que os pites observados
ocorreram através de corrosdo seletiva de fases ou regides empobrecidas em
cromo e molibdénio, como as interfaces entre fase sigma e matriz, que contém
ferrita e austenita secundarias.' Para tempos de envelhecimento de até 10
minutos a 850°C, constatou-se que a formagado de fase sigma por nucleagéo e
crescimento a partir da ferrita presente, que se torna empobrecida em Cr e Mo; no
entanto, entre 30 minutos e 5 h a 850°C ha indicios de decomposicao eutetdide da
ferrita, gerando nestes casos austenita secundaria empobrecida em Cr e Mo.
Essas regides empobrecidas em Cr e Mo s&o relacionadas aos locais
preferenciais de nucleagao e posterior crescimento dos pites formados.

Os mecanismos de formagdo de fase sigma em aco inoxidavel duplex UNS

S31803 foram explorados em outro trabalho !, onde se constata de forma geral
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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 transformacgao
da ferrita presente por decomposicdo eutetdide, gerando também austenita
secundaria. A partir de 0,1 hora de envelhecimento, as fragdes volumétricas de
ferrita e de austenita decrescem, indicando que o crescimento da fragao
volumétrica da fase sigma se deu pelo consumo tanto da ferrita quanto da
austenita presentes, aliadas a decomposigao eutetdide da ferrita. O diagrama de
precipitacao isotérmica de fase sigma (tempo-temperatura-precipitacdo, TTP) para
o aco UNS S31803 foi obtido neste trabalho "}, indicando que a maior cinética de
precipitacdo se da a 850°C.

A decomposicdo espinodal de ferrita em a e o' influencia fortemente o
comportamento de acos inoxidaveis duplex, notadamente devido a endurecimento
por particulas finamente dispersas de o’ na ferrita original, e a redugéo de
tenacidade por esta provocada. ©

Trabalho recente®"! destaca que a formacao de fase a’ em agos inoxidaveis duplex
semelhantes ao UNS S31803 se da por decomposicdo espinodal da ferrita,
considerando-se acos que originalmente apresentavam fragdes volumétricas
semelhantes de a e y, e que estes foram envelhecidos a 475°C por 1000 h, sendo

o principal indicativo desta formacgao a ocorréncia de fase o’ coerente com a ferrita

presente e finamente dispersa nesta fase original, sendo possivel distinguir a e o’
apenas por microscopia eletrénica de transmissdo. Neste envelhecimento de
1000h, todavia, nao se observou alteracdo na austenita presente no material. Este

mesmo trabalho indica alta susceptibilidade a corrosdo localizada de acgos
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semelhantes ao UNS S31803 envelhecido a 475°C por 1000h, devido as

flutuagdes de teor de cromo no interior dos graos de ferrita, causada pela
decomposicao espinodal destaem a e a’.
Outro trabalho ¥ discute a formacgdo de fase a’ em aco UNS S31803 a 475°C, e

apesar de nao se ter evidéncias do exato mecanismo de formacgao de fase o’
(decomposigao espinodal ou nucleacéo e crescimento) esta transformacéao de fase
€ indiretamente indicada pelo aumento de dureza observado a partir de 2 h de
envelhecimento a 475°C. De fato, a formacao finamente dispersa de fase a’ pode
levar a aumento de dureza, atingindo-se 0 maximo de endurecimento em 96 h de
envelhecimento, provavelmente quando a formagao da fase se completa, pois a
partir deste tempo ha a diminuicdo de dureza, provavelmente relacionada ao

coalescimento da fase a’ inicialmente formada.

Em estudo sobre a influéncia da precipitacdo de fase a’ na resisténcia a corrosao
por pite de diversos acgos duplex, envelhecidos a 475°C por 100 horas, constatou-
se que a presenca desta fase diminui sensivelmente a resisténcia a corrosao por
pite de todos os agos estudados (UR35N, UR45N, UR50, AV2205 e 3RE60)%!.

Tratamentos térmicos de envelhecimento a 475°C a partir de 12 h provocam
redugao de potencial de pite quando comparados a amostra solubilizada; contudo,
ha sensivel redugdo na capacidade de repassivagcao de pites formados ja em
amostras envelhecidas por 2 h, e estas duas ocorréncias provavelmente provém
da reducgao do teor de Cr da ferrita necessaria a formacado de fase alfa linha. A
decomposicado espinodal tem indicios também na né&o restituicdo da resisténcia a

corrosao por pite com progresso do envelhecimento, ja que grande parte do Cr
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inicialmente presente na ferrita foi utilizado na formacéao de fase alfa linha, nao
estando disponivel para ser redistribuido pela ferrita restante??.

Deste modo, diferentes microestruturas surgem no envelhecimento do aco UNS
S31803, sendo de maior conhecimento as transformacdes entre 700°C e 900°C e
a 475°C. A literatura, contudo, ndo trata em detalhes das transformacdes entre
300°C e 650°C, e da influéncia do envelhecimento nestas temperaturas sobre a
corrosdo por pite. Sendo a principal consequéncia destas transformagdes a
ocorréncia de diferentes fragdes de Cr e Mo na ferrita e/ou austenita restantes, e
como ha indicios neste aco da relagdo entre estas regides e a nucleagcédo e
crescimento de pites, e portanto entre microestruturas e resisténcia a corrosao por
pite, estudos devem ser realizados verificando a relagdo do tempo de
envelhecimento entre 300°C e 650°C do ago UNS S31803 e a corrosao por pite

deste aco, justificando o plano de trabalho aqui proposto.

2. OBJETIVOS.

O presente projeto tem por objetivo geral avaliar a resisténcia a corrosao por pite
em 0,6M NaCl do ago UNS S31803 em fungao do tempo de envelhecimento entre
300°C e 650°C, onde nao ha detalhes das possiveis transformacgdes de fase.
Particularmente, pretende-se verificar a possibilidade de identificar qual o grau de
empobrecimento em Cr e Mo da ferrita e austenita presentes nas amostras

envelhecidas, e sua relagdo com a nucleagao e crescimento de pites.
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3. PLANO DE TRABALHO E CRONOGRAMA DE EXECUGAO.

3.1 Plano de trabalho

Para se atingir os objetivos propostos neste projeto, pretende-se conduzir o
trabalho segundo as atividades a seguir descritas.

A. Aquisicdo de créditos necessarios a obtencdo do titulo de mestre em

engenharia mecanica no Centro Universitario da FEI: para tal, serdo selecionadas

disciplinas que complementem a formacao da candidata em tdpicos necessarios
ao desenvolvimento da dissertagdo proposta, como Diagramas de Equilibrio e
Transformacéao de Fases, Analise Microestrutural e outras.

B. Pesquisa bibliografica: nesta fase pretende-se realizar revisdo bibliografica

sobre o fendmeno de corroséo por pite em agos inoxidaveis duplex e o efeito de
transformacgdes de fase nesta forma de corrosdo. Pretende-se também avaliar o
conhecimento existente sobre empobrecimento em Cr e Mo nas fases ferrita e
austenita, para relacdo deste fenbmeno com a corrosdo por pite em acos
inoxidaveis duplex.

C. Tratamentos térmicos: realizar tratamento térmico de solubilizagdo e

tratamentos isotérmicos de envelhecimento entre 300°C e 650°C para obtencao
de diferentes microestruturas contendo diferentes fracdes de ferrita, austenita e
provavelmente fase sigma e/ou a’. Sera utilizado forno tubular de atmosfera
controlada do Centro de Desenvolvimento de Materiais Metalicos — CDMatM-FEI —
para tal tarefa.

D. Caracterizacdo microestrutural: através de microscopia Optica, descrever a

microestrutura das amostras para posterior comparagdo com a morfologia dos
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pites formados e os parametros de caracterizagdo de resisténcia a corrosao por
pite (potenciais de pite e protecdo, densidade de corrente no trecho passivo).
Serao utilizados os sistemas de preparagdo semi-automatica de amostras
metalograficas e o sistema de analise de imagens do CDMatM-FEI. Através de
simulagdes computacionais em software Thermo-Calc (disponivel no Centro
Universitario da FEI) se pretende verificar a possibilidade de identificar qual o grau
de empobrecimento em Cr e Mo da ferrita e austenita presentes nas amostras
envelhecidas, para posterior relagao disto com a corrosao por pite de determinada
amostra. As transformacgdes de fase nas amostras serdo também acompanhadas
indiretamente pela medicdo de microdureza Vickers das amostras, em
microdurémetro Shimadzu HMV-2 do CDMatM-FEI.

E. Ensaios eletroguimicos: Com o auxilio do potenciostato AUTOLAB20 do Centro

de Laboratérios Quimicos da FEI (CLQ-FEI), sera realizada a polarizagéo ciclica
das amostras na solugao 0,6 M NaCl, naturalmente aerada. Serdo determinados
os potencias de pite e protegao, além da densidade de corrente no trecho passivo,
para avaliagdo da resisténcia a corrosao por pite de cada uma das amostras. A
morfologia de pites sera avaliada por microscopia Optica, para relagdo entre a
microestrutura e a iniciacdo e propagacao de pites.

F. Preparagcéo do exame de qualificagdo pela candidata.

G. Preparacio do texto final da dissertacdo de mestrado pela candidata.
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3.2 Cronograma
Na Tabela 3.1 encontra-se o cronograma das atividades anteriormente descritas.

Tabela 3.1. Cronograma de atividades do presente projeto.

Atividade 11-12 ] 13-14

N

4. Material e Métodos.

4.1. Material em estudo

O material em estudo ja € de propriedade do Centro de Desenvolvimento de
Materiais Metalicos — CDMatM-FEI — e foi adquirido como chapa de 3 mm de
espessura laminada a 1100°C e resfriada por jato de ar e agua forgado. A

composic¢ao quimica do material pode ser constatada na Tabela 4.1.

Tabela 4.1. Composigao quimica (% em massa) do ago em estudo.

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

% emmassa 2248 574 320 142 0,162 0,018 035 015 0,07 0,019 0,001 0,006 Balango
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4.2. Tratamentos térmicos

A partir do material como recebido, tratamento térmico de solubilizagdo a 1175°C
por 30 minutos, seguido de resfriamento em agua, sera realizado para garantir
estrutura homogénea de ferrita e austenita. A seguir, sete séries de amostras
serao produzidas através de envelhecimento isotérmico entre 300°C e 650°C, por
tempos variando de 20 minutos a 360 horas, seguido de resfriamento em agua,
com o objetivo de produzir diferentes microestruturas. Os tratamentos seréo
conduzidos em forno tubular (com variagdo maxima de temperatura de 2°C), sob
corrente de nitrogénio puro (99,99% N,) de 4 L/h para evitar oxidagdo excessiva
da superficie nos tratamentos mais longos, e impedir a perda de nitrogénio das

amostras, como constatado em trabalhos anteriores 4.

4.3. Preparagao dos corpos-de-prova

O material solubilizado e as sete séries de material envelhecido em cada
temperatura de estudo terdo todas as suas faces lixadas até a obtencédo de
superficie com o acabamento conferido por lixa de granulagao 600 mesh. A seguir,
as amostras serdao embutidas em resina termofixa de cura a quente (baquelite),
gerando corpos-de-prova metalograficos e para os ensaios eletroquimicos onde a
superficie de observagao correspondera a secao longitudinal da chapa, com

relacédo a direcao de laminacgéao. A area exposta variara de 0,4 cm? a 0,6 cm>.
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4.4. Caracterizagao microestrutural

Os corpos-de-prova metalograficos sofrerao lixamento até 500 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 absoluto, em equipamento de polimento semi-automatico do
CDMatM-FEI. Para a revelagcdo da microestrutura sera utilizado o reativo de
Behara modificado, cuja composicdo € 20 mL de acido cloridrico, 80 mL de agua
destilada e deionizada e 1 g de metabissulfito de potassio; a esta solugdo de
estoque, sao adicionados 2 g de bifluoreto de aménio, e o ataque pode entao ser
conduzido durante até dois minutos de imersdo. O ataque é interrompido com
agua, e a superficie de observacao seca através da evaporagao de alcool etilico
absoluto, auxiliada por jato de ar quente. Para a identificagdo de fase sigma,
possivelmente formada no extremo superior de temperaturas estudado, sera
utilizado ataque eletrolitico seletivo com solugéo 10% de hidréxido de potassio, a 2
Vcc de diferenga de potencial durante um minuto. Todas as amostras preparadas
metalograficamente, e apds os ensaios eletroquimicos que serdo descritos a
seguir, serdo observadas num microscopio LEICA DMLM do CDMatM-FEI. As
transformacdes de fase nas amostras serdo também acompanhadas
indiretamente pela medicdo de microdureza Vickers das amostras, em
microdurémetro Shimadzu HMV-2 do CDMatM-FEI. Serao realizadas 30 medi¢des
por amostra, utilizando carga de 0,5 kgf.

A fragcdo volumétrica de ferrita sera obtida com o auxilio de um ferritoscépio

FISCHER modelo MP30 do CDMatM-FEI, calibrado com o auxilio de padrbes,
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tendo como limite de deteccao 0,1% de ferrita. Vinte medi¢cbes seréo realizadas
em cada uma das séries de amostras.

Utilizando o software Thermo-Calc e a premissa de equilibrio local nas interfaces
entre sigma e a matriz metdlica pretende-se relacionar a fragdo volumétrica das
fases medidas e suas composicbes quimicas calculadas, verificando a
possibilidade de identificar qual o grau de empobrecimento em Cr e Mo da ferrita e
austenita presentes nas amostras envelhecidas, para posterior relagao disto com a

corrosao por pite de determinada amostra.

4.5. Ensaios eletroquimicos

Os ensaios de polarizagao ciclica serao conduzidos em solugéo 0,6M (3,5% em
massa) de cloreto de sédio (NaCl), preparada com reagente padrao analitico e
agua destilada e deionizada, e utilizada na condicdo naturalmente aerada. Apds
Nno maximo cinco ensaios a solugao sera descartada, para evitar contaminagoes.
Com o auxilio do potenciostato AUTOLAB20 do Centro de Laboratérios Quimicos
da FEI (CLQ-FEI), sera realizada a polarizagéo ciclica das amostras na solugéo
0,6 M NaCl, naturalmente aerada. Sera utilizado o eletrodo de calomelano
saturado (ECS) como eletrodo de referéncia e como contra-eletrodo uma barra de
platina com area exposta de pelo menos 3 vezes a do eletrodo de trabalho, que
sera constituido pelas amostras polidas até a obtengdo acabamento propiciado
por diamante de granulometria 1 pum. Apds o polimento, as amostras serao
lavadas com agua destilada e deionizada e secas com alcool etilico absoluto e jato

de ar quente; em seguida, serdo imersas na solugdo 0,6 M NaCl, naturalmente
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aerada, iniciando a polarizagao apds 5 minutos de imersao, partindo do potencial
de circuito aberto e realizando varredura continua e ascendente do potencial, com
uma velocidade de varredura de 1 mV/s, revertendo o sentido de varredura
quando a densidade de corrente anddica atingir 102 A/cm?, o ensaio sera
encerrado quando se atingir o potencial de circuito aberto inicialmente medido. Ao
final da polarizagdo, os corpos-de-prova serdao lavados com agua destilada e
deionizada, sendo entdo secos com alcool etilico absoluto e jato de ar quente para

posterior observagao por microscopia optica. Os ensaios serao repetidos cinco

vezes por amostra, e a temperatura de ensaio sera mantida em (22 + 2) °C.

5. FORMA DE ANALISE DOS RESULTADOS.

Inicialmente, o projeto devera caracterizar as microestruturas formadas durante o
envelhecimento isotérmico quanto a fragcao das fases presentes e sua distribuicao
nas microestruturas formadas, tentando também avaliar por simulacdo de
equilibrio termodinamico local (com o software Thermo-Calc) o quanto
empobrecida em Cr e Mo estda a matriz metdlica apés os envelhecimentos
realizados.

A sequir, tais dados serdo comparados aos parametros de caracterizacdo do
fenbmeno de corrosdo por pite (potencias de pite e protegdo, e densidade de
corrente no trecho passivo), avaliando a influéncia das diferentes microestruturas
nesta forma de corrosdo. A observacao por microscopia optica das amostras apés
os ensaios de polarizacdo ciclica permitra a analise da influéncia da

microestrutura no inicio e na propagacao de pites. Para esta analise, podem ser
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necessarias complementacbes de ensaios eletroquimicos, como ensaios de

polarizacéo ciclica com reversao do sentido de varredura quando a densidade de

corrente anddica atingir entre 10° e 10* A/cm?, possibilitando assim a analise do

inicio da formacéao dos pites. Para avaliar o progresso da corrosao localizada (ou

do crescimento dos pites), outros ensaios de polarizagao ciclica com reversao do

sentido de varredura em 10"'A/cm? podem ser necessarios, permitindo, apos os

ensaios de polarizagdo ciclica, o seccionamento das amostras transversal e

perpendicularmente a superficie polarizada, permitindo a observagcdo da secéao

transversal destes locais onde se deram as reacgdes eletroquimicas.
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