EFEITO DA TEMPERATURA NA MICROESTRUTURA E OXIDACAO
DE UM ACO INOXIDAVEL SUPERDUPLEX

ISABELA LEAO AMARAL DA SILVA

UNIVERSIDADE ESTADUAL DO NORTE FLUMINENSE

DARCY RIBEIRO — UENF

CAMPOS DOS GOYTACAZES - RJ
FEVEREIRO-2010



EFEITO DA TEMPERATURA NA MICROESTRUTURA E OXIDACAO
DE UM ACO INOXIDAVEL SUPERDUPLEX

ISABELA LEAO AMARAL DA SILVA

“Dissertacao apresentada ao corpo docente do
Centro de Ciéncia e Tecnologia, da Universidade
Estadual do Norte Fluminense Darcy Ribeiro,
como parte dos requisitos necessarios a
obtencdo do titulo de Mestre em Engenharia e
Ciéncia dos Materiais.”

Orientador: Prof. Dr. Luis Augusto Hernandez Terrones

CAMPOS DOS GOYTACAZES - RJ
FEVEREIRO-2010



FICHA CATALOGRAFICA
Preparada pela Biblioteca do CCT / UENF 12/2010

Silva, Isabela LLeao Amaral da

Efeito da temperatura na microestrutura e oxida¢ao de um aco
inoxiddvel superduplex / Isabela Ledo Amaral da Silva. — Campos dos
Goytacazes, 2010.

xvi, 111 f. : il

Dissertacdo (Mestrado em Engenharia e Ciéncia dos
Materiais) --Universidade Estadual do Norte Fluminense Darcy
Ribeiro. Centro de Ciéncia e Tecnologia. Laboratério de
Materiais Avangados. Campos dos Goytacazes, 2010.

Orientador: Luis Augusto Hernandez Terrones.

Area de concentragio: Metalurgia fisica.

Bibliografia: f. 105-111.

1. Aco inoxidavel duplex 2. Fase sigma 3. Tratamento
térmico 4. Oxidagdo I. Universidade Estadual do Norte
Fluminense Darcy Ribeiro. Centro de Ciéncia e Tecnologia.




EFEITO DA TEMPERATURA NA MICROESTRUTURA E OXIDACAO
DE UM ACO INOXIDAVEL SUPERDUPLEX

ISABELA LEAO AMARAL DA SILVA

“Dissertacao apresentada ao corpo docente do
Centro de Ciéncia e Tecnologia, da Universidade
Estadual do Norte Fluminense Darcy Ribeiro,
como parte dos requisitos necessarios a
obtencdo do titulo de Mestre em Engenharia e
Ciéncia dos Materiais.”

Aprovado em de 2010

Comissao Examinadora:

Prof. Dr. Sergio Neves Monteiro — UENF/LAMAV

Prof. Dr. Eduardo Atem de Carvalho — UENF/LAMAV

Prof2 Dr2 Amanda Camerini Lima — Faculdade REDENTOR

Prof. Dr. Luis Augusto Hernandez Terrones — UENF/LAMAV
(Orientador)



Dedicatoria

Dedico esta dissertacdo a meu esposo Marcus
Vinicius, que nos momentos de mais dificeis me
ajudou e me compreendeu. Ao meu filho Pedro,
que com seu carinho me deu dnimo para

continuar.



Agradecimentos

Em primeiro lugar agradego ao meu Senhor Jesus que foi quem me sustentou
me dando forcas todos os dias.

Ao meu esposo Marcus Vinicius pelo ajuda e compreensdo e ao meu filho
Pedro por toda alegria e &nimo transmitidos.

Aos meus pais, Altamiro e Isabel, por toda confianca na realizagdo deste
trabalho.

Ao meu orientador e professor Luis Augusto Hernandez Terrones pelos
ensinamentos prestados.

Aos técnicos do laboratério de metalografia pela ajuda na preparacao das
amostras.

Ao técnico Carlan pela realizagdo dos ensaios de tragao.

Ao professor Anatoliy Nikolaevich Matlakhov pelos ensinamentos prestados
para a utilizacdo dos microscopios 6ticos .

A Luciana por toda a ajuda na realizagdo das analises no MEV e de Raio-X, e
também a Hellen pelas analises no MEV.

Ao Rémulo pelas medidas de dureza e microdureza.

Ao professor Sergio Neves pelo incentivo para o término deste trabalho.

A todo o corpo docente do curso de engenharia e ciéncias dos materiais pelos
ensinamentos que ajudaram a melhor compreensao deste trabalho.

A Alice por estd comigo me dando forga e encorajando nos momentos dificeis
de minha vida, sendo uma verdadeira amiga.

A todas as minhas amigas, Fernanda, Rogéria, Andréia, Leisiani e Fernanda
Agum, que desde a graduag¢do vem demonstrado companheirismo e sendo simbolos
de que é possivel superar as dificuldades.

Agradeco aos professores que aceitaram participar de minha banca de defesa
de tese.

Um agradecimento em especial dedico aos meus familiares por toda forca e
incentivo para a realizagdo deste trabalho.

A todos aqueles que direta ou indiretamente contribuiram para que esta

dissertacao fosse realizada com sucesso, 0 meu muito obrigado.



indice de Figuras
indice de Tabelas
Resumo
Abstract

SUMARIO

CAPITULO 1 — INTRODUCAO
CAPITULO 2 — OBJETIVOS
CAPITULO 3 — JUSTIFICATIVAS

CAPITULO 4 — REVISAO BIBLIOGRAFICA

4.1
4.1.1
44.2
4.1.21
4.1.2.2
4.1.2.3
41.2.4
41.3
4.1.3.1
4.1.3.2
4.2
4.2.1
422
4.3
4.3.1
4.3.2
4.3.3
4.3.4
435
4.3.6
4.3.7
4.4
4.4.1

Acos

Agos inoxidaveis

Classificacéo dos acos inoxidaveis
Acos inoxidaveis austeniticos
Agos inoxidaveis ferriticos

Acos inoxidaveis martensiticos
Acos inoxidaveis ferritico-austeniticos (Duplex)
Diagrama de fases

Sistema Fe-Cr

Sistema Fe-Cr-C

Metalurgia fisica dos agos inoxidaveis Duplex
Sistema Fe-Cr-Ni

Sistema Fe-Cr-Ni-Mo

Formacéao de fases secundarias
Fase o

Fase y

Nitreto de Cromo

Austenita Secundaria

Carbonetos de Cromo
Solidificacao

Velocidade de resfriamento

Ensaio de Tragao

Propriedades determinadas a partir da curva ¢ - €

engenharia

Xiv
XV

XVi

A WO N

© 0O oo o H+~



4.5

4411
44111
441.1.2
44113
44114

44115
441.1.6
4411.7

4.4.2

4.5.1
452

Propriedades de resisténcia
Médulo de elasticidade (E)
Rigidez

Tensao de escoamento (o)

Limite de resisténcia maxima ou resisténcia a tragéao

(On)
Resiliéncia (Ug)

Ductilidade

Tenacidade (Uy)

A curva ¢ - € verdadeira

Oxidagao a alta temperatura

Mecanismo de crescimento da camada de 6xido

Oxido de cromo

CAPITULO 5 - METODOLOGIA

5.1
5.2

5.3
5.4
5.5
5.6
5.7
5.8

5.2.1
5.2.2
5.2.3
5.2.4

Material Utilizado
Preparagdo metalografica
Lixamento

Polimento

Ataque eletrolitico
Microscopia 6tica
Tratamento térmico
Ensaio de Tragao
Microscopia eletrénica de varredura
Difracao de Raios-X
Microdureza

Dureza

CAPILULO 6 — RESULTADOS E DISCUSSAO

6.1

6.1.1
6.1.1.1
6.1.1.2
6.1.1.3

6.1.2

6.1.3

Material como recebido

Microestrutura

Microestrutura do material como recebido—CP0—Circulo 3
Microestrutura depois do ensaio até a fratura — Circulo 3
Microestrutura depois do ensaio até a frat. - Circulo 4 e 5
Propriedades mecanicas de tragéo - CPO

Analise por Sistema de dispersao de energia do material
como recebido

28
28
29
29
29

29
30
31
32
33
34
34
36

36
37
37
37
38
38
38
39
40
41
41
41
42
42
42
43
44
44
46
48



6.2

6.3

6.1.4

6.1.5
6.1.6

6.2.1
6.2.1.1
6.2.1.2

6.2.1.3
6.2.1.4
6.2.1.5
6.2.1.6

6.2.1.7
6.2.2
6.2.3

6.2.3.1

6.2.3.2
6.2.4

6.2.5
6.2.6

6.3.1
6.3.1.1
6.3.1.2

6.3.1.3
6.3.1.4
6.3.1.5

6.3.2

6.3.3
6.3.3.1
6.3.3.2

6.3.4

6.3.5

Analise por difragdo de Raios-X do material como
recebido
Microdureza do material na condicdo de como recebido

Dureza do material na condi¢gdo de como recebido
Material tratado termicamente a 650°C durante 8h
Microestrutura

Microestrutura antes do tratamento térmico

Microestrutura depois do tratamento térmico (650°C/8h) —
CP1-Circulo 3

Microestrutura depois do tratamento térmico (650°C/8h) e
do ensaio até a fratura — Circulo 3

Microestrutura depois do tratamento térmico (650°C/8h)

—Circulo 4

Microestrutura depois do tratamento térmico (650°C/8h) e
ensaio tracao — Circulo 4

Microestrutura depois do tratamento térmico (650°C/8h) e
ensaio tracao — Circulo 6

Microestrutura da fratura

Propriedades mecanicas de tragdo — CP1
Analise por Sistema de dispersao de energia
EDS — camada de 6xido (CP1-A)

EDS — camada de 6xido removida (CP1-B)

Analise por difragéo de raios-X do material tratado
(650°C/8h)
Microdureza do material tratado (650°C/8h)

Dureza do material tratado (650°C/8h)

Material tratado termicamente a 850°C durante 24h
Microestrutura

Microestrutura antes do tratamento térmico

Microestrutura  depois do  tratamento  térmico
(850°C/24h) —CP2- Linha 3
Microestrutura depois do tratamento térmico — Linha 5

Microestrutura depois do tratamento térmico — Linha 6

Microestrutura depois do tratamento térmico e depois da
fratura
Propriedades mecanicas de tragdao — CP2

Analise por Sistema de dispersao de energia (EDS)
EDS — camada de 6xido (CP2-A)
EDS — camada de éxido removida (CP2-B)

Andlise por difracdo de Raios-X do material tratado
(850°C/24h)
Microdureza do material tratado (850°C/24h)

50

o1
52
52
53
53
53

55

56

57

57

59
60
62
62
65
68

70
71
72
73
73
74

75
78
79

81
82
82
84
87

90



6.3.6
6.4

6.4.1
6.4.1.1
6.4.1.2

6.4.2
6.4.2.1
6.4.2.2

6.4.3

6.4.4
6.4.5

Dureza do material tratado (850°C/24h)

Material tratado termicamente a 1000°C durante 10h
Microestrutura

Microestrutura antes do tratamento térmico
Microestrutura do filme de éxidos

Analise por Sistema de dispersao de energia (EDS)
EDS camada de 6xido (CP3-A)

EDS — camada de 6xido (CP3-B)

Analise por difracdo de Raios-X do material tratado
(1000°C/10h)

Microdureza do material tratado (1000°C/10h)
Dureza do material tratado (1000°C/10h)

CAPITULO 7 — CONCLUSAO
CAPITULO 8 - SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS
CAPITULO 9 - REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

90
91
92
92
92
94
94
97
99

101
102
103
104
105



Figura 1
Figura 2
Figura 3
Figura 4
Figura 5
Figura 6
Figura 7

Figura 8

Figura 9

Figura 10

Figura 11
Figura 12

Figura 13

Figura 14

Figura 15
Figura 16
Figura 17

Figura 18

Figura 19

Figura 20

INDICE DE FIGURAS

Microestrutura tipica de um aco inoxidavel austenitico (Callister, 2002)
Microestrutura de um aco inoxidavel ferritico (Callister, 2002)
Microestrutura tipica de um aco inoxidavel martensitico (Callister, 2002)
Microscopia eletrénica do ago inoxidavel duplex (Senatore et al, 2007)
Diagrama de equilibrio Fe-Cr (ASM Handbook)

Efeito do teor de cromo sobre o campo austenitico (Chaverini, 1996)

Diagrama pseudobinario Fe-Cr-Ni para um teor de ferro de 70%
(Gedeon e Oscar, 2008)

Diagrama esquematico TTT (Tempo - Temperatura-Transformacao) para
um ago inoxidavel duplex (Davis, 1994).

Morfologia da fase sigma em diferentes temperaturas de tratamentos a)
950°C, b) 850°C, c) 750°C (Pohl et al, 2006)

Efeito de elementos da porcentagem de liga na precipitacao da fase o
(Machado e Padilha, 1996).

Curva tensao-deformagéo em um ago (http:/www.Imc.ep.usp.br...).

Curva Geng-€eng €SqUematica mostrando o limite de escoamento
(Callister, 2002)

Comportamento tensdo-deformacao em tracao para materiais frageis (B)
e materiais ducteis (A) carregados até a fratura (Callister, 2008).

Comparacao entre os comportamentos tipicos tensao-deformagao de
engenharia e tensdo-deformagéo verdadeira em tragéo (Callister, 2002).

Dimens6es dos corpos de prova
Corpo de prova preso a maquina

Micrografia obtidas em MEV material na condicdo de recebido. A fase
dispersa € a austenita numa matriz ferritica

Aco na condi¢cao de como recebido: (a) Corpo de prova antes do ensaio
de tracao, (b) corpo de prova apés o ensaio de tragao

Micrografias obtidas no circulo 3 do corpo de prova como recebido (a) a
ferrita e austenita com seus graos alongados (b) é observada a auséncia
de outros tipos de fases.

Micrografia obtida em MEV no circulo 3 do material como recebido (a)
com trincas nos contornos de grao e interfaces, (b) com bandas de
deslizamento na ferrita.

10

12

13

15

16

19

20

21

27

28

30

32

36
40

42

43

43

44



Figura 21

Figura 22

Figura 23
Figura 24
Figura 25
Figura 26

Figura 27
Figura 28
Figura 29
Figura 30

Figura 31

Figura 32

Figura 33

Figura 34

Figura 35

Figura 36

Figura 37
Figura 38
Figura 39
Figura 40
Figura 41

Figura 42

(a) e (b) Micrografias do circulo 4 do material como recebido com bandas
de deslizamento e trincas nos contornos de gréo e interfaces.

(a) e (b) Micrografias do circulo 5 do material como recebido com bandas

de deslizamento na ferrita.

Curva tensao - deformacao de engenharia do material como recebido.

Curva tensao-deformacéao verdadeira do material como recebido.

Regido mapeada por EDS do material como recebido

Mapeamento do material como recebido dos elementos: a) O, b) Cr, c)
Fe, d) Mn, e) Mo, f) Ni

Micrografia com os pontos analisados no material com o recebido

EDS pontual do material como recebido

Difratograma de Raios-X do material na condicdo de como recebido.

(a) corpo de prova antes do ensaio sem tratamento térmico, (b) corpo de
prova apos o tratamento térmico e ensaio de tracéao (650°C/8h)

Micrografias do circulo 3 obtidas em MEV do material antes do
tratamento térmico.

Micrografias circulo 3 obtidas em MEV do material depois de submetido
ao tratamento térmico (650°C/h)

Micrografias circulo 3 obtidas em MEV do material depois de submetido

ao

tratamento

térmico

(650°C/8h)

e pos-fratura. (a)

bandas de

deslizamentos, (b) grao alongados depois do ensaio de tragédo e (c)
trincas atravessando os graos.

Micrografias circulo 4 obtidas em MEV do material depois de submetido
ao tratamento térmico

(a) e (b) micrografias circulo 4 obtidas em MEV do material depois de
submetido ao tratamento térmico e p6s- fratura

(a), (b) e (c) micrografias circulo 6 obtidas em MEV do material depois do
tratamento térmico e depois do ensaio de tragao

Micrografias da fratura do corpo de prova tratado a 650°C por 8 horas

Curva tensao-deformagéao de engenharia (650°C/8h)

Curva tensao-deformacgéao verdadeira (650°C/8h)

Regido mapeada por EDS do material com camada de éxido (650°C/8h)

Mapeamento do material

(650°C/8h)

com camada de Oxido dos

elementos: a) O, b) Cr, c) Fe, d) Mn, e) Mo, f) Ni

Micrografia com os pontos analisados no material (650°C/8h) com

)]

4

(&)

6

(&)

6



Figura 43
Figura 44

Figura 45

Figura 46

Figura 47
Figura 48

Figura 49

Figura 50

Figura 51

Figura 52

Figura 53

Figura 54

Figura 55

Figura 56
Figura 57
Figura 58

Figura 59

camada de éxido
EDS pontual do material (650°C/8h) com camada de éxido

Regido mapeada por EDS do material com camada de 6xido removida
(650°C/8h)

Mapeamento do material (650°C/8h) com camada de 6xido removida dos
elementos: a) O, b) Cr, ¢) Fe, d) Mn, e) Mo, f) Ni

Micrografia com os pontos analisados no material (650°C/8h) sem
camada de 6xido

EDS pontual do material (650°C/8h) com camada de éxido removida

Difratograma de Raios-X do material apds tratamento térmico (650°C/8h)
com a camada de 6xido formada

Difratograma de Raios-X do material apds tratamento térmico (650°C/8h)
com a camada de 6xido removida

Micrografias da linha 3 obtidas em MEV do material antes do tratamento
térmico, (a) ferrita graos escuros e austenita graos claros, (b) fase ferritica
e austenitica em quantidades apoximadas.

(a) e (b) micrografias da linha 3 obtidas em MEV (elétrons secundarios)
do material depois de submetido ao tratamento térmico de 850°C durante
24h

Micrografias da linha 3 obtidas em MEV (elétrons retro-espalhados) do
material depois de submetido ao tratamento térmico (850°C/24h). (a) e (b)
estrutura de graos alongados com camada de 6xido (c) e (d) fase sigma
nas interfaces e contornos de gréos e outros precipitados no interior dos
gréos ferriticos

Micrografias da linha 5 obtidas em MEV do material depois de submetido
ao tratamento térmico (850°C/ 24h). (a) e (b) observa-se a dissolugdo da
fase ferritica (c) e (d) precipitados nas interfaces, contornos de gréos e no
interior dos gréaos ferriticos

Micrografias linha 6 obtidas em MEV do material depois do tratamento
térmico (850°C/24h) (a) e (b) observa-se o crescimento dos graos
austeniticos em direcao dos ferriticos (c) e (d) observa-se nitretos de
cromo acumulados nas regides centrais da fase ferritica

Micrografias da regido de fratura obtidas em MEV do material com
tratamento térmico (850°C/24h) fase sigma nas interfaces a/y

Curva tensdo-deformagéo de engenharia (850°C/24h)
Regido mapeada por EDS do material com camada de 6xido (850°C/24h)

Mapeamento do material (850°C/24h) com camada de Oxido dos
elementos: a) Cr, b) Fe, ¢) Mn, d) Mo, e) Ni, f) O

Micrografia com os pontos analisados no material (850°C/24h) com

64

65

66

66

67

69

70

73

74

74

76

78

80

81

82

83

83



Figura 60
Figura 61

Figura 62

Figura 63

Figura 64
Figura 65

Figura 66

Figura 67

Figura 68

Figura 69

Figura 70

Figura 71

Figura 72
Figura 73

Figura 74

Figura 75

Figura 76
Figura 77

Figura 78

camada de 6xido

EDS pontual do material (850°C/24h) com camada de 6xido 84
Regido mapeada por EDS do material com camada de 6xido removida 85
(850°C/24h)

Mapeamento do material (800°C/24h) com camada de Oxido removida 85
dos elementos: a) Ni, b) Cr, c) Fe, d) Mn, e) Mo, f) O

Micrografia com os pontos analisados no material (850°C/24h) sem 86
camada de 6xido

EDS pontual do material (850°C/24h) com camada de 6xido removida 87
Difratograma de Raios-X do material apds tratamento térmico 88
(850°C/24h) com a camada de éxido formada

Difratograma de Raios-X do material apds tratamento térmico 89
(850°C/24h) com a camada de éxido removida

Microestrutura do aco antes do tratamento térmico, ferrita grao escuros e 92
austenita grao claros

Microestruturas do filme de O6xidos formado no aco inoxidavel 93
superduplex 2507 por 1000°C em 10 horas

Micrografia com os pontos analisados no material (1000°C/10h) com 94
camada de 6xido

Mapeamento do material (1000°C/10h) com camada de 6éxido dos 95
elementos: a) Fe, b) Mn, ¢) Mo, d) Ni, e) O, f) Cr

Micrografia com os pontos analisados no material (1000°C/10h) com 95
camada de 6xido

EDS pontual do material (1000°C/10h) com camada de 6xido 96
Regido mapeada por EDS do material com camada de 6xido removida 97
(1000°C/10h)

Mapeamento do material (1000°C/10h) com camada de o6xido dos 97
elementos: a) Cr, b) Fe, ¢) Mn, d) Mo, e) Ni, f) O

Micrografia com os pontos analisados no material (1000°C/10h) sem 98
camada de 6xido

EDS pontual do material (1000°C/10h) com camada de 6xido 99
Difratograma de Raios-X do material apds tratamento térmico 100
(1000°C/10h) com a camada de 6xido removida

Difratograma de Raios-X do material apdés tratamento térmico 101

(850°C/24h) com a camada de éxido removida



iNDICE DE TABELAS

Tabela1 Composicdao quimica (% em peso) e aplicagdes de alguns acos /
inoxidaveis austeniticos

Tabela2 Composicido quimica (% em peso) e aplicacdes de alguns agos 9
inoxidaveis ferriticos

Tabela3 Composicao quimica (% em peso) e aplicagées de alguns acos 10
inoxidaveis martensiticos

Tabela4 Composicdo quimica (% em peso) de alguns agos inoxidaveis duplex 1

Tabela 5 Modulo de resiliéncia de alguns materiais comerciais (Amauri et al, 2000). 29

Tabela 6 Medida de tenacidade para algumas ligas (Amauri et al, 2000). 31
Tabela 7 Composicao quimica do aco inoxidavel superduplex 36
Tabela 8 propriedades mecanicas do material com recebido 47
Tabela9 Desvio padrao da microdureza encontrado para cada fase do material 51
como recebido
Tabela 10 pesvio padréo da dureza encontrado para a amostra como recebida 52
Tabela 11 propriedades mecanicas calculadas a partir do ensaio de tragdo 61
Tabela 12 pesvio padrao da microdureza encontrado para cada fase do material 71
com camada de 6xido (650°C/8h)
71

Tabela 13 Desvio padrdo da microdureza encontrado para cada fase do material
com camada de 6xido removida (650°C/8h)

Tabela 14 Dpesvio padrao da dureza encontrado para a amostra tratada (650°C/8h) 72

Tabela 15 pesvio padrao da microdureza encontrado para cada fase do material 90
com camada de 6xido removida (850°C/24h)

Tabela 16 Desvio padrao da dureza encontrado para a amostra tratada (8502C/24h) 91

Tabela 17 pesvio padrao da microdureza encontrado para cada fase do material 102
com camada de 6xido removida (1000°C/10h)

Tabela18 Desvio padrio da dureza encontrado para a amostra tratada 102
(1000°C/10h)



RESUMO

No presente trabalho foram observados os efeitos provocados pelo
tratamento a altas temperaturas na microestrutura e na oxidacdo de um aco
inoxidavel superduplex 2507. Para isto foram analisadas a microestrutura e
composicao quimica do aco, antes e depois dos tratamentos térmicos. Com esse
intuito foram realizados tratamentos térmicos a 650, 850 e 1000°C com varios
intervalos de tempo em cada temperatura. Para a andlise das alteracées ocorridas
na microestrutura do material foram utilizadas as seguintes técnicas: microscopia
eletrbnica de varredura e analise de difracdo de Raios-X. Estas alteracdes
influenciaram diretamente nas propriedades mecanicas do material, e foram
verificadas através do ensaio de tracdo, medidas de dureza e microdureza. O
tratamento do material contribuiu para a precipitacdo de diversas fases na
microestrutura do material. Foram identificados picos de fase sigma a temperatura
de 850 e 1000°C, mas quase nao foram identificados picos de ferrita, o que indica
sua dissolugdo parcial em fases secundarias. Observou-se uma diminuicdo na
tenacidade e na ductilidade do material, quando comparado com o material na
condicdo de como recebido. A medida com que a temperatura de tratamento foi
aumentando estas propriedades também foram diminuindo. Também foi estudada
neste trabalho a microestrutura dos filmes de éxidos formados a altas temperaturas,
constatou-se entdo a presenca de 6xidos formados por cromo em maior quantidade,

porém também foram encontrados outros 6xidos formados por ferro e manganés.



ABSTRACT

In the present study it was observed the effects of aging in superduplex
stainless steel 2507. For this, it was analyzed the microstructure and chemical
composition of the steel before and after heat treatments. With this purpose
heat treatments were performed at 650°C/8h, 850°C/24h and 1000°C/10h. For
the analysis of changes occurring in the microstructure of the material it was
used the following techniques: Scanning Electron Microscopy and X-ray
diffraction. These changes have directly influenced the mechanical properties
of the material, and were determined using tensile testing, hardness
measurements and microhardness. The aging of the material contributed to
the precipitation of various phases in the microstructure of the material. It was
identified peaks of sigma phase at the temperature of 850 and 1000°C but it
was not identified peaks of ferrite, which indicates partial dissolution of
secondary phases. There was a decrease in toughness and ductility of the
material when compared with the material in the as received condition. As the
temperature was increased these properties also declined. It was also studied
in this work the microstructure of oxide films formed at high temperature. It

was found a high incidence of oxides formed by chromium.
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CAPITULO 1 - INTRODUCAO

Os acos inoxidaveis sdao acos considerados de alta liga e foram desenvolvidos
para encontrar materiais mais resistentes a corrosdo que os agos comuns. A resisténcia
a corrosao dos acos inoxidaveis deve-se ao seu elevado teor de cromo, elemento de
liga predominante, mas para que este seja “inoxidavel” é necessario que contenha, no
minimo, um teor de 12% de cromo (Callister, 2002).

A resisténcia a corrosao dos acos inoxidaveis € obtida devido a formacao de uma
camada fina de um oOxido protetor que impede o contato do metal base com a atmosfera
agressiva. Outros elementos de liga também podem ser adicionados a liga para a
obtencdo de uma melhor qualidade nas propriedades mecanicas do material, como o
Ni, Mo, Cu, Al, SI, Nb, Se (ASM Handbook,1990).

Os elementos de liga presentes sdo Fe-C-Cr-Ni e podem também haver adicao
de outros elementos de liga, sendo em menores concentragdes, tais podem ser citados
como exemplo de elementos de liga: Silicio, Manganés, Aluminio, Molibdénio, Cobre,
Titanio, Tungsténio, Niébio, Cobalto, Oxigénio, Fdésforo, Chumbo, Zirconio, Nidbio e
Enxofre.

De um modo geral, os agos inoxidaveis podem ser classificados por sua
microestrutura dominante: ferriticos, martensiticos, austeniticos e duplex (ferritico-
austeniticos). Os acos duplex apresentam uma microestrutura bifasica com quantidades
aproximadamente iguais de austenita e ferrita, que influéncia diretamente nas 6timas
propriedades que este material apresenta.

Nos ultimos anos os acos duplex tém aumentado sua utilizacao em diferentes
industrias devido a suas excelentes propriedades mecanicas e resisténcia a corrosao,
inclusive a altas temperaturas, como todos os acos inoxidaveis, quando submetidos a
altas temperaturas eles formam diversas fases, as quais se precipitam nas interfaces,
contornos de graos e interior dos graos. Nos acos duplex, devido o alto teor de Cr e Mo,
ha a predominancia da precipitacao da fase chi e sigma, que tem um grande efeito nas
propriedades destes materiais.Também como consequiéncia da sua exposicao a
temperatura elevadas estes acos podem sofrer oxidacdo que seria influenciada pelos
meios aos quais estdo expostos.
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CAPITULO 2 - OBJETIVOS

O presente trabalho tem como objetivo avaliar as alteragdes microestruturais
ocorridas em um ago inoxidavel superduplex quando submetido a tratamentos térmicos
as altas temperaturas (650, 800 e 1000° C). Sera dada énfase a formacao da fase
sigma e ao comportamento das interfaces a/y e os contornos o/a. e y/y, como locais de
nucleacao e propagacao das trincas decorrentes da presenca desta fase, e também na
avaliacdo da oxidagao, sendo analisada a formacdo, composicdo e estrutura da
camada oxidada. Para este estudo as técnicas de caracterizacdo utilizadas sao:
microscopia 6tica, microscopia eletrénica de varredura, difragdo de raio-x, dureza e

microdureza.
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CAPITULO 3 — JUSTIFICATIVAS

Do ponto de vista econémico o aco inoxidavel superduplex € um aco utilizado na
regiao, na industria petrolifera; e do ponto de vista cientifico, € um novo material que
esta sendo objeto de muitas pesquisas cientificas e as técnicas utilizadas sao das mais
importantes na pesquisa de materiais.
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CAPITULO 4 — REVISAO BIBLIOGRAFICA

41 Acos

Os acos sao ligas do sistema ferro-carbono, nos quais o carbono encontra-se em
solucdo sélida intersticial na rede do ferro. Alguns tipos de agos podem conter distintas
concentracdes de elementos de liga, que influenciam em suas propriedades. O teor de
carbono possui relacdo direta com as propriedades mecéanicas do aco, este teor
geralmente nado ultrapassa a 1%p. Em agos comuns além do carbono é normal
encontrar concentracdes residuais de impurezas, como 0 manganés, silicio, fésforo e
enxofre. Os acos comuns podem ser classificados conforme sua concentracdo de
carbono, sendo de baixo, médio e alto teor de carbono, também dentro destes podem
existir subclasses com concentracdes diferentes de elementos de ligas (Callister, 2002).

4.1.1 Acos inoxidaveis

Acos inoxidaveis sao ligas ferrosas que possuem cromo, sequencialmente,
niquel, e que podem também conter outros elementos de liga. Esses agos possuem
uma resisténcia a corrosao elevada, sendo originada principalmente pela presenca do
cromo, que a partir de determinada concentragdo e em contato com oxigénio, permite a
formacdo de uma fina pelicula de oxido de cromo sobre a superficie do aco. Esta
pelicula fina, mas resistente, é a caracteristica do aco inoxidavel a partir de 12% de Cr,
que nao se dissolve e é resistente em meios corrosivos. Caracteristicas importantes
estdo presentes nesses agos, como a resisténcia a corrosdo em meios aquosos na
presenca de inumeros agentes organicos e minerais agressivos e a resisténcia a
corrosdo a altas temperaturas (Modenesi, 2001).

Além de seus componentes principais, Fe, Cr e Ni, os acos inoxidaveis tém a
presenca de outros elementos, que sado adicionados intencionalmente ou estédo
presentes na forma de impureza, em menores concentracées. A microestrutura de um

aco inoxidavel estara sujeita, apdés um tratamento térmico, ao balango da capacidade
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de seus diversos constituintes em estabilizar a ferrita e a austenita a temperatura
ambiente (Amadou et al, 1998).

Para os acos inoxidaveis o cromo é o elemento de liga essencial na formagéo do
filme passivo, o niquel melhora a resisténcia a corrosao dos agos junto ao cromo,
favorecendo a formacado da pelicula de 6xido de cromo, dando-lhe mais estabilidade.
Algumas vezes é conveniente também adicionar a composi¢cdo quimica dos acos
inoxidaveis outros elementos de liga tais como Mo, Ti, Nb, N, S, Cu e Al com o objetivo
de se obter determinadas propriedades. E importante notar que os elementos de liga
quando usados isoladamente podem originar nos acos propriedades ligeiramente
diferentes das que Ihe dariam se usados em conjunto com outros. A seguir € listado o
efeito da presenca de alguns elementos de liga em acos inoxidaveis.

Niquel - em quantidades adequadas o niquel estabiliza a austenita e isso aumenta
gradativamente as propriedades mecanicas. O niquel nao forma nenhum composto no
aco, ele permanece em solugdo na matriz, fazendo com que a mesma fique mais
resistente.

Cromo - normalmente o teor de cromo € aumentado nos acos inoxidaveis austeniticos
e ferriticos aumentam-se gradativamente a estabilidade do filme passivo formada pelo
oxido de cromo. Elevar muito o teor de cromo pode afetar as propriedades mecanicas,
trabalhabilidade, soldabilidade, ou adequacéo e aplicacées envolvendo exposicoes a
certas temperaturas. Consequientemente, oferece resultados melhores para a
resisténcia a corrosao se houver alteracdes de outros elementos, com ou sem aumento
no teor de cromo (Lima, 2005).

Aluminio e Silicio - aumentam a resisténcia a oxidagcao em elevadas temperaturas.
Manganés - em quantidades moderadas junto ao niquel, desempenhara muitas
funcbes atribuidas ao niquel. Agos com alto teor de manganés possuem algumas
propriedades mecénicas muito Uteis, como resisténcia ao desgaste.

Carbono - permite por tratamento térmico o endurecimento, melhora a resisténcia dos
acos em aplicacOes a elevadas temperaturas e conjunto com o ferro, forma carbonetos
duros resistentes ao desgaste.

Titanio e Nidbio - Evitam a ocorréncia da combinagdo do carbono com o cromo
prevenindo a ndo formacao de carbonetos de cromo evitando uma baixa resisténcia a

corrosao.



Referéncias Bibliograficas 6

Nitrogénio - para agos inoxidaveis austeniticos a presenca deste elemento aumenta a
resisténcia a corrosao por pites, retarda a formacao da fase sigma e endurece o aco.
Ele é essencial nos tipos duplex para aumentar a fracdo de austenita, diminuir a
segregacdao de cromo e molibdénio e elevar a resisténcia a corrosdo da fase
austenitica.

Molibdénio - tem a finalidade de melhorar a resisténcia a corrosdo em meios nao
oxidantes e a resisténcia a corrosdo por pites em todos os meios. Também tem a

funcdo formadora de ferrita e de carbonetos (Modenesi, 2001).

4.1.2 Classificacao dos acos inoxidaveis

Os acgos inoxidaveis podem ser classificados de acordo com sua microestrutura
em quatro tipos, sendo elas: austeniticas, martensiticas, ferriticas e os ferriticos-

austeniticos (duplex).

4.1.2.1 Acos inoxidaveis austeniticos

Os acos inoxidaveis da classe austenitica sdo quaternarios, contendo Fe, C, Cr e
Ni em sua composicao, os altos teores de Ni faz com que a estrutura desses agos seja
exclusivamente austenitica cubica de face centrada, sua microestrutura é ilustrada na
figura 1. Os agos inoxidaveis austeniticos sdo conhecidos pela sua resisténcia a
corrosdo como de suas propriedades mecéanicas e de sua maior facilidade para serem
soldados e conformados mecanicamente. Outros elementos de liga como molibdénio,
titdnio e nidbio se adicionados podem melhorar a resisténcia a corrosdo e minimizar a
corrosdao intergranular por estabilizacdo dos carbonetos. Os agos inoxidaveis
austeniticos constituem uma familia com aplicagdo muito ampla, tais como: as
industrias quimicas, alimenticias, farmacéutica, biotecnologia, bioengenharia e nuclear
entre outras. Em todas estas aplicacbes, a excepcional resisténcia a corrosdo é a
principal propriedade exigida destes agos. A composicao desses agos esta entre cerca
de 6 e 26% de niquel, 16 e 30% de cromo e menos de 0,30% de carbono, com um teor

total de elementos de liga de, pelo menos, 26%. A temperatura ambiente, apresenta um
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limite baixo de escoamento, limite de resisténcia alto e uma elevada ductilidade

(Antunes et al, 2007).

L

i T b

Figura 1 — Microestrutura tipica de um ago inoxidavel austenitico (Callister, 2002)

Sao expostos na tabela 1 alguns tipos de acos austeniticos, classificados
segundo a AISI (Chiaverini, 1977 apud Modenesi, 2001).

Tabela 1 - Composicéo quimica (% em peso) e aplicagdes de alguns acgos inoxidaveis austeniticos

Tipo AISI C Cr Ni Outros Propriedades gerais e aplicacoes
elementos tipicas
301 0,15 | 16,0 6,0 Mn: 2,0 max. Tipo para aplicacbes gerais; boa
18,0 8,0 Si: 1,0 max. trabalhabilidade; ornamentaco, utensilios
domésticos, fins estruturais, e outros.
302 0,15 | 17,0 8,0 Mn: 2,0 max. ldem, para aplicagbes decorativas ou de
19,0 | 10,0 Si: 1,0 max. resisténcia a corrosdo como as indicadas
para o tipo 301.
303 0,15 | 17,0 8,0 P/S/Se:0,07 min. | Tipo 18:8 de usinagem facil, para eixos,
19,0 | 10,5 | Zr/Mo0:0,60 max. | parafusos, porcas, pegas de carburadores,
Mn: 2,0 max. etc.
Si: 1,0 max.
308 0,08 | 19,0 | 10,0 Mn: 2,0 max. Maior resisténcia a corrosdo que o 18:8;
21,0 | 12,0 Si: 1,0 max. para consumiveis de soldagem, entre
outras aplicagées.
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4.1.2.2 Acos inoxidaveis ferriticos

Sao ligas binarias de ferro-cromo, contendo aproximadamente 12 a 30% Cr, e
outros elementos como Mo, Si, Al, etc., que servem para deixar a ferrita com uma
estrutura cristalina cubica de corpo centrada estavel em todas as temperaturas, até o
ponto de fusado (Giraldo et al, 2007). A liga contém muito pouco carbono dissolvido, a
maioria do carbono presente aparece na forma de precipitados finos de carbonetos de
cromo. Porém, os acos inoxidaveis ferriticos exibem alta resisténcia ao trincamento sob
tensdo e excelente resisténcia a corrosao e oxidacao. Eles ndo sdo endurecidos por
témpera e a resisténcia a corrosdo geralmente é alta quando comparada a dos acos
inoxidaveis martensiticos, entretanto baixa quando comparados aos agos inoxidaveis
austeniticos. Em qualquer condicdo, como a maioria da sua estrutura é ferritica,
tem boa capacidade de conformacéao a frio, a figura 2 apresenta a microestrutura tipica
da ferrita. Também apresenta um baixo coeficiente de expansao térmica e sensibilidade
magnética (Porto et al, 2006).
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Figura 2 — Microestrutura de um aco inoxidavel ferritico (Callister, 2002)

A tabela 2 apresenta alguns tipos de acos ferriticos, classificados segundo a AlSI
(Chiaverini, 1977 apud Modenesi, 2001).
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Tabela 2 - Composigdo quimica (% em peso) e aplicagbes de alguns agos inoxidaveis ferriticos

Tipo AISI C Cr Outros Propriedades gerais e aplicacoes
elementos tipicas
406 0,15 12,0 Al: 3,50 a 4,50 N&o endurecivel devido a presenca de Al
14,0 resistente a oxidagdo a altas temperaturas;
para resisténcias elétricas, etc..
430 0,12 14,0 E o tipo mais comum deste grupo por ser de
18,0 conformagdo muito facil; muito usado em
equipamentos para a industria quimica,
equipamentos para restaurantes, cozinhas,
adornos de automdveis, decoragao, pegas de
fornos, etc.
442 0,20 18,0 Para servigo a alta temperatura, quando ndo
23,0 se exige facilidade de fabricagdo, para partes
de fornos, etc.
430F 0,12 14,0 P, S e Se: 0,07 Variedade de usinagem facil; para parafusos,
18,0 min. porcas, ferragens, etc.
446 0,20 23,0 N: 0,25 max. Dentre as ligas Fe-Cr é o que apresenta
27,0 melhor resisténcia a corrosdo e a oxidagcao

até temperaturas de 1150°C; para pecas de

fornos, queimadores, radiadores, etc..

4.1.2.3 Acos inoxidaveis martensiticos

7

A composicdo dos acgos inoxidaveis martensiticos é ajustada para otimizar a

resisténcia mecanica e a dureza, a resisténcia a corrosdo destes acos e relativamente

baixa quando comparada com a dos agos do tipo ferritico e austenitico. Eles sao

essencialmente ligas Fe-Cr-C que apresentam em sua composi¢do entre 12 e 18% de

cromo e entre 0,1 e 0,5% de carbono (podendo chegar a 1% C em casos especiais), €

podem ser austenitizadas se forem submetidos a um aquecimento adequado. S&o ligas

facilmente endureciveis por tratamento térmico, sendo usadas, em geral, no estado

temperado e revenido, isto se deve ao alto teor de liga que este ago possui, 0 que

proporciona também uma elevada temperabilidade (Filho et al, 2007).
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10

Apé6s a um resfriamento rapido de uma elevada temperatura a estrutura destes

acos mostra-se totalmente martensitica, figura 3, que é caracterizada por alta dureza e

grande fragilidade, sendo dificilmente atacados pela corrosdo atmosférica no estado

temperado.

Figura 3 - Microestrutura tipica de um aco inoxidavel martensitico (Callister, 2008)

A tabela 3 apresenta alguns tipos de agos martensitcos, classificados segundo a
AISI (Chiaverini, 1977 apud Modenesi, 2001).

Tabela 3 - Composicéo quimica (% em peso) e aplicagdes de alguns agos inoxidaveis martensiticos

Tipo AISI C Cr Ni Outros Propriedades gerais e
elementos aplicacoes tipicas
410 0,15 max. 11,5 | _ | Si:1,00max. | Tipo turbina: ago inox. de baixo custo
13,0 Mn: 1,00 max. | para aplicagbes gerais, na forma de
pecas temperadas ou chapas e tiras
recozidas.
414 0,15 max. 11,5 | 1,25 Si: 1,00 max. Tipo turbina: para molas, laminas de
13.5 | 2,50 | Mn: 1,00 max. | facas, etc.
431 0,20 min. 15,0 | 1,25 Si: 1,00 max. | Tipo turbina: melhores propriedades
17,0 | 2,50 mec &nicas e resisténcia a corrosdo
dentre o0s tipos martensiticos ou
endureciveis.
440B 0,75 16,0 | _ | Si: 1,00 max. Tipo cutelaria e resistente ao desgaste:
0,95 18,0 Mo: 0,75 max. | dureza elevada; para cutelaria,
Mn: 1,00 max. | instrumentos  cirdrgicos, valvulas,
mancais anti friccéo, etc.
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4.1.2.4 Acos inoxidaveis ferritico-austeniticos (Duplex)

E um ago composto pela combinagéo de dois tipos de microestrutura, sendo elas
a ferritica e a austenitica. Constituido por ligas Fe-Cr-Ni-Mo-N, esses acos contém em
sua estrutura 18 a 30%Cr, 1,5 a 4,5%Mo e adigcbes de elementos formadores e
estabilizantes da austenita, principalmente o niquel (3,5 a 8%) e o nitrogénio (0 a
0,35%), de forma a ter uma microestrutura, a temperatura ambiente, formada de partes
aproximadamente iguais de ferrita e austenita, como mostra a micrografia da figura 4.
Sua principal caracteristica € a excelente resisténcia a corrosdo em meios agressivos
devido a sua habilidade em se passivar, e permanecer no estado passivo em diversos
meios aos quais é submetido (Neto et al, 2002).

A composicdo quimica e a microestrutura sdo os fatores responsaveis pela
excelente combinacdo de propriedades mecanicas e resisténcia a corrosao
apresentada por estes agcos. Como exemplo, o limite de escoamento dos acgos
inoxidaveis duplex é aproximadamente o dobro do valor para os agos austeniticos, além
de possuirem tenacidades muito proximas (Martins et al, 2005).

Suas aplicagdes se dao principalmente no ramo da industria petroquimica (em
unidades de dessanillizacao, dessulfuracado e equipamentos para destilagéo) e papel e
celulose (em digestores, plantas de sulfito e sulfato e sistemas de branqueamento).

A tabela 4 mostra a composicdo quimica de alguns dos principais acgos
inoxidaveis duplex disponiveis no mercado e mais usados atualmente em na industria
(Chiaverini, 1977 apud Modenesi, 2001).

Tabela 4 - Composicao quimica (% em peso) de alguns agos inoxidaveis duplex

Aco Numero UNS C Cr Ni Mo N Outros
255 S32550 0,04 24,0 4,5 2,9 0,10 1,5-2,5Cu
27,0 6,5 3,9 0,25
329 S32900 0,08 23,0 2,5 1,0
28,0 5,0 2,0
2205 S$32205 0,030 21,0 4,5 2,5 0,08
23,0 6,5 3,5 0,20
2304 S32304 0,030 21,5 3,0 0,05 0,05
24,5 5,5 0,6 0,20
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Figura 4 - Microscopia eletrénica do aco |nOX|daveI duplex (Senatore et al, 2007)

Dentro dos acgos inoxidaveis ainda podemos achar uma versao de agos mais
“refinada”, que sdo chamados de acos inoxidaveis superduplex. Estes também
possuem estrutura composta por duas fases cristalinas, da mesma forma que os agos
inox duplex, porém com resisténcia equivalente a corrosao por pite (PRE) maior que 40,
onde a maneira de obtencdo desse numero é dada pela equacao 1 (Martins et al,
2005).

PRE = %Cr + (3,3)%Mo + (16)%N [Eq. 1]

Durante a ultima década, os acgos inoxidaveis superduplex foram um objeto de
estudos intensivos. Os acos inoxidaveis superduplex sao acos superiores quando
comparados aos tradicionais agos austeniticos com alto teor de niquel, com varias
aplicacoes industriais, devido ao nitrogénio, que estabiliza a austenita, e devido também
a um teor elevado de molibdénio, que proporciona um elevado nivel de resisténcia a
corrosao por pite e corrosdao sob tensdo. No entanto, em uma revisdo dedicada a
estrutura e propriedades destes acos, foi verificado que a combinagcdo necessaria de
propriedades mecanicas e resisténcia a corroséo ideal dos componentes feitos destes
acos pode ser alcangada através de tratamento térmico adequado
tratamento e requisitos especiais para as condigdes de soldagem. Mas é extremamente
necessario ter cuidado com a alta sensibilidade dos agos inoxidaveis superduplex com

a transformacéo de fases, resultando em formacao de diferentes fases intermetalicas
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como, fases sigma (o), chi (y), nitretos e carbonetos que podem diminuir
acentuadamente a resisténcia ao impacto e resisténcia a corrosao (Smuk et al, 1998).
Em relacdo a essas fases a que tem a maior influencia sobre os agos superduplex € a

fase sigma.

4.1.3 Diagrama de fases

Os estudos dos diagramas de fases € um método muito eficiente de predizer que
fases se encontram em equilibrio para uma dada composicdo de liga em certa
temperatura, pode determinar a composicdo quimica de cada fase e calcular a
quantidade de cada fase presente.

4.1.3.1 Sistema Fe-Cr

Atomic Percent Chromium
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Figura 5 - Diagrama de equilibrio Fe-Cr (ASM Handbook)

O diagrama de equilibrio Fe-Cr, mostrado a figura 5, em que se pode analisar,
para qualquer relagdo Fe-Cr, que a solidificagcéo é iniciada com a formagéo de uma fase

CFC (a), ferrita. A ferrita quando proveniente da solidificacdo é habitualmente

denominada de ferrita 6. O cromo é um elemento ferritizante, o que reduz o campo da
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austenita (y), estabilizando a ferrita para teores superiores que 12,7-13% neste sistema.
Sendo o campo da austenita limitado numa faixa de temperatura entre 850 e 1400°C e
para teores maximos de cromo de 12,7-13%, a partir deste valor em qualquer
temperatura tem-se a presenca de ferrita (Padilha et al, 1994).

Para ligas contendo entre 23% a 70% de cromo, observa-se uma fase
quebradica, denominada fase sigma (o), a temperatura entre 500 e 850°C. No lado
esquerdo do campo em que esta s6 a fase sigma, nota-se um campo bifasico, em que
se encontra a ferrita e sigma. A presenca da face sigma ndo é vantajosa ja que a
mesma afeta as propriedades mecanicas, a resisténcia a corrosao dos acgos, reduz a
ductilidade e principalmente a tenacidade.

Pelo diagrama observa-se que temperatura de transformacéo aly, que para o
ferro situa-se entre 910°C, cai a medida que se aumenta o teor de cromo, até atingir um
maximo a 850°C, correspondente a 8% de cromo. Ja para um teor de 13% de cromo a
temperatura de transformacao a\y aumenta progressivamente até 1000 °C.

Os campos da austenita e austenita/ferrita no sistema Fe-Cr podem ser
deslocados para maiores teores de cromo na presenca de elementos austenitizantes,
sendo relevantes os elementos intersticiais como carbono e nitrogénio. Em ligas Fe-Cr
na faixa de temperatura de composicao em que seria possivel a precipitacdo de fase
sigma, em temperaturas na faixa entre 400 e 550°C, pode ocorrer a formagao de fase
rica em cromo, a’, coerente com a matriz, que seria ferritica, mas rica em ferro a (Porto
et al, 2006).

4.1.3.2 Sistema Fe-Cr-C

Com a adicao de carbono o sistema Fe-Cr ficara mais complexo e o efeito mais
importante é verificado no campo austenitico. E possivel notar na figura 5 que a regido
de estabilidade da austenita diminui a medida que o teor de Cr aumenta, chegando a
quase o desaparecimento do campo da austenita, para concentracdes superiores a
20% de Cr.

A medida que a porcentagem de cromo aumenta a composicédo das ligas Fe-Cr-
C que permitird a obtencdo de endurecimento total por témpera fica reduzida a limites
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cada vez menores. Para garantir a formacdo de uma estrutura completamente
austenitica, com teores de cromo acima de 13 %, deve-se adicionar uma quantidade de
carbono para uma determinada faixa de temperatura, a quantidade de cromo e carbono
deve ser proporcional (Chiaverini,1996).
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Figura 6 - Efeito do teor de cromo sobre o campo austenitico (Chaverini, 1996)

4.2 Metalurgia fisica dos acos inoxidaveis Duplex

A microestrutura de agos inoxidaveis duplex é constituida pelas fases austenita e
ferrite, ambas as fases estdo presentes aproximadamente fragdes de volume iguais. O
estudo destas fases que pode ser realizado em cima no sistema Fe-Cr-Ni, sendo assim,
as informagdes sobre a formacao de sua microestrutura podem ser obtidas através da
compreensao do diagrama de fases pseudobinario 70% Fe-Cr-Ni, apresentado na
figura 7.
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4.2.1 Sistema Fe-Cr-Ni

Na figura 7, pode-se observar que em temperaturas acima de 1000°C, as fases
presentes sdo a ferrita e a austenita, estando o campo ferritico localizado na regiao
proxima as composi¢cdes ricas em cromo e 0 campo austenitico proximo as
composicoes ricas em niquel, e um campo cujo existe as duas fases em composicoes
intermediarias, aonde os limites aumentam, a medida que as temperaturas diminuem
(Fedele et al, 1999).

Na figura 7 pode-se explicar a obtencdo de um aco inoxidavel duplex (AID) a
partir da solidificagdo. Os AID solidificam-se inicialmente como ferrita 6. Durante o
resfriamento, quanto alcanga a temperatura de aproximadamente 1200°C, certa parte
na ferrita é transformada em austenita, porém, devido a baixa velocidade da reacao,
uma grande parte da ferrita ainda permanece. Durante o processo de laminacédo a
quente, com temperaturas entre 900 e 1200°C, a quantidade de austenita cresce e a
estrutura tipica do AID (graos alongados e alternados com fases ferrita e austenita) é
formada (Pohl et al, 2006). Com uma velocidade de resfriamento adequada que iniba a

formacao de outras fases, exemplo fase o, pode-se obter a temperatura ambiente a
estrutura bifasica a/y.
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Figura 7 — Diagrama pseudobinario Fe-Cr-Ni para um teor de ferro de 70%
(Gedeon e Oscar, 2008)
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4.2.2 Sistema Fe-Cr-Ni-Mo

O resultado do molibdénio ser um elemento extremamente alfagénico, € que sua
adicao ao sistema Fe-Cr-Ni estabiliza a ferrita e provoca o aparecimento de vérias fases
intermetalicas. Destas fases intermetalicas duas aparecem freqlientemente nos acos
inoxidaveis, a fase de Laves Fe2Mo (n) e a fase x (FeszsCri12Mo1y).

Com aumento do teor de Cr e Mo, o aumento da resisténcia a corrosao € limitado
pela precipitagao de fase sigma. Mas, foi constatado que o nitrogénio reduz a atividade
do cromo e molibdénio, diminuindo a forca de formagéao de fase sigma (Weber et al,
1995). Com o aumento da fragédo de nitrogénio € possivel um futuro aumento no teor de
cromo e molibdénio (Weber et al, 1998).

4.3 Formacao de fases secundarias

O grupo de agos duplex, resistentes a corrosao revela uma precipitacéo bastante
complexa e transformagdo do comportamento que afeta as propriedades mecanicas e
corrosivas. Mais criticas relativas a mudanca de propriedades, sao as precipitagdes no
campo de temperatura de 650-950°C. (Pohl et al, 2006). Durante o tratamento térmico
em baixas temperaturas, a estrutura de um AID resultante do trabalho a quente ou
durante a solubilizacdo nao sera mais estavel e se precipitara em fases secundarias. Ao
longo de um tratamento térmico, a ferrita é vulneravel a decomposicao, produzindo
fases secundarias como sigma, alfa linha, chi, austenita secundaria, nitretos de cromo
entre outras (Shek et al, 1996).

Esta precipitagdo de fases intermetdlicas é muito mais provavel em ligas duplex
do que em ligas ferriticas ou austeniticas. A distribuicdo dos elementos de liga entre a
ferrita e austenita provoca o enriquecimento de Cr e Mo para a ferrita, sendo estes
estimuladores de fases secundarias. Conseqlientemente, a taxa de precipitacdo de
fases intermetalicas na ferrita & possui uma ordem de grandeza duas vezes maior que
na austenita (Fedele et al, 1999).

A decomposicao da ferrita em austenita regenerada e em fase sigma resulta no
enfraquecimento da resisténcia a corrosdo por pites. Por longos periodos de
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tratamentos térmicos os graos de austenita regenerada e particulas de fase ¥
precipitam-se na ferrita (Porto et al, 2006). A decomposic¢édo da ferrita € muito rapida por
volta de 800°C e provoca o surgimento de austenita regenerada junto com fase sigma e
nitretos de cromo. Esse crescimento de fases substitui a ferrita quando as condi¢des de
temperaturas sao favoraveis a suas estabilidades. A ferrita decomposta em fase sigma,
fase chi e nitretos perde sua estabilidade em temperaturas entre 500 e 1000°C
(Amadou, 1998).

O efeito que o nitrogénio provoca sobre a atividade do cromo, é um fator que
influencia a formagao de fases intermetélicas. Procedimentos termodindmicos mostram
que o nitrogénio abaixa a atividade do cromo, diminuindo a for¢a de formagéo de fase
intermetalica, sendo o cromo um elemento que provoca a estabilidade dessas fases
(Amadou, 1998). Em ligas Fe-Cr pertencentes a faixa de composicdo em que seria
possivel a formacao de fase sigma, se submetidas a temperaturas na faixa de 300 a
600°C tenderia a ocorrer a precipitagdo de uma fase rica em cromo, (a'), coerente com
a matriz, que também é ferritica, porém rica em ferro a. Com isso a liga torna-se
fragilizada e mais dura e tem sua resisténcia a corrosao diminuida (Shek et al, 1996).

O diagrama da figura 7 mostra uma coexisténcia de fases diferentes da austenita
e ferrita. Sob tratamento térmico, a microestrutura basica dos agos inoxidaveis duplex e
superduplex proveniente de trabalho a quente ou tratamento de solubilizagéo se torna
instavel se transformando em outras fases, nestas condicdes, tanto a ferrita quanto
austenita tendem a sofrer decomposi¢cao passando a fases secundarias, acontecendo
de preferéncia na matriz ferritica (Lima, 2005).

Como, geralmente, os elementos adquirem uma maior velocidade de difusdo na
ferrita & do que na austenita, e o limite de solubilidade para elementos como W, N, Cu e
C reduz rapidamente na ferrita & com a diminuicdo da temperatura, as fases
intermetalicas secundarias, carbonetos e nitretos, precipitam-se a partir de sua
decomposicao.

A figura 8 mostra de forma esquematica os elementos que influenciam na
cinética de transformacéao, e o intervalo de temperatura em que se formam as fases
intermetalicas, prejudiciais, em fungdo das propriedades mecénicas e de resisténcia a

corrosao.
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para um aco inoxidavel duplex (Davis, 1994)

A fase o, devido sua maior probabilidade de formacédo ao realizar tratamento
térmico entre 600 1000°C, consideravel fracdo volumétrica e sua forte influéncia na
diminuicdo na tenacidade e resisténcia a corrosdao nos agos inoxidaveis superduplex,

vem sido freqlientemente estudada nos ultimos anos.

4.3.1 Faseo

A fase o € formada em uma grande escala de agos Duplex e Superduplex, e
também em alguns austeniticos. A tenacidade ao impacto destes agcos poder reduzida
de 230 — 300J para 27J, com a presenga de apenas 4% em volume da fase o (Martins
et al, 2005). A fase o € um composto intermetdlico muito fragil enriquecido de Cr, Mo e
Si.  Em jungbes triplas ou contorno de gréo ferrita &, normalmente, inicia-se a
precipitacdo da fase na interface &/y, crescendo para dentro do gréo da ferrita, que é
enriquecido com Cr, Mo e Si.

A origem de sua composi¢ao é baseada no sistema de ferro e cromo. A estrutura
da fase € uma cristalogréfica tetragonal, com uma célula elementar de 32 4tomos e 5
sites atomo cristalograficamente diferentes. Estes sdo ocupados por atomos diferentes,
enquanto a ocupagdo estrutura dos 4tomos em si depende da
concentracao (Atamert e King, 1993). No que diz respeito ao sistema ternario
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ferro/cromo/niquel, a fase sigma € uma fase termodinamicamente estavel que se forma
no local rico em cromo do diagrama de fase pseudo-binario Fe-Cr-Ni, figura 7.
Normalmente, a fase sigma precipita entre 600 e 1000°C. O mecanismo de
precipitacdo é uma transformacgao eutetoide da ferrita em austenita dando fase sigma.
A denominacao da austenita obtida como austenita terciaria (y3) permite uma separagao
explicita de outras fases austeniticas com um mecanismo de geracao diferente.
Geralmente, a denominacao da austenita € com base em seu mecanismo de formagao,
como mostra diagrama de tempo, temperatura e transformacao (Figura 8), a mais
rapida taxa de precipitacao para a fase sigma pode ser encontrada entre 850 e 900°C.
De acordo com a temperatura de precipitacdo, a morfologia da fase sigma sofre
mudancas em sua precipitacdo, como podemos ver na figura 9. A menor taxa de
precipitacdo esta entre temperaturas de 750°C, como a estrutura de sigma fase pode
ser encontrada na figura 9 c. A quantidade de nucleos no inicio da precipitacdo é
bastante elevado e em baixas temperaturas de precipitagcdo a distancia de difusdo
diminui. Sendo assim, menor velocidade de difusdo provoca maior supersaturagao local
e leva a uma maior densidade de precipitacbes. Comportamento da precipitagao

diferente pode ser observado em altas temperaturas como de 950 °C, figura 9 a.

Figura 9 — (Morfologia da fase sigma em diferentes temperaturas de tratamentos
térmico a) 950°C, b) 850°C, c) 750°C (Pohl et al, 2006)
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A fase sigma € maior e mais compacta nestas temperaturas, resultando em uma
menor formacao de forca de nucleagdo, mas uma alta taxa de difusdo a temperaturas
elevadas (Pohl et al, 2006).

As fracdes volumétricas de ferrita e austenita, a deformacéao plastica, o tamanho
de grao da ferrita e a composicao da liga sao fatores que influenciam na cinética de
precipitagdo da fase o. Sendo quanto maior o tamanho de grdo, maior o tempo
necessario, a certa temperatura, para o inicio da precipitacao desta fase. Logo menor a
densidade volumétrica de contornos de graos para a nucleagao.

A elevacdo da quantidade de Cr e Mo nos acgos inoxidaveis superduplex,
comparada aos agos inoxidaveis duplex, promove a precipitacdo da fase o em tempos
menores e aumenta a sua fracdo quando a liga é levada a temperatura suficiente para
sua precipitacdo, e o0 aumento no teor de Ni reduz a fracdo total da fase o, diminuindo
também o tempo para o inicio de precipitacdo (Machado e Padilha, 1996). Estes
fendbmenos poder observado na figura 10.
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Figura 10 — Efeito de elementos da porcentagem de liga na precipitacdo da fase o
(Machado e Padilha, 1996)
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4.3.2 Fase

Depois de um tratamento de térmico na faixa de temperatura de 700 a 900°C, é
comum encontrar a fase intermetalica x, normalmente antes da fase sigma (Pohl et al,
2006). Em contraste com a fase sigma, a precipitacdo da fase y em acos inoxidaveis
duplex é termodinamicamente instavel.

A formagdo da austenita secundaria influencia diretamente na precipitacdo da
fase y, mesmo sem ser encontrada em grandes quantidades nos agos inoxidaveis,
devido a sua composicao quimica (FezsCri2Mo10), esta fase consome uma consideravel
quantidade de Cr e Mo, fazendo com seu produto de reacdo seja pobre em
elementos.Resultando na reducdo na resisténcia a corrosdo por pites (Machado e
Padilha, 1996).

Com o inicio da precipitacdo da fase sigma, a fase x desaparece em favor da
fase sigma. Esta fase é prejudicial a tenacidade e resisténcia a corrosdao de acos
inoxidaveis duplex, sendo dificil de separar o seu efeito do da fase o.

4.3.3 Nitreto de Cromo

A solubilidade do nitrogénio nos agos inoxidaveis € muito maior que nos agos
carbono. Nos acos isentos de fortes formadores de nitreto, tais como Zr, Ti e Nb, pode
ocorrer a precipitacao do nitreto de cromo CroN. A nucleagdo dos nitretos se da nas
discordancias, inclusdes contornos de graos e interface. A cinética de precipitacao é
altamente dependente da temperatura e da composicdo quimica da liga. Nos agos
duplex, bastonetes de CraoN ou plaquetas de CrN precipitam-se a partir da ferrita.

A precipitacdo do nitreto de cromo acontece entre 700° e 900°C durante o
resfriamento rapido, ou por tratamento isotérmico nesta faixa de temperatura, em um
aco inoxidavel duplex solubilizado. Esta precipitacédo, tipo CroN e/ou CrN, tem se
tornado freqlientes em ago inoxidavel duplex devido ao seu elevado teor de N.

Sob tratamento térmico a precipitacado do nitreto de cromo ocorre no contorno de
gréo &/6 ou &/ y. Sendo um dos produtos de sua formagao a austenita secundaria que

se torna empobrecida de Cr, comprometendo desta maneira propriedades de
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resisténcia a corrosao da liga (Modenesi, 2001).De um modo geral, devido as fracdes
volumétricas menores, a presenca dos nitretos de cromo nos aco duplex € menos
prejudicial do que a de outras fases intermetalicas como a fase sigma (Premachandra,
1992).

4.3.4 Austenita Secundaria

A austenita secundaria é formada em um tempo rapido por diferentes
mecanismos, que dependem da temperatura estabelecida. Inferior a 650°C, a austenita
secundaria tem a composicdo semelhante a da ferrita remanescente, com uma
transformacéo adifusional de caracteristicas similares a formagéao da martensita. Ja em
temperatura acima de 650°C, difusao ocorre mais rapida, varais formas de austenita
podem se precipitadas. Entre 700° 900°C, um eutetdide do tipo y.+ & pode ser formado,
neste caso a formagao de y, € promovida pela precipitacdo da fase & e gerando o
empobrecimento da ferrita & prévia em Cr e Mo (Fedele et al, 1999).

Quanto a morfologia, austenita secundaria aparece na forma mais ou menos
cilindrica ou entao na forma de hastes e quanto a composi¢cao quimica possuem baixo
conteudo de Cr e Mo e elevado conteudo de Ni e Fe quando comparada com a
austenita priméaria. Foi encontrada por Southwick e Honeycombe, em1980, a austenita
secundaria nucleada dentro da matriz ferritica. A nucleacao intergranular de austenita
secundaria é mais favorecida quando acos sao solubilizados em altas temperaturas,
antes de tratados. Este resultado foi interpretado por Lai e colaboradores, em 1995: 1)
empobrecimento de Ni da matriz ferritica em altas temperaturas de solubilizagéo e 2)
reducao na quantidade de area interfacial de ferrita/ferrita e ferrita/austenita, devido ao

aumento de tamanho de gréo de ferrita em equilibrio.
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4.3.5 Carbonetos de Cromo

A precipitacdo dos carbonetos é muito rapida, requerendo menos que 1 minuto.
Carbonetos sado formados ap6s témpera em temperaturas entre 550 e 1100°C. Sua
precipitacdo antecede a formacado das fases secundarias durante o tratamento de
térmico. A solidificacdo de agos inoxidaveis com elevado teor de carbono, primeiro
ocorre como ferrita, e o liquido remanescente, que é rico em carbono, solidifica-se
formando austenita e carbonetos ricos em cromo (Modenesi, 2001).

Ao decorrer da precipitacdo, nas regides adjacentes aos carbonetos ocorre a
queda da concentracdo de cromo, afetando a resisténcia a corrosdo do material.
Quando um material é solubilizado e tratado termicamente a precipitacdo acontece
seguindo uma sequéncia, nos contornos de grdaos ou fase, nos contornos incoerentes
de maclas; nos contornos coerentes das maclas e no interior dos graos.

Os carbonetos causam a sensitizagdo e acos austeniticos a elevadas
temperaturas, mas este ndo é o problema dos acos duplex porque o abastecimento de
Cr para a precipitacdo dos carbonetos vem da fase ferrita que € rica em Cr (Shek e
colaboradores, 1996). Os carbonetos sdo predominantemente encontrados na interface
ferrita/austenita devido a sua alta energia livre e sua elevada taxa difusional tanto para
os atomos de Cr substitucionais quanto para os atomos de C que € o principal
constituinte do carboneto A fragilizacdo pela precipitagdo de carbonetos M23C6 e
M7C3 pode ocorrer em ac¢o duplex com teor mais elevado de carbono, onde M pode ser
Fe, Mo, Cr, Ni e sua morfologia depende do conteido de C da liga duplex. Em acos
com baixo conteudo de C eles precipitam-se na forma de discretas particulas no
contorno ferrita/austenitae para acos com elevado teor de C os carbonetos precipitam-
se como uma estrutura lamelar de carboneto+y2 no contorna ferrita/ferrita e dentro da
fase ferrita. Os carbonetos tendem a formar uma rede em torno dos graos de austenita
que pode fraturar quando o material € submetido a algum trabalho mecanico.

Os carbonetos podem formar-se tanto durante a solidificacdo como no estado solido.
Na solidificagdo formam-se, geralmente, carbonetos complexos, contendo cromo e/ou
outros elementos formadores de carbonetos. Ao final da solidificagdo parte do carbono
estard na forma de carbonetos, permanecendo o restante dissolvido na austenita,

estando esta supersaturada em carbono, podendo ocorrer a precipitagao de carbonetos
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durante o resfriamento no estado soélido, ou apds reaquecimento a temperaturas
elevadas.

4.3.6 Solidificacao

De acordo com o balanceamento e da composicdo de elementos de liga, pode
ocorrer, previamente no resfriamento, a formagao das fases ferrita e/ou austenita, na
solidificacdo de um aco inoxidavel do sistema Fe-Cr-Ni. Como mencionado por Padilha
(1994) ha quadro diferentes modos possiveis de solidificagao:

» Formacao de dendritas de austenita e possuindo uma s6 fase do comeco ao
termino.

> Formacao de dendritas de austenita, porém a fase ferritica se forma na regiao
interdendritica por causa da segregacao de elementos que interagem com esta
fase.

» Primeiramente a formacgédo da ferrita, e subsequente transformacdo no estado
sélido para a austenita.

»  Primeiramente a formacao de dendrita de ferrita, ap6s a formacao da austenita
se dara de duas formas: na ragdo peritética da interface liquido/ferrita ou na
reacao eutética dos componentes L, d e v.

Apesar de existir estes quatro modos distintos de solidificacao, ndo é necessario
que a sequéncia seja rigorosamente cumprida, assim podendo haver nucleacdo de
ferrita e/ou austenita no meio liquido, prescrito pela flutuagcdo de composicdo quimica

ao decorrer da solidificacao ou pela mudancga na velocidade de resfriamento.

4.3.7 Velocidade de resfriamento

Ligas a base de Fe-Cr-Ni sofrem influencias em sua composi¢cédo quimica devida

velocidade de resfriamento no estado sélido e na velocidade de crescimento na
solidificacao.
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Com uma baixa velocidade de resfriamento durante a solidificacdo é possivel
proporcionar a formacao de austenita a partir da ferrita em transformacdes do estado
solido, pbr quanto a velocidade ¢ alta toda estrutura permanece ferritica.

Ja para velocidades de resfriamentos bruscas, existe uma maior probabilidade
de ter austenita como fase primaria. Este fato ocorre por ndo haver tempo suficiente
para o balanceamento da composicdo da liga, ndo ocasionando a nao formagao da
ferrita como fase sélida inicial. Sendo a reacao peritética somente alcangcada com

menores velocidades de resfriamento.

4.4 Ensaio de Tracao

Com esse tipo de ensaio, pode-se afirmar que praticamente as deformagdes
promovidas no material sdo uniformemente distribuidas em todo o seu corpo, pelo
menos até ser atingida uma carga maxima. A uniformidade da deformacgéo permite
ainda obter medi¢cbes para a variagao dessa deformagédo em fungéo da tensao aplicada.
Essa variacdo, extremamente util para o engenheiro, é determinada pelo tracado da
curva tensdo-deformagédo a qual pode ser obtida diretamente pela maquina ou por
pontos. A uniformidade termina no momento em que é atingida a carga maxima
suportada pelo material, quando comeca a aparecer o fenbmeno da estricdo ou da
diminuicdo da secdo do corpo de prova, no caso de matérias com certa ductilidade
(Dieter, 1988). A ruptura sempre se da na regiao mais estreita do material, a menos que

um defeito interno no material, fora dessa regido, promova a ruptura do mesmao.

4.4.1 Propriedades determinadas a partir da curva o - € engenharia

A analise do comportamento do material ao longo do ensaio de tragdo é
realizada sob a utilizacdo do gréafico tensdo-deformagéo de engenharia (Geng - €eng),

obtido da seguinte forma: o, = s (Mpa), onde A, é a &rea da secdo transversal

0
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retae £, = %, onde L, é o comprimento inicial util do corpo de prova. Na figura 11

eng
0

apresenta-se esquematicamente esta curva para um ago comum.

: O
Lirnite de b
Resistaéncia - ..,\
, L=l LA
Limite de
Eszcoamento I ]
o f F PATAMAR DE ENCERLUA
Limite de ESCOAMENTO. MENTO
Froporcionalidade
Y
"Fasa"” "Fase” " Fase " de
Eldstica Plaslica Ruptura

Figura 11 - Curva tensao-deformacao em um aco (http://www.Imc.ep.usp.br...)

Durante o ensaio, até a ruptura, o material sofre os regimes de deformacgéao
elastica e de deformacgéo plastica:

» Deformacgao elastica: neste regime se cumpre a Lei de Hooke (o= E.zg),
quando o corpo de prova € tracionado, sua deformagédo é proporcional ao
esforco aplicado, por isso existe um trecho retilineo do diagrama, que é
representado por esta equagéo, onde a constante de proporcionalidade E (Mpa),
€ conhecida por médulo de elasticidade ou modulo de Young. As deformagbes
elasticas ndo sdo permanentes, sendo a carga removida o corpo retorna ao seu
formato ou dimenséo original (Souza, 1982).

» Deformacgao plastica: quando termina a zona eléstica, tem inicio a zona plastica,
onde a tensao e a deformacdao ndo sdo mais relacionadas por uma constante de
proporcionalidade em qualquer ponto do diagrama. As deformacgdes
permanentes ocorrem nesta regido, e, o ponto em que estas deformagdes
comecam a se tornar significativas é chamado de limite de escoamento. Para
metais que possuem transicdo gradual do regime eléstico para o plastico, as

deformagdes plasticas se iniciam no ponto na qual a curva tensao-deformacao
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deixa de ser linear, sendo este ponto chamado de limite de proporcionalidade

(Souza, 1982).

Do ponto 0 até o ponto M da figura 11, a deformagéo é chamada de uniforme
porque toda a deformacdo acontece de maneira igual ao longo do comprimento Util do
corpo de prova. No ponto M comeca surgi a formacao de uma estriccao (pescogo) no
corpo de prova e a partir de M até a fratura (R) a deformagcdo ndo é mais uniforme
devido a tenséo triaxial mais complexa atuando no pescoco.

4.41.1 Propriedades de resisténcia

4.4.1.1.1 Tensao de escoamento (c.)

O principal parametro obtido no ensaio de tracao é a tensdo de escoamento
(MPa), sendo o valor critico da tensdo que indica a transicdo entre a zona de
deformacao elastica para a zona de deformacéao plastica. O fenémeno de escoamento
pode ser mostrado na figura 12, na qual indica a tensdo de escoamento (6s). NoO caso
de curvas de engenharia, existem critérios ou convengdes para a determinagdo de um
valor para a tensdo de escoamento, o mais aplicado é o critério de 0,2% (e 02) € Se
determina a partir da intersecdo com a curva paralela a regido linear elastica em um
valor 0,2% ou 0,002 (Amauri et al, 2000). .

LRT

Tensao

&

0,002

Figura 12 - Curva ceng-€eng €squematica mostrando o limite de escoamento
(Callister, 2002)
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4.4.1.1.2 Limite de resisténcia maxima ou resisténcia a tracao (on)

Em um ensaio de tragcdo a carga que é aplicada a amostra € aumentada
gradualmente até atingir um valor maximo, a partir dai diminuindo até a fratura do corpo
de prova. O limite de resisténcia ou resisténcia a tracdo, o, = %, em MPa,

0
corresponde a tensdo no ponto maximo da curva tensdo-deformagcdo de engenharia
(ponto M da figura 12). Nessa tensdo maxima, uma pequena estricgdo, comecga a se
formar em algum ponto determinado, e toda a deformacédo subsequente fica confinada
nesta area (Amauri et al, 2000).

4.4.1.1.3 Resiliéncia (Ug)

A capacidade de o material absorver energia quando deformado elasticamente e
retornar ao seu estado inicial quando descarregado é chamado de resiliéncia (Dieter,
1988). A energia de deformacao por unidade de volume para uma tenséo uniaxial é:

UO = %O-xex [Eq 4]
Com a definicao citada acima, o médulo de resiliéncia é:

1 o o,
U= Woe = —0,-2 = =L Eq. 5
R /2 0€o 5% 2E [Eq. 5]
A equacao indica que os materiais resilientes sao aqueles que possuem limite de
escoamento elevado e modulo de elasticidade pequeno. Na tabela 6 estdo indicados

alguns valores de resiliéncia de alguns materiais utilizados em engenharia.

Tabela 5 - Modulo de resiliéncia de alguns materiais comerciais (Souza, 1982)

Material U; (N.mm/mm?)
Aco baixo carbono 0,182
Aco inoxidavel 0,322
Ferro fundido 0,184
Cobre 0,0145
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4.4.1.1.4 Ductilidade

E a medida do grau de deformagdo plastica que foi suportado até a fratura.
Quando a deformacéao plastica do material € muito pequena ou nula, até a fratura ele é
chamado de fragil. A partir da figura 13 & possivel comparar os comportamentos de

tensdo-deformacao para materiais ducteis e frageis (Callister, 2008).

Fragil (&}
Ductil &

R

Tensdo

|
i
|
|
!
\
\
!

|
|
|
|
|
|
|
1
Ii
|
|
]
|
|
|

.0
O ———— Deformaghio Plistica. ———— B pof
Elastica

[ Deformagio Totall ————

Figura 13 - Comportamento tensdo-deformacao em tracao para materiais frageis (B) e

materiais ducteis (A) carregados até a fratura (Callister, 2008)

Pode-se expressar a ductibilidade como alongamento percentual, AL%, que é a

porcentagem da deformagéo plastica no momento da fratura, logo:

lf 0 AO f
AL%= | -L—|x100  [Eq. 6] RA% = | x100 [Eq. 7]

0 0

Sendo [, o comprimento no momento da fratura, determinado medindo ao juntar as

duas partes do corpo de prova da fratura e /,, 0 comprimento inicial. E sendo A, a area

original da secéo reta e A; a area da sec¢ao reta no ponto de fratura, sendo os valores

de AL% e RA% diferentes para o mesmo material.

Entende-se a curva de engenharia, mostrada na figura 13, a ductilidade (AL%) é
determinada a partir da paralela (PR) a regiao linear elastica passando pelo ponto de
fratura R. Entdo, na figura 15, OQ corresponde a deformagéao total, OP a deformagéao

plastica e PQ a deformacao elastica.
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4.4.1.1.5 Tenacidade (Ur)

A capacidade de um material absorver energia até a sua fratura é chamado de
tenacidade. A geometria do corpo de prova, bem como a maneira como a carga €
aplicada, sao fatores importantes nas determinagdes de tenacidade (Amauri et al,
2000).

Materiais ducteis, o valor de Ut pode ser obtido pela seguinte expressao:

o,+o0,

U, = 5 £

[Eq. 8]

Também existe outro método, que € usar uma medida aproximada da area sob a
curva tensao-deformacao igual a o multiplicada pela deformacao até a fratura &;, isto é,
U,= 0,& [Eq. 9]

Materias frageis, como ferro fundido cinzento, o moddulo de tenacidade é
determinado pela expressao abaixo, considerando a curva uma parabola.

U, = %a,.gf [Eq. 10]

A unidade, energia por unidade de volume do material (Souza, 1982).
Na tabela 7 sado indicadas algumas medidas de tenacidade de algumas ligas
utilizadas em engenharia.

Tabela 6 — Medida de tenacidade para algumas ligas (Souza, 1982)

Liga Ur (kgf.mm/mm°)
Aco (0,13%C) 12,3
Aco (0,53%C) 8,4
Aco (1,2%C) 7,6
Aco de molas 3,1
Ferro fundido 0,05
Ferro fundido ao Niquel 2,4
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4.4.2 A curva c - ¢ verdadeira

Na curva de engenharia apresentada na figura 11 é verificada uma diminuicao da
tensdo apds atingir o ponto maximo, ponto M, o que aparentemente indica que o
material estd se tornando mais fraco. Mas, na realidade ele estda aumentando sua
resisténcia. A area da secdo reta diminui rapidamente na regido do pescogo, onde
ocorre a deformagéo, com isso a capacidade do corpo de prova em suportar uma carga
€ reduzida, entdo a carga necessaria para continuar a deformagdo também diminui,
portanto a tensdo (ceng) baseada na area inicial (Ao) do corpo de prova diminui,
parecendo que o material fica mais fraco. Na verdade o material continua encruando ou

aumentando sua resisténcia até a fratura, o qual pode ser visto na figura 14.

—

Verdadeira

M| e e =
Corrigida

Tensao

; Engenharia

Deformacgao

Figura 14 - Comparagao entre os comportamentos tipicos tensao-deformagao de
engenharia e tensao-deformacgao verdadeira em tracao (Callister, 2002)

Utilizando a curva de tensdo verdadeira - deformagdo verdadeira pode-se

determinar a tensdo verdadeira o, e a deformacéo verdadeira €, que sé&o baseados nas

dimensodes instantaneas (A; = area instantanea, Li= elongacdo instantdnea) e sao
definidas de acordo com as equacdes abaixo (Dieter, 1988).

. = % [Eq. 11] e = lnll—:) [Eq. 12]

Se a deformagao for uniforme, as tensées e deformacgdes verdadeiras e de
engenharia estdo relacionadas de acordo com as expressoes:

o,= ofl+e) (Eq. 17) e = In(l+e) (Eqg. 18)

v
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Sendo as equacdes acima utilizadas apenas até o surgimento do pescogo; além
deste ponto a tensédo e a deformacgdo verdadeiras devem ser computadas a partir de
medicoes de carga, da area da sec¢ao reta e do comprimento util real (Dieter, 1988). Ao
construir a curva o, - & Observa-se que as tensdées necessarias para produzir

deformagdes depois de M também aumentam.

4.5 Oxidacao a alta temperatura

Quando um material metélico é exposto a uma atmosférica oxidante, havera a
formacdo de oOxidos. Os Oxidos formados constituem uma pelicula na superficie do
material, que é submissa as caracteristicas do material, a forma que o processo de
oxidagao prossegue e a sua velocidade

A oxidacao é um dos tipos de corrosao em alta temperatura e é considerado um
fendbmeno muito importante, pois a fabricacdo deste material enfrenta este problema
constantemente. Dentre os elementos de liga adicionados na fabricacdo dos acos
aquele que tem maior afinidade para reagir com o oxigénio formando um éxido, é o
cromo, o Oxido de cromo adere a superficie do aco promovendo uma elevada
resisténcia a corrosao.

A oxidacao dos metais e ligas resulta da existéncia de reacdes exotérmicas, 0
que as torna termicamente possiveis em temperaturas altas, onde a variagdo da
energia de Gibbs € menor, sendo assim, a reagao mais favorecida cineticamente, tendo
uma velocidade de oxidagao consideravelmente maior (Pardini, 2008). Segundo Huntz
(2007) a maior afinidade dos elementos de liga pelo oxigénio provoca a oxidacao
seletiva, de modo que o elemento com maior tendéncia a oxidacao € o Unico que passa
a pelicula oxidada ou é aquele que forma a maior parte desta pelicula.

Um material metalico em uma atmosfera oxidante oxida-se pela transferéncia
direta de elétrons do metal para o oxidante. Nos momentos iniciais da oxidagao, ha
nucleacao de todos os éxidos possiveis, assim que estes 6xidos sdo nucleados, ocorre
o crescimento daqueles que sdo mais estaveis termodinamicamente. Em um aco
inoxidavel forma-se primeiro diversos 6xidos, e logo a formagdo da camada crémica a

na interface metal/6xido.
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4.5.1 Mecanismo de crescimento da camada de oxido

Quando um metal é submetido a uma atmosfera oxidante, ha formagéao de 6xidos
em sua superficie. Essa camada, de acordo com suas caracteristicas, segue o
processo de oxidagcdo como ele prosseguirda e com que velocidade. Quando se forma
uma camada compacta de éxido numa superficie metdlica exposta a uma atmosfera
oxidante, é necessario que ocorra difusao através da camada de 6xido para que possa
ocorrer crescimento da camada. A oxidacao vai prosseguir com uma velocidade que
sera fungao da velocidade com que os reagentes se difundem através da pelicula.

Este processo envolve o transporte de ions e de elétrons através da camada,
logo, o crescimento desta, depende da conducgao idnica e eletrdnica.
A conducéo idnica pode ocorrer da seguinte maneira: pela difusdo do anion (O%) para
dentro; pela difusdo do cation metalico (Mn*) para fora; pela difusdo simultanea do
anion e do cation. A difusdo catibnica ocorre mais freqlientemente que a anibnica
porque o fon metalico geralmente é menor que o fon oxigénio (O%) (Huntz, 1996).

A cinética de oxidagdo de muitas ligas industriais segue uma lei parabdlica, na
qual a velocidade de crescimento do filme decresce com o tempo. Isso mostra que o
filme proporciona prote¢cdo ao substrato metalico. Se o crescimento do filme de 6xidos
sobre uma superficie metdlica é controlado por um processo difusional (passagem de
ions metalicos e oxigénio através do filme), a cinética de oxidacdo apresenta uma
dependéncia parabdlica com o tempo.

A oxidacao parabolica é caracteristica de metais nos quais se forma uma pelicula
protetora, pouco porosa e aderente a superficie do metal, sua espessura nao aumenta
significativamente com o passar do tempo, pois a presenga do éxido dificulta a difusao

ibnica e eletronica.
4.5.2 Oxido de cromo
O Cr,03 é um o6xido muito importante tecnologicamente, pois € o constituinte

majoritario dos filmes protetores que crescem sobre 0s agos inoxidaveis e em muitas

outras ligas resistentes a oxidagdo a alta temperatura. Apresenta uma estrutura
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cristalina isoestrutural como o Al,O3; e 0 FexOs, ou seja, tem a estrutura do corindon
(Figura 3.7). Nessa estrutura os ions oxigénio formam uma estrutura hexagonal
compacta com os ions trivalentes, ocupando 2/3 dos sitios intersticiais octaédricos
(Hoshino et al., 1983).

A alta temperatura, o Cr.O3 pode ser um semicondutor tanto do tipo p quanto do
tipo n, dependendo da pressao parcial de oxigénio. De acordo com Atkinson (1986) e
com Sabioni et al. (1992), em geral, considera-se que o Cr.O3 é um semicondutor do
tipo p a altas pressbes parciais de oxigénio, tendo como defeito atdbmico majoritario
lacunas de cromo com carga efetiva -3.
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CAPITULO 5 - METODOLOGIA

5.1 Material Utilizado

36

Nesta pesquisa sera utilizado o aco inoxidavel superduplex 2507 recebido na

forma de tubo com diametro interno de 76,20 mm e 4,5 mm de espessura. Deste tubo

sado confeccionados corpos de prova com 41 mm de comprimento Gtil e 4,5 mm de

espessura. A composicao quimica nominal deste aco esta apresentada na tabela 8.

——_

12 mm

v

41 mm

/;F_______' {
19 mm

4,5 mm

120 mm

Figura 15 - Dimensbes dos corpos de prova

Tabela 7 — Composicao quimica do ago inoxidavel superduplex 2507 (Modenesi, 2001)

Elemento Composicao (% p)
Cr 24-26
Ni 6-8
Mo 3-5
N 0,24-0,32
C 0,03
Si 0,5
Mn 1,2
P 0,03
S 0,015
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5.2 Preparacao metalografica

Para o preparo metalografico da amostra foi necessario realizar uma série de
etapas, seguidas de analises microscépicas. Os corpos de prova do ago inoxidavel
superduplex 2507 foi preparada seguindo todas as etapas citadas abaixo:

5.2.1 Lixamento

Com a intencao de diminuir a superficie da camada deformada pela fabricacao
do corpo de prova, foi efetuado o lixamento do corpo de prova. Varias lixas foram
utilizadas com granulometria entre 100 e 1200. A cada troca de lixa o corpo de prova

sofreu um giro de 90° para garantir a retirada dos riscos do lixamento anterior.

5.2.2 Polimento

O primeiro polimento mecanico foi realizado manualmente, utilizando um
microabrasivo de alumina com granulometria de 1 ym sobre um pano de feltro. Durante
esta etapa a amostra foi girada periodicamente evitando o aparecimento de rabos de
cometa, poros, inclusdes e precipitados de manchas de desgaste do pano.

O segundo polimento também foi feito manualmente. O pano foi trocado,
utilizando um microabrasivo de alumina com granulometria de 0,05 pm. Os resultados
de qualidade do polimento foram controlados pela a utilizacdo do microscopio
JENAVERT (observagédo campo escuro).

5.2.3 Ataque eletrolitico
O ataque eletrolitico para a revelacdo da estrutura da amostra consiste em

aplicar a amostra, imersa em um eletrélito, um determinado potencial anédico, situado

no intervalo dos potenciais favoraveis para o ataque seletivo de constituintes estruturais
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presentes na amostra. A solugédo eletrolitica usada neste ataque foi preparada
dissolvendo 40g de acido oxalico (H2C204. 2H20) em 400 mL de agua destilada,
resultando em uma solugédo de 20%. No potencial do ataque sdo mantidas diferentes
correntes anddicas sobre as fases, levando a rapida dissolucao de constituintes de
menor nobreza e a lenta dissolugcdo para os de maior nobreza. Esse ataque foi feito
com uma voltagem de 0,3 durante 1minuto e 20 segundos.

5.2.4 Microscopia ética

Durante a preparacao metalografica do corpo de prova foi utilizado o microscopio
JENAVERT, em campo escuro para poder visualizar os riscos deixados pelo polimento.

Como objetivo de comparar a estrutura da amostra antes e depois do tratamento
térmico foi feita a microscopia ética no corpo de prova.

5.3 Tratamento térmico

Nos corpos de prova foram realizados trés diferentes tratamentos térmicos, onde
a rampa de temperatura foi de 10° C por minuto até atingir a temperatura desejada e
resfriando com a mesma rampa. O forno EGA Equipamentos 3000L utilizado para o
tratamento térmico pertence ao LAMAV/CCT/UENF

O primeiro corpo de prova (CP1) foi submetido a uma temperatura de 650°C por
8 horas. A temperatura de 650°C foi preferencialmente escolhida por ser uma
temperatura onde ja ha a precipitacao de fases secundarias e de formacao de nitretos
de cromo, porém ainda nao exista a dissolucao da ferrita. .

O segundo corpo de prova (CP2) foi submetido a uma temperatura de 850°C por
24 horas. Nesta temperatura uma parte da ferrita sofre dissolucao, precipitando-se em
diversas fases, estando entre elas a fase chi e fase sigma.

O terceiro corpo de prova (CP3) foi submetido a uma temperatura de 1000°C por
10 horas. A formacdo de uma espessura maior de camada de éxidos ja € possivel a

esta temperatura, e a influencia desta foi analisada.
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5.4 Ensaio de Tracao

Os corpos de prova obtidos de um tubo foram utilizados para o ensaio de tragao.
O ensaio de tragéo foi realizado na maquina INSTRON 5582 com a velocidade de
deformagédo de 1mm por minuto, com o eixo de aplicacdo da carga paralelo ao eixo de
conformacgao, como é possivel ver na figura 16.

O teste foi realizado primeiramente em um corpo de prova sem tratamento
térmico (CPO0), sendo o resultado deste comparado com os efeitos provocados pelo
tratamento térmico realizado nos demais corpos de prova.

Sequencialmente CP1 e CP2 também foram submetidos ao ensaio de tragao.

INSTRON

Figura 16 - Corpo de prova preso a maquina

5.5 Microscopia eletronica de varredura

A microscopia eletrbnica de varredura (MEV) foi realizada antes e depois do
tratamento térmico e antes e depois do ensaio de tracdo. Realizada para identificar as

mudancas microestruturais provocadas pelo ensaio de tracdo e para identificar a
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ocorréncia de fases secundarias formadas durante o tratamento térmico. O aparelho
utilizado foi o modelo SSX - 550 da empresa Shimadzu, localizado no
LAMA/CCT/UENF.

A andlise por dispersao de energia (EDS) também foi empregada nas amostras,
utilizando o MEV foram realizados mapeamentos nas amostras e analise pontual, para

verificar a composi¢cao quimica de cada amostras.

5.6 Difracao de Raios-X

A andlise por difracdo de raio-x foi realizada, para que a partir desta técnica
fosse possivel identificar fases presentes antes e depois do tratamento térmico nas trés
temperaturas de tratamento.

As analises foram realizadas no equipamento XRD - 7000, com os angulos de
varredura variando entre 5° e 120°, em uma rampa de 1° por minuto. A radiagao

utilizada foi Cu Ka. Todas as amostras foram submetidas a esta analise.

5.7 Microdureza

A andlise de microdureza foi realizada com o objetivo de avaliar as mudancas
nesta propriedade nos diferentes tipos de tratamentos que as amostras foram
submetidas.A medida a microdureza foi feita pelo método de vickers (HV).

A microdureza foi medida das fases ferrita e austenita das amostras nas
condicdes de como recebida (CPO) e tratadas, CP1, CP2 e CP3. O microdurométro
utilizado foi da marca Time e modelo Time Group Inc, que pode ser encontrado no
LAMAV/CCT/UENF.
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5.8 Dureza

A andlise de dureza do material foi realizada para averiguar as alteracdes
ocorridas desta propriedade, quando o material foi submetido ao tratamento térmico,
como também a influéncia da camada de 6xido formada na superficie do corpo de
prova. O método usado foi o Rockwell A, utilizando o duramétro Emco-test.
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CAPILULO 6 - Resultados e discussao

6.1 Material como recebido

6.1.1 Microestrutura

A microestrutura do acgo inoxidavel superduplex 2507 na condicao como recebido
€ apresentada na micrografia da figura 17. Pode se observar que a microestrutura deste
aco € bifasica, constituida pelas fases ferrita e austenita, sendo a austenita (y) a fase
dispersa que é envolvida por uma matriz ferritica (a). E possivel observar também nesta
micrografia que ambas as fases estdo presentes em quantidades aproximadamente
iguais de fragdo de volume. Esta microestrutura bifasica de graos alongados na diregao
do processamento junto a um adequado balanceamento de elementos de liga confere
ao material 6timas propriedades mecanicas, como elevada resisténcia e tenacidade
(Kozlowski, 1995).

AccV Piobe Mag WD Det F——— 10um
20.0kY 4.0 x 1000 17 SE

Figura 17 — Micrografia obtida em MEV material na condi¢do de recebido. A fase

dispersa é a austenita numa matriz ferritica
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A figura 18 (a), mostra o comprimento util do primeiro corpo de prova, os circulos
indicam as regides aonde foram obtidas as micrografias da microestrutura antes e
depois do ensaio de tracdo. A figura 18 (b), apresenta o corpo de prova depois do

ensaio de tracao, realizado até a ruptura, que ocorreu no circulo 3.

Figura 18 — Aco na condicao de como recebido: (a) Corpo de prova antes do ensaio de
tracdo, (b) corpo de prova apo6s o ensaio de tragao

6.1.1.1 Microestrutura do material como recebido — CPO — Circulo 3

O material na condicdo de como recebido e antes do ensaio de tracdo é
composto de uma microestrutura bifasica, sendo uma fase a austenita e a outra a
ferrita, com quantidades aproximadamente iguais, sendo a austenita a fase dispersa, e
a ferrita a fase matriz, como é observado na figura 19 (a). Com um aumento maior
pode-se perceber, indicado pela figura 19 (b), que a estrutura é alongada na direcao da
laminag&o, e tanto no interior dos grédos, como no contorno destes ndo existe a

presenca de precipitados, nem presenca de particulas de fases secundarias.
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Figura 19 - Micrografias obtidas no circulo 3 do corpo de prova como recebido (a) a ferrita

e austenita com seus graos alongados (b) é observada a auséncia de outros tipos de fases.
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6.1.1.2 Microestrutura depois do ensaio até a fratura — Circulo 3

Depois do ensaio de tragédo o circulo 3 apresentou uma elevada deformacao dos
graos, com bandas de deslizamento curvadas principalmente na fase ferritica (circulos
na figura 20 (a)) e pouco na austenita (quadrados na figura 20 (a)). Observou-se
também que estas bandas em alguns casos provocam uma separacao em blocos no
interior dos graos da ferrita (hexagono na figura 20 (b)). Indicando que os sistemas de
deslizamento das discordancias iniciadas na ferrita ndo atravessam a interface a/y,
fazendo com que os graos de ferrita se dividam em blocos ou que a trinca siga pelas

interfaces oy ou contornos de grao (losango na figura 20 (a)).
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Figura 20 - Micrografia obtida em MEV no circulo 3 do material como recebido (a) com
trincas nos contornos de gréao e interfaces, (b) com bandas de deslizamento na ferrita.

6.1.1.3 Microestrutura depois do ensaio até a fratura — Circulo4 e 5

As figuras 21 e 22 mostram a microestrutura dos circulos 4 e 5 antes e depois do
ensaio de tracdo. Nota-se nestes circulos que a ferrita € a fase que mais se deforma,
tendo mais bandas de deslizamento do que na austenita. Observa-se que as bandas
sao menos curvadas do que no circulo 3 da amostra.

Como os circulos 4 e 5 sdo mais afastados da fratura pode-se observar uma
diminuicdo do efeito da tensdo com uma menor deformacao na morfologia original dos

graos, aonde nao existe separagdo em blocos no interior dos mesmos.
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Figura 21 - (a) e (b) Micrografias do circulo 4 do material como recebido com bandas

de deslizamento e trincas nos contornos de gréo e interfaces.
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Figura 22 - (a) e (b) Micrografias do circulo 5 do material como recebido com bandas de

deslizamento na ferrita.

Com o ensaio de tracao observou-se que o efeito da tensédo na ferrita € maior do
que na austenita em todo o comprimento Gtil do corpo de prova, apresentando os graos
ferriticos bandas de deslizamento que no inicio da deformagdo sao poucas e
perpendiculares a tensdo aplicada e a medida que aumenta a tensdo e préximo a
superficie de fratura tornam-se mais curvadas.

Segundo Reis e Balancin (2008), quando as duas fases o/y estdo presentes em
porcentagens aproximadamente iguais na forma de lamelas, a deformagéo inicia-se na
ferrita e prossegue com a transferéncia de carga para a fase austenitica, que se alonga

e se alinha com a direcao de deformacao até alcancar um pico de tensdes.
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6.1.2 Propriedades mecanicas de tracao - CP0

As figuras 23 e 24 apresentam a curva tensdo-deformacao de engenharia e a
curva tensao-deformacao verdadeira. Foi possivel determinar as propriedades do
material a partir das curvas de engenharia, estas propriedades estdo apresentadas na
tabela 9.
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Figura 23 - Curva tensao - deformacao de engenharia do material como recebido.
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Figura 24 - Curva tensao-deformagao verdadeira do material como recebido.
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Tabela 8 - Propriedades mecanicas do material com recebido

Propriedades mecénicas calculadas Valores obtidos
Tensé&o de escoamento (ce) MPa 500
Resisténcia a tragéo (c,,) MPa 812
Ductilidade (%AL) 55
Resiliéncia (U;) MPa 35
Tenacidade (Ur) MPa 334

Os valores das propriedades mecanicas apresentadas na tabela 9 estdo bem
proximos aos valores de o, € O, encontrados na literatura para este tipo de material. O
intervalo de valores encontrados em Sandvik, 2000, ASM Handbook, 1990 e Modenesi,
2001 sao aproximadamente 550 MPa para a tensdo de escoamento e entre 800 e 1000
MPa para a resisténcia a tragao.

Segundo o catalogo Sandvik, 2000, o ASM Handbook, 1990 e o livro de
Modenesi, 2001 a ductilidade, expressa em alongamento percentual varia entre 25-
30%. Valores préximos ao encontrado para o ago estudado no presente trabalho foram
determinados por Kolednik et al., 1996 para um ago inoxidavel duplex XzCrMnNiMoN 25
6 4, foi encontrado o valor de 51,8%AL, e um valor de 48%AL para um aco inoxidavel
duplex 2507, dado por Almeida em 2003, sendo nos dois ensaios 0 eixo de aplicacdo
da carga é paralelo a direcao de conformacao.

A alta ductilidade, a boa tensdo de escoamento e a excelente resisténcia a
tracdo sdo atribuidas principalmente a influéncia direta das interfaces o/y. No estudo
realizado de Kolednik e colaboradores, 1996, foi avaliada a resisténcia a fratura de um
aco superduplex, relevando com énfase o caminho da pré trinca em relacdo a
anisotropia do material, estes autores mostraram que, as trincas nucleiam ou se iniciam
na ferrita, € quando chegam na interface o/y ndo passam para a austenita, logo a trinca
segue o caminho da interface a/y, que é favorecido pela anisotropia do material e pela

direcdo da carga aplicada .
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6.1.3 Analise por Sistema de dispersao de energia do material como recebido

Ao Microscopio Eletrénico de varredura, MEV, pode ser acoplado o sistema de
EDS (Energy Dispersive System), o qual possibilita a determinagdo da composicao
qualitativa e semi-quantitativa das amostras, a partir da emissdao de raios X
caracteristicos.
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Figura 26 — Mapeamento do material como recebido dos elementos: a) O,
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Mn, €) Mo, f) Ni
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Figura 27 — Micrografia com os pontos analisados no material com o recebido
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Figura 28 — EDS pontual do material como recebido

b) Cr, c) Fe, d)
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Na figura 25 é mostrada a regido analisada, e na figura 26 seu respectivo
mapeamento, nesta andlise do material na condicdo como recebido pode-se perceber
que a composicdo do ago possui uma grande quantidade de Fe, pois 0 material € uma
liga de ferro e Cr, e, a0 aumentar a concentracdo do cromo em acos inoxidaveis duplex
ha uma elevacao gradativa do filme passivo formado por este elemento de liga. O Ni
também apresenta uma concentragdo consideravel, este em quantidades suficientes,
ajuda a estabilizar a austenita aumentando as propriedades mecanicas do ago. E
possivel observar também uma pequena quantidade de Mn e Mo, que em quantidades
moderadas melhoram o desempenho dos agos inoxidaveis duplex e superduplex. A
auséncia de oxigénio mostra que ainda ndao houve nenhum tipo de oxidacao.

A analise pontual, demonstrada na figura 28, confirmou que elementos de liga
como Cr e Mo estdo presentes em maior concentracdo na ferrita. Entretanto a
composi¢cao quimica € dada em fracdo volumétrica e podem ocorrer pequenos erros ou
desvios devido a distribuicdo dos elementos de liga entre as duas fases (Weber et al,
1998). Os principais elementos de liga, Cr, Mo, N e Ni, ndo sao igualmente distribuidos
entre a austenita e a ferrita. O Cr e Mo enriquecem na ferrita enquanto o Ni e N enriquecem
na austenita (Cortie, 1997). A divisdo dos elementos de liga entre a ferrita e austenita
induz ao enriquecimento de Cr e Mo para a ferrita, e estes estimulam a precipitacdo de

outras fases.

6.1.4 Analise por difracao de Raios-X do material como recebido

No difratograma da figura 29, o material na condicdo de como recebido
apresenta somente os picos referentes fases austenitica e a fase ferritica. Este
resultado ja era esperado, pois sem sofrer nenhum tratamento o material ndo apresenta
a precipitacao de fases secundarias ou poderiam estar em pequenas quantidades que
ndo sao detectaveis pelo Raio-X.
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Figura 29 - Difratograma de Raios-X do material na condigdo de como recebido.

6.1.5 Microdureza do material na condicao de como recebido

A microdureza encontrada para a regido austenitica foi de 299,8 Kgf/mm? e para
a regido ferritica a microdureza encontrada foi de 292,6 Kgf/mm?, valores encontrados
na tabela 10. O valor encontrado para a austenita foi maior do que o valor encontrado
para a ferrita, logo, os graos da austenita sdo mais duros e mais resistentes do que os
graos da matriz ferritica que sdo mais ducteis e mais vulneraveis decomposicao em

temperaturas elevadas.

Tabela 9 — Desvio padrao da microdureza encontrado para cada fase do material como

recebido
Austenita Ferrita
Desvio padrao 2,06 4,31

Média 299,8 Kgf/mm? 292,6 Kgf/mm?
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6.1.6 Dureza do material na condicao de como recebido
Para o material na condi¢cdo de como recebido a dureza encontrada foi de 64,1
MPa, tabela 11. Este resultado é usado para posteriores comparagdes, de amostras

submetidas a tratamentos de térmicos.

Tabela 10 — Desvio padréao da dureza encontrado para a amostra como recebida

Dureza

Desvio padrao 0,43

Média 64,1 MPa

6.2 Material tratado termicamente a 650°C durante 8h

Para analisar a variagcdo da microestrutura (1) antes tratamento térmico, (2)
depois do tratamento térmico/antes do ensaio e (3) depois tratamento térmico/depois do
ensaio de tracdo, foram marcadas regibes no comprimento util do corpo de prova,
conforme indicado na figura 30. Para o corpo de prova antes e depois da fratura que

ocorreu préximo ao circulo 6.

Figura 30 — (a) corpo de prova antes do ensaio sem tratamento térmico, (b) corpo de

prova apoés o tratamento térmico e ensaio de tragao (650°C/8h)
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6.2.1 Microestrutura

6.2.1.1 Microestrutura antes do tratamento térmico

Probe Mag WD Det No. F—— 10um
40 1500 47 SE 1 2507SSDI LAMAV/UENF

Figura 31 — Micrografias do circulo 3 obtidas em MEV do material antes do tratamento
térmico.

A microestrutura apresentada na figura 31, do material antes do tratamento
térmico é similar a figura 17. Pode-se perceber a auséncia de precipitados, tanto no
interior dos graos quanto nos contornos e interfaces, sendo as Unicas fases presentes a
ferrita e a austenita. Esta microestrutura antes do tratamento térmico € igual em todos

os circulos, o qual sera apresentado respectivamente.

6.2.1.2 Microestrutura depois do tratamento térmico (6502C/8h) —CP1- Circulo 3

Apbs o corpo de prova ser submetido ao tratamento térmico, 650°C durante 8h,
podemos conferir que houve uma variagdo na microestrutura do material, como mostra
as micrografias da figura 32.

Nestas condigdes de temperatura (650°C) e tempo de tratamento, de acordo com
a literatura, nos agos inoxidaveis superduplex formam-se: a fase sigma nas interfaces ja

mencionadas, e carbetos e nitretos no interior dos gréos (Gregori e Nilsson, 2002).
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Figura 32 — Micrografias circulo 3 obtidas em MEV do material depois de submetido ao
tratamento térmico (650°C/h)

As diversas fases formadas nas interfaces e contornos de grdaos em acos duplex
e superduplex foram mostradas por diversos pesquisadores. Segundo Chen e
colaboradores, ao realizarem um estudo aonde um ago inoxidavel duplex 2205 foi
submetido a um tratamento térmico com temperaturas na faixa de 650 a 975°C, logo no
inicio do periodo do tratamento térmico cimento houve a formacdo da fase o nos
contornos de graos o/y.

Em estudos feitos por Girones e colaboradores testes de tensao foram realizados
na faixa de temperatura de 275 a 475°C, tendo atencdo especial para a evolugao das
propriedades mecanicas, sensitividade a taxa de deformagédo e serrilhamento das
curvas, fatores que indicam a ocorréncia de deformagéo dinamica por envelhecimento.
Os resultados confirmam a existéncia da deformagéo dindmica por envelhecimento no
aco em estudo e assinala principalmente a dupla difusdo de atomos de cromo na fase
ferrita. Esta difusdo observada por Girones colabora para a formacao de precipitados
de cromo.

Nitretos de cromo podem ser encontrados acumulados nas regides centrais da
ferrita e no contorno ferrita/ferrita devido a alta disponibilidade de Cr na ferrita, sendo
eventualmente encontrados no contorno ferrita /austenita devido a elevada solubilidade
de nitrogénio na austenita. Entretanto, os acos inoxidaveis ndao possuem na sua
composigcado quimica elementos com uma elevada capacidade de formagao de nitretos,
como Ti, Nb e V, o limite de solubilidade do nitrogénio é dado pelo equilibrio entre a
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matriz e o nitreto. Entdo quando o teor de N ultrapassa este limite a liga torna-se
termodinamicamente instavel e nitretos precipitam-se na temperatura 650°C, porém,
tendo também como variavel o tempo de exposicdo do tratamento térmico. Sendo a
formacao de nitretos prejudicial ao aco, pois consome cromo da matriz, alterando as
propriedades mecanicas e a resisténcia a corrosdao do mesmo (Parren, 2001)

Também a esta temperatura pode ter o inicio da formacao das fases sigma e chi.
A fase sigma tem sua formacao nos contornos de graos y/a, como filmes continuos, sua
precipitagdo € um processo demorado na maioria das ligas, sendo necessarias varias
horas de tratamento térmico. Contudo esta precipitacdo acontece mais rapida em agos
inoxidaveis duplex e superduplex devido a grande quantidade de elementos formadores

destas fases que estao presentes principalmente na fase ferrita, Ni,Cr e Mo.

6.2.1.3 Microestrutura depois do tratamento térmico (6502C/8h) e do ensaio
até a fratura — Circulo 3

Depois do ensaio de tracdo até a fratura o material sofreu pouca deformacao
plastica, indicando tendéncia a um tipo de fratura fragil do corpo de prova.
Microestruturalmente na figura 33 (a) os graos apresentam bandas de deslizamento e
foram alongados, figura 33 (b), estes efeitos podem ser visualizados na figura 33. O
caminho das trincas para ocorrer a fratura atravessa os graos e sao perpendiculares a
direcdo de aplicacao da carga, figura 33 (c).
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Figura 33 — Micrografias circulo 3 obtidas em MEV do material depois de submetido ao
tratamento térmico (650°C/8h) e pds-fratura. (a) bandas de deslizamentos, (b) grao
alongados depois do ensaio de tracdo e (c) trincas atravessando 0s graos.

6.2.1.4 Microestrutura depois do tratamento térmico (6502C/8h) —Circulo 4

Acc¥  Probe Mag WD Det No. F——— 10um
150KV 60  x1500 21 SE MB41200

Figura 34 — Micrografias circulo 4 obtidas em MEV do material depois de submetido ao

tratamento térmico
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6.2.1.5 Microestrutura depois do tratamento térmico (6502C/8h) e ensaio

tracao - Circulo 4

AccY  Pobe  Mag WD Det 1 10um
150Ky 40 x1500 19 SE  LAMAV/UENF

AccY  Pobe  Mag WD Det 1 5um
15.0KkY 40 x2000 19 SE  LAMAV/UENF

Figura 35 — (a) e (b) micrografias circulo 4 obtidas em MEV do material depois de

submetido ao tratamento térmico e pos- fratura

As observacdes das variacbes microestruturais do circulo 4 forma analogas ao

observado no circulo 3. Comportamento similar também foi observado no circulo 5.

6.2.1.6 Microestrutura depois do tratamento térmico (6502C/8h) e ensaio
tracao - Circulo 6

AccY¥  Probe Mag WD Det F——— 10um
150kv 40 %1000 20 SE  LAMAV/UENF

AccV | Probe Mag WD Det FH—— Sum
150KV | 40 22000 20 SE  LAMAW/UENF
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Uil A
Acc¥  Pobe | Mag WD Det. H——— 10um
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Figura 36 — (a), (b) e (c) micrografias circulo 6 obtidas em MEV do material depois do
tratamento térmico e depois do ensaio de tracao

A regido do circulo 6, figura 36, foi aonde o corpo de prova sofreu a fratura,
pode-se observar pouca deformagdo presente, se comparado com o0 material sem
tratamento térmico, apesar do tempo de tratamento ser relativamente pequeno, a causa
desta pouca deformacdo pode ser relacionada a precipitacdo de fases durante o
tratamento térmico.

Andlises realizadas por Cheon e Kim comprovaram que um AID CF8 tratado no
intervalo de 370 a 400°C por 5000h, quando submetido a testes mecéanicos produz
caracteristicas da fragilizacdo de um tratamento térmico. Sendo a precipitacdo de fases
secundaria um importante fator para a degradacdo do aco. O aco 2507, em estudo
neste trabalho, também sofreu fragilizacdo devido ao tratamento térmico. Esta
fragilizacdo foi verificada durante o ensaio de tracdo, aonde o aco obteve pouca
deformacgao, rompendo praticamente sem formar estriccdo, sendo também a causa
deste fendbmeno a formagéo de fases secundarias evidenciada nas micrografias.

A literatura prediz que a submissado do aco a altas temperaturas faz diminuir
consideravelmente a tenacidade do material, no entanto, a diminuigdo da tenacidade na
fase inicial ainda é mais lenta para o caso de tratamento a 650°C (Chen et al, 2002).

Num estudo do efeito da microestrutura obtida por tratamento térmico, o
comportamento superplastico do AID 2205 foi identificado que a superplasticidade é
influenciada pelo refinamento e homogeneidade da microestrutura do material e

também que precipitacdo de fase ¢ influencia negativamente na superplasticidade. A
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superplasticidade de um acgo inoxidavel duplex ocorre por mecanismo de recristalizacao
sucessiva, uma vez que a dureza da fase ¢ € maior que a da fase a e vy, sendo ela
responsavel pela nucleacao de cavidades durante o escorregamento dos contornos de
graos (Sagradi et al, 1998). Durante o ensaio de tracdo podemos observar o
comportamento superpléstico do material, o tratamento térmico realizado afetou
diretamente na superplasticidade do ac¢o diminuindo-a. Isto pode ser comprovado com o
comportamento mecanico diferente que o material apresenta quando nao sofre

tratamento térmico.
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6.2.2 Propriedades mecénicas de tracao — CP1

A partir dos dados obtidos no ensaio de tragao foi possivel obter as curvas de
tensdo-deformacédo de engenharia e verdadeira, que estdo representadas nas figuras
38 e 39, respectivamente.

1000
800
600
400

200

Tensdo (MPa)

-200

0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25 0,3
Deformacao

Figura 38 - Curva tens@o-deformagéo de engenharia (650°C/8h)
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Figura 39 - Curva tensao-deformacao verdadeira (650°C/8h)

As propriedades mecanicas foram obtidas a partir da curva de tenséao-
deformacéao de engenharia e estao apresentados na tabela 12.
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Segundo a literatura — ASM Handbook, 1990 e Modenesi, 2001 — os valores para
tensdo de escoamento é de 550 MPa e para resisténcia a tragdo esta entre o intervalo
de 800 - 1000 MPa. Porém, avaliando as propriedades mecéanicas encontrados na
tabela 10, o valor de o, foi maior, o que provavelmente é devido a formacao de fases
secundarias ao longo do tratamento térmico, entretanto, a presenca destas fases nao
alterou a on,, que obteve seu valor dentro da faixa descrita pela literatura.

De acordo com Modenesi, 2001 e ASM Handbook, 1990, a ductilidade deste tipo
de materiais esté na faixa entre 25-30%. A ductilidade do material tratado termicamente,
no momento da fratura foi de 20%, mas no ensaio de tracdo deste aco antes do
tratamento térmico foi encontrada uma ductilidade, no momento da fratura, de 55%.

Tabela 11 - Propriedades mecénicas calculadas a partir do ensaio de tragao

Propriedades mecanicas calculadas Valores obtidos
Tenséo de escoamento (o) 820 MPa
Resisténcia a tracao (on) 883,5 MPa
Ductilidade (%AL)* 20%
Resiliéncia (U,) 82 MPa
Tenacidade (Ur) 230 MPa

* no momento da fratura
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6.2.3 Analise por Sistema de dispersao de energia

6.2.3.1 EDS - camada de 6xido (CP1-A)

AccV  Probe  Mag WD Det F————d Sum
20.0 k¥ 20 x 3000 13 SE LAMAY /UENF

Figura 40 — Regidao mapeada por EDS do material com camada de 6xido (650°C/8h)
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Figura 41 — Mapeamento do material (650°C/8h) com camada de 6xido dos elementos:
a) O, b) Cr, c) Fe, d) Mn, e) Mo, f) Ni
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Figura 42 — Micrografia com os pontos analisados no material (650°C/8h) com camada

de oxido
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Figura 43 — EDS pontual do material (650°C/8h) com camada de éxido

Apo6s o material ser submetido a uma alta temperatura, foi possivel perceber
através do mapeamento uma grande presenca de oxigénio, 0 que evidéncia a
ocorréncia de oxidagao no aco.

Analises em EDS mostram que o Cr é o principal componente metalico dos
filmes de oOxidos, correndo ainda outros Oxidos como Mn e Fe. O aumento da
temperatura faz com que estes filmes aumentem sua espessura (Pardini et al, 2008).
No mapeamento do material com a camada de 6xido formada durante o tratamento
térmico, figura 41, a regiao apresentada na figura 40 possui uma composi¢cao muito rica
em cromo e ferro, e também uma relevante quantidade de manganés, que durante o
tratamento térmico sofre facil difusdo formando o 6xido de manganés na superficie do
aco.

Na analise de pontos, figura 43, ficou evidencia uma grande quantidade de Cr e
Fe na ferrita, nos pontos 1 e 3, o que confirma uma maior concentragéo de Cr na fase
ferritica, fazendo com que esta fase tenha maior tendéncia a formagdo de fases
secundarias. A adigao de molibdénio ao sistema Fe-Cr-Ni contribui para a estabilizacdo
da ferrita, porém provoca o aparecimento de varias fases intermetdlicas, sendo que
duas delas ocorrem com frequiéncia nos agos inoxidaveis: fase de Laves FesMo (n) e
fase x (FessCri2Mo12) (Padilha et al, 1994).
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6.2.3.2 EDS - camada de 6xido removida (CP1-B)

A figura 44 apresenta as alteragcbes ocorridas pelo tratamento térmico, o
resultado foi a formacao de fases secundarias nas diversas interfaces, a/y, y/y e a/a.
Também a partir destas micrografias € possivel observar que a ferrita se dissolveu e

que austenita nao sofreu alteracoes.

Figura 44 — Regido mapeada por EDS do material com camada de 6xido removida
(650°C/8h)
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Figura 45 — Mapeamento do material (650°C/8h) com camada de 6xido removida dos
elementos: a) O, b) Cr, c) Fe, d) Mn, e) Mo, f) Ni

AccY — Probe Mag WD Det F——— 5um
15.0kY 4.0 x 2000 20 SE LAMAV-UENF

Figura 46 — Micrografia com os pontos analisados no material (650°C/8h) sem camada

de 6xido
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Figura 47 — EDS pontual do material (650°C/8h) com camada de 6xido removida
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Mesmo apds todo o procedimento para a remog¢do da camada de Oxido,
microestrutura mostrada na figura 44, ainda restou uma elevada quantidade de
oxigénio, indicando a constante presenca dos 6xidos formados durante o tratamento
térmico do material. O tratamento térmico também dispersou molibdénio na superficie
do material, pode-se observar que o Mo encontra-se aparentemente nos contornos dos
graos, mostrado na figura 45 (e), durante o tratamento o molibdénio € um facilitador
para a formacao de fases secundarias que se precipitam nas interfaces e contornos de
graos.

Como o niquel nao forma nenhum composto no aco, ele permanece em solucao
na matriz, durante o tratamento a matriz ferritica se dissolve e o niquel se precipita na
forma de carbonetos nos contornos de graos ferrita/ferrita e dentro da fase ferritica.

A analise pontual, figura 47, indica uma elevada quantidade de cromo no ponto
2, que esta localizado em um contorno de grdo, que uma regiao de grande
probabilidade de precipitacdes, sendo estas grandemente estimuladas pela presenca
de cromo. No ponto 4 a concentracdo de molibdénio aumentou, o molibdénio é um
elemento fortemente alfagénico. A presenca do molibdénio, além de estabilizar a ferrita,
provoca o aparecimento de varias fases intermetalicas, sendo que duas em especial
aparecem freqlentemente em acos inoxidaveis, a fase de Laves Fez2Mo (n) e a fase x
(FessCriz2Mo10) (Hattestrand et al, 2008).

6.2.4 Analise por difracao de raios-X do material tratado (6502C/8h)

Foi realizada a analise de difracdo de Raios-X na amostra tratada com a camada

de 6xido e com a camada de 6xido removida.
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Camada Oxidada (CP1-A)
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Figura 48 - Difratograma de Raios-X do material apds tratamento térmico (650°C/8h)
com a camada de 6xido formada

Na analise de raio-x, figura 48, pode-se confirmar a presenca de éxidos formados
durante o tratamento térmico, como ja menciona na analise de EDS do filme formado na
superficie do material. Foi possivel identificar a presenca de 6xido de ferro Ill, com os
angulos 26 = 33,2, 20 = 39,2 e 20 = 54,4, com os respectivos indices de Miller: (104),
(110) e (116). Também foram identificados éxidos de cromo e manganés. Os picos
referentes a ferrita e austenita permanecem, porém com menores intensidades, da

mesma forma que na amostra do ago na condi¢cdo de como recebido (Neto et al, 2002).
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Camada de Oxido Removida (CP1-B)
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Figura 49 - Difratograma de Raios-X do material apés tratamento térmico (650°C/8h)
com a camada de éxido removida

Apos a amostra ter sido submetida a procedimentos para a remogao da camada
de oOxido, foi observada a partir do difratograma da figura 49, ainda, a presenca de
oxidos de ferro e cromo, mas em concentragcdes menores ao comparado encontrado na
amostras com a camada de 6xido. O pico referente a ferrita 26 = 64,7, com indice de
Miller igual a (200), deve a sua intensidade maior do que da amostra com camada
oxidada, mostrando que o filme de 6xido removido estava mascarando a intensidade da

ferrita.

6.2.5 Microdureza do material tratado (6502C/8h)

Foram medidas as microdureza das fases ferrita e austenita para a amostra
tradada a 650° por 8h, com camada de 6xido formada durante o tratamento térmico e
com esta camada removida. Este procedimento foi realizado principalmente verificar o
efeito as mudancas microestruturais das fases formadas na presenca de uma alta

temperatura.
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Para a amostra que apos tratamento permaneceu com a camada de Oxido a
microdureza encontrada para austenita foi de 349,4 Kgf/mm? e para a ferrita foi de
358,9 Kgf/mm? A amostra em que a camada de 6xido foi removida apresentou uma
microdureza de 338,5 Kgf/mm? para a austenita, j4 a fase ferritica apresentou a
microdureza igual a 348,8 Kgf/mm2. O aumento da microdureza para a ferrita esta
relacionado a precipitagao de fases secundarias, devido a facil dissolubilidade da ferrita
em altas temperaturas. Podemos também perceber que a camada de 6xido influenciou
muito pouco nesta propriedade, pois os valores encontrados para a microdureza foi
proximo entre as duas amostras. Os valores de microdureza encontrados estao

registrados nas tabelas 13 e 14.

Tabela 12 — Desvio padrao da microdureza encontrado para cada fase do

material com camada de 6xido (650°C/8h)

Austenita Ferrita
Desvio padrao 13,28 6,98
Média 349,4 Kgf/mm? 358,9 Kgf/mm?

Tabela 13 — Desvio padrao da microdureza encontrado para cada fase do

material com camada de 6xido removida (650°C/8h)

Austenita Ferrita
Desvio padrao 16,78104 10,67751
Média 338,5667 Kgf/mm? 343,625 Kgf/mm?
6.2.6 Dureza do material tratado (6502C/8h)

A dureza foi medida com o intuito de encontrar mudangas nas propriedades
mecanicas do material, ocasionadas pelo tratamento térmico do ago. A amostra que
permaneceu com a camada de 6xido apresentou sua dureza com o valor de 69,5 MPa
e a amostra com a camada de éxido removida obteve um valor proximo, o valor foi de

70,3 MPa, tabela 15. Este pequeno aumento na dureza do material € devido a formacao
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de outras fases durante o tratamento térmico, que faz com que o material fique
fragilizado.

Tabela 14 — Desvio padrao da dureza encontrado para a amostra tratada

(650°C/8h)
Dureza
CP1-A CP1-B
Desvio padrao 0,41 0,08
Média 70,3 MPa 69,5 MPa

6.2 Material tratado termicamente a 850°C durante 24h

Para andlise da variagao microestrutural (1) antes tratamento térmico, (2) depois
do tratamento térmico/antes do ensaio e (3) depois tratamento térmico/depois do ensaio
de tracdo, foram marcadas regides no comprimento Util do corpo de prova, estas
regides foram delimitadas através de linha tragadas com um marcador de metal, para
que com o tratamento térmico as regides selecionadas ndo fossem perdidas. As

micrografias foram realizadas adjacentes as linhas tragadas.
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6.3.1 Microestrutura

6.3.1.1 Microestrutura antes do tratamento térmico

AccY  Probe Mag WD Det FH———— 5um AccV  Probe  Mag WD Det H———1 10um
200kv 40 x3000 17 SE 200kv 40 x1000 17 SE

Figura 50 — Micrografias da linha 3 obtidas em MEV do material antes do tratamento
térmico, (a) ferrita graos escuros e austenita graos claros, (b) fase ferritica e austenitica

em quantidades apoximadas.

Podemos observar na figura 50 a microestrutura bifasica do ac¢o inoxidavel
superdulex 2507, composta por aproximadamente quantidades iguais de austenita e
ferrita. Como ja mencionado anteriormente, sabemos que as boas propriedades que

este aco apresenta € devido esta microestrutura bifasica.
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6.3.1.2 Microestrutura depois do tratamento térmico (8502C/24h) -CP2- Linha 3

AccV  Probe  Mag WD Det F——— 20um
200k 40 %600 17 SE

Figura 51 — (a) e (b) micrografias da linha 3 obtidas em MEV (elétrons secundarios) do
material depois de submetido ao tratamento térmico de 850°C durante 24h

Accd . “Probe © Mag < WD Det - F—————1 20um “acew !~ Probe Mag WD Det - F————{"1um
200KV 40 «x500 17 - SBSE. - 200kv - 40 %1000 A7 SBSE
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.. 200K¥ 407 x30000 17 SBSE ; 200KV 4.0y 'y 2000 17, SBSE \

Figura 52 — Micrografias da linha 3 obtidas em MEV (elétrons retro-espalhados) do
material depois de submetido ao tratamento térmico (850°C/24h). (a) e (b) estrutura de
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graos alongados com camada de 6xido (c) e (d) fase sigma nas interfaces e contornos
de graos e outros precipitados no interior dos graos ferriticos

As figuras 51 e 52 mostram mudangas microestruturais ocorridas durante o
tratamento térmico do material a 850°C por 24h. Os contornos de graos ferriticos sao
instaveis devido ao empobrecimento de cromo e molibdénio nesta regido, pois estes
elementos estimulam a precipitacdo de outras fases. Conseglentemente os graos
austeniticos crescem progressivamente em direcao aos graos da ferrita. Esta austenita
que se mantém dentro do grao ferritico se difere da austenita primaria na morfologia e
na composi¢do quimica. Quanto a morfologia, austenita secundaria aparece na forma
mais ou menos cilindrica e quanto a composicao quimica, possuem baixo contetdo de
Cr e Mo e elevado conteudo de Ni e Fe quando comparada com a austenita primaria
(Parren, 2001).

6.3.1.3 Microestrutura depois do tratamento térmico — Linha 5

AccV. | ProbE . - Mag WD/ Dek i 1 am - ot S AccY. Probe - Mag. WD Detr F————1 20um
LS00 0 10000 - TR ISESE LR S DA LR B e 20.0K¥ 40 500 16 SBSE
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Figura 53 — Micrografias da linha 5 obtidas em MEV do material depois de submetido
ao tratamento térmico (850°C/ 24h). (a) e (b) observa-se a dissolugao da fase ferritica

(c) e (d) precipitados nas interfaces, contornos de gréos e no interior dos gréos ferriticos

Nas micrografias apresentadas na figura 53 € possivel observar a presenca da
fase sigma, que é a fase escura que se nucleou na interface ferrita/austenita. Também
que quanto menor o tamanho de grdo, maior a formagao de sigma. A solubilidade do
nitrogénio nos acos inoxidaveis é bem maior que nos acos carbono. A nucleacao dos
nitretos se da nas discordancias, inclusdées contornos de graos e interface. A cinética de
precipitacao é altamente dependente da temperatura e da composicao quimica da liga.
Percebe-se a presenca de bastonetes de CroN ou plaquetas de CrN precipitadas a
partir da ferrita.

Ap6s a solubilizacdo, seguida por resfriamento rapido, os acos duplex
apresentam tenacidade que pode ser considerada boa ou muito boa. A existéncia de
muitos elementos de liga e em grandes quantidades nesses acos favorece a
precipitacdo de numerosas fases, geralmente sdo encontradas grandes quantidades de
carbonetos M7Cs e M23Cs, nitretos CrN e CroN e varias fases intermetélicas como a fase
sigma, X e alfa linha. Essas fases surgem devido a tratamentos térmicos e aumentam a
dureza do material , mas por outro lado, reduzem a tenacidade, razdo pela qual deve-se
tomar cuidado com o0s processos de precipitacdo que acontecem em temperaturas
entre 350 e 1250 °C. Os agos duplex apresentam transi¢cao dutil-fragil, razéo pela qual
as aplicagdes que exigem certa tenacidade devem se restringir a temperaturas entre 50
e 300 °C.
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Os acos inoxidaveis duplex tém uma atraente combinacdo de resisténcia a
corrosao e boas propriedades mecanicas, podendo serem expostos a uma faixa de
temperaturas de -50 a 250°C. Um inconveniente, porém, € a tendéncia para a
fragilizagdo em temperaturas acima de 250°C, que define um limite superior ao
recomendado para a temperatura do material em servico. A fragilizacdo € uma
consequéncia inevitavel de uma lacuna de miscibilidade no sistema Fe-Cr dentro do
qual o ferrite (a) pode se decompor em fase-a rica-Fe e fase-a rica-Cr (Hattestrand et
al, 2008). De acordo com o diagrama mostrado na figura 5, a temperatura de 850°C &
aquela em que mais rapido e maior numero de fases intermetalicas sao precipitadas.

A temperatura de 850°C as principais fases intermetalicas que podem ser
precipitas sao: fase sigma (o), fase chi (x), austenita secundaria (y2) e nitreto de cromo
(CraN). A fase chi e a fase sigma podem precipitar juntas ocasionando efeitos
semelhantes nas propriedades mecanicas destes acos, sendo diferencia-las uma tarefa
dificil. Porém nesta temperatura a determinado tempo de tratamento a presencga da fase
chi é menor, pois parte dela ja se transformou em sigma.

Quando tratamos de acgos inoxidaveis superduplex, temos também uma maior
susceptibilidade a formacgao de austenita secundaria, devido a sua composi¢cao quimica

ter grande presenca de Niquel.
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6.3.1.4 Microestrutura depois do tratamento térmico — Linha 6
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Figura 54 — Micrografias linha 6 obtidas em MEV do material depois do tratamento
térmico (850°C/24h) (a) e (b) observa-se o crescimento dos graos austeniticos em
direcao dos ferriticos (c) e (d) observa-se nitretos de cromo acumulados nas regides
centrais da fase ferritica

A partir das microestruturas apresentadas na figura 54 podem ser observadas
grandes alterag6es ocorridas na ferrita, o0 que indica a sua dissolugdo originando a
precipitagdo de outras fases.

A alta tenacidade deste ago é devido ao tamanho de grédo pequeno e a presenca
da austenita em sua estrutura. Segundo Borsato, amostra contendo 57% de ferrita
apresenta temperatura de transicdo ductil fragil 149°C menor que amostras com o
mesmo tamanho de grdo e mesma composi¢cdo quimica, porém contendo 80% de
ferrita. Isto resulta do impedimento, que a austenita promove, da propagacao de trincas
de clivagem originadas na ferrita. Sendo este a¢o submetido a elevadas temperaturas a
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fase ferritica sofre dissolucdo, o que resultou em sua transformacdo em fases
secundarias, com a presenca destas fases a tenacidade deste aco diminui.

Umas destas fases formadas tende ser a fase sigma, que tem sua dureza
elevada, ela é nao magnética e provoca fragilizagdo no material quando precipitada na
estrutura do mesmo. Devido a estes fatores sua presenca nao é desejada. A partir da
deformacao eutetbide da ferrita original a fase sigma pode ser produzida. A fase sigma
também pode ser gerada pela precipitacdo direta da ferrita ou austenita, ja que em
estrutura exclusivamente austenitica observa-se a formacao da fase sigma diretamente

a partir da austenita.

6.3.1.5 Microestrutura depois do tratamento térmico e depois da fratura

Os acos inoxidaveis superduplex possuem o comportamento superplastico, o
que possibilita grandes e uniformes deformagdes, as quais podem acontecer sem a
formacgéo de estriccdo em temperaturas préximas a metade da temperatura de fusédo. A
estrutura muito refinada desse tipo de ago provoca uma superplasticidade estrutural,
obtida durante a transformacdo de uma parte da fase ferritica em austenita, assim
formando a estrutura bifasica austenita/ferrita.

Quando este ago foi submetido ao tratamento térmico ele foi fragilizado, o que
fez sua superplasticidade diminuir drasticamente, conforme a temperatura e/ou tempo
do tratamento térmico, causando pouca deformacao ao material.

No entanto, a deterioracdo da tenacidade e da resisténcia a corrosdao, como
resultado da exposicao a altas temperaturas, como € o caso durante a fabricagcéo, € um
problema tipico dos usudrios de agos inoxidaveis duplex (Chen et al, 2002).
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Figura 55 — Micrografias da regidao de fratura obtidas em MEV do material com
tratamento térmico (850°C/24h) fase sigma nas interfaces a/y

A fragilizagdo deste material, apresentado na figura 55, provocada pela

precipitacdo de fases secundarias, fez com que o aco sofresse pouca deformacdo. O
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resultado desta pouca deformacéo foi a ruptura do corpo de prova na sua extremidade,
fora da regido considerada util.

6.3.2 Propriedades mecénicas de tracao — CP2

Com a fragilizacdo que o corpo de prova sofreu através do tratamento térmico,
ao submeté-lo ao ensaio de tragcdo o corpo de prova rompeu sem apresentar
deformacao e fora da regido util (Lo), aonde foram feitas as micrografias que seriam
utilizadas para observar as alteragbes proporcionadas pelas deformacbées nao
ocorridas. A partir do gréafico na figura 56 pode-se observar que nao ocorreu nenhuma
deformagéo pléstica.
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Figura 56 - Curva tensdo-deformacéo de engenharia (850°C/24h)
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6.3.3 Analise por Sistema de dispersao de energia (EDS)

6.3.3.1 EDS - camada de oxido (CP2-A)

Area que foi analisada é apresentada na figura 57, e seu respectivo mapeamento
€ mostrado na figura 58. A partir deste podemos perceber uma enorme quantidade de
oxigénio, o que confirma que durante o tratamento térmico o ago sofreu oxidagao. O
oxigénio na presencga de alguns elementos de liga, tais como cromo e manganés, forma
oxidos, a grande quantidade de cromo e ferro na regiao superficial mapeada indica a
formacao de 6xido de cromo e de ferro, também a presenca de 6xido de manganés em
menor concentragao.

Acc¥ |\ Piobe Mag WD Det | F——— 5um
15.0kY, 404 2000, 421 SE . LAMAV/IENE

Y.

Figura 57 — Regiao mapeada por EDS do material com camada de éxido (850°C/24h)
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Figura 58 — Mapeamento do material (850°C/24h) com camada de éxido dos
elementos: a) Cr, b) Fe, c) Mn, d) Mo, ¢e) Ni, f) O

Figura 59 — Micrografia com os pontos analisados no material (850°C/24h) com
camada de 6xido

83
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Figura 60 — EDS pontual do material (850°C/24h) com camada de 6xido

A figura 59 mostra os pontos em que a analise pontual foi realizada, o ponto 1
(figura 60) indica que na superficie dos grdos austeniticos ha uma elevada
concentracao de oxigénio, como ja identificada no mapeamento, ainda havendo uma
consideravel presenga de cromo e ferro. No ponto 2, grao ferriticos, também ha muito
oxigénio, a quantidade de oxigénio verificada para este tratamento térmico (850°C/24h)
€ superior a encontrada para o tratamento anterior de 650°C por 8 horas, mostrando
que quanto maior o tempo do tratamento térmico mais sujeito esta o material a sofrer
oxidacdo. Também no ponto 2 foi possivel perceber que nos graos ferriticos a uma
concentragao maior de cromo e ferro. Como ja mencionado anteriormente, a uma maior
concentracao de elementos de liga na ferrita, como o cromo que é o elemento em maior

quantidade nas camadas de éxidos.
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6.3.3.2 EDS - camada de 6xido removida (CP2-B)
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Figura 61 — Regido mapeada por EDS do material com camada de 6xido removida
(850°C/24h)

[ Nika]

Figura 62 — Mapeamento do material (800°C/24h) com camada de 6xido removida dos
elementos: a) Ni, b) Cr, c) Fe, d) Mn, e) Mo, f) O
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Figura 61 mostra a area selecionada para o mapeamento do material sem a
camada de 6xido (figura 62), mesmo apds a remocao da camada de 6xido formada
durante o tratamento térmico, ainda restou uma significante quantidade de oxigénio.
Como ainda é evidente a elevada quantidade de cromo e ferro, pode-se afirmar que os
oxidos formados pelo cromo permanecem e podem agir como uma pelicula protetora

para demais oxidacées. Na regido analisada também € possivel perceber uma

consideravel presenga de manganés e niquel.

Figura 63 — Micrografia com os pontos analisados no material (850°C/24h) sem

camada de 6xido
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Figura 64 — EDS pontual do material (850°C/24h) com camada de 6xido
removida

A analise, figura 64, dos pontos representados na figura 63 nos mostra
quantidades semelhantes de cromo e ferro para os pontos 1, 3 e 4. No ponto 2, fase
ferrita, a quantidade dos elementos de liga cromo e molibdénio excedem aos demais
pontos, a divisdo dos elementos de liga entre a ferrita e austenita induz ao
enriquecimento de Cr e Mo para a ferrita, e estes estimulam a precipitagédo de outras
fases.

6.3.4 Analise por difracao de Raios-X do material tratado (8502C/24h)

Foi realizada a analise de difracdo de Raios-X na amostra tratada com a camada

de 6xido e com a camada de 6xido removida.
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Figura 65 - Difratograma de Raios-X do material apés tratamento térmico (850°C/24h)

com a camada de 6xido formada

Com o tratamento térmico de 850°C por 24 horas sdo observadas a presencga de
oxidos de cromo lll, com 26 = 24,41 (012), 26 = 33, 26 (104), 26 = 36,90 (110) e 20 =
54,62 (116), no difratograma, figura 65, também foi observada a presenca da fase
sigma com este tempo de tratamento térmico em 206= 41,3; 42,22; 45,65; 46,82, com 0s
respectivos indices de Miller: (300), (213), (311) e (302). Nota-se que o pico referente a
austenida, y(111), teve uma intensidade maior quando comparado com o material na
condicao de como recebido ou ainda com o material submetido ao tratamento de 650°C
por 8 horas, confirmando o crescimento dos graos austeniticos em direcao a ferrita. Os
picos da fase ferrita diminuiram bastante, chegando a quase um desaparecimento,
indicando a transformacao desta fase em outras fases pds-tratamento térmico.
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Figura 66 - Difratograma de Raios-X do material apés tratamento térmico (8502C/24h)
com a camada de éxido removida

A adicao de elementos que apresentam maior afinidade com o C, como Ti, Nb e
V, € uma medida adotada para se evitar a presenca de carbonetos de cromo, entretanto
0 aco em estudo ndo contém estes elementos de liga, logo durante o processo de
tratamento térmico ha formacao de carbonetos de cromo. Os carbonetos Mo3Cg(M=Cr,
Fe, Mo e Ni) sao representados pela forma mais comum de Crz3Cs, no entanto, o Cr
pode ser substituido por Fe, Mo ou Ni. Nos materiais solubilizados e tratados
termicamente, os carbonetos apresentam a seguinte seqiéncia de precipitagao:
inicialmente nos contornos de grdo, contornos incoerentes de macla, contornos
coerentes de macla, interior dos graos e por fim em discordancias. A precipitacao e
dissolugdo deste carboneto estdo relacionadas as fases intermetdlicas da seguinte
forma: o carboneto Mo3Cg precipita abaixo de 900°C, em seguida ocorre a precipitagao
das fases y e de Laves, quando a matriz estiver empobrecida por completo de C, entao
€ precipitada a fase o (Padilha & Guedes, 1994).

Estas fases acarretam na perda de ductilidade e empobrecimento de importantes
elementos a matriz, como Cr e Mo, uma vez que estes elementos estdo presentes nas

composi¢coes destas fases. Dentre elas, a fase de Laves é a Unica que pode
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proporcionar algum efeito benéfico ao material; causando endurecimento por
precipitacdo, quando se encontra coerente com a matriz (Padilha & Guedes, 1994).
Apébs a remogao da camada de 6xido formada durante o tratamento térmico, o
material foi submetido novamente a analise de difracao de raio-x, apresentado na figura
66, sendo possivel perceber a desaparecimento aparente dos éxidos anteriormente
identificados. Porém a fase intermetalica sigma ainda foi identificada, com os mesmos

angulos e indice de Miller da analise anterior.

6.3.5 Microdureza do material tratado (8502C/24h)

A microdureza encontrada para a amostra tratada nestas condi¢cdes foi de
395,1Kgf/mm? para a austenita e 476,2 Kgf/mm? para a ferrita, tabela 16. Estes valores
sdo referentes somente a amostra com a camada de éxido removida, pois ha amostra
com camada de 6xido néo foi possivel identificar as fases. Apesar da presenca de fases
secundarias terem sido confirmadas, nao foi possivel medir a microdureza das mesmas,
por causa da limitada area que estas apresentam. A microdureza da ferrita e da
austenita aumentou com o tratamento térmico, sugerindo a influéncia das fases

formadas durante o tratamento térmico.

Tabela 15 — Desvio padrdao da microdureza encontrado para cada fase do material
com camada de 6xido removida (850°C/24h)

Austenita Ferrita
Desvio Padrao 8,36 20,59
Média 395,1 Kgf/mm? 476,2 Kgf/mm?

6.3.6 Dureza do material tratado (8502C/24h)

A dureza encontrada para a amostra que sofreu o tratamento de 850°C/24h foi
superior as encontradas para as amostras na condicdo de como recebida e com
tratamento de 650°C/8h. A amostra com a camada de 6xido (CP1-A) e a amostra com a



Resultados e Discussao 91

camada de 6xido removida (CP2-B) obtiveram os valores para dureza muito proximo,
encontrados na tabela 17. O aumento na dureza confirma as relevantes alteragdes

provocadas pela ocorréncia da precipitacao de fases.

Tabela 16 — Desvio padrao da dureza encontrado para a amostra tratada (850°C/24h)

Dureza
CP2-A CP2-B
Desvio padrao 0,84 0,33
Média 74,3 MPa 74,5 MPa
6.4 Material tratado termicamente a 10002C durante 10h

O terceiro corpo de prova (CP3) foi oxidado isotermicamente em uma
temperatura de 1000°C por 10 horas, esta elevada temperatura neste tempo formou
uma grossa camada de 6xido, a precipitacdo dos éxidos contido neste filme apresentou
diversas formas geométricas. O conhecimento da microestrutura do filme de éxidos é
importante no campo da laminagdo a quente, pois a formacédo de um filme de 6xidos
aderente ao ago, durante o processo, é conveniente para evitar o contato direto entre o

aco e os rolos laminadores.
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6.4.1 Microestrutura

6.4.1.1  Microestrutura antes do tratamento térmico

Figura 67 — Microestrutura do ago antes do tratamento térmico, ferrita grao escuros e

austenita grao claros

O material antes de ser tratado apresenta uma microestrutura livre de quaisquer
precipitados mostrada na figura 67, possuindo apenas a fase ferritica como matriz e

austenitica como fase dispersa.

6.4.1.2 Microestrutura do filme de o0xidos

A analise microestrutural, do filme de 6xidos formado na superficie do aco, foi
realizada através do microscopio eletrbnico de varredura. As micrografias,
apresentadas na figura 68, obtidas para a camada oxidada do agco mostram uma
superficie homogénea com grao equiaxiais, nota-se também o surgimento em alguns
lugares de grdo mais alongados, que provavelmente com o aumento da temperatura,

gradualmente, dariam origem a plaquetas e tornar-se-iam mais numerosas e maiores.
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Figura 68 — Microestruturas do filme de 6xidos formado no aco inoxidavel superduplex
2507 por 1000°C em 10 horas

A figura 68 mostra a microestrutura do filme de 6xidos desenvolvido no ago 2507,
aonde é verificado o surgimento de um mistura de grao equiaxiais e aciculares com o
aumento de temperatura, se com parado com as microestruturas dos filmes formados
nas outras amostras, que foram submetidas a temperaturas menores.

A cinética de crescimento da camada de éxidos possui o carater do tipo
parabolico, o que significa que os dxidos formados apresentam agéo protetora para o
substrato, ndo apresentando fissuras, trincas ou descamagéo em sua superficie (Dutra
et al, 2004).
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6.4.2 Analise por Sistema de dispersao de energia (EDS)
6.4.2.1 EDS camada de 6xido (CP3-A)

Durante o tratamento térmico foi precipitado sobre a superficie da amostra uma
grossa camada de 6xido, que foi analisada pelo sistema de dispersao de energia, que
permitiu um estudo da composi¢ao quimica desta camada.
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Figura 70 — Mapeamento do material (1000°C/10h) com camada de éxido dos
elementos: a) Fe, b) Mn, ¢c) Mo, d) Ni, e) O, f) Cr

O mapeamento mostrado na figura 70, da area apresenta na figura 69, indica
que o Cr é o principal componente metalico do filme de éxidos, ocorrendo também a
presenca significativa do Fe e do Mn. O 6xido de cromo, Cr,Os, é um oxido muito
importante tecnologicamente, pois € 0 maior constituinte dos filmes protetores, que
crescem sobre 0s acos inoxidaveis e em outras ligas resistentes a oxidacdo a alta

temperatura (Pardini, 2008).
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Figura 72 — EDS pontual do material (1000°C/10h) com camada de 6xido

Na analise pontual mostrada na figura 72, o ponto 1 indicado na figura 71
confirma a elevada concentragdo de oxigénio, e uma presencga grande cromo, ferro e
manganés também foram encontrados. O ponto 2 apresenta picos semelhantes ao
ponto 1, a quantidade de oxigénio verificada para este tratamento térmico (1000°C/10h)
€ superior a encontrada para os tratamentos anteriores de 650°C por 8 horas e 850°C
por 24 horas, mostrando que quanto maior o tempo do tratamento térmico mais sujeito
esta o material para a formagéo de 6xidos em sua superficie.
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6.4.2.2 EDS - camada de 6xido (CP3-B)

._:. /:‘ I ‘ :
Figura 73 — Regido mapeada por EDS do material com camada de 6xido removida
(1000°C/10h)
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Figura 74 — Mapeamento do material (1000°C/10h) com camada de éxido dos
elementos: a) Cr, b) Fe, c) Mn, d) Mo, ¢e) Ni, f) O
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Apés a remocao da camada de éxidos, obteve-se a microestrutura apresenta na
figura 73. Mesmo depois de ter lixado e polido a amostra novamente, ainda encontra-se
a grande presenga de oxigénio no material. O mapeamento da figura 74, mostra que o
cromo ainda esta em grande quantidade na superficie analisada da amostra.
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Figura 75 — Micrografia com os pontos analisados no material (1000°C/10h) sem

camada de 6xido
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Figura 76 — EDS pontual do material (1000°C/10h) com camada de 6xido

Na analise pontual mostrada a figura 76, o ponto 1, que é austenita, possui uma
quantidade de cromo menor, quanto comparado ao ponto 2, referente a ferrita. Os
pontos 3 e 4 possuem intensidades semelhantes dos elementos analisados. O ponto 5

por estar proximo a uma interface apresenta um teor maior de cromo e ferro.

6.4.3 Analise por difracao de Raios-X do material tratado (10002C/10h)

A andlise de difracdo de Raios-X foi realizada na amostra tratada termicamente
com a camada de éxido e com a camada de 6xido removida.
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Figura 77 - Difratograma de Raios-X do material apds tratamento térmico (10002C/10h)

com a camada de 6xido removida

Os resultados da difracdo de raio-X indicam a presenca de 6xido de cromo e
oxido de ferro. No difratograma da figura 77 ndo sdo encontrados picos referentes a
presenca da ferrita, pois com submissdo do aco a uma elevada temperatura a ferrita
tende a sofrer dissolucao.

Nota-se também que os picos referentes a austenida, tiveram intensidades
maiores quando comparado com o material na condicdo de como recebido ou ainda
com o material submetido ao tratamento de 650°C/8h e 850°C/24h, confirmando o

crescimento dos graos austeniticos em direg¢ao a ferrita.
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Figura 78 - Difratograma de Raios-X do material apés tratamento térmico (850°C/24h)
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com a camada de 6xido removida

A remogado do filme de Oxidos foi realizada através dos procedimentos
metalograficos de lixar e polir, apds estes procedimentos andlise de difracao de raio-X,
mostrado a figura 78, ndo detectou mais picos referentes aos 6xidos encontrados na
figura 77. Ao observar os picos da austenida nota-se que estdo extremamente intensos,
em relacdo aos demais picos austeniticos detectados neste trabalho, e os picos da
ferrita diminuiram suas intensidades, logo se observa um crescimento da fase
austenitica, e uma diminui¢do da ferrita, que se dissolve com o0 aumento da temperatura

e precipita-se em outras fases.

6.4.4 Microdureza do material tratado (10002C/10h)

A microdureza encontrada para a amostra tratada a 1000°C por 10 horas, foi de
408,7 Kgf/mm? para a ferrita e de 396,375 Kgf/mm? para a austenita, valores indicados
na tabela 18. Estes valores sdo referentes apenas a amostra com a camada de 6xido

removida, pois na amostra com camada de 6xido, ndo foi possivel identificar as fases,
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pois estas estavam revestidas pelo filme de éxidos criado no tratamento térmico. O
aumento da temperatura no tratamento fez com que a microdureza da ferrita diminuisse

e da austenita permanecesse semelhante da amostra tratada a 850°C por 24h.

Tabela 17 — Desvio padrao da microdureza encontrado para cada fase do
material com camada de 6xido removida (1000°C/10h)

Austenita

Ferrita

Desvio Padrao

6,27

13,33

Média

394,4 Kgf/mm?

408,7 Kgf/mm?

6.4.5 Dureza do material tratado (10002C/10h)

Com o aumento da temperatura houve uma diminuicdo na dureza da amostra,
em relagdo a CP2-A e B, aproximando-se novamente da dureza do material na
condicdo de como recebido. A esta temperatura de 1000°C, as fases secundarias
formadas durante o tratamento térmico podem se dissolver, tornando a fase ferritica,
isto pode explicar a diminuicdo na dureza do material. Os valores encontrados para a

dureza do CP3 € exposto na tabela 19.

Tabela 19 — Desvio padrao da dureza encontrado para a amostra tratada (1000°C/10h)

Dureza
CP3-A CP3-B
Desvio padrao 0,5469 0,361663
Média 71,1 MPa 71,68 MPa
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CAPITULO 7 — CONCLUSAO

Neste estudo sobre o efeito da temperatura na oxidagédo e na formagéao de fases
de um aco inoxidavel superduplex pode-se ter as seguintes conclusdes:

O material na condicdo de como recebido possui uma microestrutura livre de
precipitados, apresentando apenas a fase ferrita e austenita. O corpo de prova deste
material submetido a ensaio de tracdo desenvolve uma elevada deformacdo, com o
aparecimento de estricgcdo antes de sua ruptura.

Quando o ac¢o inoxidavel superduplex 2507 é submetido a temperatura de 650°C
por 8 horas, a sua microestrutura apresenta outras fases precipitadas nas interfaces e
contornos de graos. O corpo de prova deste aco tratado termicamente, quando
submetido ao ensaio de tracdo apresenta pouca deformagdo com uma leve estriccao
antes de sua ruptura. O caminho das trincas para ocorrer a fratura atravessa os graos e
séo perpendiculares a dire¢ao de aplicacao da carga.

A amostra tratada a 850°C por 24 horas apresentou uma microestrutura com
varias precipitagdes de fases secundarias nas interfaces, contornos de gréos e no
interior dos graos ferriticos. As fases precipitadas provocaram uma elevada fragilizacao
do aco, fazendo com que ele ficasse menos ductil e diminuindo sua tenacidade, o corpo
de prova fraturou sem deformacao. As observacdes em MEV e as analises de raio-x
mostram que ocorreu a precipitacado da fase sigma e foram observados pequenos picos
referentes a ferrita indicando sua parcial dissolugao.

A oxidagao ocorreu a 650, 850 e a 1000° C formando na superficie do aco uma
camada de 6xidos sendo o principal constituinte desta camada o cromo, que foi
identificado pelo Raio-X a ocorréncia de 6xido de ferro e manganés.

A microestrutura do ago com o tratamento de 1000°C por 10 horas apresentou
diversas fases secundarias, dentre elas a fase sigma e austenita secundaria. Nao foram
observados picos de ferrita indicando a total dissolugéo desta fase.

A microdureza e a dureza do material aumentaram com o aumento da temperatura,
entretanto na temperatura de 1000°C estas propriedades diminuem, o que pode estar
relacionado com a dissolugcao de fases secundarias novamente em ferrita, caso provavel de

acontecer a esta temperatura.
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CAPITULO 8 - SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Sao sugeridas para a continuacao deste trabalho novas analises em intervalos
de tempos e temperaturas diferentes, a utilizacdo da microscopia eletrénica de
transmisséo talvez seria eficiente para deteccao de fases, e outras analises para os
filmes de oOxidos, como por exemplo, ensaios de oxidacdo realizados com uma

termobalanga, em diversas temperaturas.
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