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RESUMO

Os agos inoxidaveis duplex, ligas caracterizadas pela ocorréncia de microestrutura bifésica
composta de quantidades aproximadamente iguais de austenita e ferrita, apresentam, de
maneira geral, um arranjo de propriedades mecénicas e resisténcia a corrosdo considerado
bastante interessante, especialmente para aplicacfes nas indUstrias quimica e petroquimica.
No entanto, mediante algumas situacBes envolvendo processamentos térmicos e/ou
termomecanicos, o desenvolvimento de determinadas fases intermetélicas, como a fase sigma,
principal fase intermetalica estudada no trabalho, leva a um comportamento insatisfatorio do
material considerado, especialmente em termos de tenacidade e resisténcia a corrosdo. Dentro
deste contexto, neste trabalho os efeitos dos parametros de tratamento térmico na
microestrutura e nas propriedades de chapas de um aco inoxidavel austeno-ferritico foram
investigados em temperaturas distintas e em diferentes tempos de encharque. A analise da
influéncia do processamento mecéanico por dobramento ciclico foi realizada nas amostras
tratadas termicamente e apenas como recebidas. Para a avaliacdo sobre corrosdo, foram
tomadas diversas condi¢des de tratamento térmico e processamento mecanico para avaliar a
susceptibilidade a corrosdo nessas condigdes. Para a avaliagdo microestrutural foram
utilizadas as técnicas de microscopia Optica, microscopia eletronica de varredura e difracdo de
raios-X, enquanto as propriedades mecanicas foram avaliadas por meio de ensaios de tracao e
de microdureza. A andlise de corrosdo foi realizada em um meio contendo FeCl; e em
atmosfera salina (salt spray). Verificou-se a relacdo entre os tratamentos térmicos e
processamentos mecanicos na formacdo de fase sigma, acarretando em alteragcdes nas

propriedades mecanicas e de resisténcia a corrosao.

PALAVRAS-CHAVE: Aco inoxidavel austeno-ferritico. Propriedades mecénicas. Resisténcia

a corrosdo. Fase sigma.
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ABSTRACT

The duplex stainless steels are alloys characterized by the occurrence of two-phase
microstructure consisting of amounts approximately similar of austenite and ferrite, generally
displaying an arrangement of mechanical properties and corrosion resistance considered very
interesting, especially for applications in the chemical and petrochemical industries. However,
under some processing conditions involving heat treatments, the development of certain
intermetallic phases, such as sigma phase, main intermetallic phase studied in the work, leads
to an unsatisfactory behavior of the material, especially in terms of toughness and corrosion
resistance. Thus, in this study the effects of the parameters of heat treatment on the
microstructure and properties of an austenitic-ferritic stainless were investigated, considering
many temperatures and different soaking times. The analysis of the influence of mechanical
processing through cyclic bending was performed on samples heat treated and just as
received. For the evaluation of corrosion resistance, several heat treatments and mechanical
processing conditions were carried out in order to evaluate the susceptibility to corrosion
under these circumstances. For microstructural evaluation, optical microscopy, scanning
electron microscopy and X-ray diffraction tests were conducted, while the mechanical
properties were evaluated by tensile and microhardness tests. A corrosion analysis was
performed in a medium containing FeCls and saline atmosphere (salt spray). It was observed
the relationship between the heat treatments and the mechanical processing in sigma phase

formation, resulting in changes in the mechanical properties and corrosion resistance.

KEYWORDS: Austenitic-ferritic stainless steel. Mechanical properties. Corrosion resistance.

Sigma phase.
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1 INTRODUCAO

As descobertas de petroleo na camada pré-sal criaram fronteiras para a industria de petréleo e,
consequentemente, para industrias que contribuem com pesquisas em areas ligadas a
petroquimica. As industrias siderurgica e quimica enfrentam o desafio de oferecer acos cada
vez mais resistentes as condicGes adversas encontradas em ambientes maritimos e
subaquaticos. Dessa maneira, 0 estudo da corrosdo nos materiais possibilita a criacdo de
mecanismos de impedimento ou diminuicdo das taxas de corrosdo nesses ambientes.
Pesquisas atuais demonstram que 0s acos inoxidaveis martensitico, super martensitico,
duplex, super duplex e austenitico com alto teor de manganés sdo os mais recomendados para
uso em meios e ambientes corrosivos, devido a combinacdo de suas propriedades, boa

resisténcia mecénica e alta resisténcia a corrosdo (MARIANO et al., 2006).

Um dos maiores desafios relacionado & corrosdo envolvendo acos estd na promissora e
crescente industria petrolifera. Nos ultimos anos, houve um desenvolvimento mundial na
producdo de petroleo e gas, em reservas maritimas. O Brasil, particularmente, é um dos
grandes destaques na exploracdo de petrdleo, uma vez que busca a lideranga mundial na
exploracdo em aguas profundas e ultraprofundas. Com isso, torna-se necessario um estudo e
pesquisas apuradas para a utilizacdo de um agco com menor poder corrosivo, ou melhor, com
alta resisténcia a corrosdo (MARIANO et al, 2006).

Os acos inoxidaveis duplex caracterizam-se por apresentarem elevada resisténcia a corroséo e
combinacOes de propriedades mecénicas interessantes. Essas caracteristicas sao atribuidas a
microestrutura, composta de austenita e ferrita. Por outro lado, a adi¢do de elementos de liga
otimiza essas propriedades, sendo que os principais elementos de liga nesses materiais sdo o
cromo, molibdénio e nitrogénio. Dessa forma, 0s acos inoxidaveis duplex apresentam, além
de propriedades mecanicas desejaveis para a utilizacdo em industrias petroliferas, resisténcia a
corrosdo, fendbmeno que aparece, usualmente, como um problema decorrente de altos teores
de cloreto e substancias que favorecem a corrosao, como o gas sulfidrico (MARTINS;
CASTELETTI, 2008).

Apesar da estrutura bifasica, a presenca de determinados elementos de liga pode levar a
precipitacdo de compostos intermetalicos nos agos inoxidaveis duplex, como fases
secundarias e carbonetos. Essa precipitacdo pode acontecer durante tratamentos térmicos ou

termomecanicos, abaixo da temperatura de solubilizacdo ou sob altas temperaturas durante
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processos de resfriamento apos solidificacdo. A fase sigma é a fase de maior relevancia, o que
se justifica pela alta cinética de precipitacdo, tornando a ferrita e a austenita pobres em relacao
aos seus elementos estabilizantes, como o cromo e niquel, respectivamente. A presenca da
fase sigma, em teores superiores a 3% causa fragilidade no aco, devido a diminuicdo de ferrita
em detrimento a sua formacgdo, comprometendo as principais propriedades requeridas, como
tenacidade e resisténcia a corrosdo (RALSTON; BIRBILIS; DAVIES, 2010; TAVARES, et
al., 2010; KRAUSS, 1990; MARTINS; CASTELETTI, 2008).

Dentro desse contexto, no presente trabalho foi desenvolvido um estudo da microestrutura e
de propriedades mecénicas e de resisténcia a corrosdo em um aco inoxidavel duplex,
submetido a tratamentos térmicos e a processamento mecanico seguido de tratamentos
térmicos, com a finalidade de avaliar o efeito de tais processamentos na formacdo de fase

sigma.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo Geral

Avaliar o comportamento mecénico, microestrutural e o fenébmeno de corrosdo em um ago
inoxidavel austeno-ferritico submetido a diversas condicdes de tratamento térmico e

processamentos mecanico.

2.2 Objetivos Especificos

e Analisar os efeitos dos parametros de tratamento térmico na microestrutura formada e

no comportamento mecanico do aco inoxidavel investigado.

e Analisar os efeitos da realizacdo de processamento mecanico seguido de tratamento

térmico na microestrutura do metal.

e Avaliar a influéncia da realizacdo de tratamentos térmicos e processamento mecanico

na resisténcia a corrosdo do material.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Acos inoxidaveis

Os acos inoxidaveis representam um grupo de ligas metélicas especiais cuja importancia
como materiais de engenharia se dad ndo somente em funcdo de sua resisténcia a corrosao,
caracteristica pela qual foram inicialmente desenvolvidos, mas também & ampla gama de
propriedades que podem ser apresentadas, como dureza, resisténcia mecanica, tenacidade,
ductilidade, resisténcia ao desgaste, resisténcia a fluéncia, conformabilidade, dentre outras. A
adicdo de cromo (12%), niquel e molibdénio colabora para 0 aumento da resisténcia a
oxidacdo e a corrosdao dos acos inoxidaveis, embora ndo seja 0 Unico fator para que isso
ocorra. Devem ser observados os tratamentos térmicos e mecéanicos aos quais 0 ago €
submetido (COLPAERT, 2008).

3.1.1 Caracteristicas gerais dos acos inoxidaveis

A resisténcia dos agos inoxidaveis a corrosdo € devida a formacdo de um filme fino
superficial, denominado camada passiva. Essa camada atua protegendo o metal de ataque
quimico em uma grande variedade de meios. Ela é composta de 6xidos dos principais metais
constituintes do aco, especialmente o Oxido de cromo, formado espontaneamente pela
exposicao da superficie metalica ao ar (VILLAMIL et al., 2002).

A classificacdo mais utilizada dos acos inoxidaveis é baseada na microestrutura que 0s
mesmos apresentam a temperatura ambiente. Tem-se, dessa maneira, trés grupos principais:
acos inoxidaveis martensiticos (endureciveis por tratamentos térmicos), agos inoxidaveis
ferriticos (ndo endureciveis por tratamentos térmicos) e agos inoxidaveis austeniticos
(também ndo endureciveis por tratamentos térmicos). Os agos martensiticos e ferriticos sdo
essencialmente ligas de ferro e cromo, enquanto 0s acos austeniticos se apresentam

basicamente como ligas de ferro, cromo e niquel.

Na Figura 1 pode ser observado o diagrama de Schaeffler, com a composicdo quimica dos
diferentes tipos de aco (COLPAERT, 2008). Além dos grupos citados como principais, outros

tipos de aco — empregados em situacdes especiais — vem sendo estudados. E o caso dos agos
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inoxidaveis endureciveis por precipitacdo, acos inoxidaveis nitronicos e agos inoxidaveis

duplex ou austeno-ferriticos. Sobre cada um dos grupos, ha uma breve descricao.

Figura 1 - A composicdo quimica dos diferentes tipos de ago
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FONTE: COLPAERT, 2008.

Os acos inoxidaveis ferriticos apresentam em sua composic¢ao, como principal elemento de

liga, 0 cromo em proporcoes elevadas, que podem ser superiores a 25%. Assim, como o teor

de carbono é baixo, menor que 0,2%, esses acos nao sdo endurecidos pela témpera. Dentre 0s

principais acos ferriticos, 0 aco AISI 430 é o mais utilizado, pois apresenta grande resisténcia

a acdo de acidos organicos e de acido nitrico (CHIAVERINI, 1996). Observa-se na Figura 2
micrografias de dois agos inoxidaveis ferriticos, o AISI 409 e o AISI 430 (LOPES, 2009;
DURAND-CHARRE, 2004).

O tratamento térmico dos acgos inoxidaveis ferriticos mais recomendado é o recozimento, para

obtencdo de uma maior ductilidade, uma vez que esses agos nao sao endureciveis por

processamento térmico. Ficam sujeitos a fragilidade no resfriamento em temperaturas entre
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500°C e 1000°C devido a formacdo de fases intermetalicas (KRAUSS, 1990). Na Tabela 1 é
mostrada a especificacdo técnica dos principais agos inoxidaveis ferriticos (CHIAVERINI,
1996). Um fendmeno indesejado que pode ocorrer nesses acos € a corrosdo intergranular. Esse
fendbmeno se da a partir da formacdo de carbonetos de cromo, o que torna a regido dos
precipitados pobre em termos desse elemento (BOTTON, 2008). Um meio para evitar esse
problema seria a adi¢do de titanio e nidbio, que formam carbonetos, impedindo que os &tomos

de cromo fiquem susceptiveis a precipitacdo em carbonetos.

Figura 2 - Microestruturas de acos ferriticos: (a) aco AISI 409 e (b) aco AISI 430.

FONTE: LOPES, 2009; DURAND-CHARRE, 2004.

Os acos inoxidaveis austeniticos sdo considerados os mais usuais dentre essas ligas metéalicas
(COLPAERT, 2008). Apresentam como principal caracteristica, além do cromo, a presenca
de niquel, podendo exibir ainda outros elementos, como o molibdénio e nidbio. Os principais
acos deste grupo sdo AISI 301, AISI 302, AISI 304 e AISI 316, sendo este Gltimo muito
utilizado na inddstria quimica e de papel e celulose, uma vez que apresenta melhor resisténcia
a corrosdo (CHIAVERINI, 1996).

Apesar de ndo serem endureciveis por processamento térmico, 0s acos inoxidaveis
austeniticos podem ser submetidos a alguns tratamentos, visando uma melhoria nas suas
propriedades. A solubilizacdo é o primeiro tratamento efetuado. Consiste no aquecimento do
aco para completa dissolugdo dos carbonetos (principalmente os carbonetos de cromo),
seguido de resfriamento relativamente rapido, a fim de se evitar a formacéo de precipitados
indesejaveis. Esse resfriamento deve acontecer em temperaturas entre 850°C e 450° C. O
alivio de tensdes também é um tratamento térmico recomendado. Nele, 0s agos sdo

submetidos a temperaturas entre 350°C e 430°C (temperaturas inferiores as temperaturas de
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precipitagdo de carbonetos). Por meio desse processo, hd um alivio nas tensGes internas,
oriundas de deformacdo plastica ou processos de fabricacdo como a soldagem, além de
promover breve melhoria nas propriedades elésticas do material. Alguns outros mecanismos
sdo aplicados aos agos austeniticos, como a estabilizacdo e o tratamento termoquimico. Em
suma, essas operacdes objetivam uma menor susceptibilidade a corrosdo, evitando a
sensibilizacdo do aco, que seria a presenca de condicGes propicias para a corrosao
intergranular, comentada anteriormente para os agos inoxidaveis ferriticos. A Tabela 2 mostra
a especificacdo técnica de algumas ligas de agos austeniticos (CHIAVERINI,1996). A Figura
3 mostra exemplos de microestruturas do aco inoxidavel AISI 304 recozido e laminado
(MESZAROS; PROHASZKA, 2005).

Tabela 1 - Especificacdo técnica quimica dos acos inoxidaveis ferriticos.

AlS 405 209 430 434 436
%Cr 115-145  105-1175 16-18  16-18 16- 18
%Ni i i i i i
%Mo . . . 057-125 0,75- 1,25
%C 0,08 0,08 012 012 0,12
%Mn 1 1 1 1 1
%si 1 1 1 1 1
%S 0,03 0,045 003 0,03 0,03
%P 0,04 0,045 004 0,04 0,04
Z;;g:;{gz Al=0,1-030 Ti=6x%Cmin. - : Nb + Ta=5x %C min.

FONTE: CHIAVERINI, 1996.

Os acos inoxidaveis martensiticos sdo caracterizados pela presenca de cromo entre 11,5% e
18,0% e endurecimento por tratamento térmico de témpera. Apresentam estrutura austenitica
em elevadas temperaturas (950°C - 1200 °C), que se transforma em estrutura martensitica,
quando os ac¢os sdo resfriados até temperatura ambiente de maneira correta (MARIANO et al,
2006). O tratamento térmico de témpera aumenta a resisténcia a corrosao, uma vez que evita a
precipitacdo de carbonetos. A especificacdo técnica de alguns desses acos € mostrada na
Tabela 3 (CHIAVERINI, 1996). A Figura 4 mostra duas microestruturas do aco AlSI 410,
temperado e revenido (COLPAERT, 2008).
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Tabela 2 - Especificacdo técnica dos principais acos austeniticos.
AlSI 301 302 303 304 309 316 329

%Cr 16-18 17-19 17-19 18 20 22-24 16-18,5 25-30

%Ni 6-8 8-10 8-10 8§-105 12-15 105-135 3-6

%Mo = = = = = 2-25 1-2
%C 0,15 0,15 0,15 0,08 0,2 0,06 0,1

%Mn 2 2 2 2 2 2 2
%Si 1 1 1 1 1 1 1
%S 0,03 0,03 0,15 min. 0,03 0,03 0,03 0,03
%P 0,045 0,045 0,2 0,045 0,045 0,045 0,04

FONTE: CHIAVERINI, 1996, p.410-411

Figura 3 - Microestrutura do aco AlSI 304. (a) Aco recozido. (b) Aco laminado.

@)
FONTE: MESZAROS; PROHASZKA, 2005.

Tabela 3- Especificacdo técnica de alguns acos martensiticos.

AlSI 420 414 431 416 440 A 440 B 440C
%Cr 12-14 115-135 15-17 12-14 16-18 16-18 16-18
%Ni 1 1,25-25 1,25-1 - - - -
%Mo = = = 0,6 0,75 = =
%C 0,26-0,35 0,15 0,2 0,15 06-0,75 0,75-09 09-12
%Mn 1 1 1 1,25 1 1 1
%Si 1 0,03 1 1 1 1 1
%S 0,03 0,03 0,03 0,15 min. 0,03 0,03 0,03
%P 0,04 0,04 0,04 0,06 0,04 0,04 0,04

FONTE: CHIAVERINI, 1996, p.402
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Outros elementos de liga podem ser adicionados a esses a¢os, como o titanio e nidbio, que
diminuem a tendéncia de crescimento de grédos e aumentam a soldabilidade; o molibdénio,
que, entre 1% e 2%, aumenta a resisténcia a acidos fracos (diluidos e organicos); e o aluminio,

que diminui o crescimento do gréo a altas temperaturas.

Figura 4 - Microestrutura do aco inoxidavel martensitico temperado e revenido. (a)
Temperado e revenido. (b) Temperado e revenido com contornos de graos
de precipitados finos.

(@
FONTE: COLPAERT, 2008.

Os acos inoxidéaveis endureciveis por precipitacdo séo indicados por PH* e constituem uma
alternativa aos agos austeniticos, no que se refere a melhoria nas propriedades mecénicas por
tratamento de envelhecimento (CHIAVERINI, 1996). As propriedades requeridas e
alcancadas sdo a melhor conformabilidade, melhor resisténcia a corrosdo a temperaturas
elevadas e boas propriedades mecanicas estaticas e dinamicas. A Figura 5 mostra exemplos de
microestruturas desse tipo de aco (CASTELETTI, 2010).

Os acos endureciveis por precipitacdo se dividem em trés classes em funcdo da estrutura no
estado solubilizado e da estrutura adquirida apds o envelhecimento. Sdo elas: martensiticos,
semi-austeniticos e austeniticos. Embora os acos endureciveis por precipitacdo apresentem
custos superiores aos demais agos inoxidaveis, eles tém sido amplamente empregados na
indUstria aeronautica, além de serem utilizados em determinados componentes criticos, como

molas especiais e aplicacdes similares.

! PH (Precipitation Hardening: Endurecimento por precipitaco)
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Figura 5 - Microestrutura de acos inoxidaveis endureciveis por precipitacdo. (a) PH 13-
8Mo, endurecivel por precipitacdo a base de Cu, (b) A¢o-Nb, endurecivel
por precipitacdo com uso de Nb.

FONTE: CASTELETTI, 2010.

3.1.2 Acos inoxidaveis austeno-ferriticos ou duplex

Os acos inoxidaveis duplex ou austeno-ferriticos surgiram da exigéncia por maior resisténcia
a corrosao, maior resisténcia a oxidacao e tenacidade adequada. Esse tipo de aco, com teores
expressivos de cromo e niquel, caracteriza-se por ter uma estrutura bifasica, ou seja, apresenta
uma fase austenitica (paramagnética), em proporcdes entre 55% e 60 % e uma fase ferritica
(ferromagnética), em proporcdes entre 40% e 45% (FONTES, 2009). Analisando a
microestrutura tipica desenvolvida, observa-se que 0s acos inoxidaveis duplex apresentam
melhor resisténcia a corrosao, quando comparados aos acos puramente ferriticos, além de
oferecerem resisténcias mecanicas superiores as dos acos austeniticos. Essas caracteristicas
justificam a microestrutura bifasica e sua utilizacdo (POHL; STRZ; GLOGOWSKI, 2007). Na
Figura 6 observa-se como exemplo a microestrutura bifasica de um ago austeno-ferritico
(FARGAS; ANGLADA; MATEO, 2007).

A presenca dos elementos de liga nos acos duplex se da com a finalidade de conferir melhores
propriedades em relagdo aos demais acos inoxidaveis. O cromo e o niquel, j& mencionados,
sdo elementos fundamentais no sentido de melhorar a resisténcia a corrosdo. Ja que
molibdénio, entre 0,1 e 5%, aumenta a resisténcia a corrosao localizada (por pites), a corrosdo
generalizada e a corrosdo em frestas. O cobre, em quantidades de até 4%, e o tungsténio, em
teores de até 1,2%, também elevam a resisténcia a corrosao, sendo que o primeiro favorece
ainda a ocorréncia de endurecimento por precipitagdo. O manganés, entre 0,5 e 5%, melhora a
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resisténcia a corrosdo e ao desgaste abrasivo, e o silicio, entre 0,5 e 5%, além de elevar a
resisténcia a corrosdo, aumenta ainda a resisténcia ao calor e ao desgaste. Por fim, o carbono,
em quantidades entre 0,01 e 0,5%, aumenta a resisténcia mecénica e ao desgaste
(CHIAVERINI, 1996).

Figura 6 - Microestrutura do ago duplex (a) no plano de laminagdo (b) na segdo
longitudinal.

(@)
FONTE: FARGAS; ANGLADA; MATEO, 2007.

No inicio de sua utilizacdo na década de 30, 0 aco inoxidavel duplex possuia baixos teores de
nitrogénio e era bastante susceptivel a corrosdo por pites, porém as ligas modernas contém
percentuais mais elevados desse elemento (0,2 a 0,32% em massa), conferindo a austenita
uma resisténcia a corrosdo por pite comparavel a da ferrita. Ressalta-se que, entretanto, um
aumento exagerado de nitrogénio eleva a quantidade de austenita, prejudicando a resisténcia
mecanica (FARIAS, 2009).

A utilizacdo dos elementos de liga simultaneamente pode levar a precipitacdo de varias fases,
acarretando um aumento na dureza, que chega a ser positivo e, por outro lado, uma
diminuicdo na tenacidade. Essa queda de tenacidade deve ser observada com atengéo, para
que ndo prejudique a aplicacdo final do aco duplex. A Tabela 4 mostra a especificacdo técnica
de alguns acos duplex considerados mais importantes (CHIAVERINI, 1996).

Com relacdo ainda a composicdo quimica podem ser citados trés grupos principais de acos
inoxidaveis austeno-ferriticos: baixa liga, média liga e alta liga. Os acos inoxidaveis duplex de
baixa liga possuem menor teor de elementos de liga, sendo materiais mais econdmicos. Nao
possuem molibdénio em sua composicdo quimica. Os agos inoxidaveis duplex de média liga
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sdo os mais utilizados. Exibem resisténcia a corrosdo intermediaria entre os austeniticos e 0s

acos inoxidaveis superausteniticos com 5 e 6% de molibdénio.

Tabela 4 - Especificacdo técnica dos principais acos inoxidaveis duplex

DESIGNACAO X2 CrNiN 234 (DIN) UNS532760 UNS S31200 UNS 311260
%Cr 23 25 25 25
%Ni 4 7 6 6,5
%Mo 0,2 3,6 12-2 25-3
%N 0,1 0,25 0,14-0,2 0,1-0,3
(%) Outros - Cu;Wo0,7 Mn=2 - Si=1 Cu=(0,2-0,8) - W=(0,1-0,5)

FONTE: CHIAVERINI, 1996.

Por fim, os acos inoxidaveis duplex de alta liga, chamados superduplex, sdo caracterizados
por uma elevada resisténcia a corrosdao comparados aos superausteniticos com 5 e 6% de
molibdénio (FARIAS, 2009). De modo geral, os acos duplex apresentam grandes vantagens
em relacdo aos demais, o que lhes confere vasta aplicacdo em ramos distintos, tais como
indUstria de processamento quimico, industria de polpa de celulose e papel, industria de
geracdo de energia e a indUstria de maior interesse nesse estudo, a industria de extracdo de
petroleo e gas. Nesse Ultimo caso, em especial, 0 aco duplex é sugerido, pois apresenta, a
principio, melhor desempenho quando submetido a &gua do mar em temperaturas baixas, ndo

sofrendo corroséo.
Esses acos sdo amplamente usados em inddstrias como as de 6leo e combustivel,
petroquimicas, nucleares, producdo de energia e de processamento quimico e
geralmente possuem um PREN (Pitting Resistance Equivalent Number) maior que
40. A popularidade desses agos é atribuida a uma combinagdo muito atrativa de
elevada resisténcia a corrosdo, excelentes propriedades mecanicas e também pelo

seu custo relativamente baixo comparado aos outros materiais de alta performance
[...J(GIRONES et al.; TAN et al. apud FONTES, 2009, 92 f.)

Além dos agos inoxidaveis duplex, que apresentam PREN (NUmero equivalente de resisténcia
ao pite) maior que 40 (valor que lhe confere 6tima resisténcia a corrosdo) existem duas outras
variacdes de acos duplex: os acos superduplex, com PREN maior que 42 e acos hiperduplex,
com PREN maior que 49 (FONTES, 2009). O tipo superduplex, em especial, tem
demonstrado excelente aplicabilidade em ambientes marinhos, ja que possui boa resisténcia
mecanica devida & sua composicio mesclada de ferrita e austenita (GUSMAQO; AZAMBUJA,;
SANTOS, 2009; MARTINS; CASTELETTI, 2008).
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Os agos inoxidaveis duplex apresentam boa resisténcia a corrosdo, porém sdo exigidas
também propriedades mecanicas compativeis. O tamanho de grio reduzido nesses agos
proporciona um aumento nos valores de resisténcia mecanica. No caso dos acos duplex com
volume de ferrita e austenita na ordem de 40% e 60%, respectivamente, os valores de
resisténcia ao impacto e limite de resisténcia sdo significativos, além de baixas temperaturas
de transicdo ductil-fragil (FLOREEN; HAYDEN apud MAGNABOSCO, 2001). Na Figura 7
podem ser observadas, como exemplos, microestruturas bifasicas (ferrita o, austenita y) de
dois agos austeno-ferriticos, os agos UNS S 32205 e UNS 32750 solubilizados (ASM
HANDBOOK, 2004; COLPAERT, 2008).

A fragdo de ferrita e austenita é importante para a determinacao das propriedades mecanicas.
A deformagio plastica se concentra na ferrita, que ¢ a fase mais deformavel JORGE JUNIOR

etal., 2011).

Em condigdes térmicas e com esforcos mecanicos diferenciados, as microestruturas ou as
fracdes das fases ferrita e austenita podem ser alteradas, o que ocasiona mudangas
significativas em relagdo as propriedades. Em adigdo a esse fendomeno, podem ser
desenvolvidas ainda fases ou compostos intermetalicos, como as fases sigma e chi, que irdo
afetar de forma pronunciada e, em geral, negativa, diversas propriedades do material, tais
como a tenacidade e a resisténcia a corrosdo. Maiores detalhes relativos aos compostos

mencionados sdo fornecidos na segdo 3.1.3.

Figura 7 - Fotomicrografias de acos inoxidaveis austeno-ferriticos: (a) aco UNS S 32205
solubilizado e (b) aco UNS 32750 solubilizado e resfriado em agua.

(a)
FONTE: ASM HANDBOOK, 2004; COLPAERT, 2008.
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3.1.3 Desenvolvimento de fases intermetalicas no aco inoxidavel duplex

A precipitacdo de outras fases no aco inoxidavel austeno-ferritico pode acontecer durante
tratamentos térmicos e termomecénicos abaixo da temperatura de solubilizacdo ou em
consequéncia da exposicdo do material a altas temperaturas durante processos de resfriamento
apos solidificacdo (ESCRIBA et al.,2006). Nos tratamentos térmicos, as fases intermetalicas
se formam em temperaturas entre 300°C e 1000°C, e tal surgimento compromete as
propriedades mecanicas e de resisténcia a corrosdao do aco (COLPAERT, 2008), (POHL;
STORZ; GLOGOWSKI, 2007). Na figura 8, pode-se observar a transformacgdo dos possiveis
precipitados, como carbonetos e fases intermetalicas, de acordo com a temperatura
(COLPAERT, 2008).

Figura 8 - Representacdo esquematica de curvas tempo — temperatura — transformacao
dos possiveis precipitados.

1000 *C ~ . Fasac. M; G, CrN
Pﬁ" ® CnN
“? ® Fasey
Si ® [Fase-,
® My Cy
® FaseR
Fase n
CI", MO, CU, w ® Fasee(Cu)
® Fase«
300 *C A
Tempo
[Cr, Mo, Cu, W] P

FONTE: COLPAERT, 2008.

O surgimento das fases intermetélicas ocorre quando ha uma distribuicdo diferenciada dos
elementos de liga nas fases ferrita e austenita, 0 que causa migragédo desses elementos para as
novas fases formadas. Consequentemente, as fases austenita e ferrita se tornam pobres em
relacdo aos elementos de liga que asseguram boas propriedades mecénicas e de resisténcia a
corrosdao, como o0 cromo e molibdénio, tornando o aco mais passivel de obter, em sua
microestrutura, formacao de pites e/ou corroséo intergranular (POHL; STRZ; GLOGOWSKI,
2007).
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As principais fases intermetalicas formadas no aco inoxidavel duplex sdo a fase chi, a fase
Laves, carbonetos e, principalmente, a fase sigma, devido a alta cinética de precipitacdo em
relacdo aos demais compostos. Podem ser observados na Tabela 5 as principais fases
intermetalicas, suas composi¢des e comentarios adicionais (ASM HANDBOOK, 2004).

Tabela 5 — Principais fases intermetalicas observadas nos agos inoxidaveis.

Estrutura Composicéo L
Fase Cristalina guimica Comentarios
(CrygFesMo,)Cs Comumente observada em carbonetos em agos
inoxidaveis austeniticos. Precipita entre 500-
M2:Ce Che (CrizFessMoy5)Co 950°C, mais rapidamente entre 650-700°C.
(Fe,Cr)ngG
FeCr Formagdo a partir da ferrita mais rapidamente do
FeMo que a partir da austenita. Potente fragilizante
Sigma (o) Tetragonal abaixo de 595°C. Forma-se com longos tempos de
Fe(Cr,Mo) exposicao a temperaturas entre 650-900°C.
(Fe,Ni),(Cr,Mo),
FessCriMoyq Observada em ligas contendo significativo teor de
. . molibdénio. A fase Chi precipita em temperaturas
Chi (x) cce (FeNDssCrisMows  onire 730-1010°C.
M;gC
Fe,Mo Forma-se em acos austeniticos com significativos
. teores de molibdénio, titanio ou nidbio, apos
Laves (n) Hexagonal (TizsMog) longos tempos de exposicdo em temperaturas
(FesoCrsSis) entre 600-1100°C.

FONTE: ASM HANDBOOK, 2004.

A fase chi (y) é um composto dissolvido que se comporta como composto intermetalico ou
como um carboneto do tipo M;gC, e apresenta composicdo quimica aproximada de 56% Fe,
17% Cr e 27% Mo (VALERIANO, 2012). Comparando a fase chi a fase sigma, observa-se
que a primeira se apresenta em menor quantidade nos acos inoxidaveis, devido a sua menor
cinética de precipitacdo e instabilidade, além de se formar em temperaturas mais baixas.
Sendo uma fase metaestavel, pode ser consumida em detrimento a formacéo de fase sigma, ou
seja, particulas de fase chi comegcam a desaparecer ao passo que a fase sigma nucleia e cresce
(ESCRIBA et al., 2006).

Na Figura 9 (a) sdo mostradas as fases intermetalicas chi e sigma, em um aco UNS S31803,
na condicdo envelhecido a 700°C, durante 2 horas e na Figura 9 (b), observa-se uma
micrografia, onde existe fase chi e formacao de fase sigma em detrimento a chi (ESCRIBA, et
al., 2009; POHL,; STRZ; GLOGOWSKI, 2007).
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Figura 9 - Micrografias (MEV) de acos apresentando fases intermetalicas chi (y) e sigma
(o): (a) As duas fases, (b) Formagcao de sigma em detrimento a chi.

FONTE: ESCRIBA, et al., 2009; POHL; STRZ; GLOGOWSKI, 2007.

A fase sigma € rica em elementos que estabilizam a ferrita, tais como: cromo, molibdénio e
silicio. Dessa forma, a formacdo da fase intermetalica sigma se da em detrimento a ocorréncia
de ferrita, crescendo preferencialmente na interface das fases ferrita e austenita, embora
também possa aparecer nos contornos de graos apenas ferriticos. Na Figura 10 pode ser
observada uma representacdo esquematica da nucleacdo da fase sigma (SIEURIN, H;
SANDSTROM, R, 2006).

Figura 10 - Representacdo esquematica da nucleacdo da fase sigma na interface
ferrita/austenita.

Y : - Cr, Mo a
: Mo
i Mo, Cr
s Mo
: Cr, Mo
' Ni *

FONTE: SIEURIN, H.; SANDSTROM, R, 2006.

A formacdo da fase sigma acontece por meio da decomposicdo eutetdide da ferrita, 0 que gera
ainda mais austenita secundaria. Durante a transformacdo da fase ferrita em austenita, ocorre
um enriquecimento da ferrita em cromo e molibdénio, favorecendo a precipitacdo de sigma
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nessa fase (LOPEZ, 1999). Como consequéncia da precipitacdo de fases contendo cromo,

observa-se uma diminuicdo na resisténcia a corrosdo.

A fase sigma compromete as propriedades magnéticas e causa fragilidade ao aco, uma vez
que a propriedade magnética e a tenacidade dependem da ferrita, que sofre decomposicéo.
(BRANDI; PADILHA apud MAGNABOSCO, 2001) (KRAUSS, 1990). O seu
desenvolvimento é acelerado por adigdes de niquel, manganés e silicio e aparece tdo
rapidamente quanto mais 0 aco se aproxima da temperatura do limite superior de estabilidade,
cerca de 600°C. O aquecimento a uma temperatura elevada transforma a fase sigma em
ferrita, 0 que acarreta em um desaparecimento da fragilidade, devido a solubilizacdo. Essa
fragilidade revelada em agos inoxidaveis ferriticos de alto cromo é devida & modificacdo do
reticulado cristalino e ao rearranjo atbmico, que precede a precipitacdo da fase sigma. Uma
completa fragilizagdo do aco acontece quando o material apresenta aproximadamente 10% de
fase sigma, comprometendo o seu uso onde propriedades como tenacidade e ductilidade sdo
requeridas (BOTTON, 2008).

3.2 Corrosao

O fendmeno de corrosdo nos agos inoxidaveis tem preocupado engenheiros, quimicos e todos
que atuam no processo de protecdo de superficies. Com isso, novos métodos de protecdo estdo
sendo criados, por meio do aperfeicoamento no tratamento térmico das ligas para melhor

resisténcia a corrosao.

A corrosdo é um ataque gradual e continuo do metal, causado pelo ambiente no qual ele esta
inserido: atmosfera contaminada por poluentes e meios quimicos, liquidos ou gasosos. Uma
vez que a composicdo do meio varia e que existem elementos ndo-metélicos, espera-se que a
composicao quimica do metal seja alterada por meio de rea¢cBes quimicas, nesse caso, uma
reacdo eletroquimica, composta por duas reagdes, oxidacdo e redugdo. Uma reacdo pode ser
considerada eletroquimica quando se associa a passagem de corrente elétrica ao movimento
de particulas carregadas, ions ou elétrons, como acontece nas reacGes em superficies
metalicas (WOLYNEC, 2000). Os metais quando suscetiveis a corrosdo sofrem oxidacao,
enquanto os ions na solugdo sofrem reducdo. Observa-se na Figura 11 um esquema de uma

reacdo eletroquimica similar & que sofrem os acos inoxidaveis e outros metais passiveis de
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corrosdo (ROBERGE, 2008). Nas Equagdes 1 e 2, sdo mostradas as reagdes envolvidas no

processo eletroquimico.

Figura 11 - Reacéo eletroquimica durante a corrosio de zinco em meio acido.
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FONTE: ROBERGE, P. 2008.
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A resisténcia a corrosdo nos agos inoxidaveis se da pela presenca de uma camada (pelicula)
passiva, ou seja, um filme que se forma espontaneamente em presenca de oxigénio. A
passivagdo ¢ a modificacdo do comportamento eletroquimico de um metal ativo objetivando a
diminui¢do de sua atividade devido a formagdo da pelicula passiva (SEDRICKS apud
BOTTON 2008). A formagao dessa pelicula pode ocorrer por reagdo espontanea (passivacao
quimica natural) ou por imposi¢do de potenciais mais nobres ao metal, fazendo-o funcionar
como anodo (passivacgao por polarizacio anddica). A pelicula passiva é regenerativa e protege
o metal do meio corrosivo, sendo que a resisténcia a corrosao pode ser melhorada ainda pela
adigdo de niquel, molibdénio e nitrogénio. A camada externa da pelicula passiva é constituida
por oxidos ricos em hidroxidos e dxidos de ferro, enquanto a camada interna constitui-se por

6xidos ricos em cromo (FONTES, 2009).

Metais passivados em meios com baixos niveis de oxigénio podem se tornar mais passiveis de
corrosdo localizada, uma vez que, se o filme passivo foi rompido, havera dificuldade na
formacdo de nova camada passivadora de Cr,O; enquanto ambientes ricos em oxigénio

contribuem para facilitar a formag¢ao da camada passivadora (MARIANO et al., 2006). A
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corrosdo ataca destruindo o material quando em contato com determinado meio, sendo
prejudicial devido a perdas de recursos, paradas de equipamentos, contaminagdo de produtos
e alto custo de manutencdo (BOTTON, 2008). Além do meio de corrosdo, é necessario saber
qual é o tipo de metal ou liga que sofre a acdo corrosiva.

A camada passiva € caracterizada por meio da sua condutividade elétrica e seu
comportamento eletroquimico. Utiliza-se a espectroscopia Auger e espectroscopia de
fotoelétrons emitidos por raios-X que mostram o cromo como o elemento de liga presente no
aco inoxidavel responsavel pela formacao da pelicula passiva nesses materiais, o que favorece
um aumento de resisténcia a corrosdo (SOURISSEAU, CHAVEAU e BAROUX, 2005).
Entre a interface do material e 0 meio circunvizinho ocorrem reagdes eletroquimicas, que séo
estudadas por meio da relagdo entre um potencial aplicado externamente e a corrente gerada
nas reacOes (anddicas e catddicas) desenvolvidas na superficie do eletrodo. Um dos métodos
utilizados no estudo do comportamento eletroquimico dos materiais metéalicos consiste na
varredura continua do potencial e o correspondente registro da corrente gerada origina a curva
de polarizacdo do material (FONTES, 2009).

O ataque ao material pode acontecer de diversas maneiras. As duas formas mais evidentes
desse ataque eletroquimico séo o ataque uniforme e a corrosao por pites. O primeiro é a forma
mais comum de corrosdo. Nesse ataque, a superficie do metal se torna exposta ao fenbmeno
de corrosdo, ocorrendo aleatoriamente em toda a sua extensdo (CALLISTER, 2007). Outra
forma de ataque eletroquimico, a corrosdo por pites, € o ataque localizado e severo, com
destruicdo em pequenas areas, resultando em pequenos furos que penetram o metal. Um dos
causadores principais dessa forma de corrosdo € a presenca de ions agressivos no meio, entre
eles o ion cloreto. Quando ha ruptura localizada na camada passiva a partir de certo potencial,
tem-se o potencial de pite, acima do qual havera nucleacdo e desenvolvimento de pites.
Corroboram para o aparecimento de pites altas concentracdes de cloreto, baixa quantidade de
oxigénio, presenca de ga&s carbbnico e sulfeto de hidrogénio, micro-organismos e
concentracdo elevada de sais. Como o0s pites apresentam tamanhos minimos, sua deteccao
requer maior tempo e analise, sendo requeridos ensaios e célculos de taxas de corrosdo. Na
Figura 12 (a) e (b) sdo observadas as duas formas de ataque eletroquimico mais comumente
tratadas (MACHADO, 2005) (ROBERGE, 2008).
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Figura 12 - Formas de ataque eletroquimico (a) Ataque Uniforme, (b) Corrosao por
pites.
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(a)
FONTE: MACHADO, J. P. S. E., et al. 2005; ROBERGE, P. 2008.

3.2.1 Caracteristicas gerais da corrosdo eletroquimica

A corrosdo eletroquimica acontece quando ha heterogeneidade no sistema material metalico —
meio corrosivo, o que leva a uma diferenga de potencial, com a formagao de areas anddicas e
catddicas. O material metalico e o meio corrosivo sdo 0s responsaveis por este tipo de
corrosdo. Pode-se considerar a relagdo do material metalico com a corrosao eletroquimica a
partir de alguns fatores principais, sendo o primeiro deles, o contorno de grao (GENTIL,
2007). Nos limites dos graos cristalinos, onde ha encontro entre eles, os atomos ndo estdo
totalmente arranjados, o que gera imperfei¢des nos cristais. Assim, o limite entre dois graos
acaba sendo uma regido heterogénea em relacdo ao grao. Grande parte dos contornos de grao
funciona como area anodica, enquanto o grao funciona como area catddica. Isso sugere que o
fendmeno eletroquimico acontega no contorno de grao (ataque intergranular), considerando
que em relacdo ao tamanho do grdo, os grdos mais finos terdo mais energia interna,
demonstrando uma diferenga de potenciais entre os graos. Observa-se na Figura 13, como se

dé o aparecimento do precipitado de cromo na regido intergranular (CALLISTER, 2007).

A sensitizacdo é um fendmeno no qual o material se torna passivel de corrosdo. No caso dos
acos inoxidaveis, ela depende do teor de carbono, ou seja, teores mais baixos de carbono
tornam o ago menos susceptivel a corrosdo, menos sensitizado. A corrosdo intergranular nos
acos inoxidaveis pode ser superada por meio de tratamento térmico adequado (a fim de

impedir a precipitacdo de carbonetos de cromo), baixos teores de carbono na sua composi¢ao
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e uso de estabilizantes na composi¢do dos agos, como nidbio, titanio ou tantalo. Apesar de o
tratamento térmico contribuir para a solubilizacdo dos carbonetos, ele ndo regenera a
resisténcia a corrosdo dos agos. Outro fator que contribui para a corrosdo eletroquimica sao 0s
meios de corrosdo (CASTRO; CADENET apud GENTIL, 2007).

Figura 13 - llustracao de particulas de carbeto de cromo que se precipitaram ao longo
dos contornos de grdo no aco inoxidavel e as respectivas zonas exauridas
de cromo.

Particula de precipitado Cr,;C;

FONTE: CALLISTER, W. D. J. 2007,

Para a iniciacdo e propagacdo do fenbmeno corrosivo, 0s meios ou ambientes, nos quais estao
inseridos os materiais, influenciam a velocidade e podem promover aceleragdo ou inibigéo da
corrosdo. Cita-se como principais meios corrosivos a corrosao atmosférica, a corrosdo no

solo, a corrosdo em agua doce e a corrosao em agua salgada, descritos a seguir:

Corrosdo atmosférica - Constitui-se basicamente por 6xidos sulfurosos gasosos, oriundos de
queima de combustiveis fésseis de veiculos e industrias. Em regides costeiras, particulas de
agua salgada aumentam a taxa de corrosdo. No estudo de corrosdo atmosférica, observou-se
que a mesma acontece mais em funcdo da composicdo quimica do material, ou seja, um
pequeno acréscimo de cobre — de 0,01 para 0,04% - provoca diminuicdo nas taxas de
corrosdo. A adicdo de niquel e cromo também € eficiente contra a corrosdo, embora o niquel
seja utilizado na auséncia de cobre. (GENTIL, 2007).

Corrosdo no solo - E devida ao baixo pH, acdo de bactérias e correntes parasitas, embora
oxigénio e agua contribuam para que esse fenémeno ocorra de maneira mais agressiva. E bom
citar que em ambientes onde o pH esta na faixa de 5 a 9, o pH deixa de ser o fator principal na

determinacdo da velocidade de corrosdo. Nesse caso, apenas a concentracdo de oxigénio e a
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resistividade do solo seriam fundamentais. Outro aspecto que afeta a corrosdo do solo € a
quantidade de sais sollveis, 0 que contribui para um aumento da condutibilidade elétrica,
consequente diminuicdo de resistividade. Uma medida para o controle e diminui¢cdo da
corrosao no aco nesse ambiente é a aplicacdo de protecdo catdédica (CHIAVERINI, 1996).

Corrosdo em agua doce - Nesse meio de corrosdo constam os rios, lagos, lagoas, represas,
pocos, etc. (poluidos ou ndo). Os principais fatores que afetam a corrosdo em agua doce é a
solubilidade de gases como o oxigénio, o didxido de enxofre e o sulfeto de hidrogénio, que
sdo altamente reativos com a &gua, embora com o0 aumento da concentracdo de sais
dissolvidos nesse meio, a solubilidade dos gases diminua, reduzindo a velocidade de corroséo.
O método mais eficaz para prevencdo da corrosdo nesse meio é a galvanizacdo, muito
utilizada em tubos e tanques para agua potavel, com anodos de magnésio para protecdo
catodica. Utilizam-se também revestimentos orgénicos e inibidores junto a fungicidas, em

sistemas de circulagdo de agua.

Corrosdo em agua salgada - A corrosdo em aguas salgadas é um fator preocupante em campos
petroliferos e dutos de succdo do Oleo. A &gua salgada apresenta altas concentracdes de
cloreto de sodio e cloreto de magnésio. A dissociacdo desses sais possibilita um ataque
eletrolitico, originando uma degradacdo do ago submetido a esse meio. A protecdo mais
eficiente utilizada nesse meio de corrosdo é a protecdo catddica, embora possam ser
realizados tratamentos térmicos para aumentar a resisténcia contra a corrosdo (GUSMAO,
AZAMBUJA e SANTOS, 2009).

3.2.2. Tipos de corroséo

Em relacdo a corrosdo galvanica, a presenca de dois metais com diferentes potenciais em
contato e imersos em solucdo eletrolitica gera uma transferéncia de elétrons. Este processo
recebe 0 nome de corrosdo galvanica, que resulta em uma deposi¢do de material metalico
imerso no eletrélito no metal com maior carater receptor de elétrons. Quando metais com
diferentes potenciais elétricos ficam em contato, a corrosdo do material metdlico que se
comporta como anodo é mais acentuada que a corrosdo do material metélico isolado
(GENTIL, 2007).

A corrosdo galvanica ocorre quando se tem um metal em uma solugdo contendo ions, que

podem ser reduzidos de um metal que seja catodico em relacdo ao anodo. Um exemplo onde
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esse mecanismo de corrosdo acontece é descrito ao tratar da corrosdo em tanques de aco
carbono. Nesses tanques, a corrosdo se da pela presenca de cobre. Assim, € desejavel que se
evite que um fluido circule por um material catédico sem antes circular em um material que
seja anddico. Caso isso ndo seja observado na liga aco carbono, com algum tempo de uso ha
formacdo do par galvéanico aco-cobre, que gera continuidade ao processo corrosivo, com
formacdo e propagacao de corrosao no tubo de aco (GENTIL, 2007).

Por fim, como alternativa ao combate a esse tipo de corrosdo, tem-se a possibilidade de
inversdo de polaridade, que pode ser realizada com a presenca de agentes complexantes como,
por exemplo, o acido etilenodiaminotetracético (EDTA), formacdo de peliculas sobre a
superficie e com a manutencdo de boas condi¢cdes de temperatura. As medidas de protecdo
mais utilizadas e eficientes sdo 0 uso de inibidores de corrosdo, isolamento térmico dos

materiais com potenciais diferentes, revestimentos protetores e a protecao catodica.

A corroséo eletrolitica € um processo eletroquimico ndo espontaneo, ou seja, a diferenca de
potencial ndo se origina dos potenciais préprios dos materiais metalicos no processo
corrosivo, sofrendo influéncias de corrente ocasionadas por potenciais externos, produzindo
casos severos de corrosdo. Essas correntes externas sdo chamadas de correntes de fuga,
parasitas, estranhas, dentre outras, e sdo encontradas frequentemente em dutos enterrados e
cabos telefonicos (GENTIL, 2007). Ao atingirem instalacbes metalicas enterradas, ocasionam
corrosdo na superficie onde as correntes abandonam a estrutura metalica, penetrando no solo
para, por meio dele, retornarem ao ponto adequado do circuito metalico original. A Figura 14
mostra, como exemplo, a corrosdo em parte de em tubo enterrado (MERCON;
GUIMARAES; MAINIER, 2004).

A corrosdo em dutos enterrados se tornou um fator negativo no desenvolvimento da industria
dutoviaria, uma vez que quando ndo se controlam os niveis de interferéncias elétricas
existentes, as correntes de fuga ocasionam, em pouco tempo, perdas de massa/espessura
severas e localizadas, que s&o indicios de corrosdo eletrolitica. Os métodos mais utilizados
para reduzir a corrosao por eletrélise se direcionam no sentido de reduzir o valor de corrente
de fuga. Uma opgdo para a protecdo a corrosdo eletrolitica € o desenvolvimento de
revestimentos anticorrosivos, com a finalidade de combater a corrosdo interna e externamente
aos dutos (SBARAI, 2010). Em correntes de interferéncia originadas em sistemas de protecao
catodica por corrente impressa, algumas medidas devem ser tomadas, visando maior protecéo.

Entre essas medidas, as mais relevantes sdo o balanceamento dos sistemas por intermédio de
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interligacdes elétricas; a drenagem para 0 solo nas areas com predominancia anddica e a
instalacdo de barreiras elétricas (blindagem) nas areas de captacdo de corrente, que consistem
na instalacdo de um leito de &nodos galvanicos ou de sucata de aco em volta das areas de
captacdo de corrente pela tubulacdo interferida, ligando-se este leito ao negativo do sistema
interferente (GENTIL, 2007).

Figura 14 - Corroséo eletrolitica em tubos de aco provocada por corrente de fuga.
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FONTE: MERGON, F.; GUIMARAES, P. I. C.; MAINIER, F. B., 2004..

A corrosdo seletiva acontece em ligas onde apenas um componente sofre deterioracao,
permanecendo os demais intactos. Um tipo de corrosao seletiva é a corrosdo grafitica, que
acontece no ferro fundido cinzento a altas temperaturas, onde a matriz do ferro fundido sofre
corrosdo, restando apenas a grafite sem alteracdo. Observa-se, dessa maneira, que sob a
camada corroida, ha um residuo de aspecto preto, que € a grafite.

A corrosao grafitica ndo acontece em ferro fundido branco, uma vez que ele ndo apresenta
carbono livre e o ferro fundido nodular é mais resistente a essa corrosao, sendo que apresenta
em sua composicdo teores de silicio, niquel e magnésio, que o tornam mais resistente a
corrosdo grafitica (GENTIL, 2007). Esse tipo de corrosdo ocorre em tubulacBes de ferro
fundido para conducdo de agua potavel e pode ser causada pela presenca de bactérias, uma
vez que o0 H,S sO ataca a ferrita no ferro fundido. A reducdo e remocdo de H,S sdo
frequentemente requeridas devido a aspectos de seguranca e susceptibilidade a corrosdo sob
tensio (MAGALHAES e BONFIM, 2011). A protecdo contra a corrosdo grafitica é feita por
inibidores de corrosdo, revestimentos ou protecdo catddica. Deve-se evitar 0 seu inicio, pois

Sua propagacdo é eminente.



45

A dezincificacdo é um processo de corrosdo que acontece principalmente em latdo (ligas de
Cu-Zn). Essa corrosdao promove a oxidacdo preferencial do zinco, o que deixa residuos de
cobre e produtos de corrosdo. Ela é mais susceptivel em condensadores , quando em contato
com soluc@es acidas ou alcalinas, em temperaturas elevadas, quando ha formacao de peliculas
porosas ou permeaveis, embora 0s principais agentes causadores sejam os ions cloreto e a
presenca em meio acido (pH < 7). As medidas de protecdo contra a dezincificacdo sdo o
emprego de latdes ou ligas de cobre com baixos teores de zinco e a realizagdo de tratamento
térmico adequado para evitar a formacdo de areas ricas em zinco (GENTIL, 2007).

A corroséo induzida por micro-organismos (microbiana ou microbiolédgica) atua no material
metalico sob a influéncia de micro-organismos, quase sempre bactérias, fungos e algas. A
biocorrosdo se relaciona a aderéncia de micro-organismos na superficie dos materiais, onde
participam na dissolugio do metal (GALVAO, 2008). Os casos mais interessantes para o
estudo em acos inoxidaveis sdo em equipamentos de operacBes na industria metalmecanica,

recuperacdo secundéria e tanques de armazenamento de petréleo;
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4 MATERIAL E METODOS

4.1 Material

O aco inoxidavel austeno-ferritico ou duplex, material utilizado neste trabalho foi recebido
por meio de doacdo da empresa Aperam South America na forma de chapas com espessura de
1,8 mm. A composi¢do quimica do aco inoxidavel UNS31803 e sua respectiva especificacdo
técnica (SILVA; MEI, 2010) sdo mostradas nas Tabelas 6 e 7.

Tabela 6 - Composicédo quimica do acgo inoxidavel UNS31803.

% C Mn Si Cr Ni Mo
(em peso) 0,026 1,854 0,374 22,673 5,319 3,024

FONTE: Aperam South America

Tabela 7 — Especificacdo técnica do ago inoxidavel UNS31803.

% C Mn Si Cr Ni Mo
(empeso) 4 o3 max. 21,00-2300 450-650  2,50— 3,50

FONTE: SILVA; MEI, 2010.

4.2 Descricao geral do trabalho a ser desenvolvido

Neste trabalho foram observados os efeitos da temperatura e do tempo de encharque adotados
nos tratamentos térmicos e do processamento, mecanico de dobramento no desenvolvimento
subsequente de fases intermetalicas, destacando-se a fase sigma, relacionando sua formacéo
as propriedades mecanicas e de resisténcia a corrosdo. Dentro deste contexto, o trabalho foi

conduzido em trés etapas de experimentos, descritas a seguir.

Na primeira etapa, o material recebido foi encaminhado ao tratamento térmico em diversas
condi¢bes de temperatura e tempo de encharque. ApoOs a realizacdo desses tratamentos
térmicos, verificou-se o efeito dos mesmos na microestrutura do material. Tal andlise foi
realizada de maneira qualitativa por microscopia 6ptica (MO), microscopia eletrénica de
varredura (MEV) e por meio de difracdo de raios-X (DRX) que, por sua vez, possibilitou a
avaliagdo semiquantitativa das fases presentes. Nas mesmas condigdes, analisou-se o efeito do

tratamento térmico nas propriedades mecanicas, a partir de ensaios de microdureza e de
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tracdo. Por fim, nesta etapa, como caracterizacdo do material no estado inicial, amostras
tomadas como recebidas também foram analisadas quanto a microestrutura. Na Figura 15

pode ser observado o fluxograma desta fase do trabalho.

Figura 15 - Fluxograma do trabalho experimental associado a andlise dos efeitos dos
parametros de tratamento térmico na microestrutura e nas propriedades
mecanicas do aco UNS31803.

chapasdeago
inoxidavel SAF 2205

'

confeccdo / preparacao
decorposdeprova

'

tratamentos
térmicos

' '

caracterizacéo caracterizagdo| _
mecanica microestrutural

' '

ensaio de microscopia
microdureza (MOe MEV)

A A
ensaio de difracdo de
tracdo raios-X

FONTE: Produzida pelo autor.

Na segunda etapa, o material recebido foi conduzido ao processamento mecanico realizado
por dobramento. Em seguida, as amostras foram tratadas termicamente e entdo levadas a
avaliacdo microestrutural (Figura 16). Neste caso, a analise microestrutural foi conduzida por
meio de difracdo de raios-X, permitindo novamente a obtengdo de dados semiquantitativos

das fases encontradas.

Na terceira e Ultima etapa, foi avaliada a influéncia tanto do processamento térmico como da
associacao processamento mecanico e térmico na resisténcia a corrosdo do a¢o. Para isso, um
primeiro grupo de amostras, apenas tratado termicamente, foi submetido a ensaios de
corrosdo. De maneira andloga, ensaios de corrosdo foram realizados em amostras previamente

submetidas ao processamento mecanico e posterior tratamento térmico. Para efeito
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comparativo, 0 material como recebido foi encaminhado aos mesmos ensaios de corrosao,
descritos, detalhadamente, em um item especifico (Figura 17). Neste caso, 0s ensaios de
corrosdo conduzidos foram de perda de massa em ambientes agressivos e ensaios de névoa

salina.

Figura 16 - Fluxograma do trabalho experimental associado a analise dos efeitos da
realizacdo de processamento mecanico e térmico na microestrutura do aco
inoxidavel UNS31803.
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Figura 17 - Fluxograma do trabalho experimental associado a analise dos efeitos da
realizacdo de processamento mecanico e térmico na resisténcia a corrosao
do aco inoxidavel UNS31803.
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4.3 Tratamentos térmicos

Os tratamentos térmicos das amostras foram conduzidos em um forno elétrico com controle

digital de temperatura da marca Magnus, mostrado na Figura 18.

Figura 18 - Forno elétrico marca Magnus empregado nos tratamentos térmicos.

—

FONTE: Produzida pelo autor
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No forno, o material foi submetido a operacdes de solubilizacéo, seguida de resfriamento em
forno. Para cada uma das trés etapas do trabalho experimental, descritas na secdo anterior,

foram selecionadas condicdes especificas de tratamento térmico, conforme Tabela 8.

Tabela 8 - CondicGes de tratamento térmico nas etapas do trabalho experimental.

12 etapa - Efeito da temperatura na microestrutura e propriedades do aco

Temperatura (°C) 650 700 750 800 850 900 950

Tempo de encharque (min.) 20/ 40/ 60

2% etapa - Efeito do processamento mecanico e térmico na microestrutura do aco

Temperatura (°C) 650 750 850 950

Tempo de encharque (min.) 60

3% etapa - Efeito do processamento mecanico e térmico na resisténcia a corrosédo do aco

Temperatura (°C) 650 750 850 950

Tempo de encharque (min.) 60

FONTE: Produzida pelo autor

4.4 Processamento Mecanico

O material foi submetido a esfor¢cos mecénicos de dobramento, realizados no material sem
tratamento térmico ou antes de processamento térmico subsequente. Para realizacdo do ensaio
de dobramento foram confeccionados, por corte em uma guilhotina da marca Newton modelo
TM 10, corpos de prova com as dimensdes: 50 mm x 19 mm x 1,8 mm. Confeccionou-se 3
corpos de prova para cada condicdo de dobramento A figura 19 mostra uma representacao

esquematica e uma imagem dos corpos de prova utilizados no ensaio de dobramento.

Figura 19 - Corpo de prova para ensaio de dobramento: (a) Representagdo
esquematica, (b) Imagem.

(@) (b)
FONTE: Produzida pelo autor
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Os corpos de prova preparados para o dobramento foram colocados em uma matriz para
dobramento em V, situada na parte inferior de uma prensa e abaixo de um suporte mével, que
imprimiu a carga as amostras. Os ensaios foram realizados em uma prensa hidraulica marca
Manley modelo P1083. Nas Figuras 20 (a) e (b) sdo mostradas imagens geral e em detalhes da
prensa hidraulica e da matriz de dobramento em V utilizadas no ensaio. Neste caso, apesar da
matriz empregada possibilitar a utilizacdo de trés angulos distintos de dobramento (30°, 60° e
90°), foi considerado apenas o angulo de 60°, descartando-se o de 30° por promover uma
deformacdo menos acentuada e o de 90°, devido a dificuldade na realizacdo do processamento
ciclico. A operacdo foi efetuada com um puncdo (cutelo) com raio de dobramento igual a
4mm. A Figura 21 mostra detalhes do puncéo utilizado no ensaio e do dispositivo de fixagdo

no suporte.

Figura 20 - Prensa Hidraulica: (a) Vista geral, (b) Detalhe da operacéo.

@) (b)
FONTE: SALES, 2013.

Figura 21 - Puncao de 4 mm de raio e suporte usados no dobramento das amostras.

FONTE: SALES, 2013.
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A operacdo de dobramento foi conduzida em ciclos, ou seja, as amostras foram submetidas a
diferentes ciclos de dobramento. Nas amostras do primeiro grupo, houve a realizacéo de 1/2
ciclo de dobramento. Outro grupo de amostras foi submetido a 1 ciclo de dobramento
completo e, por fim, em um terceiro grupo de amostras, foram conduzidos 2 ciclos de
dobramento. No trabalho o processamento mecénico foi realizado em 0,5 ciclo, 1 ciclo e 2
ciclos de dobramento. A representacdo esquematica do processo de dobramento ciclico (1
ciclo) é ilustrada na Figura 22. Nos demais dobramentos efetua-se o procedimento
esquematizado por duas vezes (2 ciclos) ou pela metade (0,5 ciclo).

Figura 22 - Representagdo esquematica do processamento ciclico: ¥ de ciclo, % ciclo, % de
ciclo e 1 ciclo de dobramento.
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FONTE: Produzida pelo autor

Ressalta-se que o processamento mecanico conduzido esta associado a 22 etapa e a 32 etapa do
trabalho, mencionadas no item 5.2 e detalhadas na Tabela 9.

Tabela 9 - Condigdes de processamento mecanico na 22 e 3% etapas do trabalho
experimental.

2% etapa - Efeito do processamento mecanico e térmico na microestrutura do aco

Deformagéo ciclica 0,5 ciclo 1,0 ciclo 2,0 ciclos

Angulo de dobramento 60°

3% etapa - Efeito do processamento mecanico e térmico na resisténcia a corroséo do aco

Deformacéo ciclica 1,0 ciclo

Angulo de dobramento 60

FONTE: Produzida pelo autor.
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4.5 Caracterizacéo Microestrutural

4.5.1 Microscopia Optica

A caracterizacdo microestrutural por microscopia éptica foi conduzida no material nos estados
como recebido e tratado termicamente Os corpos de prova foram cortados em dimensdes
diversas e encaminhados ao embutimento a frio com acrilico autopolimerizante. As amostras
embutidas foram desbastadas por uma série de lixas, com sequéncia de granulometria entre
#240 a #4000, em meio lubrificado com agua. Em seguida, foi realizado o polimento nas
amostras com pasta de diamante (granulometrias 9um e 3um). O ataque quimico foi feito com
reagente revelador Behara 11 por imersdo (ASM HANDBOOK, 2004). Conduziram-se, ent&o,
3 corpos de prova de cada condicdo a analise microestrutural por meio de microscopia dptica
(MO) em um microscopio 6ptico de marca Fortel, como mostra a Figura 23 (a). Na Figura 23

(b) podem ser vistos corpos de prova embutidos.

4.5.2 Microscopia Eletrénica de Varredura

Ap0s a andlise por microscopia Optica, as amostras foram conduzidas a microscopia eletronica
de varredura em um microscopio Shimadzu modelo SSX-550 para analise qualitativa da
formacdo de fases intermetalicas. O equipamento é mostrado na figura 24.

Figura 23 — Caracterizacdo microestrutural: (a) Microscopio Optico acoplado ao
computador; (b) Corpos de prova embutidos.

|

(@ (b)
FONTE: Produzida pelo autor.
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Figura 24 - Microscopio Eletrénico de Varredura Shimadzu SSX-550.

FONTE: Produzida pelo autor.

No aparelho, optou-se em selecionar a interacdo entre os elétrons e a amostra, de modo que as
imagens fossem feitas utilizando-se elétrons secundarios, para que se conseguisse atingir
maior profundidade na visualizagdo da microestrutura. Para algumas amostras, utilizou-se,
também, elétrons retroespalhados para melhor contraste das fases intermetalicas. A analise
microestrutural por microscopia eletronica de varredura foi realizada em 3 amostras para cada

uma das condigdes.

4.5.3 Difracao de Raios-X

A difracdo de raios-X foi realizada com o objetivo de identificar as fases desenvolvidas no
aco inoxidavel UNS31803 em decorréncia dos processamentos térmico ou mecanico seguido
de térmico conduzidos, bem como possibilitar, a partir desses resultados, uma analise semi-

quantitativa das mesmas.

Os experimentos foram realizados em um difratdmetro com alvo metélico de cobre da marca
Shimadzu modelo XRD-7000, cujas imagens podem ser observadas na Figura 25 (a) e (b),
destacando, nessa Ultima, o porta-amostras e a visdo interna do equipamento. O angulo de
varredura empregado nos testes foi de 30° a 100° e o passo foi de 0,02s™. A preparacéo das
amostras de aco inoxidavel UNS31803 para a difracdo de raios-X envolveu apenas o
lixamento das pecas, empregando lixas com as seguintes granulometrias: #240, #320, #400 e
#600.
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Ap6s o processamento dos dados / elaboracdo dos difratogramas e identificagdo das fases,
conforme exemplo da Figura 26, usado como referéncia, a analise semi-quantitativa das fases
desenvolvidas no material foi conduzida por meio da técnica das intensidades integradas, com
0 auxilio do programa Microcal Origin 5.0. Foram levadas a difracdo 3 corpos de prova para
cada condicdo e, com o resultado de cada uma das amostras, foi realizada a andlise
semiquantitativa em triplicata.

Figura 25 — Difratdmetro Shimadzu — modelo XRD-7000: (a) Visao geral, (b) Vista
interna, destacando o porta-amostras.

GV (b)
FONTE: Produzida pelo autor.

Figura 26 - Espectro de difracdo de raios-X para o aco UNS31803, envelhecido
isotermicamente a 870°C, por 20 minutos.
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4.6 Caracterizacéo Mecanica

4.6.1 Ensaio de microdureza

Os ensaios de dureza Vickers (HV) foram realizados em um microdurémetro HMV Shimadzu
modelo 2T, com penetrador Vickers, com carga de 0,3kgf (300gf), e tempo de aplicacédo de 15
segundos. A preparacdo das amostras para esses testes foi similar a preparacdo metalografica
para a caracterizacdo microestrutural por microscopia éptica, ndo necessitando, apenas, de
ataque quimico para revelacdo das fases. Na Figura 27 podem ser observadas imagens do
equipamento. Para a realizacdo dos ensaios, as 21 condicdes de tratamento térmico, relativas a
primeira etapa do trabalho, foram avaliadas, a fim de verificar a influéncia da operacédo e
consequente formacdo de fase sigma nas medidas de microdureza encontradas. Foram
empregadas 2 amostras para cada condicéo e, em cada uma, foram realizados 7 testes.

Figura 27 — Microdurdmetro Vickers Shimadzu: (a) Vista geral, (b) Detalhe da lente e
penetrador.

(@ (b)
FONTE: Produzida pelo autor.

4.6.2 Ensaio de tracéo

O ensaio de tracdo teve como objetivo, nesse trabalho, avaliar a influéncia dos tratamentos
térmicos nas propriedades mecéanicas do material, como a resisténcia mecéanica e a
ductilidade, por meio do limite de resisténcia, do limite de escoamento e do alongamento
percentual, respectivamente. Os corpos de prova para tracdo foram confeccionados pela
técnica de eletroerosdo a fio no equipamento de marca Charmilles modelo Rodofil 290. Tal
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processo baseia-se na destruicdo de particulas metélicas por meio de descargas elétricas. A

Figura 28 mostra o equipamento utilizado para a confeccao dos corpos de prova para tracao.

Figura 28 - Eletroeroséo a fio.

FONTE: Produzida pelo autor.

Na Figura 29 sdo observadas uma representacdo esquematica e a imagem de um corpo de
prova preparado para o ensaio, que foi executado em uma maquina universal Instron modelo
5582, com sistema de controle e aquisi¢do de dados Blue Hill e extensdmetro eletronico
Instron modelo 2630-100, como pode ser visto na Figura 30. A velocidade de movimentagédo
da garra foi de 4,5 mm/min. Para cada condicdo foram realizados dois testes para

determinagdo mais coerente do valor das propriedades.

Figura 29 - Corpo de prova do aco inoxidavel UNS31803: (a) Representacéo
esquematica, (b) Imagem real.
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FONTE: Produzida pelo autor.
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Figura 30 — Maquina universal de ensaios Instron: (a) Vista geral, (b) Detalhe.

(@ (b)
FONTE: Produzida pelo autor.

4.7 Ensaio de corrosao

O objetivo dos ensaios de corrosdo foi avaliar a influéncia do tratamento térmico e do
processamento mecanico seguido de tratamento térmico na propriedade de resisténcia a
corrosdo no ago. Dentro desse contexto, dois tipos de analises foram conduzidos: perda de
massa em ambientes agressivos e ensaio de névoa salina.

4.7.1 Perda de massa em ambientes agressivos

O ensaio de perda de massa foi conduzido para avaliar o fenbmeno de corroséo, empregando
a norma ASTM G48-11(2011), que descreve o ensaio em um meio de FeCls (cloreto férrico).
Esse ambiente relaciona-se ao meio marinho em alguns aspectos, tais como: baixo pH, alta
concentracdo de ions cloreto e ambiente oxidante, justificando o meio escolhido para
avaliacdo do aco nas condicdes estudadas nesse trabalho. As amostras foram pesadas em uma
balanca analitica BEL Mark modelo M254-Al antes do teste de imersdo. Uma solucdo de
FeCl3.H,0 foi preparada, mantendo a concentra¢do de FeClz em 6% m/v. As amostras foram
imersas na solucdo e mantidas na temperatura ambiente (25°C) por um periodo de 72 horas de
imersdo. Apds esse periodo, as amostras foram retiradas e lavadas em agua abundante para
retirar todo o residuo de incrustacfes e produtos de corrosdo. Em seguida, foram limpas com
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alcool etilico, secas ao ar e pesadas. A balanca analitica usada na pesagem é mostrada na

Figura 31.

Figura 31 - Balanca analitica BEL Mark.

FONTE: Produzida pelo autor.

Na Tabela 10 s@o descritas as condicOes de processamento escolhidas para os testes de
corrosdo por perda de massa. Os dados de perda de massa das amostras serdo direcionados a
andlise do efeito da perda de massa na taxa de corrosdo das diversas condicOes testadas. Para

cada condicdo, foram testadas 06 amostras.

Tabela 10 - Condic6es das amostras para os testes de corrosédo por perda de massa.

Condicdes de tratamento térmico

Temperatura (°C) 650 750 850 950

Tempo de encharque 60
(min.)

Condicbes de processamento mecanico e tratamento térmico

Temperatura (°C) 650 750 850 950
Deformadas 01 ciclo de deformacéo
Tempo de encharque
. 60
(min.)

FONTE: Produzida pelo autor.
4.7.2 Ensaio de névoa salina (Salt spray)

O ensaio de névoa salina (Salt spray), descrito na norma B117 (NBR 8094), sugere que 0sS

corpos de prova fiquem expostos a solucdo de NaCl a 5%, em meio com pH = 6,5 - 7,2 e
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temperatura de 35°C. Essa exposicao simula um ambiente atmosférico contendo ions CI, que
sdo um dos responsaveis pela perda ou diminuicdo da camada passivadora nos acos
inoxidaveis. O ensaio foi realizado em uma cdmara de névoa salina da marca Bass modelo
USC. Para a conducédo do ensaio, foram selecionadas diferentes condigcdes de amostras, que
sdo exibidas na Tabela 11. Cada grupo de amostras era constituido por 02 corpos de prova
para cada uma das condicbes de tratamentos térmicos Para a passivacdo das amostras, foi
conduzida a imersdo em HNO; concentrado (30% em volume) das mesmas, durante 60
minutos, sob temperatura de 55°C. Em seguida, ap6s a medi¢cdo das massas, as amostras
passivadas foram encaminhadas a camara de ensaio, juntamente com as amostras sem
passivacdo, cujo tempo de permanéncia foi de 300 horas. Apds a realizacdo do ensaio, 0s
corpos de prova foram retirados da cadmara e secos com ar quente, para a realizacdo da
pesagem das amostras. A cAmara para 0 ensaio de névoa salina (Salt Spray) é mostrada na
Figura 32.

Tabela 11 - Condig6es das amostras para o ensaio de Salt Spray.

Amostras sem passivacao
Temperatura (°C) 650 750 850 950
Passivacdo -

Tempo de encharque (min.) 60
Amostras com passivacao

Temperatura (°C) 650 750 850 950
Passivacdo HNO; — 30% (v/v) / Temperatura: 55°C / Tempo: 60 minutos
Tempo de encharque (min.) 60

FONTE: Produzida pelo autor.

Figura 32 - Camara de névoa salina (Salt Spray).

FONTE: Produzida pelo autor.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 Analise dos efeitos dos parametros de tratamento térmico na

microestrutura e nas propriedades mecanicas do aco UNS31803.

O efeito da dos tratamentos térmicos no ago inoxidavel UNS31803 é discutido a seguir,
tomando-se como referéncia sua influéncia na microestrutura e nas propriedades mecéanicas

do material.

5.1.1 Avaliacédo microestrutural do aco inoxidavel apos o tratamento téermico.

A caracterizacdo microestrutural foi realizada no aco inoxidavel UNS31803 nas condigdes
como recebido e apds tratamento térmico, por meio de microscopia optica (MO), microscopia
eletronica de varredura (MEV) e difragdo de raios-X (DRX). Na Figura 33 podem ser
observadas imagens (MO) com diferentes ampliagcbes do material no estado como recebido,
por meio das quais é identificada a microestrutura bifasica tipica da liga, consistindo em
ferrita, fase mais escura, exemplificada por setas negras, e austenita, representada de forma
mais clara nas micrografias, exemplificada com setas brancas. Nota-se que, qualitativamente,
de acordo com a literatura, as proporcgdes de ferrita e austenita podem aparecer em valores
similares como podem ser caracterizadas por uma quantidade um pouco superior de uma ou
outra fase (FARGAS; ANGLADA; MATEO, 2009; TAVARES et al., 2010).

Nas Figuras 37 a 43 sdo apresentadas as micrografias obtidas por microscopia éptica do ago
UNS31803 submetido as condicdes de processamento térmico citadas na Tabela 8, relativas a
primeira etapa do trabalho. Neste caso, os resultados referentes aos trés tempos de encharque
considerados sdo agrupados em uma mesma figura, de acordo com a temperatura empregada.
Nota-se que, para 0 material tratado termicamente a 650°C (Figura 34) e a 700°C (Figura 35)
ndo é possivel perceber de forma clara alteracbes na proporcdo das fases ferrita e austenita
bem como o desenvolvimento da fase sigma, com excecdo de algumas pequenas regides no
aco UNS31803 tratado a 700°C por 40 minutos e por 60 minutos, conforme indicado nas
imagens. Por outro lado, a partir de 750°C (Figura 36), é possivel perceber a presenca da fase
sigma bem como alteracfes aparentes nas proporcoes das fases originais. Neste caso observa-
se gque a quantidade de fase sigma parece aumentar com o tempo de encharque e ainda com a
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temperatura (Figuras 36 a 40). Com o surgimento da fase intermetalica mencionada, nota-se
também, aparentemente, uma reducdo na propor¢do de ferrita. Esses resultados estdo de
acordo com trabalhos apresentados na revisdo bibliografica, nos quais é relatado tanto o
surgimento da fase sigma como o fato de que a mesma seria desenvolvida em detrimento a
ferrita no material (SIEURIN; SANDSTROM, 2006; ESCRIBA, et al., 2009; POHL; STRZ;
GLOGOWSKI, 2007). Além da instabilidade ou decomposicdo da ferrita, trabalhos da
literatura mencionam ainda que a precipitacdo da fase sigma, assim como outras fases
secundarias, ocorreria nos contornos de grao, contornos de macla e locais de maior densidade

de discordancias (MICHALSKA; SOZANSKA, 2006).

Figura 33 - Micrografias do aco UNS31803 como recebido (MO): (a) 200X e (b) 400X.

R LG e

() (b)
FONTE: Produzida pelo autor.

Na Figura 41 sdo exibidas micrografias obtidas por meio de microscopia eletronica de
varredura do ago inoxidavel UNS31803 tratado termicamente nas temperaturas de 650°C,
750°C, 850°C e 950°C com tempo de encharque de 60 minutos, situacdes abordadas no
trabalho. Neste caso, em contraste com a analise realizada por microscopia Optica, na qual a
diferenca na tonalidade de cinza indicaria as fases presentes (ferrita escura, austenita clara e
fase sigma ainda mais clara, quase branca), a identificacdo das imagens de microscopia
eletronica de varredura se deu por meio da avaliagdo da morfologia. Observa-se que,
confirmando a analise das imagens obtidas por microscopia Optica descritas anteriormente, a
fase sigma ndo foi desenvolvida no tempo de encharque de 650°C, aparecendo nas demais
condicdes mostradas. Na Figura 42 podem ser verificados exemplos de imagens de ago
inoxidavel duplex da literatura (ESCRIBA et al., 2009; MARTINS; RODRIGUES; FORTI,
2008) que auxiliaram na identificagdo das micrografias da Figura 41, seguida da Figura 43, na

qual sdo apresentadas outras fotomicrografias, com maiores ampliagdes, do aco inoxidavel
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UNS31803 empregado no trabalho tratado termicamente a 950°C por 60 minutos, obtidas
empregando elétrons secundarios e retroespalhados, na qual a presenca de fase sigma foi

evidente.

Figura 34 - Micrografias do aco UNS31803 tratado termicamente a 650°C: (a) 20 min.
—200X; (b) 20 min. — 400X; (c) 40 min. - 200X; (d) 40 min. - 400X; (e) 60
min. — 200X; (f) 60 min. — 400X.

(e)
FONTE: Produzida pelo autor.
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Figura 35 - Micrografias do aco UNS31803 tratado termicamente a 700°C: (a) 20 min. —
200X; (b) 20 min. — 400X; (c) 40 min. - 200X; (d) 40 min. - 400X; (e) 60 min.
— 200X; (f) 60 min. — 400X.

(e) ()
FONTE: Produzida pelo autor.
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Figura 36 - Micrografias do aco UNS31803 tratado termicamente a 750°C: (a) 20 min. —
200X; (b) 20 min. —400X; (c) 40 min. - 200X; (d) 40 min. - 400X; (e) 60 min.
— 200X; (f) 60 min. — 400X.

FONTE: Produzida pelo autor.
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Figura 37 - Micrografias do aco UNS31803 tratado termicamente a 800°C: (a) 20 min. —
200X; (b) 20 min. — 400X; (c) 40 min. - 200X; (d) 40 min. - 400X; (e) 60
min. — 200X; (f) 60 min. — 400X.

FONTE: Produzida pelo autor.
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Figura 38 - Micrografias do agco UNS31803 tratado termicamente a 850°C: (a) 20 min. —
200X; (b) 20 min. — 400X; (c) 40 min. - 200X; (d) 40 min. - 400X; (e) 60 min.
— 200X; (f) 60 min. — 400X.

FONTE: Produzida pelo autor.
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Figura 39 - Micrografias do agco UNS31803 tratado termicamente a 900°C: (a) 20 min. —
200X; (b) 20 min. — 400X; (c) 40 min. - 200X; (d) 40 min. - 400X; (e) 60 min.
— 200X; (f) 60 min. — 400X.

FONTE: Produzida pelo autor.
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Figura 40 - Micrografias do agco UNS31803 tratado termicamente a 950°C: (a) 20 min. —
200X; (b) 20 min. — 400X; (c) 40 min. - 200X; (d) 40 min. - 400X; (e) 60 min.
— 200X; (f) 60 min. — 400X.

FONTE: Produzida pelo autor.



Figura 41 - Micrografias do aco UNS31803 tratado termicamente (MEV), durante 60
minutos: (a) e (b) 650°C; (c) e (d) 750°C; (e) e () 850°C; () e (h) 50°C.

\

AceV  Probe Mag WD Det F——— 10um
5.6k 50 %1000 15 'SE DEMAT <CEFET MG Ack/ s Pibe  Mag WD ‘Daw Y| Sum
15004 - 50 w2000 19, SE DEMAT - CEFET MG

IR < -
= 10um, LT ActV  Probe Mag P Sum
DEMAT - CEFET MG \ 1500V 50 "Waoly 10 SE DEMAT “CEFET MG

wAocVr+  Prober—" Mad) » WDL Daf -, "] “T0um, _ AccY  Piobe  Mag wpfpe = Sum%
150KV ~50 x1000 ~17 “SE - ~DEMAT -CEFET MG T 1500V 50 x2000 17 SE ™ DEMAT_CEFET MG

™ . ..’h\'\.’

. L4 - -~
Accy  Proba.  MigeWD Dul Fm\. |

SkV 50 x?llllh 20 SE DEMAT - CEFET MG ‘

FONTE: Produzida pelo autor




71

Figura 42 - Micrografias (MEV) de agos duplex evidenciando o desenvolvimento da fase
sigma: (a) aco UNS31803 tratado a 750°C, por 60 minutos e resfriado em
agua; (b) aco ASTM 890 GR1C SDSS, resfriado a partir do estado liquido.

w,) u*j\*%\ y s

cc.V  Spot Magn Det WD F——1 2um
pOKV 40 10000x SE 88 750C/1h

(@)
FONTE: ESCRIBA et al., 2009; MARTINS; RODRIGUES; FORT], 2008.

Figura 43 - Micrografias (MEV) do aco UNS31803, tratado termicamente a 950°C por
60 minutos: (a) e (c) técnica utilizando elétrons secundarios; (b) e (d) técnica
utilizando elétrons retroespalhados.
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FONTE: Produzida pelo autor.



72

Os resultados exibidos e comentados anteriormente permitem a observagdo apenas qualitativa
da microestrutura do material. A principio, as imagens obtidas por microscopia Optica
possibilitariam uma posterior avaliacdo das fases presentes por meio de metalografia
quantitativa. No entanto, a auséncia de contraste ou mesmo limitagdes dos microscopios
empregados dificultaram tanto a identificacdo dos constituintes nas imagens como a utilizacao
da técnica mencionada. Dessa forma, foi conduzida a anélise das amostras por difracdo de
raios-X que, posteriormente, possibilitou a realizacdo de uma analise semiquantitativa das

fases presentes no ago.

Nas Figuras 44 a 50 sdo apresentados os difratogramas para as amostras tratadas
termicamente em todas as condic¢des, novamente agrupados de acordo com a temperatura e
acompanhados dos resultados relativos ao material como recebido. Os resultados das analises
semiquantitativas para cada uma das situacGes podem ser observados nas Tabelas 12 a 18.

Confirmando o que foi verificado nas micrografias Opticas e eletrdnicas de varredura, nao
foram observados picos de intensidade em funcdo do angulo de difracdo referentes a fase
sigma para 0 ago inoxidavel UNS31803 tratado termicamente com temperatura de 650°C.
Para a temperatura de 700°C, a fase sigma aparece de forma muito discreta, como “tragos”,
para 0s tempos de encharque de 40 minutos e 60 minutos. A partir de 750°C, o

desenvolvimento da fase sigma é claro.

A andlise semiquantitativa dos resultados obtidos nos difratogramas envolvendo todas as
condicbes de tratamento térmico é exibida na Figura 51. Nota-se que, para um tempo de
encharque de 60 minutos, o desenvolvimento real da fase sigma se da apds a temperatura de
700°C. A partir de 750°C até a temperatura de 950°C, ndo foram observadas alteracbes
significativas na quantidade da fase secundaria mencionada. Acompanhando o aparecimento
da fase sigma, observou-se o decréscimo na quantidade de ferrita. Para os demais tempos de
encharque o comportamento geral foi similar. No entanto, para o tempo de 40 minutos, apesar
do desenvolvimento da fase sigma ocorrer também ap6s a temperatura de 700°C, somente a
partir de 800°C os resultados se tornam mais préximos entre si. Para o tempo de 20 minutos, a
ocorréncia da fase sigma foi observada apds a temperatura de 750°C. Dessa forma, verificou-
se que o surgimento das fases intermetalicas, especialmente a fase sigma, esteve condicionado

a relacdo entre temperatura de tratamento térmico e tempo de encharque.
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De maneira geral, os resultados obtidos estdo coerentes com resultados da literatura, que
tratam da formacéao de sigma a partir de ferrita e sua relacdo com a temperatura (MARTINS;
FORTI, 2008; FARGAS ANGLADA; MATEO, 2009).

Figura 44 - Difratogramas do aco UNS31803: (a) Como recebido; tratado
termicamente 650°C: (b) 20 minutos; (c) 40 minutos; (d) 60 minutos.
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FONTE: Produzida pelo autor.

Tabela 12 - Evolugdo da porcentagem das fases no tratamento térmico de 650°C.

FASES
TEMPO DE - . .
ENCHARQUE Austenita Ferrita Fase Sigma
20 minutos 30,95% 69,05% 0%
40 minutos 37,74% 62,26% 0%
60 minutos 43,68% 56,32% 0%

FONTE: Produzida pelo autor.



Figura 45 - Difratogramas do aco UNS31803: (a) Como recebido; tratado
termicamente 700°C: (b) 20 minutos; (c) 40 minutos; (d) 60 minutos.
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FONTE: Produzida pelo autor.

Tabela 13 - Evolucdo da porcentagem das fases no tratamento térmico de 700°C.

FASES
TEMPO DE . . .
ENCHARQUE Austenita Ferrita Fase Sigma
20 minutos 34,97% 65,03% 0%
40 minutos 31,08% 68,54% 0,38%
60 minutos 41,99% 57,74% 0,27%

FONTE: Produzida pelo autor.



Figura 46 - Difratogramas do aco UNS31803: (a) Como recebido; tratado
termicamente 750°C: (b) 20 minutos; (c) 40 minutos; (d) 60 minutos.
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FONTE: Produzida pelo autor.

Tabela 14 - Evolugdo da porcentagem das fases no tratamento térmico de 750°C.

FASES
TEMPO DE . . .
ENCHARQUE Austenita Ferrita Fase Sigma
20 minutos 55,30% 44,56% 0,14%
40 minutos 53,36% 34,51% 12,13%
60 minutos 55,39% 24,42% 20,19%

FONTE: Produzida pelo autor.
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Figura 47 - Difratogramas do aco UNS31803: (a) Como recebido; tratado
termicamente 800°C: (b) 20 minutos; (¢) 40 minutos; (d) 60 minutos.
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FONTE: Produzida pelo autor.

Tabela 15 - Evolu¢ao da porcentagem das fases no tratamento térmico de 800°C.

FASES
E?él\lizg(l))ll}:E Austenita Ferrita Fase Sigma
20 minutos 50,02% 33,24% 16,74%
40 minutos 56,37% 21,38% 22,25%
60 minutos 57,06% 21,37% 21,57%

FONTE: Produzida pelo autor.
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Figura 48 - Difratogramas do aco UNS31803: (a) Como recebido; tratado
termicamente 850°C: (b) 20 minutos; (c¢) 40 minutos; (d) 60 minutos.
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FONTE: Produzida pelo autor.

Tabela 16 - Evolucao da porcentagem das fases no tratamento térmico de 850°C.

FASES
E?él\lizg(l))ll}:E Austenita Ferrita Fase Sigma
20 minutos 56,22% 24.13% 19,65%
40 minutos 54,01% 23,50% 22,49%
60 minutos 52,30% 26,08% 21,62%

FONTE: Produzida pelo autor.



Figura 49 - Difratogramas do aco UNS31803: (a) Como recebido; tratado
termicamente 900°C: (b) 20 minutos; (c) 40 minutos; (d) 60 minutos.
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FONTE: Produzida pelo autor.

Tabela 17 - Evolugdo da porcentagem das fases no tratamento térmico de 900°C.

FASES
TEMPO DE . . .
ENCHARQUE Austenita Ferrita Fase Sigma
20 minutos 67,46% 13,99% 18,55%
40 minutos 60,30% 20,80% 18,90%
60 minutos 58,79% 18,40% 22,81%

FONTE: Produzida pelo autor.
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Figura S50 - Difratogramas do aco UNS31803: (a) Como recebido; tratado
termicamente 950°C: (b) 20 minutos; (¢) 40 minutos; (d) 60 minutos.
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Tabela 18 - Evolucao da porcentagem das fases no tratamento térmico de 950°C.

TEMPO DE

ENCHARQUE Austenita
20 minutos 59,10%
40 minutos 38,19%
60 minutos 48,29%

FASES
Ferrita

16,97%
40,88%
31,18%

Fase Sigma
23,93%

20,93%
20,53%

FONTE: Produzida pelo autor.
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Figura 51 - Porcentagens das fases no aco UNS31803 tratado termicamente em
diferentes tempos de encharque: (a) 60 minutos - a,ye o; (b) 40
minutos - a, y e o; (¢) 20 minutos - a, y e o; (d) todos os tempos - G.
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FONTE: Produzida pelo autor.

5.1.2 Caracterizacdo mecénica do aco inoxidavel tratado termicamente

A caracterizacdo mecanica do a¢o inoxidavel UNS31803 tratado termicamente se realizou por
meio de ensaios de dureza Vickers e de tragcdo. Os ensaios de dureza Vickers foram realizados
nas amostras submetidas aos tratamentos térmicos de 650°C a 950°C, com intervalos de 50°C,
nos tempos de encharque de 20, 40 e 60 minutos, totalizando as 21 condi¢fes. Os resultados

apresentados na Tabela 19 representam a média dos valores encontrados nos ensaios.
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Tabela 19 - Valores de dureza Vickers do aco inoxidavel UNS31803 nas diversas
condicgdes de trabalho e como recebido.

Dureza Vickers (HV)
60 minutos 40 minutos 20 minutos
650°C 290,4 316,8 310,2
700°C 288,4 3118 318
750°C 3419 356,6 304
800°C 407,8 404,6 362
850°C 396,7 431,4 4288
900°C 3914 410,6 4174
950°C 387,5 431,6 4338
Como recebido 337,18

FONTE: Produzida pelo autor.

A partir dos resultados apresentados, a analise do efeito da temperatura e do tempo do
tratamento térmico na propriedade mecanica dureza é mostrada na Figura 52. Nota-se que, de
maneira geral, ocorreu um aumento nos valores de resisténcia mecanica apés a temperatura de
700°C ou 750°C, de acordo com o tempo de encharque. Para o tempo de 60 minutos (Figura
52a), observou-se um aumento méximo de dureza na amostra tratada termicamente a 800°C,
com tendéncia a diminuicdo gradativa nas temperaturas seguintes. Para os tempos de 40
minutos e de 20 minutos (Figura 52a e b), o valor de dureza foi elevado até a temperatura de
tratamento térmico de 850°C, decresceu e depois voltou a aumentar. Relacionando-se a
temperatura de tratamento térmico e o tempo de encharque aos valores de dureza, podem ser

verificadas na Figura 52.d as condi¢des de maior e menor dureza do material estudado.

O ensaio de tracdo foi realizado nas amostras para analisar a influéncia do tratamento térmico
nas propriedades resisténcia mecénica e na ductilidade do ago UNS31803, representadas pela
tensdo limite de escoamento, tensdo limite de resisténcia e alongamento uniforme,
respectivamente. Nas Figuras 53 a 59 s@o mostradas as curvas de tensdo convencional (MPa)
— deformagdo convencional do aco inoxidavel UNS31803 tratado termicamente, até o inicio
da estriccdo das amostras, organizadas de acordo com a temperatura, acompanhados ainda dos
resultados obtidos para o material no estado inicial. Ressalta-se que, apesar de cada grafico
exibir apenas uma curva, conforme mencionado anteriormente ao menos dois ensaios para
cada condi¢do foram conduzidos. Os valores médios determinados para o limite de

escoamento, para o limite de resisténcia e para o alongamento uniforme (%) sdo apresentados
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nas Tabelas 20 a 26. Nas Figuras 63 a 65 sdo exibidos os resultados relativos as propriedades

mecanicas envolvendo todas as condi¢des de tratamento térmico.

Figura 52 - Dureza Vickers (HV) do aco UNS31803 tratado termicamente em diferentes
temperaturas - tempo de encharque: (a) 60 minutos, (b) 40 minutos, (c) 20
minutos e (d) todos os tempos.
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FONTE: Produzida pelo autor.

Em relacdo a tensdo limite de escoamento (Figura 60), de maneira geral, observou-se uma
tendéncia a queda inicial nos resultados, seguida de um aumento até um valor maximo e
diminuicdo subsequente. Ressalta-se que, neste caso, para os trés tempos de encharque
abordados no trabalho, a temperatura na qual os resultados mais elevados foram observados
foi de 900°C. Observa-se ainda que, para o tempo de 60 minutos, diferengcas menores entre 0s

valores de limite de escoamento foram verificadas.



83

Similarmente aos resultados de limite de escoamento, a analise do efeito do tratamento
térmico no valor da tensdo limite de resisténcia (Figura 61) a tracdo mostrou uma queda
inicial nos valores seguida de uma tendéncia de aumento até uma temperatura na qual se
observou um resultado maximo. Para os tempos de encharque de 60 minutos, 40 minutos e 20
minutos, esses valores maximos ocorreram a uma temperatura de 800°C, 900°C e 850°C,
respectivamente. Mais uma vez, o tempo de encharque de 60 minutos levou a uma variacéo

menos acentuada nos resultados.

Considerando os resultados observados para os limites de escoamento e de resisténcia, notou-
se que, em geral, 0 aumento nos valores, apds a queda inicial, se deu a partir de temperaturas
nas quais seria iniciada a formacao da fase sigma de forma mais pronunciada, comparando a
Figura 51 com a Figura 61. Assim, pode-se afirmar que a presenca de fase sigma alterou a
resisténcia mecénica do material. Verifica-se ainda que para o tempo de 60 minutos,
diferencas menos acentuadas foram obtidas em termos de resisténcia mecanica com mudancas
na temperatura de tratamento térmico. Esse tempo de encharque foi aquele que,
aparentemente, levou a uma maior estabilidade na proporcdo das fases com alteracfes na

temperatura, a partir de um determinado valor (750°C).

Por fim, a analise do alongamento uniforme realizada por meio do ensaio de tragdo mostrou
que a formacéo de fase sigma colaborou para uma diminuicdo significativa deste parametro.
Na Figura 62 observa-se a relacdo entre o alongamento uniforme e o tratamento térmico.
Notou-se uma queda acentuada nos valores a partir de 700°C, para o tempo de 60 minutos e
750°C, para os tempos de 40 e 20 minutos. Tal queda reflete o decréscimo de ductilidade no
material tratado termicamente nas condi¢Oes estabelecidas, fendmeno que também esta
associado ao desenvolvimento da fase intermetélica sigma. Ap6s a reducéo significativa no
alongamento uniforme, notou-se que alteracdes nos valores ocorreram, porém de maneira
menos significativa, assim como a alteracdo microestrutural ndo sé em relacdo a quantidade

de fase sigma como em relacdo as demais fases.



84

Figura 53 - Curvas tensdo convencional (MPa) — deformacdo convencional do acgo
inoxidavel UNS31803: tratado termicamente a 650°C (a) 20 minutos; (b)
40 minutos; (c) 60 minutos.
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FONTE: Produzida pelo autor.

Tabela 20 - Propriedades mecanicas do aco inoxidavel UNS31803 tratado termicamente
(650°C) em tempos de encharque distintos.

Tratamento térmico Limite de escoamento Limite resisténcia Alongamento Uniforme
(MPa) (MPa) (%)
20 minutos 7475 923,72 18,60
40 minutos 740 926,90 18,70
60 minutos 745 930,54 18,55

FONTE: Produzida pelo autor.
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Figura 54 - Curvas tensdo convencional (MPa) — deformacdo convencional do aco
inoxidavel UNS31803 tratado termicamente a 700°C: (a) 20 minutos; (b)
40 minutos; (c) 60 minutos.
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FONTE: Produzida pelo autor.

(©)

Tabela 21 - Propriedades mecénicas do aco inoxidavel UNS31803 como recebido e
tratado termicamente (700°C) em tempos de encharque distintos.

Tratamento térmico

20 minutos
40 minutos

60 minutos

Limite de escoamento

(MPa)
670
632,50
675

Limite resisténcia
(MPa)

864,58
871,22
927,52

Alongamento Uniforme
(%)

17,55
17,55
19,05

FONTE: Produzida pelo autor.
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Figura 55 - Curvas tensdo convencional (MPa) — deformacdo convencional do aco
inoxidavel UNS31803 tratado termicamente a 750°C: (a) 20 minutos; (b)
40 minutos; (c) 60 minutos.

_ 1200
©
[a
= 1000
N—r
S 800 -
'S
)
S 600
S
S 400 -
o
as}
2 200 |
e
0 | j j j |
0 4 8 12 16 20
deformacédo convencional (%)
(@)
_ 1200 _ 1200
© ©
[a o
= 1000 + = 1000
N—r N—r
S 00 E 800 |
= =
) & ]
S 600 S 600
S S
S 400 O 400 -
o o
uT AT
S 200 - 2 200 }
i) i)
0 t t t t { 0 t t t t {
0 4 8 12 16 20 0 4 8 12 16 20
deformacédo convencional (%) deformagdo convencional (%)

(b)
FONTE: Produzida pelo autor.

(©)

Tabela 22 - Propriedades mecanicas do aco inoxidavel UNS31803 tratado termicamente
(750°C) em tempos de encharque distintos.

Tratamento térmico

(MPa)
20 minutos 650
40 minutos 700
60 minutos 717,5

Limite de escoamento

(MPa)
932,08
946,14
998,23

Limite resisténcia

Alongamento Uniforme
(%)

17,85
17,4
6.5

FONTE: Produzida pelo autor.
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Figura 56 - Curvas tensdo convencional (MPa) — deformacdo convencional do aco
inoxidavel UNS31803 tratado termicamente a 800°C: (a) 20 minutos; (b)
40 minutos; (c) 60 minutos.

_ 1200
©
[a
= 1000
N—r
S 800 -
'S
)
S 600
[
(@]
S 400 -
o
as}
2 200
e
0 | j j j |
0 4 8 12 16 20
deformagdo convencional (%)
(@)
_ 1200 _ 1200
© ©
[a o
= 1000 + = 1000
N—r N—r
S 800 - S 800 -
= =
) & ]
S 600 S 600
S S
O 400 - O 400 +
o o
AT AT
S 200 - 2 200 |
i) i)
0 t t t t { 0 t t t t {
0 4 8 12 16 20 0 4 8 12 16 20
deformacédo convencional (%) deformacédo convencional (%)

(b)
FONTE: Produzida pelo autor.

(©)

Tabela 23 - Propriedades mecénicas do aco inoxidavel UNS31803 como recebido e
tratado termicamente (800°C) em tempos de encharque distintos.

Tratamento térmico

20 minutos
40 minutos

60 minutos

Limite de escoamento

(MPa)
1026,04
1062,85
1065,54

Limite resisténcia
(MPa)

700
690
600

Alongamento Uniforme
(%)

2,6
4,2
3,8

FONTE: Produzida pelo autor.
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Figura 57 - Curvas tensdo convencional (MPa) — deformacdo convencional do aco
inoxidavel UNS31803 tratado termicamente a 850°C: (a) 20 minutos; (b)
40 minutos; (c) 60 minutos.
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(©)

Tabela 24 - Propriedades mecanicas do aco inoxidavel UNS31803 tratado termicamente
(850°C) em tempos de encharque distintos.

Tratamento térmico

(MPa)
20 minutos 800
40 minutos 680
60 minutos 770

Limite de escoamento

Limite resisténcia
(MPa)

1259,03
1022,81
1021,35

Alongamento Uniforme

(%0)
1,7
2,7
4,6

FONTE: Produzida pelo autor.
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Figura 58 - Curvas tensdo convencional (MPa) — deformacdo convencional do aco
inoxidavel UNS31803 tratado termicamente a 900°C: (a) 20 minutos; (b)
40 minutos; (c) 60 minutos.
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FONTE: Produzida pelo autor.

Tabela 25 - Propriedades mecanicas do aco inoxidavel UNS31803 tratado termicamente
(900°C) em tempos de encharque distintos.

Tratamento térmico Limite de escoamento Limite resisténcia Alongamento Uniforme
(MPa) (MPa) (%)
20 minutos 1000 1232,29 4,2
40 minutos 890 1225,26 2,1
60 minutos 790 977,86 1,9

FONTE: Produzida pelo autor.
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Figura 59 - Curvas tensdo convencional (MPa) — deformacdo convencional do aco
inoxidavel UNS31803 tratado termicamente a 950°C: (a) 20 minutos; (b)
40 minutos; (c) 60 minutos.
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(©)

Tabela 26 - Propriedades mecénicas do aco inoxidavel UNS31803 como recebido e
tratado termicamente (950°C) em tempos de encharque distintos.

Tratamento térmico

20 minutos
40 minutos

60 minutos

Limite de escoamento

Limite resisténcia

(MPa) (MPa)

657,50 1013,35
745 1005,29
700 994,18

Alongamento Uniforme
(%)

4,9
6,05
6,05

FONTE: Produzida pelo autor.



Figura 60 - Limite de Escoamento (MPa) do aco UNS31803 tratado termicamente
em diferentes temperaturas - tempo de encharque: (a) 60 minutos, (b)
40 minutos, (c) 20 minutos e (d) todos os tempos.
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Figura 61 - Limite de Resisténcia (MPa) do aco UNS31803 tratado termicamente
em diferentes temperaturas - tempo de encharque: (a) 20 minutos, (b)
40 minutos, (¢) 60 minutos e (d) todos os tempos.
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FONTE: Produzida pelo autor.
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Figura 62 - Alongamento Uniforme (%) do aco UNS31803 tratado termicamente
em diferentes temperaturas - tempo de encharque: (a) 20 minutos, (b)
40 minutos, (¢) 60 minutos e (d) todos os tempos.
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FONTE: Produzida pelo autor.

5.2 Efeito da deformacdo por dobramento no desenvolvimento das fases

intermetalicas apds tratamento térmico

As amostras deformadas por dobramento ciclico, descritas no item 5.4, na Tabela 9, foram
tratadas termicamente e encaminhadas a analise por difracdo de raios-X para avaliacdo
semiquantitativa das fases existentes no aco inoxidavel duplex UNS31803. Nas Figuras 63 a
66 sdo exibidos os difratogramas das amostras do material dobradas (0,5; 1 e 2 ciclos) e
tratadas termicamente (650°C, 750°C, 850°C e 950°C — 60 minutos). Em cada uma das
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figuras é observado também um difratograma para a condicdo do material apenas tratado

termicamente.

Nas Tabelas 27 a 30 sdo exibidas as analises semiquantitativas das fases presentes no aco nas
diversas condi¢Oes estudadas. A partir dos dados obtidos, observou-se que, para a condi¢do na
qual o tratamento térmico ndo levaria ao desenvolvimento de fase sigma (temperatura de
650°C), ndo foram verificadas alteracbes quanto a esse fendmeno (Figura 63 e Tabela 27),
porém com modificagdes na proporcao das fases ferrita e austenita. Por outro lado, para as
temperaturas de 750°, 850° e 950° (Figuras 64, 65 e 66 e Tabelas 28, 29 e 30), aparentemente,
houve uma diminuicdo do teor de fase sigma nas amostras previamente deformadas e levadas
ao tratamento térmico subsequente, em comparacdo com o material apenas tratado
termicamente nas mesmas condicdes. A analise da variacdo dos resultados pode ser vista na
Figura 67, onde sdo relacionados os percentuais das fases do aco com o respectivo tratamento
térmico e processamento mecanico. Na Figura 67d é mostrada a variacdo da fase sigma em

relacdo a quantidade de ciclos de dobramento e a temperatura de tratamento térmico.

De maneira similar ao que se observa no material apenas tratado termicamente, verificou-se o
desenvolvimento de fase sigma com o aumento da temperatura, acompanhado da reducdo da
proporcdo de fase ferrita. Especificamente em relagdo ao desenvolvimento da fase sigma,
notou-se que para a temperatura de 750C o aumento da magnitude de deformacdo levou a
diminuicdo da porcentagem de fase sigma. Por outro lado, para as temperaturas de 850°C e
950°C ocorre uma elevagédo na proporcao de fase sigma ao passar de 0,5 para 1 ciclo e depois
uma queda nos resultados. Considerando o efeito da temperatura e do nimero de ciclos, nota-
se que para 750°C, independente da magnitude de deformacéo, a quantidade de fase sigma
formada foi inferior aquela vista para as temperaturas de 850°C e 950°C, que por sua vez,
apresentaram resultados similares. Comparando o comportamento do material deformado e
tratado termicamente (750°C, 850°C e 950°C) com aquele observado para o material apenas
tratado termicamente, observou-se que a realizacdo da operagdo de dobramento de 0,5 ciclo é
aquela condicdo, independente da temperatura, na qual foi verificada uma queda mais
acentuada na queda de fase sigma. A diminuigéo da fase sigma observada nos resultados pode
estar associada a ocorréncia de reducdo de ferrita na deformagdo pléstica anterior ao
tratamento térmico, uma vez que a fase sigma se forma em detrimento a essa fase. Ressalta-se
que a fase sigma desenvolve-se preferencialmente na interface das fases ferrita e austenita,
embora também possa aparecer nos contornos de graos ferriticos (SIEURIN, H.;
SANDSTROM, R, 2006).
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Figura 63 - Difratogramas do aco UNS31803: (a) tratado termicamente 650°C;
processado mecanicamente (dobrado) e tratado termicamente 650°C:
(b) 0,5 ciclo; (c) 1 ciclo; (d) 2 ciclos.
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FONTE: Produzida pelo autor.

Tabela 27 - Porcentagem das fases do aco UNS31803 processado mecanicamente e
tratamento termicamente a 650°C.

FASES
D g}i%(;/[SE];]?I‘O Austenita Ferrita Fase Sigma
0,5 ciclo 51,72% 48,28% 0,0%
1 ciclo 38,13% 61,87% 0,0%
2 ciclos 49,03% 50,97% 0,0%
ég:::g;ﬁg&" 46.68% 56.32% 0.0%

FONTE: Produzida pelo autor.



Figura 64 - Difratogramas do aco UNS31803: (a) tratado termicamente a 750°C;
processado mecanicamente (dobrado) e tratado termicamente 750°C:

(b) 0,5 ciclo; (c) 1 ciclo; (d) 2 ciclos.

FONTE: Produzida pelo autor.
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Tabela 28 - Porcentagem das fases do aco UNS31803 processado mecanicamente e
tratamento termicamente a 750°C.

CICLOS DE )
DOBRAMENTO Austenita
0,5 ciclo 61,52%
1 ciclo 54,49%
2 ciclos 61,74%
Apenas tratado 55400

termicamente

FASES

Ferrita Fase Sigma
25,76% 12,72%
30,34% 15,16%
20,49% 17,77%
24,42% 20,19%

FONTE: Produzida pelo autor.



Figura 65 - Difratogramas do aco UNS31803: (a) tratado termicamente 850°C;
processado mecanicamente (dobrado) e tratado termicamente

850°C: (b) 0,5 ciclo; (¢) 1 ciclo; (d) 2 ciclos.
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FONTE: Produzida pelo autor.

Tabela 29 - Porcentagem das fases do aco UNS31803 processado mecanicamente e

tratamento termicamente a 850°C.

FASES
D g;%g/[s];;]?r o Austenita Ferrita Fase Sigma
0,5 ciclo 71,49% 13,85% 14,67%
1 ciclo 64,46% 17,19% 18,35%
2 ciclos 61,58% 22.04% 16,38%
Apenas tratado 52.30 26.08% 21.62%

termicamente

FONTE: Produzida pelo autor.
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Figura 66 - Difratogramas do aco UNS31803: (a) tratado termicamente a 950°C;
processado mecanicamente (dobrado) e tratado termicamente
950°C: (b) 0,5 ciclo; (¢) 1 ciclo; (d) 2 ciclos.
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FONTE: Produzida pelo autor.

Tabela 30 - Porcentagem das fases do aco UNS31803 processado mecanicamente e
tratamento termicamente a 950°C.

FASES
D(()Jli(ljlkg[sE];I]’ZI‘O Austenita Ferrita Fase Sigma
0,5 ciclo 58,28% 26,03% 15,69%
1 ciclo 57,25% 23,29% 19,46%
2 ciclos 59,62% 23,92% 16,46%
Apenas tratado 48.28% 31.18% 20.53%

termicamente

FONTE: Produzida pelo autor.
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Figura 67 - Porcentagens das fases desenvolvidas no aco inoxidavel UNS31803
dobrado e tratado termicamente a 60 minutos: (a) 0,5 ciclo — a, y e o;
(b) 1 ciclo - a,yeo; (c) 2ciclos - a,yeo; (d) todos os ciclos de
dobramento - c.
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FONTE: Produzida pelo autor.

5.3 - Analise de corrosao.

5.3.1 - Analise de corrosdo no aco inoxidavel UNS31803 em solucéo de FeCl;

As amostras submetidas ao ensaio de perda de massa foram inicialmente tratadas

termicamente e outro grupo de amostras foi dobrado (1 ciclo) e levado ao tratamento térmico
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subsequente. Corpos de prova como recebido foram levados aos ensaios por perda de massa,
embora ndo tenha apresentado perda de massa significativa para ser contabilizada.

As diversas condigdes nas quais as amostras foram submetidas antes de serem levadas ao
ensaio podem ser vistas nas Tabelas 8 e 9, na 3?2 etapa do trabalho experimental. Na Figura 68
observa-se a disposicdo das amostras nos béqueres, no momento em que se iniciou o teste e
no fim do teste, ap6s o tempo de 72 horas.

Figura 68 - Amostras nas diversas condi¢cdes imersas em FeCls: (a) no inicio do ensaio;
(b) no fim do ensaio.

(b)

FONTE: Produzida pelo autor.

Observou-se, qualitativamente, na Figura 68 que as amostras tratadas termicamente a 750°C,
850°C e 950°C sofreram corrosao, enquanto as amostras submetidas a tratamento térmico de
650°C ndo apresentaram sinais visiveis de corrosdo. Relacionando-se as temperaturas de
tratamento térmico com a formacdo de fase sigma, notou-se que nas temperaturas de maior
susceptibilidade a formacdo de fase sigma, houve também maior propensdo a corrosdo das
amostras. Para uma analise quantitativa do fendmeno de corrosdo, foi realizado o célculo de
porcentagem de perda de massa nas amostras testadas. A Tabela 31 mostra essa anélise e a

Figura 69 exibe um grafico, relacionando todas as condi¢des e suas perdas de massa.
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Tabela 31 - Perda de massa (%) das amostras tratadas termicamente.

Temperatura (°C) % Perda de massa
650 0,063
750 2,793
850 2,694
950 2,750

FONTE: Produzida pelo autor.

Figura 69 - Analise da porcentagem da perda de massa das amostras tratadas
termicamente.
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FONTE: Produzida pelo autor.

Nota-se por meio da Tabela 31 e da Figura 69 que, para a condicdo de tratamento térmico
650°C, tempo de 60 minutos, a perda de massa foi bem menor do que nas demais
temperaturas, resultado que esta de acordo com o desenvolvimento da fase sigma, ou seja,
essa condi¢cdo ndo levou a formacdo da fase mencionada, ndo implicando, portanto, em perda
de resisténcia a corrosdo. Em relacdo as temperaturas de 750°C, 850°C e 950°C, verificou-se
a ocorréncia de perda de massa, cuja diferenca entre as condic¢des foi pequena. Nesse caso, foi
observado o desenvolvimento de fase sigma nas seguintes proporgdes: 20,19%, 21,62% e
20,63%, para 750°C, 850°C e 950°C, respectivamente, conforme as Tabelas 14, 15 e 16, ou
seja, a quantidade de fase sigma formada foi similar, o que estd de acordo com o

comportamento descrito na Figura 69.

Para as amostras deformadas e tratadas termicamente, nota-se que em todas as temperaturas
houve maior perda de massa em relacdo ao material ndo deformado, conforme € mostrado na
Tabela 32. A Figura 70 exibe um grafico com as perdas de massa, onde pode ser observado
um resultado diferente do esperado, relacionando-se a fase sigma formada ap6s a deformacéo

e tratamento térmico e a corrosdo. Nas analises anteriores, verificou-se que a deformacao
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contribuiria para uma diminuicdo da fase sigma nas condic¢des estudadas, o que, a principio,

levaria a uma diminuicdo das taxas de corrosdo.

Tabela 32 - Perda de massa (%) das amostras deformadas e tratadas termicamente.

Temperatura (°C) % Perda de massa
650 7,3632
750 8,0906
850 6,7070
950 6,7802

FONTE: Produzida pelo autor.

Figura 70 - Andlise da porcentagem da perda de massa das amostras deformadas e
tratadas termicamente.
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FONTE: Produzida pelo autor.

Entretanto, verificou-se que, para todas as situacoes, a realizacdo da deformacéo plastica por
dobramento em 1 ciclo anterior ao tratamento térmico implicou em uma diminuicdo da
resisténcia a corrosdo. Em adicdo a esse fendbmeno, observou-se ainda que na temperatura de
650°C, os resultados de perda de massa foram similares aqueles das demais temperaturas, o
que, aparentemente, € um resultado incoerente. Considerando o desenvolvimento de fase
sigma como um fator fundamental em termos de resisténcia a corrosdo, o aco inoxidavel
UNS31803 deformado e tratado termicamente a 650°C ndo deveria apresentar valores de
perda de massa significantes e analogos aos resultados apresentados pelo material nas demais
temperaturas. Dessa forma, os resultados sugerem que ha outros fatores envolvidos na

resisténcia a corrosao da liga e que a deformacéo influenciaria no fenémeno.
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5.3.2 - Analise de corrosdo no aco inoxidavel UNS31803 em atmosfera salina

Nas amostras passivadas e sem passivacdo, observou-se uma resisténcia a corrosao de forma
tal que a perda de massa foi considerada quase nula para comparagdes entre as condicGes
estudadas. Nas Tabelas 33 e 34 sdo exibidos os dados feitos a partir de médias da perda de

massa do aco nas condicdes de tratamento.

Tabela 33 - Perda de massa das amostras sem passivagao.

Temperatura (°C) % perda de massa
650 0,03203
750 0,01066
850 0,00971
950 0,00905

FONTE: Produzida pelo autor.

Tabela 34 - Perda de massa das amostras passivadas.

Temperatura (°C) % perda de massa
650 0,01421
750 0,00912
850 0,00469
950 0,00316

FONTE: Produzida pelo autor.

Dessa forma, a atmosfera salina a que foram submetidas as amostras, mesmo sendo um
ambiente severo e de corrosdo iminente, para 0 tempo considerado, ndo promoveu o

fendmeno da corroséo no material nas diversas condigOes testadas de maneira pronunciada.
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6. CONCLUSOES

A microestrutura do ago inoxidavel UNS31803 foi alterada de acordo com a temperatura e 0
tempo de encharque no tratamento térmico. Especificamente em relacdo ao desenvolvimento
de fase sigma, fracOes significativas foram observadas a partir da temperatura de 750°C,
situacOes nas quais foi verificada reducdo na proporcéo de ferrita. Em relacdo aos tempos de
encharque analisados, foi observado que tempos maiores favoreceram o inicio da precipitacdo

de fase sigma em temperaturas menores.

Foi observada a influéncia dos parametros de tratamento térmico nas propriedades resisténcia
mecanica, representada pelo limite de escoamento e limite de resisténcia, ductilidade,
representada pelo alongamento uniforme percentual, e dureza do material. De maneira geral,
as condigOes que propiciaram o desenvolvimento e mesmo uma elevagdo da quantidade de
fase sigma implicaram no aumento da resisténcia mecénica e da dureza e na diminuigdo da
ductilidade.

O efeito do processamento mecéanico por dobramento seguido de tratamento térmico na
microestrutura do material evidenciou uma queda na fracdo da fase intermetalica sigma em
comparagao com 0 ago apenas tratado termicamente, associando-se essa reducdo a diminuicao

da fase ferrita.

Os parametros de tratamento térmico afetaram o comportamento do material quanto a
resisténcia a corrosdo, avaliada por meio de perda de massa em solucdo de FeCls. Nas
temperaturas nas quais se observou a formacdo de fase sigma, notou-se também uma maior
susceptibilidade a corrosdo, enquanto que na temperatura desfavoravel ao desenvolvimento de

fase sigma ndo foi constatada perda ou diminuigdo na resisténcia a corrosao.

Ainda em relagdo ao comportamento do material quanto a resisténcia a corrosdo, avaliada por
meio de perda de massa em solucdo de FeCls, a realizacdo de processamento mecénico por
dobramento anterior ao tratamento térmico levou a um aumento na perda de massa, cuja
magnitude foi similar para todas condicdes testadas, sugerindo que outros fatores, além da

presenca de fases secundarias intermetalicas influenciariam a resisténcia a corrosdo do aco.

Néo foi observada perda de massa significativa para as amostras de a¢o inoxidavel UNS31803
em todas as condi¢des de tratamentos térmicos investigadas para os testes em névoa salina

(salt spray).
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