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Resumo

Através da analise metalografica de um componente mecanico pode-se conhecer para um
dado material, de composicdo quimica conhecida ou estimada a morfologia e distribui¢do das
fases presentes que ddo indicativos seguros do historico térmico e mecanico sofrido pelo
componente. A simples micrografia pode dizer se o material ¢ fundido, forjado ou laminado;
se sofreu tratamentos térmicos ou soldagem; se foi superaquecido; ou mesmo se ¢é resistente a
corrosdo ou ao desgaste. Os agos inoxidaveis duplex ocupam posi¢do de destaque ao lado dos
inox austeniticos, ferriticos, martensiticos ¢ endureciveis por precipitacdo. Seu campo de
aplicagao é onde existe elevadas solicitagdes de resisténcia a corrosao quimica e/ou
por desgaste e solicitagbes mecanicas. Sdo usados em uma variada gama de
industrias, particularmente de dleo e gas, petroquimicas, papel e celulose, e
industrias de controle de poluicdo. Sdo comumente utilizados em ambientes
aquosos contendo cloretos, ou como substituto de agos que estejam sendo atacados
por corrosdo sob tensdo ou piting durante servigo. Sdo empregados em tubulagdes
de trocadores de calor, tanques para produtos quimicos, vasos de reatores
quimicos, sistemas de manuseio de acidos acético e fosférico, aquecedores de agua
domésticos, sistemas de combate a incéndio, separadores de agua e gas,
equipamentos para evaporagao de sal, plantas de desalinizagdo, pegas fundidas,
implantes cirurgicos, etc.
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1. INTRODUGAO

A metalografia € um ensaio realizado nos materiais metalicos, abordando a
sua textura que em geral é realizado em uma segdo previamente preparada e
atacada adequadamente por um reagente quimico. Consiste, unicamente, na analise
e interpretacao do aspecto da secao. A precisdo do resultado esta condicionado nao
s6 ao conhecimento da microestrutura, como também a uma boa técnica no preparo
e no ataque do corpo de prova.

O preparo do corpo de prova deve ser realizado com todo cuidado para a
exata execucdo do ensaio e evitar a introducao de defeitos que dificultariam a
correta interpretacdo. Apesar da realizacdo relativamente simples, requer muita
pratica e habilidade, pois muitas dificuldades podem aparecer durante a
manipulacdo. Assim o preparo de uma micrografia segue uma sequéncia de
operacgdes como; escolha e localizagdo da secdo de estudo; execucido do corte da
secdo plana, embutimento, lixamento e polimento; lavagem, secagem, ataque e
observagao ao microscopio.

A superficie metalica polida, exposta e sob a acdo de um reativo, pode
apresentar, quase sempre, aspectos diversos em virtude das heterogeneidades
reagirem diferentemente e dos defeitos serem atacados. Assim, as diferengas
cristalinas e mecanicas, sdo evidenciadas em virtude da dissolugao seletiva, ou da
coloragao seletiva do ataque, ou da deposi¢ao seletiva dos produtos das reagdes. O
reativo, também, pde em evidéncia, por corrosdo, defeitos que eram
imperceptiveis!".

O aspecto da textura é devido entao as diferentes intensidades de reflexdao da
luz, pois as regides menos afetadas pelo reativo refletem a luz sobre o olho do
observador com maior intensidade do que as outras, coloridas ou recobertas de
produtos das reacdes ou menos corroidas, que dispersam ou absorvem em maior ou
menor intensidade. A maior nitidez é alcangada para um determinado &ngulo
incidente da luz !,

O microataque pode ser realizado por imersao e aplicacdo. InUmeros sao 0s
reativos utilizados na microscopia, todavia a escolha de um deles é baseada na
composic¢ao, nas fases e nos constituintes do material do c.p. , a fim de obter-se
uma nitida microestrutura.

O ataque de acordo com o tempo de duragdo, € dito rapido, conforme dure
segundos ou poucos minutos, e lento, quando dura minutos, horas ou dias. Também
€ comum classifica-los quanto a profundidade, em superficial e profundo, e quanto a
temperatura, em a frio e a quente, conforme seja realizado a temperatura ambiente
ou acima desta.

O tempo de ataque , estando subordinado a temperatura e a composicao do
material e do reativo, deve ser encarado com muito cuidado, pois tempo insuficiente
proporcionara textura fraca, pouco visivel e sem detalhes, em excesso dara textura
ofuscada e até deturpada.

O ataque é interrompido com jorro de agua e alcool sobre a superficie e em
seguida faz-se a secagem da amostra.

O perfeito ataque € o que acarreta uma nitida microtextura, intrinsecamente
caracteristica do corpo de prova.

O resultado do ensaio restringe-se a particular segdo analisada e néo
representa todo o CP, pois os materiais metalicos, devido ao natural processo de
fabricacdo, ndo sdo homogéneos. Os dados fornecidos pelos ensaios quimicos e



mecanicos sdo considerados também valores meédios representativos da regido de
onde se extraiu a amostra.

Muito embora encare somente a se¢cao em estudo, ensaios realizados em
secoes selecionadas conduzem a preciosas informagdes que proporciona ao
analista, decidir sobre a serventia ou ndo do material, as causas do fracasso das
pegas em servigo, os processos de fabricacdo das pecas, o modo pelo qual o
material adquiriu as propriedades, etc. E, também, de consideravel valor no controle
da fabricagao, evitando-se pecas defeituosas ou de ma qualidade pela interrupgéao
da sua fabricagao e conseqiiente refugo ! .

A microscopia comega sua historia quando em 1664, Henry Power, apresenta
resultados de defeitos em superficies polidas, observadas ao microscopio e seu
efeito sobre as propriedades. Em 1795, George Pearson, estuda as estruturas das
espadas de Damasco. Em 1802, A. Widmanstatten, ao observar os meteoritos
registra a estrutura de graos de ferro de forma geométricas caracteristicas, o que
promove grande interesse pelo conhecimento da estrutura dos metais. Em 1820, M.
Faraday; Préant e Belaiew, realizaram estudos em antigas armas, considerando com
grande intuicdo que a textura das mesmas era resultante da destruicdo e
estiramento por martelagem da estrutura cristalina inicial. Em 1831 a micrografia é
pela primeira vez proposta pelo cientista P. Anosov . Em 1863, A. C. Sorby, da inicio
a metalografia empregando o microscépio na observagédo de superficies metalicas
polidas. Em 1885, J. A. Brinell, através dos seus estudos, comega a reconhecer-se o
interesse da metalografia. Em 1887, as observagdes micrograficas passam a poder
registrar-se fotograficamente. Observa-se a estrutura cristalina diretamente. Em
1903, F. Osmond, consagra os nomes dos constituintes do aco e em 1943, J. H.
Vialle, realiza o primeiro estudo sistematico da influéncia da microestrutura sobre as
propriedades mecanicas do ago [,

O ensaio microscopico, usando aumentos adequados, fornece informacgbes
particulares sobre a natureza, tamanho, forma, quantidade e distribuicdo dos
constituintes, fases e inclusdes, granulagdo e defeitos, que induzem, a tirar
conclusdes sobre as caracteristicas, causas provaveis da fratura e utilizacao dos
materiais.

A combinagéao favoravel de propriedades dos agos inox duplex é fungao direta
da sua microestrtutura, sendo assim necessario uma perfeita visualizagdo do
material em estudo.

2. MICROESTRUTURA E PROPRIEDADES !

Os inoxidaveis ferriticos-austeniticos apresentam uma combinagao
interessante de propriedades : limite de escoamento cerca de o dobro do limite de
escoamento dos inoxidaveis austeniticos e ferriticos comuns, maior plasticidade que
a dos inoxidaveis martensiticos e que a dos inoxidaveis endureciveis por
precipitacdo, excelente resisténcia a corrosao intergranular, resisténcia a corrosao
localizada e resisténcia a corrosao sob tensao.

Esses agos se solidificam com estrutura ferriticas e a austenita forma-se no
estado solido. Durante a deformacgéo a quente (entre 1200 e 900°C) desenvolve-se
uma microestrutura com lamelas alternadas de ferrita e austenita. O fato da energia
de interface a / y ser mais baixa que as energias dos contornos de graos o/a e yly
facilita a formagao da microestrutura lamelar. As fragdes volumétricas de austenita e
de ferrita sdo aproximadamente iguais e a proporcéao ferrita/austenita pouco pode
ser modificada por tratamentos térmicos abaixo de 1000°C. A ferrita € endurecida



por solugdo solida pela particao preferencial de Cr, Mo, Si e a austenita é
estabilizada e endurecida principalmente pelo nitrogénio.

Esses acgos séo susceptiveis a fragilizagdo causada pela precipitacao de fase
o (principalmente na ferrita) e de fase o’ (fragilidade de 475°C da ferrita). Isto
dificulta a utilizacdo desses acos na faixa de 350 a 900°C.

A resisténcia a corrosao destes acos € excelente em meios contendo acidos
organicos e inorganicos (oxidantes), assim como em agua de refrigeracao contendo
ions CI" Apresentam também excelente resisténcia a corrosdo sob tensdo nesses
meios. A adicdo de cobre amplia sua resisténcia a corrosdao em meios sulfurosos e
fosforosos. Esse tipo de aco apresenta soldabilidade necessaria para as aplicagdes
na industria quimica.

3. METALOGRAFIA [+ 5]

Os procedimentos usados para preparar espécimens para exame
microestrutural sdo basicamente os mesmos que os usados para ligas ferro-carbono
ou acgos-ferramenta. Entretanto, existem algumas precaugdes especiais que devem
ser observadas para evitar o desenvolvimento de “ estruturas artefatos” ( novas ).
Como, por exemplo, os agcos podem ou vao encruar rapidamente, entdo o corte e o
desgate devem ser feitos cuidadosamente; aparecimento de matensita induzida por
deformacdo, ademais, a estabilidade da martensita varia, e pode desenvolver
tensdes internas por preparacao improépria. Os agos de alto carbono e alta dureza,
contém quantidades substanciais de carbetos nao dissolvidos. Estes tipos séo
dificeis de serem polidos sem que se produza liberacido excessiva, quebra de
carbetos e arrancamento de carbetos. Os agos inoxidaveis em geral sdo bem dificeis
de se polir sem riscar, devido a sua alta resisténcia a corrosao inerente e variedade
potencial de constituintes de segunda fase

Acos inoxidaveis de baixa dureza podem ser cortados com serra de fita ou
serra  manual. Entretanto, estes procedimentos introduzem deformacgdes
substanciais que deveriam a principio serem evitadas. Uma serra de disco abrasiva,
usando um grau de aglomeragao apropriado, é usualmente preferido para a maioria
dos trabalhos. Entretanto a pressao aplicada deve ser baixa e deve ser mantida uma
refrigeragdo adequada para evitar aquecimento excessivo.

Embutimento é um passo opcional que depende do tamanho e da forma do
espécimen, da retencao do contorno ou dos requisitos das maquinas de polimento e
lixamento usadas. Se a retengao da superficie € desejada ou se reagentes quentes
serao usados, resinas de embutimento a pressao do tipo epoxi sao preferidas. Se
ataque eletrolitico for usado, espécimens nao embutidas sédo preferidas. Se o
espécimen estiver embutido, uma sonda pode ser usada para contactar a superficie
ou uma parte do material pode ser cortada e entdo uma pinga pode ser conectada a
uma extremidade do espécimen. Outros procedimentos para contato elétrico podem
ser usados.

O lixamento é feito com lixas de papel com carbeto de silicio refrigeradas a
agua de tamanho 120, 240, 320, 400 a 600, podendo chegar até 800, 1000 e 1200.
Os procedimentos usuais para obtencao de padrdes de lixamento em todas as
dire¢cdes ou em diregdes alternantes devem ser usados. Excessiva presséo aplicada
e refrigeragdo inadequada devem ser evitadas. Cada passo deve ser executado
adequadamente, desta forma a deformagdo e os danos da etapa anterior séo
removidos.



O polimento é usualmente feito em duas ou mais etapas, comegando com
polimento grosso com abrasivos de diamante de 6 ou 3 microns (pasta, spray ou
emulsao) e pano de polimento com nivel baixo ou médio de fiapos. Um lubrificante,
compativel com o abrasivo de diamante deve ser usado para umidecer o pano de
polimento melhorando a remogéo e reduzindo os riscos. Velocidades angulares de
150 — 300 rpm sé&o empregadas com pressdao moderada ou firme. Assim como no
lixamento, movimento em todas as direcdbes devem ser usado. Muitos
metalografistas preferem seguir este etapa como polimento grosso usando abrasivo
de diamante de 1 micron e o acabamento é geralmente adequado. Naturalmente os
espécimens devem ser limpos adequadamente apds cada paso de lixamento ou
polimento.

Para obter alta qualidade, superficies sem marcas para fotomicrografia,
passos adicionais sdo necessarios. Tradicionalmente, tém sido usados para
polimento final emulsées com alumina o 0,3 microns ou alumina y de 0,05 microns
com panos de polimento com nivel médio de pelos. A silica coloidal é também
altamente satisfatoria para polimento final.

Apds os lixamentos e polimentos em geral recomenda-se uma limpeza
ultrasénica durante 4 a 6 minutos e lavagem com acetona ou alcool etilico e
secagem com ar quente.

Polimento eletrolitico pode ser utilizado com varios agos inoxidaveis.
Entretanto, o eletropolimento vai circundar contornos de grédos e trincas, atacar
particulas de segunda fase e inclusdes, pode causar corroséo localizada em pontos
( pitting ) e pode produzir uma superficie ondulada.

Retificagbes e polimentos mecéanicos podem ser realizados manualmente ou
automaticamente. Para este ultimo, uma grande variedade de aparelhos séao
disponiveis. O polimento automatico tem se tornado popular, como o tédio associado
ao polimento manual vem sendo eliminado, e resultados superiores podem ser
obtidos em quase todos os casos.

A gravagcao (ataques) deve ser feita apdés um exame da amostra “as-
polished”. Exames para inclusdes, certos constituintes das fases secundarias,
fissuras, marcas na superficie, e assim por diante, sdo melhor reveladas antes da
gravagao. Os detalhes da gravagéo produzem informagdes adicionais que tornam
mais dificil enxergar estas caracteristicas claramente.

Devido as diferentes fases e matrizes que podem estar presentes, a excelente
resisténcia a corrosdao, e a potencial complexidade microestrutural, um enorme
numero de corrosivos foram desenvolvidos para os agos inoxidaveis. Isto faz da
operagado de avaliacdo e determinagdo do corrosivo 6timo, para uma dada liga e
condi¢des de trabalho, uma tarefa de paciéncia.

Devido a formacado de uma pelicula de 6xido muito fina na superficie da
amostra polida recentemente havera influéncia na reacdo caustica, as amostras
devem ser cuidadosamente limpas e completamente secas, particularmente se
forem usados corrosivos isentos de agua. Corrosivos quimicos que produzem
ataques gerais na fase matriz sdo muito usados porque podem ser aplicados
simplesmente pela esfregagao ou imersao.

Normalmente é preferida a esfregacdo para aquelas metais que tendem a
formar uma fina carepa apos o polimento (ex.: agos inoxidaveis). A esfregacéo deve
ser feita com algodao do tipo cirurgico, e ndao com algodao do tipo cosmético.

Indentificar fases ou constituintes em metais e ligas € uma tarefa comum em
metalografia. Os metalografos podem frequentemente predizer quais as provaveis
fases que estao presentes em uma determinada liga, conhecendo sua composigao



quimica, histérico de processamento, informagdes em publicacbes anteriores sobre
suas caracteristicas, ou pelo diagrama de fases referente a liga. Muitas técnicas
podem ser utilizadas para obter uma descricdo qualitativa da microestrutura de
materiais. Os ataques convencionais que delineiam as fases sao geralmente
adequados, mas 0s erros sdo possiveis e normais de ocorrerem.

As fases sao identificadas por meios conhecidos como diferengas na
composi¢cdo quimica, estrutura cristalina, reflectancia Ooptica, morfologia, ou
comportamento corrosivo. Essas informagbes podem ser obtidas por meios de
sistemas comuns. Em algumas circunstancias, a identificagdo da fase pode ser
auxiliada pela diferenga na quantidade de constituintes ou sua morfologia. Algumas
fases de liga na condigdo polida podem ser detectadas fidedignamente por
diferencas na reflectancia.

Muitos metalografos que ndo tem acesso ao raio-x e instrumentos de
metalografia eletrbnica para a rotina de trabalho, podem utilizar ataques com
reagentes especificos para indentificacdo de uma fase, exceto no caso de particulas
muito finas. O uso de ataque seletivo é inestimavel em metalografia quantitativa, um
campo de grande importancia.

O sucesso no uso de reagentes (solugbes de ataque) requer controle do
desenrolar da acao corrosiva entre areas de diferentes potenciais eletroquimicos. O
ataque é resultado da agao eletrolitica nos constituintes, causado por diferengas
quimicas ou fisicas na superficie da amostra. Dentro das condigdes impostas, essas
variagdes causardo areas anoddicas e catddicas. O constrate entre constituintes
similares pode ocorrer como um resultado da variacdo da taxa de ataque produzidos
pelas diferencas de orientagdo cristalografica. Quando mais que uma fase esta
presente, um reagente pode atacar uma fase preferencialmente, produzindo com
isso diferengas planos 6ticos (elevagdes) entre os constituintes. Se este ataque é
uniforme, pequena diferenca de reflectancia sera notada entre os constiuintes, mas
os contornos de fase serao visiveis.

Em uma liga de duas fases, uma fase ter4d um potencial maior que a outra
fase, isto é, ela é anddica em relagao a outra fase que é catédica, em um ataque em
particular. A fase mais eletropositiva (anodo) é atacada e corroida escurecendo,
enquanto a fase eletronegativa (catodo) é atacada superficialmente (ou apenas o
contorno) ou nao é atacada.

Consideravel progresso tem sido feito no desenvolvimento de solugdes por
imersado simples que produz constraste de cor seletivo pela formacgao de filme. Os
reagente, geralmente referido como matriz ou padrédo de ataque, sdo usualmente
solugdes acidas dissolvidas em agua ou alcool. Elas sdo quimicamente balanceadas
para depositar uma camada de (40 a 500 mm) de filme de 6xido, sulfeto, molibdato
complexo, selénio, ou cromato na superficie da amostra. A coloracao é desenvolvida
pela interferéncia entre raios de luz refletidos da superficie do filme da camada mais
interna e/ou da camada mais externa.

A amostra € imersa em uma quantidade de reagente por um tempo
recomendado (ndo necessariamente igual para todas as amostras), usualmente
longo para produzir uma cor violeta ou azul macroscopica. Depois de atacada, ndo
se deve tocar a superficie da amostra. O polimento feito anteriormente deve ser de
alta qualidade para obter os melhores resultados.

Quando executada com sucesso, 0 ataque resultante pode ser notavelmente
bonito bem como tecnicamente valioso, visto que nos agos em geral, as
propriedades mecanicas dependem da anisotropia cristalografica e da fungdo de
distribuicdo de orientagbes dos graos no material. Nos agos duplex, as propriedades



mecanicas macroscopicas tais como, limite de escoamento e limite de resisténcia,
dependem da orientacdo das duas fases (austenita e ferrita). Além disso, a
morfologia e a distribuicdo das fases contribuem para o resultado final (61

4. MATERIAIS E METODOS

Para a preparagdo das amostras segui-se a norma ASTM E 3-80, para os
ataques utilizamos a norma ASTM E 407-70 e para as fotomicrografias ASTM E
883-86. O material utilizado foi um ag¢o duplex UNS S31803, cuja composigcao
quimica e propriedades mecanicas sao apresentadas na Tabela | .

Tabela | - Composi¢ao Quimica e Propriedades Mecéanicas do Ago Inox Duplex
Composi¢édo Quimica ( % )
%C %Cr %Ni %Mo %Mn %N %P %S
0,032 22,380 5,320 2,550 1,480 0,1123 0,029 0,003
Propriedades Mecanicas
0,2% L. E. (MPa) L. R. (MPa) Alongamento ( % )
450 750 25

As amostras foram lixadas a umido com papel de carbeto de silicio granas
320, 500, 800, 1000 e 1200. Apds cada lixa fazia-se uma limpeza em cuba
ultrasénica durante 4 minutos, as amostras imersas em acetona. Para o polimento
utilizou-se pasta de diamante 9, 6, 3 e 1 micron, como lubrificante empregou-se
alcool etilico. Os ataques testados estao relacionados na Tabela Il, os reagemtes a
frio foram testados por imersdo e fricgdo. Depois de atacadas as amostras eram
lavadas com agua a 50°C, com acetona e secas com ar quente forgado.

Tabela Il - Reagentes utilizados

Reagente / Composicao

- (2)
1 g Acido Picrico
5 ml de Acido Cloridrico
2 ml de Acido Fluoridrico
2 ml de Acido Sulftrico
100 ml de Etanol

(1)
20 ml Acido Sulfurico
20 ml Agua destilada
4 g CuSOy4

(3)
10 ml de glicerina
15 ml de Apido Cloridrico
5 ml de Acido Nitrico

(4)

10g Ferricianeto de

(3)
10 g Acido Oxalico

Potassio
10g Hidréxido de Sédio
100 ml Agua destilada
95°C
3 a 5 minutos

200 ml Agua destilada
6 volts
2 minutos




5. APRESENTAGAO E DISCUSSAO DOS RESULTADOS

As micrografias apresentadas na Figura 1 (a) e (b), sdo o resultado dos
ataques julgados mais satisfatorios, que sao respectivamente o método de revelagéo
eletrolitica (reagente 5) e coloragdo quimica (reagente 4). Os demais ataques nao
apresentaram resultado perfeito para a finalidade do trabalho, porém a
microestrutura se torna visivel do mesmo modo.
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(a) ataque eletrolitico 500 x (b) ataque colorido 200x
Fig. 1 - Fotomicrografias do material em estudo

O ataque eletrolitico revelou bem os contornos ou limites entre as fases,
porém nao diferenciou as mesmas. Este efeito primario (revelar os contornos) é de
extrema valia, levando-se em conta que um dos fatores que contribuem para que o
limite de escoamento dos agos duplex seja superior a dos agos inox ferriticos e
austeniticos, esta no tamanho de grdo das fases o e y que é normalmente menor
proporcionando um efeito endurecedor maior [71

Os agos podem ter as suas microestruturas modificadas significativamente
por alteracbes quimicas ou procedimentos operacionais, estabilizando um ou outro
tipo de empacotamento cristalino. As propriedades mecéanicas sdo também
influenciadas pela anisotropia da microestrutura

A ferrita basicamente determina o comportamento do ago duplex a tracéo,
influenciando no limite de escoamento e na taxa de encruamento; a austenita
influencia diretamente no limite de resisténcia .

O ataque colorido identifica as fases presentes permitindo a avaliagao
quantitativa e uma melhor analise qualitativa, a microestrutura que é mostrada tem
uma grande importancia, ja que as boas propriedades mecanicas e de reisténcia a
corrosao estao intimamente relacionadas com a variagdo da proporgcédo volumétrica
das fases austenite e ferrita [*1.

6. CONCLUSAO

A metalografia colorida desta classe de agos, é a que se apresenta como uma
alternativa bem viavel, considerando que sdo mostrados de maneira nitida; tanto os
microconstituintes presentes, sua morfologia bem como sua quantidade, permitindo
assim uma boa correlagdo com as propriedades requeridas.
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Abstract

Metalographical analysis of a mechanical component allows us to know the
morphology and distribution os stages present in a given material, of know or
estimated chemical composition. These give us safe indication as to the thermic and
mechanical history of the component. Simple micrography can tell if the material is
cast, wrought or laminated; if it has undergone thermic treatment or soldering; if it
has been overheated, or even if it is resistant to corrosion or wastage. Duplex
stainless steel of several kinds occupy prominent position next to austenitic, ferritic,
martensitic and those types of stainless hardener by precipitation. They are used
mostly where there are high needs os resistance to chemical corrosion and/ or by
wastage and mechanical needs. They are used in a wide range of industries,
specially oil and gas, petrochemical, paper and cellulose, as well as pollution control
industries. They are largely used in watery environments including chlorates, or as a
substitute to other types of steel that are being attacked by corrosion under tension
or piting during service. They are used in pipelines of heat exchangers, tanks for
chemical products, jars of chemical reactors, handling systems of asceptic and
phosphoric acids, domestic water heaters, fire fighting systems, water and gas
separators, salt evaporation equipment , desalinization plants, cast pieces, surgical
implants, etc.





