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Resumo

Os acos inoxidaveis bifasicos superduplex estdo presentes em diversos setores da
engenharia devido a versatilidade oferecida em termos de propriedades mecanicas e
resisténcia a corrosdo. Para garantir a qualidade destes acos, avaliar o teor de ferrita
presente na microestrutura € de grande relevancia para inddstria uma vez que
diversas propriedades do material dependem do controle deste teor. Durante a
fabricacdo de equipamentos ou inspe¢des de campo uma das formas mais viaveis
de monitorar o teor de ferrita é através do ferritoscépio, dada sua portabilidade e facil
interpretacdo. No entanto, observou-se que a forma usual de calibragdo do
ferritoscopio pode levar a medidas imprecisas, principalmente na avaliacdo dos acos
superduplex. A fim de analisar esta influéncia, foram realizados diferentes testes de
caracterizacdo microestrutural através de microscopia 6tica, difracdo de raio-x e o
magnetdometro de amostra vibrante, para confrontar com medidas obtidas com
ferritoscopio. Conclui-se que para elevados teores de ferrita, a calibragdo do
ferritoscopio realizada a partir dos padrdes fornecidos pelos fabricantes apresentam
desvios significativos dos teores encontrados a partir da caracterizacdo com
equipamentos de laboratério. O presente trabalho apresenta uma solucdo para
utilizacdo do ferritoscopio para uma quantificacdo mais acurada do teor de ferrita nos
acos inoxidaveis superduplex.

Palavras-chave: Aco inoxidavel superduplex; Ferritoscépio; procedimentos de
calibracéo; Difracdo de raio-x.

FERRITE CONTENT METER ANALYSIS FOR DELTA FERRITE EVALUATION
ON SUPERDUPLEX STAINLESS STEEL

Abstract

Superduplex stainless steel are widely used in many industry areas, mainly due to the
associated versatility in terms of mechanical properties and corrosion resistance. In order to
guarantee the quality of these steels the ferrite evaluation is an important analysis, since
many properties depend on the control of the ferrite content. During equipment
manufacturing or field inspections, the most conventional way to evaluate the ferrite content
is through the ferritoscope, due its portability and easy interpretation. However, it has been
observed that the standard ferritoscope calibration samples can lead to inaccurate ferrite
results on superduplex inspection. In order to analyze this influence, several characterization
tests were performed such as, optical microscopy, X-ray diffraction and the vibrating sample
magnetometer, to compare with the measurements obtained by ferritoscope. It was
concluded that for high ferrite values, with the calibration made from the standards samples
provided by the manufacturers the ferrite values measured by ferritoscope showed significant
deviations from the real values. The current work presents a solution for using the
ferritoscope for a more accurate quantification of the ferrite content in superduplex stainless
steels.
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1 INTRODUCAO

A quantificacdo do teor de ferrita em acos inoxidaveis € uma etapa importante no
processo de fabricacdo de equipamentos para 0s mais variados setores da
engenharia. Uma avaliagcdo precisa contribui para garantia do alcance da vida util
estabelecida em projeto, evitando falhas prematuras ou paradas n&o programadas.
Com essa preocupacdo, normas internacionais estabelecem limites para teores de
ferrita nos agos inoxidaveis, como por exemplo, a norma NORSOK M-630 [1], define
entre 35-55% o teor de ferrita aceitavel para o metal de base dos acos bifasicos,
duplex e superduplex, e, entre 35-65% para o metal de solda. Para os acos
austeniticos espera-se um valor de 2 a 5% de ferrita em juntas soldadas [2], que é
benéfica sob o ponto de vista de resisténcia a corrosdo sob tensdo e diminuicao do
risco de surgimento de trincas de solidificacdo [2-3]. Diversas técnicas de
caracterizacdo microestrutural sdo comumente aplicadas para avaliar o teor de
ferrita em acos inoxidaveis, onde pode-se destacar: microscopia Gtica, microscopia
eletrénica de varredura, difracdo de raio-x, réplica metalografica, magnetdometro de
amostra vibrante e ferritoscépio [4-7]. Dentre as técnicas listadas podemos destacar
o ferritoscOpio como a técnica mais apropriada para quantificacdo do teor de ferrita
em ambientes industriais, pois além de ser portatil, € de facil operagdo e fornece
uma medida nao destrutiva para diversos tipos de acos inoxidaveis [8]. Para realizar
medidas com o ferritoscOpio, € necessario realizar calibragcbes com padrbes
definidos segundo a norma AWS A 4.2 [9]. Este documento define um procedimento
para a confeccdo de padrdes em termos do numero de ferrita (FN), que € um
parametro adotado internacionalmente e tem como objetivo minimizar os erros de
quantificacdo, dado que ndo ha consenso a respeito do melhor método para se
estimar a porcentagem de ferrita em acos inoxidaveis [9]. Posteriormente, os valores
de FN podem ser convertidos em fragdo volumétrica de ferrita através de curva de
calibracdo especifica do equipamento [10]. Um ponto que merece atencao, ainda
segundo [9], € o fato de se utilizar amostras de calibracdo que foram fabricadas
através de processos distintos das amostras que seréo inspecionadas. Isto porque o
tamanho, a forma e a orientagcdo da ferrita podem modificar de maneira significativa
a resposta magnética desta fase. Em outras palavras, diferentes amostras de aco
inoxidavel, com mesma fracdo volumétrica de ferrita, que tenham sido soldadas,
solubilizadas ou fundidas, podem apresentar valores distintos nos instrumentos que
medem o teor de ferrita por inducdo magnética. Assim, tendo em vista as influéncias
mencionadas na quantificacdo da ferrita, este trabalho tem como principal objetivo
analisar a capacidade de um medidor de ferrita em quantificar esta fase de maneira
acurada em acos inoxidaveis superduplex.

2 MATERIAIS E METODOS
2.1 Fabricacao das amostras

Foram preparadas 23 amostras de ago inoxidavel superduplex da classe S32750
com composicdo quimica apresentada pela tabela 1. Diferentes tratamentos
térmicos foram realizados nas amostras com o objetivo de produzir variados teores
de ferrita. As amostras possuem dimensdes de 90x45x5,5 mm, e tiveram a fracéo
volumétrica de ferrita quantificada por difracéo de raio-x (DRX).
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Tabela 1. Composicdo quimica do aco inoxidavel superduplex S32750.

Elemento C Mn Si Cr Ni Mo N

UNS S 32750
(Peso %)

0,022 +£0,003 0,79+0,01 0,25+0,01 24,80+0,2 7,2%0,2 3,85+0,04 0,32+0,005

O equipamento de DRX utilizado foi o D8 Discover da Bruker AXS, com uma fonte
de radiacdo de Cobalto Co Ka (A = 1,789A), equipada com o detector Lynx Eye PS.
Os valores de tenséo e corrente foram de 35 kV e 40 mA, respectivamente. Os
dados foram obtidos em 286 de 45° a 105°, com passo aplicado de 0,001°e
velocidade de varredura de 0,5s/passo. A fracao volumétrica de ferrita foi obtida pelo
método Rietveld [11], através do software Diffrac PlusTOPAS®, onde nove diferentes
regibes em cada amostra foram analisadas e a média do teor de ferrita calculada. A
figura 1 apresenta um espectro das fases presentes na amostra 16 que teve a fracao
volumétrica média de ferrita (0) e austenita (V) quantificada em 49,7% e 50,3%,
respectivamente. Os resultados com a média e o desvio padréo do teor de ferrita
encontrado nas 23 amostras estdo apresentados pela tabela 2. A técnica de DRX
tem sido amplamente utilizada para analise quantitativa de diferentes fases em
materiais multifasicos [12], por esse motivo foi a técnica selecionada para
guantificacao da ferrita delta no presente trabalho.
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Figura 1. Espectro de DRX para amostra 16 com 49,7% de ferrita.

Tabela 2. Amostras de superduplex fabricadas com a quantificacdo metalogréfica da fase ferritica (d)
por difracdo de raio-x.

Teor de Teor de

Amostra ferrita (%) Amostra ferrita (%)
01 325127 13 52.2+2.0
02 47.5+ 3.5 14 55.7+4.9
03 348+4.1 15 528+1.6
04 45.1+11.5 16 49.7+7.7
05 31.7+7.8 17 43.1+5.1
06 29.6 £8.2 18 457 +5.7
07 36.6+4.9 19 61.1+2.9
08 33.4+45 20 71.6+5.0
09 41.2+6.9 21 55.1+3.0
10 40.4+5.3 22 58.2+6.9
11 39.0+7.1 23 65.7 £ 6.3

12 29.9+3.6
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Em algumas amostras foram realizadas andlises por microscopia 6tica visando
corroborar os resultados do DRX. As amostras foram lixadas, polidas e submetidas a
um ataque eletrolitico com solugdo de NaOH 20%, 3 volts por 15 segundos para
revelar a microestrutura. A figura 2 apresenta a imagem metalografica das amostras
16 e 20, com 49,7% e 71,6% de ferrita respectivamente.

(a)
Figura 2. (a) amostra 16 com d/y = 50/50; (b) amostra 20 com &/y = 70/30.

O medidor de ferrita por indugcdo magnética utilizado no trabalho foi o equipamento
FERITSCOPE® FMP30 da Helmut Fischer® e o padrdo %Fe — WRC 0,3/80, que
contém amostras com 0,52; 3,05; 10,2; 30,4; 55,1%Fe e uma amostra de base
ferritica (100% ferrita). Adicionalmente para analises destes padrdes foram utilizados
0s seguintes equipamentos: fluorescéncia de raio-x para andlise da composicao
guimica, com o equipamento TRACER IlI-SD da Bruker; o magnetdmetro de amostra
vibrante (VSM) da fabricante Lake Shore, para andalise da curva de magnetizacao
dos materiais; e o Elcometer® 456 da fabricante Elcometer, para analise da
presenca de revestimentos metalicos.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A partir do ferritoscopio calibrado com padrdo de amostras do equipamento foram
realizados ensaios para quantificacéo de ferrita nas amostras de superduplex, tabela
2. Os valores de ferrita indicados pelo ferritoscopio nas 23 amostras fabricadas
foram contrastados com os valores encontrados por DRX. A figura 3 apresenta o
teor de ferrita medido pelo ferritoscopio em funcao do valor medido pelo DRX. A reta
no grafico indica a projecdo do valor esperado do teor de ferrita. Como pode-se
observar pelo gréfico o teor de ferrita nos acos superduplex € subestimado pelo
ferritoscopio, entretanto, nota-se que as amostras com menor percentual de ferrita
apresentam uma boa correlagdo com as medidas do ferritoscépio, enquanto que
para teores elevados de ferrita a correlagéo é prejudicada.
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Figura 3: Teor de ferrita medido pelo ferritoscopio em fungdo do teor de ferrita medido pelo DRX.

O comportamento do resultado apresentado pela figura 3 levanta a hipétese da
curva de calibracdo ter tido um bom ajuste somente para valores de baixa ferrita.
Portanto, para validar tal proposicdo e visando entender o motivo da baixa
correlagdo com as amostras com alto teor de ferrita, foi realizado uma analise
detalhada dos padrdes utilizados na calibracédo do ferritoscépio. A partir da técnica
de fluorescéncia de raio-x foi avaliado a composi¢cao quimica dos materiais onde o0s
teores de cromo, niquel, molibdénio e ferro estao apresentados na tabela 4.

Tabela 4. Composicéo quimica dos padrdes utilizados para calibracéo do ferritoscépio.

% ferrita Cr Ni Mo Fe
0,52% 19,5 10,3 0,03 68,1
3,05% 20,9 10,9 0,1 65,3
9,20% 22,6 11,7 0,1 62,2
30,40% 21,7 55,5 2,9 68,0
55,10% 96,7 0,02 - 2,4
100% - 38,5 - 61,0

Dentre os corpos de prova utilizados para calibracdo do ferritoscopio podemos
destacar trés que apresentaram caracteristicas inesperadas numa primeira analise.
O padrao descrito como 55,10% de ferrita apresentou um teor de Cromo de 96,76%
no resultado de composi¢do quimica, e, devido a este alto percentual levantou-se a
suspeita de se tratar de um revestimento metalico. Foi realizado entdo uma
avaliacdo do revestimento a partir do equipamento Elcometer 456, confirmando a
presenca de um revestimento de Cromo na ordem de 25,5 um de espessura. Um
polimento mecanico retirou o revestimento e uma nova medida da composi¢cao
guimica foi realizada, revelando um ac¢o carbono com 0,095% Cr, 0,07% Ni, 0,39 Mo
e 96,96% Fe. A metodologia de revestir o aco carbono com uma camada uniforme
de material anticorrosivo nos padrdoes de calibracdo é aceito e estad descrito no
procedimento para calibracdo de instrumentos magnéticos [9]. O corpo de prova de
ferrita base, que corresponde a 100% de ferrita, também possui um revestimento
anticorrosivo. O terceiro corpo de prova que se destacou foi o com 30,40% de ferrita,
pois dada sua composi¢cdo quimica trata-se do aco bifasico duplex 2205, que, em
seu estado solubilizado, apresenta uma microestrutura balanceada com
aproximadamente 50/50% de ferrita/austenita [13, 14]. A primeira analise para
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confirmar a microesturura presente no corpo de prova de calibracdo foi microscopia
Otica, onde foi realizado lixamento e polimento mecéanico, seguido de ataque
eletrolitico. A figura 4 apresenta a microestrutura do aco duplex 2205 do corpo de
prova de calibracdo do equipamento, onde foi realizado a contagem de fases
seguindo a norma ASTM E562 [15], revelando assim um percentual de 51,4% de
ferrita, ou seja, diferente dos 30,40% descritos no padréo de calibracao.

Figura 4: Microestrutura da moétra calibrgao (o] eqmpaentode méigéo de ferrita por indugdo magnética.
O padréao de calibragdo indica 30,40% de ferrita mas pela quantificagdo metalografica com microscopia 6tica
encontrou-se 51,4% de ferrita.

Além da andlise metaldgrafica, visando confirmar o teor de ferrita encontrado na
amostra, foi tracado a curva de magnetizacdo, que, segundo Hamilton et.al. [16] e
Silva et.al. [17], a partir do nivel de saturacdo magnetica é possivel estabelecer o
teor da fase ferromagnética presente no material. Com o auxilio do magnetémetro
de amostra vibrante foram confrontadas as curvas de magnetizagdo do padréo de
calibracdo que indicava 30,4% de ferrita com a amostra 16, solubilizada, com 49,7%
de ferrita. Como pode-se observar pela figura 5, o patamar de saturacdo entre os
materiais analisados € muito préximo, o que indica um percentual de ferrita
semelhante. E importante mencionar, que a diferenca no inicio das curvas de
magnetizacdo se deve ao fato das amostras terem geometrias desiguais e, por conta
disso, precisam de fatores de magnetizacdo diferentes os quais n&o foram
contemplados nas curvas. Todavia, para andalise do teor da fase ferromagnética o
patamar de saturacao é suficiente, o qual ndo depende da geometria dos corpos de
prova [18], validando assim o teor de ferrita semelhante entre as amostras.

2497



140 - y . . , . . .
—70,4%

120} [ amostra 16 |

100+ ;|

BO¢

BO¢

Magnetizacho (emug)

al-
20¢

% —Z000 4000 6000 8000 10000 12000 14000 18000
H {Oe)
Figura 5: Comparagéo entre as curvas de magnetizagdo. Em cinza a curva da amostra 16, solubilizada, e em
preta a curva de magnetizagdo do padréo de calibracéo usado no ferritoscopio.

A partir das andlises de composi¢cdo quimica, microscopia 6tica e do patamar de
saturacdo magnética, é possivel concluir que a amostra de calibracdo indicada com
30,4% de ferrita, na verdade possui uma fracdo volumétrica de ferrita proxima da
solubilizada, ou seja, com aproximadamente 50%. Essa diferenca na quantificacao
pode ser um dos motivos dos resultados subdimensionados alcancados pelo
ferritoscopio apresentados pela figura 3. A avaliacdo do teor de ferrita € um tema
polémico, inclusive bastante discutido e detalhado por [9] onde o numero de ferrita
gue determina a fracao volumétrica € uma funcéo da atracdo magnética do material.

Com o intuito de aprimorar os resultados de quantificagcdo do ferritoscopio foram
selecionadas 3 dos 23 corpos de prova fabricados para substituir alguns dos
padrdes de calibracdo do ferritoscépio. A tabela 5 apresenta a porcentagem de
ferrita e a composicdo quimica dos novos padrdes utilizados na calibracdo, os
corpos de prova 12, 16 e 20 (tabela 2) que substituiram os padrfes de calibracdo de
alta ferrita originais do equipamento. Essa combinacao de amostras foi utilizada para
calibrar o ferritoscépio e em seguida todas as amostras de superduplex foram
novamente inspecionadas.

Tabela 5. Composicédo quimica dos materiais utilizados para calibragéo do ferritoscépio. Corpos de prova
fabricados no trabalho que substituiram os originais do padréo de calibracéo do equipamento.

% ferrita Cr Ni Mo Fe
29,90% 24,8 7,2 3,8 65,7
49,7% 24,8 7,2 3,8 65,7
71,6% 24,8 7,2 3,8 65,7

A figura 6 apresenta o teor de ferrita medido pelo ferritoscopio em funcéo do valor
medido pelo DRX, a reta no gréfico indica a projecdo do valor esperado do teor de
ferrita. Pelo grafico é possivel notar que a calibracdo com as amostras de
superduplex resultou em uma melhor quantificacdo do teor de ferrita pelo
ferritoscopio, em comparacdo com o grafico da figura 3. E, demonstra a importancia
de uma calibragcdo com padrbes do mesmo material que se pretende inspecionar. No
caso da quantificacdo de ferrita em acos superduplex com ferritoscopio € necessario
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calibrar o equipamento com amostras do mesmo material, o que difere do
mencionado por [10].
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Figura 6: Teor de ferrita medido pelo ferritoscopio em fungéo do teor de ferrita medido pelo DRX. Ferritoscopio
calibrado com amostras do mesmo material inspecionado.
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4 CONCLUSAO

Pelos resultados encontrados estima-se que para acos inoxidaveis com teor de
ferrita até 35% é possivel utilizar os padrdes de calibragdo fornecidos pelos
fabricantes dos equipamentos medidores de ferrita por indu¢cdo magnética, do tipo
ferritoscopio. Os padrdes calibracdo por serem compostos por diversas ligas,
subdimensionam o teor de ferrita em acgos bifasicos, do tipo superduplex. Os
resultados alcancados mostraram que para quantificagdo de ferrita em acos
inoxidaveis superduplex € necessario a utilizacdo de padrdes especificos, com

mesmo material e mesmo processo de fabricagao, para calibragédo do equipamento.
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