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Resumo
Os acos inoxidaveis austeniticos AISI 310 sdo comumente empregados em servicos
continuos ou intermitentes em altas temperaturas e em atmosfera oxidante. A
utilidade desta liga em temperaturas elevadas deve-se a alta resisténcia a corrosao,
alta resisténcia mecanica, alta resisténcia a fluéncia e fadiga térmica, bem como alta
tenacidade a fratura. No entanto, a literatura aponta a probabilidade de aparicdo de
fases deletérias como fase sigma (o) e carbonetos de cromo (CrxCy), que propiciam
sensibilizacdo séria, devido a nucleacdo destas fases nos contornos de gréo, fato
gue se intensifica com o prolongamento de tempo e temperatura de tratamento. Este
trabalho teve por finalidade investigar as alteragbes microestruturais que podem
ocorrer no aco inoxidavel AISI 310 quando tratado termicamente em atmosfera
ambiente por 1 hora, em temperaturas no intervalo de 500 a 900 °C. As amostras
foram analisadas por microscopia 6ptica e difracdo de raio X, para avaliacdo das
fases e microestruturas formadas, principalmente aquelas que tenham potencial de
causar as falhas de equipamentos que utilizam este aco como material de base.
Palavras-chave: Aco inoxidavel; AISI 310; Tratamento térmico; Microestrutura;
Fases deletérias; Sensibilizacao.

MICROSTRUCTURAL EVALUATION OF THE AISI 310 STAINLESS STEEL AFTER
HEATING TO DIFFERENT TEMPERATURES

Abstract
The AISI 310 austenitic stainless steels are commonly used in continuous or intermittent
services in high temperature and oxidizing atmospheres. The usefulness of this alloy at
high temperatures is due to its high corrosion resistance, high mechanical strength,
resistance to creep and thermal fatigue, as well as high fracture toughness. However, the
literature indicates the probability of occurrence of deleterious phases such as sigma
phase (0) and chromium carbides (Cr«Cy). They may cause serious sensitization, due to
nucleation of these phases in the grain boundaries, which is intensified for longer times
and higher temperatures. This work aims to investigate the microstructural changes that
may occur in the AISI 310 stainless steel when heat treated in ambient atmosphere for 1
hour at temperatures in the range of 500 to 900 °C. The samples were analyzed by
optical microscopy and X-ray diffraction, for the evaluation of the phases and
microstructures, especially those that have the potential to cause failure to equipment
using this stainless steel as base material.
Keywords: Stainless steel; AISI 310; Heat treating; Microstructure; Deleterious phases;
Sensitization

Tecnologo, Graduagdo Tecnoldgica em Processos Metallrgicos, Faculdade SENAI Rio, Rio de Janeiro, RJ e

Brasil.

2 Engenheiro Metalurgista, D.Sc., Docente, Graduacéo Tecnolégica em Processos Metaldrgicos, Faculdade
SENAI Rio, Rio de Janeiro, RJ, Brasil.

3 Engenheiro Metalurgista, D.Sc., Docente, Departamento de Engenharia Civil, Universidade Federal
Fluminense, Rio de Janeiro, RJ, Brasil.

4 Quimica, D.Sc., Docente, Graduag&o Tecnoldgica em Processos Metallrgicos, Faculdade SENAI Rio, Rio de

Janeiro, RJ, Brasil.



1 INTRODUCAO

O aco inoxidavel austenitico AISI 310 € um material bastante demandado pelas
industrias de fabricacdo de caldeiras de vapor, de turbinas a gas, de motores
turbojatos, de fundicdes, refinarias de petroleo e usinas fabricacdo de papel, entre
outras. Isto se deve a notavel resisténcia a oxidacdo e a corrosdo, alta tenacidade,
resisténcia ao amolecimento e a deformacéo a quente, assim como sua viabilidade
para atuar em temperaturas elevadas. Estes acos podem ser aplicados em
temperaturas acima de 1100°C em ambientes oxidantes e redutores, 1000°C em
meios levemente sulfurosos e 900°C em presenca de produtos sulfurosos [1].
Entretanto, o aquecimento destes acos a temperaturas menores, na faixa de 450 a
850 °C, costuma acarretar excessiva precipitacdo de carbonetos de cromo (CrxCy)
nos contornos de gréo [2-3]. Nesta faixa de temperaturas, o agco pode tornar-se
sensibilizado e suscetivel a ataques de corrosdo intergranular, devido a reducéo do
teor de cromo em solucéo sélida perto dos contornos de gréo [4].

O aco AISI 310 é uma liga austenitica, sendo passivel de precipitacdo da fase
sigma, em funcado do elevado teor de cromo, em torno de 24 a 25%. Os carbonetos
de cromo também podem estar presentes, na forma de precipitados intergranulares.
Seu efeito € melhorar a resisténcia a fluéncia [5], apesar de reduzirem a ductilidade,
a tenacidade a baixas temperaturas e a resisténcia a corrosao. A fase Sigma (o), por
sua vez, além dos efeitos mencionados para os carbonetos, pode elevar a dureza [6-
7]. A literatura [8-9] mostra que a precipitacdo da fase sigma é uma das principais
causas da falha de agos inoxidaveis austeniticos usados em altas temperaturas. Em
razdo disto, € essencial e se faz necessério estudar a evolugdo da microestrutura
destes acos quando sédo submetidos a faixa de temperaturas de 450 a 900°, para
prever 0s possiveis danos estruturais nos equipamentos compostos por estes
materiais.

Deste modo, o objetivo principal deste trabalho € investigar a evolucdo da
microestrutura do aco inoxidavel AISI 310 apods tratamentos isotérmicos, a
temperaturas que variam de 500 a 900°C, para estudar as fases deletérias
formadas. Sera realizado, especificamente, o tratamento térmico no ago inoxidavel
AISI 310 nas temperaturas de 500, 600, 700, 800 e 900°C, a fim de identificar e
quantificar as fases presentes e correlacionar as microestruturas observadas na liga
com as transformacdes ocorridas nos tratamentos térmicos.

2 MATERIAIS E METODOS
2.1 Material

Nesta pesquisa foi utilizado o ag¢o inox AISI 310, fornecido pela empresa Elinox
Comercial e Distribuidora de Ac¢o Inox LTDA, na forma de barras redondas de 3/8”,
laminadas conforme a norma ASTM A276. Para confirmar a composicédo quimica da
liga, foi realizada analise por espectroscopia de emissdo oOtica em trés pontos na
mesma amostra (Figura 1a), utilizando o equipamento de modelo Foundry-Master
Pro, da Oxford Instruments (Figura 1b).



Figura 1 - Analise da composicao quimica da liga: (a) amostra utilizada; (b) equipamento utilizado
para realizacédo da espectrometria de emissao 6tica

Para realizacdo do tratamento térmico, foram preparadas 10 amostras de 2 cm de
comprimento, conforme mostrado na Figura 2.

Figura 2 - Amostras preparadas para tratamento térmico

2.2 Métodos
2.2.1 Tratamento térmico

O tratamento térmico foi realizado em um forno de inducdo programavel do
fabricante Jung, equipamento disponivel no Laboratério de Tecnologia Mineral (LTM)
do DMM/PEMM/COPPE da Universidade Federal do Rio de Janeiro (UFRJ),
conforme pode ser observado nas Figuras 3a e 3b. Foram tratadas duas amostras
para cada temperatura.



Figura 3 - Forno de inducédo programavel: (a) vista externa; (b) vista interna com amostras.

Considerando a inércia de aquecimento, foram estabelecidos diferentes tempos para
o forno a partir da temperatura ambiente de 30°C, até a temperatura de tratamento
térmico: 30 minutos para as amostras aquecidas até as temperaturas de 500, 600 e
700°C; 40 minutos para a temperatura de 800°C e 45 minutos para 900°C. Ao atingir
cada uma destas temperaturas, as amostras permaneceram por periodo de 1h
seguido de posterior resfriamento dentro do forno, de forma lenta e em patamar
dividido em 5 etapas de temperaturas de resfriamento, conforme € descrito do na
Tabela 1.

Tabela 1 — Par&metros para o tratamento térmico

Amostras Tempo para Temperatura  Tempo de Patamares de
(Duplicatas) atingir a de permanéncia resfriamento sem
temperatura de tratamento do controle de tempo
tratamento (°C) tratamento (°C)
(minutos) (minutos)
A 30 500 60 500 — 375 - 250 —
125-30
B 30 600 60 600 — 450 — 300 —
150 - 30
C 30 700 60 700 — 525 — 350 -
175-30
D 40 800 60 800 — 600 — 400 —
200 - 30
E 45 900 60 900 — 675 — 450 —
225 - 30

2.2.2 Difracéo de raio X

A analise da difracdo de raios X das amostras foi realizada no equipamento de
modelo X' Pert Pro, da Panalytical (Figura 4), disponivel no Laboratério de
Cristalografia e de Difracdo de Raios X do Centro Brasileiro de Pesquisas Fisicas
(CBPF). As andlises foram realizadas utilizando a radiacdo Cu-Ka, com tensédo de
40kV e corrente de 40 mA, no intervalo de varredura de 26 de 10° a 100°. O tempo
de analise das amostras variou em torno de 50 a 60 minutos.



Figura 4 — Difratbmetro de raios X: (a vista externa; (b) vista interna com as amostras.
2.2.3 Preparacdo Metalogréfica

A preparacdo das amostras para o ensaio metalografico foi realizada no laboratério
do Instituto Senai de Tecnologia Solda (IST Solda), consistindo das etapas
tradicionais de corte, embutimento a quente (em baquelite), lixamento, polimento e
ataque eletrolitico.

O lixamento foi realizado em uma politriz semiautomética de modelo AutoMet 300,
da Buehler, utilizando lixas de granulometria 120, 240, 320, 600, 800 e 1000 mesh.
O polimento, por sua vez, foi realizado utilizando uma suspensao de diamante de 3
Mm e de silica coloidal, para acabamento. O tempo de polimento foi de 2 minutos
com forca de 24 libras e lubrificacdo com agua destilada.

O ataque eletrolitico teve por objetivo revelar os contornos de grdo e outras
caracteristicas microestruturais do material. Nesta técnica, um eletrélito fica em
contato com a superficie da peca, enquanto é aplicado um determinado potencial
anodico. A Figura 5 mostra o procedimento sendo aplicado. Foi empregada solugéo
aquosa de acido oxalico (C2H204.2H20) a 10% como eletrdlito. No potencial de
ataque foram mantidas diferentes correntes anddicas no intervalo entre 2,30 e 2,37
A, com uma tensao de 8V durante um intervalo de tempo entre 40 e 60s. Durante o
processo a superficie foi monitorada por microscopia éptica, de modo a evitar que 0
ataque excessivo.

Figura 5- Ataque eletrolitico



2.2.4 Microscopia optica

As imagens metalograficas foram adquiridas com o equipamento da Olympus
modelo GX51 (Figura 6), disponivel no IST Solda, na magnificagdo de 1.000x.

Figura 6 - Microscopio optico

3 RESULTADOS E DISCUSSOES
3.1 Analise da composi¢cdo quimica

O resultado da analise da composicdo quimica € apresentado na Tabela 2. Os
valores obtidos mostram que o material esta de acordo com composicéo quimica da
norma ASTM A 276, conforme a média apresentada na Tabela 2.

Tabela 2 — Composicdo elementar do material (Aco inox AISI 310)
Composicéao (%)
C Mn P S Si Cr Ni
0,0889 1,28 0,0369 0,0034 0,707 245 195
Fonte: Autores, 2018

3.2 Tratamento térmico

Observou-se que as amostras apos tratamento térmico apresentavam coloracdes
diferentes em funcao da temperatura de tratamento, conforme mostrado na Figura 7.
Isto se deve a formacdo de camadas de filmes éxidos nas superficies, fendbmeno ja
observado por outros pesquisadores [10-11]. Os filmes formados na superficie dos
acos inoxidaveis sdo normalmente compostos por Cr, Fe, Ni e O. A reacado
exotérmica de oxidacdo dos metais € favorecida em altas temperaturas devido a
menor energia livre de Gibbs [12]. As colora¢des encontradas foram atribuidas as
diferentes espessuras que se formaram na superficie do aco inox e sdo percebidas
devido a interferéncia da luz refletida nas interfaces oxido/ar e metal/6xido. As cores
encontradas sao de acordo com as coloragfes citadas por [10-11], quais sejam:
dourada (500°C), azul (600°C), bronze (700°C), marrom (800°C) e preto (900°C).
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Figura 7 — Formacao de 6xidos na superficie das amostras tratadas termicamente
3.3 Difracéo de Raio X

Na Figura 8 sao apresentados os difratogramas obtidos para a amostra padréo (sem
tratamento, identificada como “Ago Natura®) e para as amostras tratadas
termicamente, para as diferentes temperaturas de tratamento (identificadas por “Aco
500", “Ago 600", etc.). Qualitativamente, é possivel perceber que a amostra padréao
apresenta 100% de austenita, e que 0s tratamentos térmicos promoveram pequenas
alteracOes nas fases presentes nas amostras, que serao descritas a seguir.
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Figura 8 - Difratograma geral com ajuste pelo método de Rietveld

A Figura 9 apresenta o resultado do ajuste quantitativo obtido pelo método de
Rietveld para a amostra padrédo (como recebida). O eixo x (abscissas) é relativo ao
angulo de difragdo 208, enquanto o eixo y (ordenadas) é relativo a contagem de
foétons de raios X, em unidades arbitrarias. Sdo observadas 3 linhas. A linha azul
representa o resultado experimental, a vermelha € a linha de referéncia ajustada
pelo programa Topas para a austenita (y), € a linha cinza é a diferenga entre as
linhas vermelha e azul. A andlise confirmou que a amostra padrdo (A) é composta
de 100% de austenita.
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Figura 9 — Difratograma com ajuste pelo método de Rietveld para a amostra padrdo (A)

No ajuste do difratograma da amostra tratada a 500°C (amostra A), Figura 10, foi
evidenciado que ndo ocorreu nenhum pico incomum ao ac¢o inoxidavel austenitico
padréo, ou seja, este tratamento ndo provocou alteragéo nas fases do material.
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Figura 10 - Difratograma com ajuste pelo método de Rietveld para a amostra tratada
termicamente a 500°C (A)
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No ajuste do difratograma da amostra tratada a 600°C, Figura 11, observa-se a
presenca da fase sigma (o) no material que é composta por FeCr. O ajuste indica
que o material apresenta 17,93% de fase sigma e 82,07% de austenita.

6000(: FeCr 8igma icsd102474 - 17,93%
Austenita 82,07%

" W
0 I -

! .

Tl ¥ " T Ll
-1 | [ | [ | L O e A A ] ’I [ HI (L} L L T T O A [ R 1 1 1} H‘IIIHHHH\IH I IIHIHI\IIIIIII\ IIIHIIIIII

Figura 11 - Difratograma com ajuste pelo método de Rietveld para a amostra tratada
termicamente a 600°C (B)

No ajuste do difratograma da amostra tratada a 700°C, Figura 12, percebe-se que as
fases se mantiveram conforme o difratograma da amostra de 600°C (Figura 11).
Apesar disto, ocorreu uma leve alteragdo nos percentuais das fases obtidos, com
11,65% para a fase o e 88,35% para a austenita.
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Figura 12 - Difratograma com ajuste pelo método de Rietveld para a amostra tratada
termicamente a 700°C (C)

Pelo ajuste do difratograma da amostra tratada a 800°C, Figura 13, identificou-se a
presenca da fase cromita de ferro (FeCr204), em um quantitativo de 16,22%. J4a as
fases o e austenita apresentaram 2,57% e 81,21%, respectivamente.
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Figura 13 - Difratograma com ajuste pelo método de Rietveld para a amostra tratada
termicamente a 800°C (D)

No ajuste do difratograma da amostra tratada a 900°C, Figura 14, foi constatada a
auséncia da fase o e 0 aparecimento da fase cromato de niquel (NiCrOa), além das
fases cromita e austenita ja identificadas na microestrutura. Quantitativamente, as
fases passaram a ter porcentagens de 67,24% para a austenita, 18,83% para a
cromita, e 13,93% para o cromato de niquel (NiCrOa).
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Figura 14 - Difratograma com ajuste pelo método de Rietveld para a amostra 900°C

3.4 Microscopia Optica

A Figura 15 apresenta as micrografias das amostras termicamente tratadas (Figuras
15b, 15¢, 15d, 15e e 15f), que foram comparadas a amostra padrdo sem tratamento
térmico, Figura 15a.
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Figura 15 - Micrografias das amostras: (a) amostra padrao e amostras tratadas a (b)
5000°C; (c) 600°C; (d) 700°C, (e) 800°C, (f) 900°C

A amostra padrao (Figura 15a) apresenta microestrutura tipica da austenita de forma
uniforme. E possivel também perceber linhas de deformacdo causadas pelo
processo de laminagao durante a fabricagéo da peca.

A micrografia da amostra tratada termicamente a 500°C (Figura 15b) mostra que o
material manteve sua microestrutura austenitica, porém, €& possivel observar,
aparentemente, precipitados nos contornos de grdo. Esses precipitados, conforme
descrito em alguns trabalhos [13-14], podem ser oriundos de uma austenita
secundaria, também conhecida como fase G.

A micrografia da amostra apés tratamento térmico a 600°C (Figura 15c), apresenta
pequena quantidade de precipitados de tamanho pequeno nos contornos de grao.
Este €, de fato, o local preferencial da precipitados (carbonetos, fase o, nitretos,
entre outros) [15-16].

Na micrografia da amostra apds tratamento térmico a 700°C (Figura 15d), pode-se
perceber um pequeno aumento na quantidade de precipitados, e 0 aparecimento de
fases intermetélicas dentro do grdo do material.

Na micrografia da amostra apos tratamento térmico a 800°C (Figura 15e), foi
identificado um aumento consideravel da quantidade de precipitados nos contornos
de grdo. Em sua maioria, 0os precipitados se apresentam enfileirados (orientados),
mas ha outros presentes de forma agrupada. Ao analisar o comportamento geral dos
precipitados, foi identificado que, aparentemente, estes tém preferéncia de se
segregar no ponto triplice dos graos [15]. Comparativamente, com a amostra tratada
a 700°C (Figura 15d), o nivel de intermetalicos aumentou em quantidade e tamanho.
Na micrografia da amostra apds tratamento térmico a 900°C (Figura 15f), é possivel
observar um crescimento significativo do tamanho dos precipitados dos contornos de
grado e dentro do grao (intermetalicos), sendo importante destacar que a quantidade



de precipitados foi muito maior que no caso anterior, obtendo um contorno de gréo
praticamente tomado por estas fases.

3 CONCLUSAO

No presente trabalho, foi realizada a avaliagdo microestrutural do ago inox
AISI 310 ap6s tratamento térmico em diferentes patamares de temperatura. Abaixo
seguem as principais conclusdes do trabalho:

1. Arealizacao de tratamentos térmicos no a¢o inoxidavel 310 possibilita a geragéo
de 6xidos superficiais, cuja formacado é atribuida a oxidacdo do cromo, niquel e
ferro presentes na liga. Quanto maior o tempo e a temperatura de tratamento
térmico, mais propicio é a formacdo de oOxidos, de tonalidades cada vez mais
escuras, pois maior se torna a sua espessura na superficie da liga.

2. Nao ocorre mudanca nas fases presentes mediante o aquecimento até a
temperatura de 500°C, sendo esta liga formada por 100% de austenita. Ocorre,
porém, pequena mudanca microestrutural, devido a formacgdo de austenita
secundéria ou fase G.

3. Com o aumento da temperatura de tratamento térmico (600°C a 900°C), maior
se torna a quantidade de precipitados nos contornos de grao e de intermetalicos
dentro dos gréos. Os precipitados que se formaram nas maiores temperaturas
(800 e 900°C) também cresceram em tamanhos, chegando a preencher toda a
estrutura de contornos de gréo, segregando-se em fileiras ou em alguns pontos
de forma agrupada.

4. A fase sigma (0), que, segundo a literatura, € uma das fases mais prejudiciais a
resisténcia da liga, apareceu na temperatura de 600°C e jA ndo se mostrou na
temperatura de 900°C, sendo totalmente dissolvida na austenita. As principais
fases que foram identificadas no material, além da fase o, foram a cromita de
ferro (FeCr204, espinélio) e o cromato de Niquel (NiCrOa).
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