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Resumo

Neste trabalho, as ligas Fe-25Cr-(0; 0,4; 0,6)Ti (% em peso) foram investigadas na
condicao bruta de fusdo e laminada a quente no intuito de verificar o efeito das
adicdes de titanio sobre suas microestruturas e propriedades mecéanicas. Para isso,
as ligas foram caracterizadas através de microscopia Optica (MO), microscopia
eletrénica de varredura (MEV), energia dispersiva (EDS), difracdo de raios-X (DRX)
e dureza Vickers. Os resultados mostraram que na condicdo bruta de fusdo as
microestruturas foram constituidas de graos ferriticos grosseiros. As ligas que foram
submetidas a laminacdo a quente apresentaram consideravel diminuicdo do
tamanho de gréo, cujo maior efeito foi observado na liga contendo 0,4% de Ti. Com
as adicoes de titanio houve um aumento gradual de precipitados com tendéncia em
se combinar com o carbono. Os valores de dureza das ligas foram fortemente
influenciados pelos teores residuais de carbono do que pelas as adi¢des de titanio.
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MICROSTRUCTURAL AND MECHANICAL CHARACTERIZATION OF

Fe-25Cr—xTi ALLOYS

Abstract

In this work, the effect of the titanium on microstructure and mechanical resistance of
Fe—25Cr—xTi alloys (x = 0, 0.4, 0.6) (wt. %), in as-cast and as-hot rolled conditions,
was investigated by optical microscopy, scanning electron microscopy with coupled
energy X-ray dispersion spectroscopy, X-ray diffraction and Vickers hardness test.
The results showed that in the as-cast condition the microstructures were composed
of coarse ferritic grains. The alloys that were submitted to the hot rolling presented
considerable decrease of the grain size, whose greater effect was observed in the
alloy containing 0.4% Ti. With the additions of titanium there was a gradual increase
of precipitates tending to combine with carbon. The hardness values of the alloys
were strongly influenced by the residual carbon contents than by the additions of
titanium.
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1 INTRODUCAO

No mundo atual, as ligas ferrosas, em particular os acos, continuam sendo 0s mais
importantes materiais devido a sua aplicabilidade em vérios setores industriais, tais
como: automobilistico, aeroespacial, naval e petroquimico [1-3]. Para uso em meios
corrosivos, as ligas ferrosas mais indicadas séo 0s agos inoxidaveis por possuirem
um alto teor de cromo, o qual reage facilmente com o oxigénio formando uma
camada de Oxido protetora sobre a superficie [4-5].

Em acos inoxidaveis, a adicdo de titanio é eficaz na melhoria da resisténcia a
corrosdo e aumento da resisténcia mecanica ao propiciar um efeito bastante
significativo no refino de grédo, além de estimular a formacéo de carbonetos [4,6]. No
caso da liga Fe-25Cr, ainda ndo € bem estabelecido o quanto as adi¢c6es de titanio
podem representar em termos de melhorias na relacdo custo x beneficio em
comparagdo com 0s materiais tradicionais. Para justificar a viabilidade dessas ligas
em aplicacfes para as quais outros ja estdo bem estabelecidos, deve-se fazer um
estudo de suas propriedades tendo como ponto de partida a andlise de suas
microestruturas. Portanto, esse estudo teve como objetivo a caracterizacao
microestrutural e mecanica de ligas Fe-25Cr com teores variaveis de titanio, a fim de
avaliar a influéncia deste elemento sobre a microestrutura e a dureza.

2 MATERIAIS E METODOS

Neste trabalho foram produzidas ligas de 100g de composi¢cdes nominais Fe-25Cr-
(0; 0,4; 0,6)Ti a partir de elementos com elevado grau de pureza, Fe (99,98%), Cr
(99,99%) e Ti (99,81%), utilizando um forno a arco com eletrodo ndo consumivel de
tungsténio sob atmosfera de argbnio (99,98%) em cadinho de cobre refrigerado a
agua. As ligas foram refundidas oito vezes com a finalidade de garantir a fusdo
completa dos cavacos. Apds essa etapa, as ligas foram cortadas e parte destas
foram laminadas a quente, com temperatura de trabalho de 980°C, obtendo-se,
placas com espessura de 2 mm. Portanto, ao final foram avaliadas as ligas nas
seguintes condic¢des: brutas de fusdo e laminadas a quente. Para confirmacéo de
suas composicdes foi utilizado um espectrémetro de emisséo 6ptica Foundry Master
Xpert da Oxford Instruments, cujos resultados séo apresentados na Tabela 1.

Tabela 1. Composicoes quimicas (% em peso) determinadas por espectroscopia de emissao optica

74,40 74,10 74,80
22,90 25,40 24,20
0.0047 0,270 0.5370
0,172 0.005 0.0535
0.0588 = 0.1810
0.0010 0.0322 0.0056
< 0.0010 < 0.0050 < 0.0010
0.0113 < 0.0050 < 0.0005
0.0060 < 0.0050 < 0.0005
0.0156 < 0.0050 0.0020
0.0553 < 0.0050 0.0140
0.0123 0.05130 0.03160
0.0170 0.00150 < 0.0010
2.060 < 0.0050 < 0.0005
< 0.0010 < 0.0050 0.00780
< 0.0010 < 0.0050 0.01050

0.1010 < 0.0050 < 0.0050




0.0139 < 0.0050 < 0.0010

0.0045 - < 0.0010
0.0011 - < 0.0010
< 0.0005 - < 0.0005
0.0228 - 0.0059
< 0.0030 - < 0.0030
< 0.0100 - < 0.0100

Para a realizagcdo da caracterizagdo microestrutural, efetuou-se o corte das
amostras, seguido de embutimento em resina poliéster com cura a frio. O lixamento
foi realizado manualmente através de lixas de carbeto de silicio de grana 120, 220,
400, 600 e 1200 e, posteriormente, foi feito seu desengorduramento em banho
ultrass6nico em agua e etanol na proporcao 1:1. O polimento mecéanico foi realizado
em uma politriz semiautomatica em panos de polimento com suspensdes de alumina
de 1, 0,3 e 0,05 um, respectivamente. No ataque quimico para revelar a
microestrutura foi empregado o reagente quimico agua régia, que € constituido de
75% de acido cloridrico (HCI) e 25% de &cido nitrico (HNOs). Em seguida, as
amostras foram fotografadas com magnificacdo de 100x em microscopio optico (MO)
Leica, modelo DM 2500 M. A difragédo de raios-X foi feita has amostras laminadas a
quente, as quais foram expostas a radiacdo Cu-Ka de acordo com as seguintes
especificacdes: tensdo de 40 kV, corrente de 40 mA e varredura de 0,055°/s com
variacao 20 de 20 a 100° no equipamento Empyrean da Panalytical. Os mapas de
distribuicdo dos elementos quimicos foram obtidos nas ligas laminadas, utilizando o
Microscopio Eletrénico de Varredura JEOL, modelo JSM 5700, com espectrometro
de energia dispersiva de raios-X (EDS) acoplado ao equipamento. As amostras
ainda foram submetidas ao ensaio de dureza Vickers no equipamento Future-Tech
Vickers Hardness Tester FV-700, com carga de indentacao de 1 kgf durante de 10 s.
Para cada amostra foram realizadas cinco impressdes de dureza.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Caracterizacdo Microestrutural

As microestruturas das ligas Fe-25Cr-xTi brutas de fusdo com aumento de 100x s&o
apresentadas na Figura 1, onde é possivel notar que seus tamanhos de gréos sao
extremamente grandes, caracteristicos de ligas nessa condi¢cdo. Além disso, o alto
teor de cromo na liga, que garante uma microestrutura monofésica totalmente
ferritica, favorece uma elevada mobilidade atdmica e, consequentemente,
proporciona o crescimento mais rapido do gréo. De acordo com a literatura, gréos
grandes sdo indesejaveis em varios aspectos, pois reduzem a tenacidade, a
resisténcia a tracdo e a dureza das ligas [7,8]. Considerando o efeito das adi¢cdes de
titAnio, nota-se que sua presenca causa o refino dos graos, sendo esse efeito mais
acentuado na liga com 0,6% (Figura 1c).
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Figura 1. Micrografia das ligas brutas de fusdo com aumento de 100x.
a) Fe-25Cr; b) Fe-25Cr-0,4Ti; c) Fe-25Cr-0,6Ti.

Figura 2.Micrografia das Iias
a) Fe-25Cr; b) Fe-25Cr-0,4Ti; c) Fe-25Cr-0,6Ti.

Na Figura 2 sdo mostradas as micrografias das ligas Fe-25Cr-xTi laminadas a
guente, através das quais € possivel notar a diminuicdo do tamanho de gréo devido
ao tratamento termomecéanico, onde a microestrutura bruta de fusdo de graos
grandes € substituida por uma microestrutura de gréos refinados. Este resultado foi
complementado pela adi¢cdo do titanio pois, como dito anteriormente, este atua como
refinador de graos ferriticos. Nesse caso, o maior refino de grdo ocorreu na liga
contendo 0,4% de Ti (Figura 2b). Embora a liga com adicdo de 0,6% de Ti, na
condicdo bruta de fusdo, tenha apresentado um tamanho de grao relativamente
menor, a liga com 0,4% apresentou particularmente uma microestrutura com um alto
namero de subgrdos (Fig.1b). Contornos de grao e subgréos, tanto de alto como de
baixo angulo, sado fontes de discordancias, as quais, por sua vez, sdo conhecidas
por estimular o processo de recristalizacao.

A liga laminada a quente com adicdo de 0,6% de Ti apresentou dentro dos graos
uma estrutura massiva constituida de grandes regides irregulares (Figura 2c). De
acordo a literatura [2], a adicdo de até 0,7% de titanio (% em peso) provoca melhoria
no refino de grao, porém adicBes a partir de 0,9% causam um efeito contrario, o que
mostra a existéncia de uma concentragdo critica para a adicdo deste elemento em
ligas ferrosas. Os difratogramas de raios-X das amostras laminadas também foram
obtidos e séo apresentados na Figura 3, onde é possivel observar somente 0s picos
da fase a em todas as ligas, pois o0 elevado teor de cromo e a adicdo de titanio
contribuem para a estabilizagdo da ferrita.
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Figura 3. Difratograma de raios-X das ligas laminadas a 980°C. a) Fe-25Cr; b) Fe-25Cr-0,2Ti; c) Fe-
25Cr-0,4Ti; d) Fe-25Cr-0,6Ti. O simbolo (e) € correspondente a fase ferrita (a-Fe) encontrada em
todas as amostras.

Nesse estudo, as amostras laminadas foram analisadas por EDS e seus mapas de
distribuicdo de elementos (Fe, Cr e Ti) obtidos com o intuito de observar se os teores
de titanio proporcionaram algum tipo de formacéo de fase secundaria que néo tenha
sido detectada por difracdo de raios-X. A Figura 4 mostra a imagem de elétrons
secundarios da superficie polida da liga Fe-25Cr laminada com magnificacdo de
2500x e seus respectivos mapas de distribuicdo de Fe e Cr, além do seu espectro
de energia dispersiva. Os resultados mostram que a superficie apresenta uma
distribuicAo homogénea de Fe e Cr. Um pico em 0,3 keV correspondente ao carbono
também foi observado. Este elemento foi identificado por espectroscopia de emisséo
Optica com concentracdo de 0,172% em peso.
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Figura 4. Imagem de elétrons secundarios da liga Fe-25Cr (a) e seus respectivos mapas de
distribuicdo dos elementos (b-c). Espectro de energia dispersiva (EDS) da area selecionada (d).
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Figura 5. Imagem de elétrons secundarios da liga Fe-25Cr-0,4Ti (a) e seus respectivos mapas de
distribuicdo dos elementos (b-d). Abaixo sdo apresentados o0s espectros de energia dispersiva (EDS)
das andlises pontuais do precipitado e da matriz (e-f).

A Figura 5 mostra a imagem de elétrons secundarios da superficie polida da liga Fe-
25Cr-0,4Ti com aumento de 2500x, os mapas da distribuicdo de Fe, Cr e Ti da area
selecionada, e o0s espectros de energia dispersiva (EDS) nos pontos 1 e 2,
respectivamente.



Para uma adicdo de 0,4% de Ti (Figura 5) sdo observadas distribuices
homogéneas dos elementos Fe e Cr na liga (Figura 5b-c), no entanto, 0 mesmo néo
é verificado para o Ti, pois uma maior concentracdo deste elemento em relacédo a
matriz é notada em pouquissimos pontos da amostra (Figura 5d). Esse fato é
confirmado pela analise por EDS onde podem ser observados picos intensos de
titnio no espectro de energia dispersiva correspondente ao ponto 1 apresentado na
Figura 5e. Estes picos sdo acompanhados por um pico acentuado referente ao
carbono, o que leva inicialmente a crer que houve a formacdo de carbonetos de
titAnio. Como o titdnio apresenta uma alta afinidade com o oxigénio, pretende-se
posteriormente analisar seus teores e mapear sua distribuicao.
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Figura 6. Imagem de elétrons secundarios da liga Fe-25Cr-0,6Ti (a) e seus respectivos mapas de
distribuicdo dos elementos (b-d). Abaixo sdo apresentados o0s espectros de energia dispersiva (EDS)
das analises pontuais no precipitado e na matriz (e-f).
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Com a adicédo de 0,6% de Ti pontos de maior concentragcdo desse elemento foram
um pouco mais faceis de serem vistos através de seu mapa de distribuicdo (Figura
6d), os quais sempre vém acompanhados de intensos picos de carbono (Figura 6e).

3.2 Caracterizacdo Mecanica

A Figura 7 apresenta os valores de dureza Vickers obtidos nas ligas Fe-25Cr-xTi
apos laminacao a quente. Observa-se que a liga sem a adicdo de titanio possui um
valor de dureza equivalente a 243 HV, ao passo que uma queda brusca deste valor
para 204,8 HV foi observado na liga com 0,4% de Ti. Considerando os teores de
carbono das duas ligas, 0,172% e 0.005%, respectivamente, percebe-se que este
elemento € o responséavel pela baixa dureza observada na liga com 0,4% de Ti, pois
ja € bem estabelecido que uma pequena concentracdo de elementos intersticiais
seja suficiente para bloquear as discordancias durante a deformacéo plastica de um
material. Além disso, o titAnio ao unir-se com o carbono remove-o da matriz
reduzindo a quantidade do mesmo na fase ferrita. Contudo, vale salientar que na liga



com 0,4% de Ti, a quantidade de precipitados € baixa e, se houve influéncia na
reducdo da dureza, sua contribuicao foi secundaria.

Para a liga com 0,6% de titanio houve uma tendéncia de aumento no valor de
dureza, que mais uma vez deve estar relacionado ao teor de carbono que foi de
0.0535%, maior do que a liga com adi¢do de 0,4% de Ti. O aumento no namero de
precipitados, como visto na Figura 6d, pode ter atenuado o efeito do carbono ao
reduzir sua quantidade na ferrita, se assim considerar que os valores de dureza
apresentados, dizem respeito a dureza da matriz, isto €, que a indentacao realizada
no ensaio provavelmente ndo foi aplicada sobre os precipitados formados, ja que
estes se encontram em numero reduzido.
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Figura 7.Valores de dureza Vickers das ligas de Fe-25Cr-xTi laminadas.

4 CONCLUSAO

As principais conclusdes obtidas neste trabalho foram:
e As ligas Fe-25Cr-xTi na condicdo bruta de fusdo apresentaram
microestruturas constituidas de graos ferriticos grosseiros.
e As ligas que foram submetidas a laminagcdo a quente apresentaram
consideravel diminuicdo do tamanho de grdo, cujo efeito foi mais pronunciado
com a adicao de 0,4% de Ti.
e O aumento das concentracbes de titanio estimulou a formacdo de
precipitados com tendéncia em se combinar com o carbono.
e Os teores residuais de carbono tiveram maior influéncia sobre os valores de
dureza das ligas do que as adi¢des de titanio.
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