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Resumo

No presente trabalho foram observados os efeitos provocados pelo tratamento a
altas temperaturas na microestrutura de um aco inoxidavel superduplex 2507. Para
isto foram analisadas a microestrutura e composi¢cao quimica do aco, antes e depois
dos tratamentos térmicos. Com esse intuito foram realizados tratamentos térmicos a
650°C/8h, 850°C/24 e 1.000C/10h. Para a analise das alteragcdes ocorridas na
microestrutura do material foram utilizadas as seguintes técnicas: microscopia
eletrdnica de varredura e andlise de difracdo de Raios-X. Estas alteracfes
influenciaram diretamente nas propriedades mecénicas do material, e foram
verificadas através do ensaio de tracdo, medidas de dureza e microdureza. O
tratamento térmico contribuiu para a precipitacdo de diversas fases na
microestrutura do material. Foram identificados picos de fase sigma a temperatura
de 850C e 1.000°C, e quase nado foram identificados picos de ferrita, o que indica
sua dissolucdo. Observou-se uma diminuigcdo na tenacidade e na ductilidade do
material, quando comparado com o material sem tratamento.

Palavras-chave: Aco inoxidavel superduplex; Tratamento térmico; Fase sigma.

PHASES FORMED TO HIGH TEMPERATURES IN THE INTERFACE AND ITS
INFLUENCE ON THE DEFORMATION OF STAINLESS STEEL SUPERDUPLEX

Abstract

In the present study it was observed the effects of aging in superduplex stainless
steel 2507. For this, it was analyzed the microstructure and chemical composition of
the steel before and after heat treatments. With this purpose heat treatments were
performed at 650°C/8h, 850°C/24h and 1000C/10h. For the analysis of changes
occurring in the microstructure of the material it was used the following techniques:
Scanning Electron Microscopy and X-ray diffraction. These changes have directly
influenced the mechanical properties of the material, and were determined using
tensile testing, hardness measurements and microhardness. The aging of the
material contributed to the precipitation of various phases in the microstructure of the
material. It was identified peaks of sigma phase at the temperature of 850 and
1000 but it was not identified peaks of ferrite, which indicates partial dissolution of
secondary phases. There was a decrease in toughness and ductility of the material
when compared with the material in the as received condition.

Key words: Superduplex stainless; Thermal treatment; Sigma phase.
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1 INTRODUCAO

Os acos inoxidaveis sdo acos considerados de alta liga e foram
desenvolvidos para encontrar materiais mais resistentes a corrosdo que 0S agos
comuns. A resisténcia a corrosdo dos ac¢os inoxidaveis deve-se ao seu elevado teor
de cromo, elemento de liga predominante, mas para que este seja “inoxidavel” é
necessario que contenha, no minimo, um teor de 12% de cromo.?

A resisténcia a corrosdo dos agos inoxidaveis € obtida devido a formacéo de
uma camada fina de um Oxido protetor que impede o contato do metal base com a
atmosfera agressiva. Outros elementos de liga também podem ser adicionados a
liga para a obtencdo de uma melhor qualidade nas propriedades mecéanicas do
material, como o Ni, Mo, Cu, Al, SI, Nb, Se.®

Os elementos de liga presentes sdo Fe-C-Cr-Ni e podem também haver
adicado de outros elementos de liga, sendo em menores concentragdes, tais podem
ser citados como exemplo de elementos de liga: Silicio, Manganés, Aluminio,
Molibdénio, Cobre, Titanio, Tungsténio, Nidbio, Cobalto, Oxigénio, Fosforo, Chumbo,
Zirconio, Niobio e Enxofre.

De um modo geral, os acos inoxidaveis podem ser classificados por sua
microestrutura dominante: ferriticos, martensiticos, austeniticos, duplex (ferritico-
austeniticos) e os endurecidos por precipitagao.

Nos ultimos anos os acos duplex tém aumentado sua utilizacdo em diferentes
indUstrias devido a suas excelentes propriedades mecanicas e resisténcia a
corrosdo, inclusive a altas temperaturas, como todos os ac¢os inoxidaveis, quando
submetidos a altas temperaturas eles formam diversas fases, as quais se precipitam
nas interfaces, contornos de gréos e interior dos graos, tendo um grande efeito nas
propriedades destes materiais.

2 MATERIAL E METODOS
2.1 Material Utilizado

Nesta pesquisa serd utilizado o aco inoxidavel superduplex 2507 recebido na
forma de tubo com diametro interno de 76,20 mm e 4,5 mm de espessura. Do tubo,

na condi¢do de como recebido, foram confeccionados 4 corpos de prova segundo as
normas E8 da ASTM e as dimensdes estao apresentadas na Figura 1.

Figura 1: Dimensdes do corpo de prova.

Tabela 1: Composigdo quimica nominal do aco inoxidavel superduplex 2507

|SSN 1516-392

Elemento Composicao (%p) Elemento Composicao (%p)
Cr 24-26 Si 0,5
Ni 6-8 Mn 1,2
Mo 3-5 P 0,03
N 0,24-0,32 S 0,015
C 0,03
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2.2 Preparacao Metalografica
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Para o preparo metalografico da amostra foi necessario realizar uma série de
etapas: lixamento, polimento e ataque eletrolitico. O ataque foi realizado com uma
voltagem de 0,3 durante 1 minuto e 20 segundos, a solucéo eletrolitica usada foi
preparada dissolvendo 40g de &cido oxalico (H2C204. 2H20) em 400 mL de agua
destilada, resultando em uma solucéao de 20%.

2.3 Tratamento Térmico

Nos corpos de prova foram realizados trés diferentes tratamentos térmicos de
envelhecimento, onde a rampa de temperatura foi de 10°C por minuto até atingir a
temperatura desejada e resfriando com a mesma rampa. O segundo corpo de prova
(CP1) foi submetido a uma temperatura de 650°C por 8 horas. A temperatura de
650°C foi preferencialmente escolhida por ser uma temperatura onde ja ha a
precipitacdo de fases secundérias e de formacao de nitretos de cromo, porém ainda
nao exista a dissolucao da ferrita. O segundo corpo de prova (CP2) foi submetido a
uma temperatura de 850°C por 24 horas. Nesta temperatura uma parte da ferrita ja
sofreu dissolucao, precipitando-se em diversas fases, estando entre elas a fase chi e
fase sigma.O terceiro corpo de prova (CP3) foi submetido a uma temperatura de
1.000°C por 10 horas.

2.4 Ensaio de Tracao

O aparelho em que o ensaio de tracdo foi realizado na maquina INSTRON
5582 com a velocidade de deformacdo de 1 mm por minuto, com o eixo de aplicagao
da carga paralelo ao eixo de conformacéo.

2.5 Microscopia Eletrénica de Varredura

A microscopia eletrénica de varredura (MEV) foi realizada para identificar as
mudang¢as microestruturais provocadas pelo ensaio de tracdo e para identificar a
ocorréncia de fases secundarias formadas durante o tratamento térmico de
envelhecimento.

2.6 Difragéo de Raios-X

As andlises foram realizadas no equipamento XRD - 7000, com os angulos de
varredura variando entre 5°e 120° em uma rampa de 1° por minuto. A radiacéo
utilizada foi Cu Ka. Todas as amostras foram submetidas a esta analise.

2.7 Dureza e Microdureza

A andlise de dureza e microdureza do material foram realizadas para
averiguar as alteracbes ocorridas desta propriedade, quando o material foi
submetido ao tratamento térmico. A medida a microdureza foi feita pelo método de
vickers (HV). Para a dureza o método usado foi o0 Rockwell A, utilizando o duramétro
Emco-test
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3 RESULTADOS

3.1  Material na Condicdo de Como Recebido
3.1.1 Ensaio de tracao

A Figura 2 (a), mostra o comprimento Gtil do primeiro corpo de prova (CPO),
os circulos indicam as regibes aonde foram obtidas as micrografias da
microestrutura antes e depois do ensaio de tracdo. A figura 3 (b), apresenta o corpo
de prova depois do ensaio de tracdo, até a ruptura, que ocorreu no circulo 3.

Figura 2 — Aco na condicdo de como recebido: (a) Corpo de prova antes do ensaio de tracdo, (b)
corpo de prova apos o ensaio de tracao

3.1.2 Comportamento microestrutural

O material na condicdo de como recebido e antes do ensaio de tracao é
composto de uma microestrutura bifasica, austenita e ferrita, com quantidades
aproximadamente iguais, sendo a austenita a fase dispersa, e a ferrita a fase matriz,
como € observado na Figura 3.

Probe Mag
4.0 # 500

Figura 3 - Micrografias obtidas no circulo 3 do corpo de prova como recebido a ferrita e austenita
com seus graos alongados, é observada a auséncia de outros tipos de fases.

IENF

Depois do ensaio de tracéo, o circulo 3 apresentou uma elevada deformacao
dos grados, com bandas de deslizamento curvadas principalmente na fase ferritica
(circulos na Figura 4 a) e pouco na austenita (quadrados na Figura 4 (a)). Observou-
se também que estas bandas em alguns casos provocam uma separacao em blocos
no interior dos gréos da ferrita (hexagono na Figura 5 V(b)). Indicando que os
sistemas de deslizamento das discordancias iniciadas na ferrita ndo atravessam a
interface a/y, fazendo com que os gréaos de ferrita se dividam em blocos ou que a
trinca siga pelas interfaces a/y ou contornos de grao (losango na Figura 4 a).
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Figura 4 - Micrografia obtida em MEV no circulo 3 do material como recebido (a) com trincas nos
contornos de grao e interfaces, (b) com bandas de deslizamento na ferrita.

3.1.3 Propriedades mecanicas de tracao

Foi possivel determinar as propriedades do material a partir das curvas de
engenharia, estas propriedades estdo apresentadas na Tabela 2.

Tabela 2 - Propriedades mecénicas do material com recebido

Propriedades mecénicas calculadas Valores obtidos
Tensé&o de escoamento (o) MPa 500
Resisténcia a tracdo (o) MPa 812
Ductilidade (%AL) 55
Resiliéncia (U;) MPa 35
Tenacidade (Uy) MPa 334

Os valores das propriedades mecanicas apresentadas na Tabela 2 estdo bem
proximos aos valores de 0. € O, encontrados na literatura para este tipo de material.

3.1.4 Andlise por difracdo de Raios-X

No difratograma da Figura 5, o material na condicdo de como recebido
apresenta somente os picos referentes fases austenitica e a fase ferritica.
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Figura 5 - Difratograma de Raios-X do material na condicdo de como recebido.
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3.1.5 Microdureza e dureza

A microdureza encontrada para a regido austenitica foi de 299,8 Kgf/mm? e
para a regido ferritca a microdureza encontrada foi de 292,6 Kgf/mm? Para o
material na condicdo de como recebido a dureza encontrada foi de 64,03 MPa,
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3.2 Material Tratado Termicamente a 650°C Durante 8 h

3.2.1 Ensaio de tracao
Para analisar a variacdo da microestrutura antes tratamento térmico, depois
do tratamento térmico/antes do ensaio e depois tratamento térmico/depois do ensaio

de tracao, foram marcadas regides no comprimento util do corpo de prova, conforme
indicado na Figura 6.

Figura 6 — (a) corpo de prova antes do ensaio sem tratamento térmico, (b) corpo de prova apos o
tratamento térmico e ensaio de tracao (650°C/8h)

3.2.2 Comportamento microestrutural

ApGs o corpo de prova ser submetido ao tratamento térmico, 650°C durante
8 h, podemos conferir que houve uma variacdo na microestrutura do material, como
mostra as micrografias da Figura 7.

Figura 7 — Micrografias circulo 3 obtidas em MEV do material depois de submetido ao tratamento
térmico (650°C/h)
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Figura 8 — Micrografis circulo 3 obtidas em MEV do material depois de submetido ao tratamento
térmico (650°C/8h) e pds-fratura. bandas de deslizamentos e trincas atravessando os graos.

Depois do ensaio de tracdo até a fratura o material sofreu pouca deformacéo
plastica, indicando tendéncia a um tipo de fratura fragil do corpo de prova.
Microestruturalmente na figura 8 os graos apresentam bandas de deslizamento e
foram alongados. O caminho das trincas para ocorrer a fratura atravessa 0s graos e
sdo perpendiculares a dire¢do de aplicacdo da carga.

3.2.3 Propriedades mecanicas de tragédo
As propriedades mecanicas foram obtidas a partir da curva de tensao-
deformacgéao de engenharia e estdo apresentados na Tabela 3.

Tabela 3 - Propriedades mecanicas calculadas a partir do ensaio de tracédo

Propriedades mecénicas calculadas Valores obtidos
Tensao de escoamento (Oe) 820 MPa
Resisténcia a tracao (0,) 883,5 MPa
Ductilidade (%AL)* 20%
Resiliéncia (U,) 82 MPa
Tenacidade (Uy) 230 MPa

* no momento da fratura

Segundo a literatura, os valores para tensdo de escoamento é de 550 MPa e
para resisténcia a tracdo esta entre o intervalo de 800 MPa — 1.000 MPa. Porém,
avaliando as propriedades mecanicas encontrados na Tabela 3, o valor de O foi
maior, 0 que provavelmente é devido a formacédo de fases secundarias ao longo do
tratamento térmico, entretanto, a presenca destas fases ndo alterou a on, que
obteve seu valor dentro da faixa descrita pela literatura.>®

3.2.4 Andlise por difracdo de Raios-X

Na analise de raio-X, foi observada a partir do difratograma da Figura 9, a
presenca de 6xidos de ferro e cromo, devido a oxidacdo que o aco sofre durante o
tratamento térmico. Também foram detectados picos intensos referentes a ferrita e
picos com menor intensidade referentes a austenita. Porém foi identificada a
presenca do carboneto de cromo.
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Figura 9 - Difratograma de Raios-X do material apds tratamento térmico (650°C/8h)

3.2.5 Microdureza e dureza

A amostra apresentou uma microdureza de 338,5 Kgf/mm? para a austenita, ja
a fase ferritica apresentou a microdureza igual a 348,8 Kgf/mm?. A amostra obteve
um valor de dureza de 70,29 MPa.

3.3 Material Tratado Termicamente a 850°C Durante 24 h

3.3.1 Comportamento microestrutural

A Figura 10 mostra as mudangas microestruturais ocorridas durante o
tratamento do material a 850°C por 24h. Os contornos de gréos ferriticos séo
instaveis, consequentemente 0s grados austeniticos crescem progressivamente em
direcdo aos graos da ferrita.

AccY Probe Mag WD Det b1 5um
20,0 kY 4.0 "x 2000 17 SBSE .

Figura 10 — Micrografias obtidas em EV. Fase sigma nas interfaces e contornos.
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3.3.2Microestrutura depois do tratamento térmico e depois da fratura
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Figura 11 — Micrografias da regido de fratura obtidas em MEV do material com tratamento térmico
(850°C/24h) fase sigma nas interfaces a/y

A fragilizacdo deste material, apresentado na Figura 12, provocada pela
precipitacdo de fases secundarias, fez com que o0 aco sofresse pouca deformacéo.
O resultado de submeter o CP2 ao ensaio de tragao foi pouca deformacéo, sendo a
sua ruptura na extremidade, fora da regido considerada util.

3.2.3 Andlise por difracdo de Raios-X

Na Figura 12, pode-se perceber que o0s picos referentes a austenita
aumentaram e os da ferrita diminuiram. Indicando que os grdos da austenita
crescem e os da ferrita se decompdem.
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Figura 12 - Difratograma de Raios-X do material ap0s tratamento térmico (850°C/24h)

3.2.4 Microdureza e dureza

A microdureza encontrada para a amostra tratada nestas condi¢cdes foi de
395,1 Kgf/mm? para a austenita e 476,23 Kgf/mm? para a ferrita. A amostra obteve um
valor de dureza de 74,54667 MPa.
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3.4 Material Tratado Termicamente a 1.000°C Durante 10h
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3.4.1 Comportamento microestrutural

‘ »
- -~ P 4
* Acty  Probe . Mag. WD | Det F———m 5
15.0k¥ 40 x 2000 19 1SE LAMAY LIENES

Figura 13 — Microestrutura apos o tratamento de 1.000°C porth. ]

A Figura 13 apresenta as alteracdes ocorridas pelo tratamento térmico, o
resultado foi a formacao de fases secundarias nas diversas interfaces, aly, y/y e a/a.

3.2.3 Anadlise por difracédo de Raios-X
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Figura 14 - Difratograma de Raios-X do material apds tratamento térmico (850°C/24h)

Ao observar os picos da austenida, na Figura 14, nota-se que estao
extremamente intensos, em relacdo aos demais picos austeniticos detectados neste
trabalho, e os picos da ferrita diminuiram suas intensidades, logo se observa um
crescimento da fase austenitica, e uma diminuicao da ferrita, que se dissolve com o
aumento da temperatura e precipita-se em outras fases.

3.2.4 Microdureza e dureza

A microdureza encontrada para a amostra tratada a 1.000°C por 10 horas, foi
de 408,7 Kgf/mm? para a ferrita e de 396,375 Kgf/mm? para a austenita. A amostra
obteve um valor de dureza de 71,68 MPa.
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Com o ensaio de tracao observou-se que o efeito da tensdo na ferrita € maior
do que na austenita em todo o comprimento util do corpo de prova, apresentando
nos graos ferriticos bandas de deslizamento que no inicio da deformacdo sao
poucas e perpendiculares a tensao aplicada e a medida que aumenta a tensao e
préximo a superficie de fratura tornam-se mais curvadas.®

Na condicdo de temperatura de 650°C/8h, foi encontrada a presenca de
nitretos de cromo, que de acordo com a literatura, nos acos inoxidaveis superduplex
formam-se: carbetos e nitretos no interior dos gréos.®

A superplasticidade de um aco inoxidavel duplex ocorre por mecanismo de
recristalizacdo sucessiva, uma vez que a dureza da fase o € maior que a da fase
a e y, sendo ela responsavel pela nucleacdo de cavidades durante o
escorregamento dos contornos de grdos.® Durante o ensaio de tracdo podemos
observar o comportamento superplastico do material, o tratamento térmico realizado
afetou diretamente na superplasticidade do aco diminuindo-a. Isto pode ser
comprovado com o comportamento mecanico diferente que o material apresenta
guando nao sofre tratamento térmico.

De acordo com Modenesi,”® e ASM Handbook,® a ductilidade deste tipo de
materiais esta na faixa entre 25-30%. A ductilidade do material tratado termicamente
(650°C/8h), no momento da fratura foi de 20%, mas no ensaio de tragao deste aco
sem tratamento térmico foi encontrada uma ductilidade de 55%, o que indica que o
material tratado tem menos capacidade de absorver energia quando submetido a um
esforco mecanico.

Na analise de raio-x para o material tratado a 850°C por 24h, os picos
referentes a ferrita aparecem com menores intensidades, e 0os da austenita com
mais intensidade, comparado a amostra do ago na condicdo de como recebido e
tratado a 650°C por 8 h."

Consequentemente os grados austeniticos crescem progressivamente em
direcdo aos graos da ferrita. Esta austenita que se mantém dentro do gréo ferritico
se difere da austenita primaria na morfologia e na composi¢cdo quimica. Quanto a
morfologia, austenita secundaria aparece na forma mais ou menos cilindrica e
quanto a composi¢cdo quimica, possuem baixo conteudo de Cr e Mo e elevado
contetido de Ni e Fe quando comparada com a austenita priméaria.®

Sendo o0 ac¢o submetido a elevadas temperaturas a fase ferritica sofre
dissolucédo, o que resultou em sua transformacdo em fases secundarias, com a
presenca destas fases a tenacidade deste aco diminui.®

No tratamento de 1.000°C po 10h a fase intermetalica sigma foi identificada, e
ao observar 0s picos da austenida nota-se que estdo extremamente intensos, em
relacdo aos demais picos austeniticos detectados neste trabalho, e os picos da
ferrita diminuiram suas intensidades, logo se observa um crescimento da fase
austenitica, e uma diminuicdo da ferrita, que se dissolve com o0 aumento da
temperatura e precipita-se em outras fases.

A microdureza da ferrita e da austenita aumentou com o0s tratamentos
térmicos, confirmando a influéncia das fases formadas, até o tratamento de
850°C/24h, o mesmo aconteceu com a dureza. Sendo o aco submetido a tratamento
de 1.000°C por 10 h estas propriedades tiveram um decréscimo em seus valores,
devido a dissolucao das fases secundarias, que tornaréo a ferrita.*?
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Neste estudo sobre o efeito da temperatura na formacéo de fases de um aco
inoxidavel superduplex pode-se ter as seguintes conclusdes.

O material na condicdo de como recebido possui uma microestrutura livre de
precipitados, apresentando apenas a fase ferrita e austenita. O corpo de prova deste
material levado a ensaio de tracdo desenvolve uma elevada deformacéo.

A amostra tratada a 650°C por 8 horas, a sua microestrutura apresenta outras
fases precipitadas nas interfaces e contornos de graos. O corpo de prova deste ago
tratado termicamente, quando levado ao ensaio de tracdo apresenta pouca
deformacédo com uma leve estriccdo antes de sua ruptura. O caminho das trincas
para ocorrer a fratura atravessa os graos e sdo perpendiculares a direcdo de
aplicacao da carga.

A amostra envelhecida a 850°C por 24 horas apresentou uma microestrutura
com varias precipitacdes de fases secundarias nas interfaces, contornos de graos e
no interior dos graos ferriticos. As fases precipitadas provocaram uma elevada
fragilizacdo do aco, fazendo com que ele ficasse menos ductil e diminuindo sua
tenacidade, o corpo de prova fraturou sem deformagéo. Ocorreu a precipitacdo da
fase sigma e foram observados pequenos picos referentes a ferrita indicando sua
parcial dissolucao.

A microestrutura com o tratamento de 1.000°C por 10 horas apresentou
diversas fases secundarias, dentre elas a fase sigma e austenita secundaria. Foram
observados picos de ferrita com pequena intensidade, indicando a quase total
dissolucéo desta fase.

A microdureza e dureza do material aumentam com o aumento da
temperatura de, entretanto na temperatura de 1.000°C estas propriedades
diminuem, o que estad relacionado com a dissolucdo de fases secundarias
novamente em ferrita, caso provavel de acontecer a esta temperatura.
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