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Resumo

O objetivo deste trabalho compreende o estudo da influéncia do método de
quantificacdo de fases na analise da formacao de sigma em aco inoxidavel duplex
UNS S31803 no envelhecimento a 700°C. Para isto, corpos-de-prova do material em
estudo foram solubilizados a 1.175°C, e em seguida envelhecidos entre 1 min e 360
h a 700°C possibilitando a formacao de diferentes teores de sigma. A caracterizacao
microestrutural foi realizada pela técnica de microscopia Optica das amostras, onde
foram utilizados ataques seletivos de 10% KOH eletrolitico e Behara Modificado.
Além disso, foi realizada microscopia eletrénica de varredura para obtencdo de
imagens de elétrons retroespalhados das amostras, que também foram usadas na
quantificacdo possibilitando a comparacéo das técnicas empregadas. A andlise das
amostras utilizando imagens de elétrons retroespalhados possibilita a identificacao
das fases sigma, chi e de nitretos de cromo. Para o estudo da formag&o de sigma,
esta técnica mostra-se a mais adequada, ja que consegue distinguir as fases
intermetdlicas formadas, e mediante o0 correto ajuste dos parametros do
microscopio, consegue-se um melhor delineamento das fases formadas, impedindo
estimativas equivocadas das fracOes das fases.

Palavras-chave: Aco inoxidavel duplex; Fase sigma; Analise quantitativa.

INFLUENCE OF THE PHASE QUANTITATIVE METHODOLOGY IN THE
ANALYSIS OF SIGMA PHASE FORMATION IN UNS S31803 DUPLEX
STAINLESS STEEL

Abstract

The main objective of this work is the evaluation of phase quantitative methodology
in the determination of sigma phase content of UNS S31803 Duplex Stainless Steel
aged at 700°C. Samples of the studied material were solution-treated at 1175°C and
aged between 1 min to 360 h at 700°C resulting in different sigma contents. The
microstructural characterization were carried by optical microscopy of the samples
after metallographic electrolytic etch using the KOH 10% and modified Behara
reagents. Furthermore, it was conducted the scanning electron microscopy obtaining
backscattered electron images. The backscattered electrons image analysis enables
the sigma, chi phases and nitrides differentiation. By this way, the study of sigma
phase formation through this method seems to be the most indicated. By the correct
microscope set-up, the correct phase differentiation is reached, suppressing
measurements of the phase volume fractions.
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1 INTRODUCAO

Da necessidade de um material que apresente alta resisténcia mecanica, bem como
elevada resisténcia a corrosdao surgem 0s acos inoxidaveis duaplex (AID) que sao
acos bifasicos, constituidos de aproximadamente 50% ferrita e 50% austenita em
sua estrutura.’® Esses acos tém suas principais aplicacdes nas indistrias quimicas,
petroguimica, papel e celulose, plantas de dessalinizacdo, offshore, e ultimamente,
tém sido utilizados na fabricacdo de tubos flexiveis para extracdo de petrdleo em
aguas profundas, como na industria do pré-sal.””

Entretanto, esses acos quando submetidos a temperaturas elevadas como nos
processos de soldagem, particularmente entre 600°C e 1.000°C podem sofrer uma
série de transformacdes metallirgicas como a formacéo de fases sigma, fase chi e
de nitretos de cromo, que podem comprometer ndo sO sua resisténcia mecanica,
mas também sua resisténcia a corroso.?

A formacdo de sigma nos AID vem sendo largamente estudada, pois segundo
alguns autores esta é uma das fases mais deletérias dentre as passiveis de
precipitacdo nesses materiais. Sua formacdo, além de reduzir drasticamente sua
resisténcia mecanica, diminui de maneira substancial sua resisténcia a corrosao,
pois, por ser rica em cromo e molibdénio empobrece a matriz do material nestes
elementos quando de sua formacdo.®” A formacdo de fase chi também pode
ocorrer nos AID em menores fragdes volumétricas em relacdo a sigma. Segundo
alguns autores, sua formacao precederia a formacao de sigma atuando como nucleo
heterogéneo para a formacdo desta fase,® provocando comportamento deletério
similar a fase sigma. Ja a formacado de nitretos de cromo ocorreria entre 700°C e
900°C, quando envelhecidos isotermicamente, ou durante o resfriamento a partir da
temperatura de solubilizacdo, devido a supersaturacdo de nitrogénio na ferrita;
contudo, a fracdo volumétrica de nitretos € muito baixa em relagdo a de fase
sigma.®

Dos métodos para a quantificacdo de sigma, o mais utilizado consiste na andlise por
estereologia quantitativa utilizando amostras atacadas com reagente especifico,
seguida de analise por microscopia 6ptica.® O ataque mais utilizado para revelacao
de fase sigma nos AID € o ataque eletrolitico utilizando reagente de KOH 10% a
2Vcce por 1 minuto, podendo haver variagdes na concentragdo do reagente e na
corrente imposta.®? Entretanto, esse reagente ataca preferencialmente regides ricas
em cromo e, se num material houver a formacdo de outra fase intermetélica rica
neste elemento além da fase sigma, como chi e nitretos de cromo, estes também
séo atacados, influenciando nas medidas dos valores das fases. O mesmo ocorre
utilizando-se os ataques de Behara®® e de Behara Modificado,**!? também
bastante utilizado para a caracterizacdo microestrutural dos acos inoxidaveis duplex.
Segundo Escriba et al.,® devido a dificuldade na diferenciacdo das fases sigma e chi
utilizando-se ataques seletivos e analise por microscopia 6ptica, muitas vezes a fase
chi & desconsiderada devido a dificuldade na sua quantificacdo. Muito embora,
segundo o mesmo autor, as duas fases podem ser facilmente identificadas se
analisadas por microscopia eletrénica de varredura. Sendo chi rica em elementos
como molibdénio em relacdo a sigma, € possivel o contraste destas duas fases
quando utilizada a técnica de elétrons retroespalhados, confirmado em estudos
anteriores destes autores. ")

A utilizacdo da técnica de microscopia eletronica de varredura (MEV) para a
quantificacdo de fases intermetalicas nos AID baseia-se na obtencéo de imagens de
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elétrons retroespalhados (Back Scattered Electrons — BSE) das amostras sem
ataque metalografico em diferentes campos, para posterior analise por esteorologia
guantitativa. Devido ao maior teor de elementos de maior numero atdémico, a fase chi
aparece com tonalidade mais clara em relacdo as demais, permitindo sua
quantificacéo.***? Segundo os mesmos autores, o método abordado neste trabalho
para a quantificacdo das fases do material mostra-se interessante pois além de ser
nao-destrutivo, ndo se faz necessario ataque seletivo para revelacdo das fases de
interesse. Além disso, mediante o correto ajuste dos parametros do MEV, para que
seja possivel a diferenciacéo das fases, o procedimento torna-se altamente confiavel
devido a precisdo no delineamento das fases e na quantificacdo das fracbes
volumetricas.

Em face ao, o exposto o objetivo deste trabalho compreende o estudo da influéncia
do método de quantificacdo de fases na andalise dos mecanismos de formacéo de
sigma em aco inoxidavel duplex UNS S31803.

2 MATERIAL E METODOS
O material em estudo foi adquirido como chapa de 3 mm de espessura laminada a
1.100°C e resfriada por jato de ar e agua forcado. A composicao quimica do material

€ apresentada na Tabela 1.

Tabela 1. Composicdo quimica (% em massa) do aco UNS S31803 em estudo’

Cr Ni Mo Mn N C Si Cu Fe

22,48 5,74 3,20 1,42 0, 162 0, 018 0,35 0,15 Bal.

A partir do material como recebido, foi realizado tratamento térmico de solubilizac&o
a 1.175°C por 30 minutos, seguido de resfriamento em agua buscando-se estrutura
homogénea de ferrita e austenita. Em seguida, foi conduzido o envelhecimento
isotérmico das amostras a 700°C, onde as amostras foram envelhecidas entre
1 minuto e 360 horas de envelhecimento. As amostras envelhecidas a partir de
10 minutos foram tratadas em forno tubular sob atmosfera de N, para se evitar
oxidacao excessiva, seguido de resfriamento em agua, para produzir microestruturas
com diferentes fracbes de fases intermetalicas. Ja o tratamento térmico das
amostras envelhecidas entre 1 minuto e 5 minutos foi conduzido em banho de
aluminio liquido em forno tipo mufla.

As amostras envelhecidas tiveram todas as suas faces lixadas até a obtencdo de
superficie com o acabamento conferido por lixa de granulometria 220 mesh. Em
seguida, as amostras foram embutidas em resina fendlica de cura a quente, gerando
corpos-de-prova metalograficos que foram lixados até granulometria de 600 mesh, e
em seguida, foram polidos até 1 um. A superficie de observacdo dos corpos-de-
prova corresponde a secdo longitudinal da chapa, com relacdo a direcdo de
laminagéo.

Apobs preparacdo metalografica, 0 mesmo conjunto de amostras foi analisado de trés
diferentes formas, descritas a seguir.

As amostras foram inicialmente atacadas com reagente de Behara Modificado cuja
solucdo base possui composicdo de 20 mL de &cido cloridrico (HCI) e 80 mL de
agua destilada e deionizada, a qual foram adicionados 1 g de metabissulfito de
potassio (K;S,0s) e 2 g de bifluoreto de aménio (NH4HF;) no momento do ataque,
conduzido por periodos de tempo de até 2 minutos. A superficie de observacao foi
seca através da evaporacdo de alcool etilico, auxiliada por jato de ar frio. Outro
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método para identificacdo de fases intermetdlicas consiste no ataque eletrolitico
seletivo com solucao 10% de hidréxido de potassio (KOH), a 2 Vcc de diferenca de
potencial durante um minuto. De cada um dos ataques foram analisados 20 campos
por amostra em microscopio optico Leica DMLM do Centro de Desenvolvimento de
Materiais Metalicos do Centro Universitario da FEI (CDMatM-FEI), equipado com
analisador de imagens Olympus AnalySIS .

Foram obtidas imagens de elétrons retroespalhados das amostras polidas em
microscopio eletrénico de varredura Camscan CS3200 também do CDMatM-FEl, de
onde foram obtidas cinco imagens de elétrons retroespalhados de cada amostra.
Para que as imagens fossem obtidas de maneira satisfatoria, o ajuste do
microscopio eletrébnico foi padronizado para todas as imagens de elétrons
retroespalhados a serem coletadas por amostra. Este ajuste compreende, dentre
outros parametros, a de tensdo de aceleracéo aplicada ao feixe de elétrons (mantida
em 20 kV), ajuste da corrente elétrica emitida pelo filamento (mantida em 100 pA), e
manutencao de valores constantes de brilho e contraste das imagens. Estes ajustes
garantiram que as tonalidades e o delineamento das fases fossem 0os mesmos em
todas as imagens coletadas, evitando diferencas na identificacdo e quantificagdo das
fases. As imagens foram, em seguida, analisadas utilizando-se software de analise
de imagens OLYMPUS AnalySIS para a quantificacéo das fases formadas.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

As imagens das amostras envelhecidas a 700°C atacadas com reagente de Behara
Modificado, mostrando a evolucdo microestrutural, sdo apresentadas na Figura 1.
Nestas figuras podem-se diferenciar as fases ferrita, austenita e sigma que
apresentam diferentes coloracfes quando atacadas com o reagente citado. Na
Figura 1(a) nota-se a microestrutura da amostra solubilizada que apresenta as fases
ferrita (escura) e austenita (cinza). Com o aumento do tempo de envelhecimento
(Figuras 1.b a 1.f) nota-se a formacao de fase intermetalica (branca), principalmente
associada aos contornos de gréo ferrita/ferrita e ferrita/austenita (Figura 1.b) com
posterior crescimento em direcdo a ferrita. Devido a sua elevada fracdo volumétrica
e morfologia lamelar, esta fase muito provavelmente corresponde a sigma, como
comentado também em outros trabalhos.®2°7*12) Entretanto, ndo se pode afirmar
que ha somente a formacdo de sigma nestas amostras, ja que a distincdo neste
caso de entre sigma, chi e nitretos torna-se impossivel.

Comportamento similar ocorre na identificacdo de fases intermetélicas quando da
utiizacdo do ataque eletrolitico de KOH 10% cujas micrografias tipicas séo
apresentadas na Figura 2. Este ataque, que revela fases ricas em cromo, mostrou
que apos apenas 1 minuto de envelhecimento a 700°C (Figura 2a) ocorre a
formacdo de fase intermetalica associada preferencialmente aos contornos
ferrita/ferrita (indicada na figura por seta). Apdés 1 hora de envelhecimento
(Figura 2b) nota-se a formacdo de precipitados associados também aos contornos
ferrita/austenita. Apds este tempo de envelhecimento (Figuras 2c e d) nota-se a
formacdo intensa de fase intermetalica. Entretanto, novamente torna-se impossivel a
distincdo entre estas fases, sabendo-se apenas que elas sdo ricas em cromo.
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12 h; (d) 36 h; (e) 144 h; (f) 360 h — fase intermetdlica branca, ferrita escura e austenita cinza -
atacadas com reagente de Behara Modificado.
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Figura 2. Amostras envelhecidas a 850°C por: (a) 1 min; (b) 1
reagente de KOH 10% 2Vcc por 1 minuto.

A andlise das amostras do aco UNS S3103 envelhecido a 700°C por microscopia
eletrbnica de varredura utilizando imagens de elétrons retroespalhados, esta
apresentada na Figura 3. Durante esta analise notou-se que a formacéo de fases
intermetalicas nas amostras envelhecidas ocorre apenas a partir de 1 hora
(Figura 3b) de envelhecimento, onde se observa a formacao de finos precipitados
nos contornos ferrita/ferrita nas interfaces ferrita/austenita do material. Entretanto,
ndo se pode estimar a quais fases estes precipitados correspondem, ja que sua
fracdo volumétrica € muito baixa. Ja nas amostras a partir de 2 horas de
envelhecimento (Figura 3c) observa-se o crescimento das particulas formadas, e
ainda a formacéo de precipitados escuros, provavelmente associados a formacao de
nitretos, como reportado anteriormente por estes autores em trabalho anterior.*?
ApoOs 2 horas de envelhecimento nota-se a formacéo intensa de fases intermetalicas,
diferentemente das amostras menos envelhecidas, como é observado na Figura 3d.
Nestas torna-se possivel a identificacdo de chi (mais clara devido ao maior teor de
molibdénio) e sigma (cinza clara), além da formacdo de nitretos de cromo (que
surgem mais escuros devido ao menor niumero atdmico do nitrogénio). As fases
citadas sao indicadas por setas.

Nota-se ainda que, com o aumento do tempo de envelhecimento (Figuras 3e-h), ha
o crescimento da fase sigma formada, bem como a diminuicdo na fracdo de chi,
Pode ser confirmada a hipétese de que esta fase atuaria como nucleo heterogéneo
para a formacdo de sigma, sendo consumida por esta em tempos elevados de
envelhecimento.®
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F|gu 3 Imagens de eletrons retroespalhados (BSE) das amostras envelhecidas a 850°C por: (a)
10 min; (b) 1 h; (c) 2 h; (d) 6 h; (e) 12h; (f) 36 h; (g) 144 h; (h) 360 h.
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Sabendo que a andlise das imagens de elétrons retroespalhados das amostras
envelhecidas permite a diferenciacdo das fases chi e sigma como citado
anteriormente, nas imagens obtidas foi realizada analise quantitativa utilizando
software computacional para determinagao das fracdes de ambas as fases. Salienta-
se que a determinacdo das fragBes de nitretos tornou-se impossivel ja que a sua
fracdo volumétrica é muito baixa e o contraste destes com a ferrita (Que possui
coloragdo escura) nas imagens de elétrons retroespalhados, mostrou-se impossivel.
Na Figura 4a observa-se imagem de elétrons retroespalhados de amostra
envelhecida por 36 horas a 700°C. A Figura 4b mostra as regidbes a serem
guantificadas com auxilio do software Olympus Analysis, sendo adotadas as
coloracdes verde para a fase sigma e vermelha para a fase chi.

Figura 4. (a) Imagem de elétrons retroespalhados de amostra envelhecida por 36 horas a 700°C (b)
Método utilizado para a quantificacéo das fases chi (vermelho) e sigma (verde) na mesma amostra.

Inicialmente neste trabalho sdo analisadas as fracdes de fases intermetalicas
(somatéria das fracbes de fases chi e sigma) em funcdo do tempo de
envelhecimento a 700°C, visando comparar s técnicas empregadas, ja que nas
guantificacbes feitas por microscopia Optica ap0s ataque metalografico a distingdo
entre chi e sigma € impossivel. A comparacdo dos dados determinados pelas
técnicas estudadas neste trabalho € apresentada no gréafico da Figura 5.

Mediante a andlise da Figura 5 nota-se que, até 1 hora de envelhecimento, ndo sédo
guantificadas as fases intermetalicas utilizando-se andlise por metalografia
guantitativa apos ataque de Behara Modificado, j& que este ataque nao revela a
formacdo de fases intermetalicas. Sdo observadas apenas algumas irregularidades
nos contornos das fases. Entretanto, ndo se pode afirmar que se trata da formagéao
de fases intermetalicas ou apenas de irregularidades no ataque realizado.
Comportamento similar ocorre na andlise de fases intermetalicas em imagens de
elétrons retroespalhados onde também ndo € observada a formagédo de fases
metalicas mais precisamente até 40 minutos de envelhecimento. Nas imagens de
elétrons retroespalhados, referentes a amostra envelhecida por 1 hora a 700°C
(Figura 3b), nota-se presenca de tracos fases intermetdlicas, como comentado
anteriormente. Porém, estas fracdes sdo muito baixas para que a quantificacdo de
fases com o auxilio de software computacional fosse possivel, de forma que a
guantificagcéo tornou-se factivel somente a partir deste tempo de envelhecimento.
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Figura 5. Comparacao das fracdes de fase intermetélica em fungdo do tempo de envelhecimento a
700°C determinadas por: andlise de imagens de elétrons retroespalhados (MEV), e metalografia
quantitativa apds ataques metalograficos de KOH 10% e Behara Modificado.

Ao se utilizar ataque eletrolitico de KOH 10% nota-se a formacdo de fases
intermetélicas j& a partir de 1 minuto de envelhecimento. Como comentado
anteriormente esses dados podem ser relacionados a formacdo de nitretos de
cromo, e ndo necessariamente a formacdo de sigma ou chi. Esse tipo de ataque, ao
contrario do atague de Behara Modificado, revela apenas as fases mais ricas em
cromo como sigma e chi, além de nitretos. Isto faz com que ndo haja interferéncia da
coloracdo de outras fases, impedindo o seu delineamento na quantificacéo.
Entretanto, ndo se pode afirmar com certeza quais fases séo revelada nesse tipo de
atague. Assim, as fases atacadas com reagente de KOH sdo chamadas
indistintamente de fases intermetalicas.

Ja a partir de 2 horas de envelhecimento a 700°C, nota-se na Figura 5 que ocorre o
aumento na fracdo em volume das fases intermetalicas formadas, comportamento
qgue pode ser obervado pelas trés técnicas utilizadas neste estudo.

Nota-se ainda que a determinacédo das fracdes de fases intermetélicas, utilizando-se
reagente de KOH 10%, € a técnica que apresenta as maiores fracdes volumétricas
de fase intermetalica. Como abordado em trabalho anterior destes autores,™® um
correto ajuste dos parametros e niveis de deteccdo do software de andlise
computacional, bem como correto ajuste de luminosidade e foco do microscépio
optico sdo fundamentais para a determinacdo da fracdo de fases intermetélicas por
microscopia Optica. Além disso, observa-se um melhor delineamento entre a matriz e
as fases intermetalicas nas imagens de elétrons retroespalhados (Figura 3) em
relacdo as imagens obtidas por microscopia éptica seguida de ataque de KOH 10%
(Figura 2). Isto ocorre pois, quando as amostras sofrem este tipo de ataque, areas
ricas em cromo como as fases sigma, chi e nitretos sofrem uma espécie de corrosédo
seletiva fazendo com que a matriz figue em relevo em relagcéo as regides atacadas,
0 que dificulta o ajuste do foco para a deteccdo das fases, podendo levar a
superestimativas das fracdes de fases.
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Observa-se ainda que a analise quantitativa das amostras atacadas com reagente
de Behara Modificado € a que indica a menor fragdo em volume de fases
intermetalicas. A morfologia de lamelas finas formadas no envelhecimento a 700°C
observado nas micrografias apresentadas (Figuras 1 e 3) conferem a andlise
quantitativa maior dificuldade no ajuste dos niveis de deteccédo das fases, fazendo
com que o teor de fase intermetalica ndo seja estimado de maneira adequada. Além
disso, o ataque de Behara Modificado provoca a formacédo de uma pelicula sobre a
superficie do metal, com diferentes coloracdes. Na execucdo desse ataque € muito
dificil ser obtida uma uniformidade de coloracdo por toda superficie da amostra,
podendo comprometer a determinagdo das fases, a medida que o ajuste dos niveis
de deteccdo também ficam comprometidos.

J& na determinacgédo das fragcdes em volume das fases utilizando imagens de elétrons
retroespalhados nota-se que, a excecdo das amostras envelhecidas por 18 horas e
240 horas de envelhecimento que apresentaram elevado desvio padrédo, o desvio
padrdo pode ser considerado aceitavel, levando-se em conta o numero de imagens
utilizadas na quantificagdo. Além disso, mediante o correto ajuste do microscopio,
garantindo um bom delineamento das fases, com corretos ajustes de foco, brilho e
contraste para deteccdo das fases de interesse, torna-se possivel a diferenciacéo e
a quantificacdo de sigma e chi. Além disso, por esta técnica seria possivel a
determinacao precisa das fracOes das fases sem influéncia de ataques seletivos,
que além de serem destrutivos, podem ndo definir adequadamente as fases de
interesse, devido a irregularidades e/ou ndo uniformidades na superficie das
amostras.

Um grafico comparando-se as fracdes de sigma e chi has amostras € apresentado
na Figura 6a. Na Figura 6b é apresentado grafico que detalha as fracbes de chi
determinadas pela técnica.
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Figura 6. Fracdo em volume de: (a) fases intermetélicas em fungdo do tempo de envelhecimento a
700°C determinada por andlise quantitativa de imagens de elétrons retroespalhados; e (b) detalhe
mostrando especificamente a fracédo de chi.

Foi realizada simulacdo computacional com software Thermo-Calc® e da base de
dados de equilibrio TCFE6 para o aco em estudo em diferentes temperaturas.
Foram calculadas as fracGes das fases em equilibrio passiveis de se formar no ago
UNS S31803 entre 700°C e 1.000°C. Observa-se que a fracdo de sigma de equilibrio
simulada pelo Thermo-Calc® é equivalente a amostra correspondente ao
envelhecimento por 360 horas, determinada pela andlise das imagens de elétrons
retroespalhados, como pode ser observado na Figura 7. Isto indica que a utilizacédo
desta técnica € eficiente para a quantificacdo de fases.
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Entretanto, a simulacao realizada néo indica a formacéo de chi no equilibrio ja que
muito provavelmente esta fase ndo é uma fase de equilibrio desses materiais,
transformando-se em sigma com o aumento do tempo de envelhecimento. Porém,
na amostra envelhecida por 360 horas a 700°C, registra-se a presenca de
aproximadamente 0,4% de chi. Isto indica que, provavelmente, o equilibrio ndo
tenha sido atingido até o final do envelhecimento proposto neste trabalho.

Ajustes e refinamentos na técnica apresentada nesta contribuicdo ainda se fazem
necessarios, ja que os desvios apresentados ainda séo elevados. Para o estudo dos
mecanismos de formacéo de sigma, a correta determinacao das fracbes das fases
torna-se de grande relevancia. Para este estudo ndo s6 as fracdes de fases
intermetalicas sdo importantes, mas também a determinacdo das fracdes
volumétricas de ferrita e austenita para a avaliacdo de qual destas fases estaria
sendo transformada para a formacédo de sigma. Entretanto, a utilizacdo de imagens
de elétrons retroespalhados néo é eficiente para determinacéo de ferrita e austenita,
ja que ndo ha contraste necessario destas fases. De maneira similar, a utilizacdo do
atague de Behara Modificado também néo parece a escolha mais adequada, ja que
como comentado anteriormente existem dificuldades em se obter um ataque regular
e uniforme na amostra a ser observada, comprometendo a quantificagéo das fases.

40 47 Sigma MEV - Sigma TC 40
35 } 35
30 30
+
o 25 R } T 25
£ 20 } 220
1 wn
215 + 215
10 10
5 $ (a) 5 (b)
* L I e i 0
0.01 0.1 1 10 100 1000 500 600 700 800 900 1000

Tempo(h) Temperatura (°C)
Figura 7. Fracéo volumétrica de sigma em funcéo: (a) do tempo de envelhecimento; e (b) em funcéo
da temperatura — simulagéo Thermo-Calc® com auxilio da base de dados TCFE 6.

4 CONCLUSOES

O estudo da influéncia do método de quantificacdo de fases na analise da formacao
de sigma em aco inoxidavel duplex UNS S31803 no envelhecimento a 700°C leva as
seguintes conclusdes:

e No envelhecimento 700°C somente € observada a formacdo de fases
intermetalicas a partir de 1 hora de envelhecimento. Entretanto, elas né&o
puderam ser identificadas e tampouco quantificadas devido a sua baixa fracdo
volumétrica.

e J4 a partir de 2 horas de envelhecimento, utilizando-se ataque de Behara
Modificado, nota-se a formacéo de fases intermetélicas com morfologia lamelar,
provavelmente associada a formacdo de sigma. Comportamento similar é
observado no atagque as amostras atacadas com reagente eletrolitico de KOH
10%, onde além da fase sigma formada podem ser observados possiveis nitretos
de cromo. Em ambos os ataques nado foi possivel a diferenciacdo das fases
intermetalicas formadas.

e A analise das amostras do aco UNS S3103 envelhecido a 700°C por microscopia
eletrbnica de varredura, utilizando imagens de elétrons retroespalhados,
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possibilita a identificacdo de sigma, chi e de nitretos de cromo. Entretanto,
somente as suas primeiras fases puderam ser quantificadas, devido a diferenca
de contraste possibilitado pelo maior teor de molibdénio da fase chi em relacdo a
sigma, nas imagens de elétrons retroespalhados.

Observa-se que, com o aumento do tempo de envelhecimento, ocorre o
crescimento da fase sigma formada, bem como a diminuicdo na fracdo de chi,
indicando que esta fase atuaria como nucleo heterogéneo para a formacao de
sigma.

Para o estudo da formacdo de sigma, a andlise de imagens de elétrons
retroespalhados pode ser considerada a técnica mais adequada, ja que
consegue distinguir as fases intermetalicas formadas. Mediante o correto ajuste
dos parametros do microscopio, consegue-se um melhor delineamento das fases
formadas, impedindo estimativas equivocadas das fracdes das fases.
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