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INFLUENCIA DO TEMPO E DA TEMPERATURA DE
SOLUBILIZAGAO NA FORMAGAO DA MICROESTRUTURA
DUPLEX DO ACO UNS S31803"
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Resumo

O presente trabalho objetivou estudar a influéncia do tempo e da temperatura de
solubilizagdo na formacdo da microestrutura duaplex do aco UNS S31803.
Inicialmente tratou-se o material como recebido a 1.250°C por 4 h, com o objetivo de
maximizar a fragdo de ferrita na microestrutura, sem a possibilidade de perdas de N
pela formacdo de fase gasosa. Na sequéncia, seis séries de amostras foram
produzidas entre 1.000°C e 1.200°C, por tempos de 15 min a 4h, visando a obtencao
de diferentes fracdes volumétricas de austenita e ferrita. Foi possivel a avaliacao
quantitativa da influéncia da temperatura e do tempo de solubilizacdo na formacao
da estrutura duplex ferrita-austenita, através da analise da fracdo de ferrita medida
por duas técnicas: medidas magnéticas por ferritoscépio e estereologia quantitativa
apos ataque de Behara modificado. Observou-se que no extremo inferior de
temperaturas estudado ocorre nucleagdo de austenita no interior da fase ferrita
presente, enquanto que nas temperaturas superiores ocorre adequacdo da fracdo
volumétrica das fases.

Palavras-chave: Solubilizacdo; Acos inoxidaveis duplex; Cinética de formacao.

INFLUENCE OF TIME AND TEMPERATURE OF SOLUTION TREATMENT ON
THE FORMATION OF DUPLEX MICROSTRUCTURE OF STEEL UNS S31803

Abstract

This study investigated the influence of time and temperature of solution treatment on
the microstructure of a duplex steel UNS S31803. The as-received material was
initially treated at 1250°C for 4 h, in order to maximize the fraction of ferrite in the
microstructure without the possibility of N losses by formation of gas phase. Then, six
sets of samples were produced between 1000°C and 1200°C for periods up to 4 h, in
order to obtain different volume fractions of austenite and ferrite. It was determined
the volume fraction of ferrite by two techniques: magnetic measurements with a
ferritscope and quantitative stereology after Behara modified etching. It was found
that at the lower end of studied temperatures nucleation of austenite occurs within
the ferrite phase present, whereas at higher temperatures adequacy of the volume
fraction of phases took place.
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1 INTRODUCAO

Acos com teores de cromo livre na matriz superiores a 11% tem a capacidade
de formar pelicula superficial aderente, ndo porosa e auto regenerativa, chamada de
pelicula passiva; tal pelicula, protegendo o a¢co da acdo de agentes corrosivos
(atmosfera, meios aquosos ou organicos), confere grande resisténcia a corrosao:
estes acos, deste modo, recebem a denominacao inoxidaveis. Além disso, a adi¢cao
de outros elementos de liga scomo molibdénio, niquel e nitrogénio) aumenta ainda
mais a resisténcia a corroséo.™

Alguns elementos, como cromo, silicio e molibdénio, tem a capacidade de
atuar como estabilizadores da fase ferrita (de estrutura cristalina cubica de corpo
centrado); outros, como niquel, manganés, cobre, carbono e nitrogénio, sao
estabilizadores da austenita (cubica de faces centradas). Assim, a introducdo de
elementos com o intuito de aumentar a resisténcia a corroséo leva a estabilizacao de
uma ou outra fase, resultando em diferentes comportamentos mecanicos.®

Os acos inoxidaveis com altos teores de elementos estabilizadores da
austenita (ou com alto niquel equivalente, segundo a formulacdo de Schaeffler ou
DeLong®?) sdo chamados de austeniticos, por apresentar esta fase estavel em
temperaturas até mesmo inferiores & ambiente. Tais acos apresentam grande
ductilidade e tenacidade, além de boa soldabilidade.® No entanto apresentam
elevado custo principalmente devido ao niquel adicionado, e sdo muito susceptiveis
a corrosdo sob tensdo.”) J4 os acos que apresentam altos teores de elementos
estabilizadores da ferrita (ou de alto cromo equivalente), por analogia, s&o
chamados de ferriticos. Os acos que recebem esta denominacédo, tendo a ferrita
como fase predominante, apresentam ductilidade e tenacidade menores que as
apresentadas pelos austeniticos, aléem de transicao de fratura ductil-fragil, sendo no
entanto imunes a corrosdo sob tensdo. Além disso, possuem normalmente baixo
custo.®

Surge entdo a necessidade de se obter um ac¢o inoxidavel que combine as
qualidades de acos ferriticos e austeniticos, particularmente grande resisténcia a
corrosdo aliada a altas resisténcia mecanica e tenacidade. Surgem entdo 0s agos
inoxidaveis duplex, constituidos normalmente por fragcbes volumeétricas iguais de
austenita e ferrita, através do correto balanco entre os elementos.”? Produzidos
através de sistema AOD (descarburizacdo por sopro combinado de oxigénio e
argonio), apresentam muito baixo teor de carbono, e portanto sdo praticamente
imunes a sensitizacdo; além disso, desenvolvimentos recentes tornaram possivel o
aumento do teor de nitrogénio nos acos inoxidaveis, e particularmente nos duplex,
levando a aumentos consideraveis de resisténcia mecanica, tenacidade e resisténcia
a corros&o.®

Dentre os acos inoxidaveis duplex o aco UNS S31803, ou mais conhecido
como SAF 2205, é frequentemente utilizado em aplicacbes offshore, como
evaporadores de agua e tubos de circuitos hidraulicos;® na industria de 6leo e gas
como tubos para transporte de dioxido de carbono seco e Umido, nas industrias
quimicas em geral e de geracéo de eletricidade;® na industria de Papel e celulose,
como evaporadores e torres para estocagem de pasta de papel;® e tanques para
transporte maritimo de produtos quimicos corrosivos, de até 800 toneladas.”
Apresentando composicdo quimica tipica 22% Cr - 5% Ni - 3% Mo - 0,15% N —
0,02% C, tem limite de resisténcia a tracdo de 770 MPa, limite de escoamento
proximo de 515 MPa (praticamente o dobro do encontrado em acgos inoxidaveis
austeniticos como os AlSI 304 e 316) ! e alongamento em 50 mm superior a 32%.®
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Além disso, sua resisténcia a corrosao supera a dos a¢os austeniticos, mesmo os de
baixo teor de carbono.®® A estrutura tipica é composta em média por 40% a 45% de
ferrita e 55% a 60% de austenita, obtidas apds solubilizacdo entre 1.000°C e
1.200°C e resfriamento brusco.

Deste modo, o presente trabalho tem por objetivo descrever a influéncia do
tempo e da temperatura de solubilizacdo na formacdo da estrutura duplex do aco
UNS S31803.

2 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

O material em estudo (UNS S31803) foi adquirido pelo Centro de
Desenvolvimento de Materiais Metélicos — CDMatM-FEI — como barra cilindrica de
20 mm de diametro laminada a quente e posteriormente tratada a 1100°C por 30
minutos e resfriada em &gua. A composicdo quimica do material pode ser
constatada na Tabela 1.

Tabela 1. Composicdo quimica (% em massa) do aco em estudo
Cr Ni Mo Mn Si N C P S Fe

22,1 54 3,15 0,76 0,45 0,178 0,015 0,02 0,005 balango

A Figura 1 apresenta simulacdo de equilibrio realizada no software Thermo-
Calc®, usando a base de dados TCFe6 e a composicdo quimica dos elementos Cr,
Ni, Mo, Mn, Si e N da Tabela 1. Nota-se que entre 1.250°C e 1.000°C existem
apenas as fases a e y na estrutura, sendo que a fase o € maximizada na medida em
que se aumenta a temperatura.

Deste modo, inicialmente tratou-se o material como recebido a 1.250°C por
4 h, com o objetivo de maximizar a fracdo de ferrita na microestrutura. Na sequéncia,
seis séries de amostras foram produzidas, respectivamente a 1.000°C, 1.050°C,
1.100°C, 1.150°C, 1.175°C e 1.200°C, por tempos de 15 min, 30 min, 1 h e 4h,
visando a obtencdo de diferentes fragbes volumétricas de austenita e ferrita,
permitindo a avaliacdo da temperatura e do tempo de solubilizacdo na formacéo da
estrutura duplex ferrita-austenita. Os tratamentos térmicos foram conduzidos em
fornos do tipo mufla “Jung”, com controladores por relé de estado sélido, disponiveis
no CDMatM-FElI.

Apods os tratamentos térmicos, corpos-de-prova metalograficos de todas as
amostras produzidas sofreram lixamento até 500 mesh, para em seguida serem
polidos utilizando pasta de diamante de granulacdo 6 um, 3 um e finalmente 1um,
sempre utilizando como lubrificante das etapas de polimento alcool etilico, em
equipamento de polimento semiautomatico do CDMatM-FEI. Para a revelacdo da
microestrutura foi utilizado o reativo de Behara modificado, cuja composi¢édo é 20 mL
de acido cloridrico, 80 mL de agua destilada e deionizada e 1 g de metabissulfito de
potéssio; a esta solucdo de estoque, sédo adicionados 2 g de bifluoreto de amonio, e
0 atague pode entdo ser conduzido durante até dois minutos de imersdo. O ataque
foi interrompido com &gua, e a superficie de observacdo seca através da
evaporacao de alcool etilico, auxiliada por jato de ar frio.
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Figura 1. Simulacdo por Thermo-Calc™, utilizando a base de dados TCFe6, das possiveis fracdes

volumétricas das fases do aco em estudo.

A fragdo volumétrica de ferrita (%a) foi obtida por dois métodos distintos, para
comparacao das técnicas. Uma delas utilizou um ferritoscépio FISCHER modelo
MP30 do CDMatM-FElI, calibrado com o auxilio de padrdes, tendo como limite de
deteccédo 0,1% de ferrita. Vinte medicdes foram realizadas em cada uma das séries
de amostras. A outra técnica se valeu do excelente contraste obtido ap6s o ataque
de Behara modificado, o que permitiu analise de estereologia quantitativa: as
amostras foram submetidas a analise de imagens através do software QMetals,
parte integrante do sistema de andlise de imagens LEICA Q500/W, conectado ao
microscopio LEICA DMLM também pertencente ao CDMatM-FEI. Serdo analisados
20 campos por amostra, colhidos aleatoriamente.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Nas Figuras 2 a 7 sdo apresentadas as microestruturas tipicas obtidas ap0s
solubilizacdo em diferentes tempos e temperaturas, observadas apos ataque de
Behara modificado, que impde a ferrita tonalidade escura, mantendo-se clara a
austenita.

Estruturas do tipo Widmanstéatten e nucleagcdo de austenita no interior dos
graos ferriticos podem ser observadas nas solubiliza¢cées por 1.000°C por até 30 min
(Figuras 2a e 2b), sendo que este tipo de morfologia torna-se cada vez menos
comum a medida que o tempo de solubilizacdo aumenta (Figuras 2c e 2d). Tal
observacdo pode ser consequéncia do maior tempo para difusdo nas solubilizagbes
conduzidas por 1 h e 4 h, permitindo o coalescimento da fase austenita nucleada.

A partir de 1.050°C (Figuras 3 a 7) a ocorréncia de nucleagcao de austenita no
interior da ferrita original € cada vez mais rara, indicando que o equilibrio entre as
duas fases se da apenas pelo crescimento da austenita presente, consumindo a
ferrita originalmente presente.

As medicdes de fracdo volumétrica de ferrita, mostradas na Figura 8,
confirmam a hipétese de que no extremo inferior de temperaturas estudado a ferrita
anteriormente presente na condi¢do inicial € consumida para a formacgdo de
austenita, e que quanto maior a temperatura de solubilizacdo, maior sera a fracéo de
ferrita encontrada na microestrutura.

Considerando os desvios-padrdao das medidas de fracdo de ferrita
apresentados na Figura 8 pode-se dizer que o equilibrio entre as fases é atingido
logo com 15 min de solubilizacdo em qualquer uma das temperaturas estudadas,

865

e
FEMETRARRRIN,
A B M Wmusi s




1B a 22 de Julho - 2011 - Sio Paulo - Bra: ISSN 1516-392X
CONGRESSO
ABM

il LA

FEWETRIRERIA,
" A B M Wmustusg
66" ABM Congress

demonstrando que o tempo nédo é fator preponderante de controle da fracdo de
ferrita obtida na microestrutura diplex do aco em estudo.

Figura 2. Microestruturas apoés solubilizagédo a 1000°C por (a) 15min, (b) 30min, (c) 1h e (d) 4h.

(©) - (d)
Figura 3. Microestruturas apés solubilizagédo a 1050°C por (a) 15min, (b) 30min, (c) 1h e (d) 4h.
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Figura 4. Microestruturas apés solubilizagédo a 1100°C por (a) 15min, (b) 30min, (c) 1h e (d) 4h.
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Figura 5. Microestruturas apés solubilizagédo a 1150°C por (a) 15min, (b) 30min, (c) 1h e (d) 4h.
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Figura 6. Microestruturas apés solubilizagédo a 1175°C por (a) 15min, (b) 30min, (c) 1h e (d) 4h.
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Figura 7. Microestruturas apés solubilizagéo a 1.200°C por (a) 15min, (b) 30min, (c) 1h e (d) 4h.
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Figura 8. Fracdes volumétricas de ferrita obtidas por ferritoscopio e por estereologia quantitativa,
comparadas as fracdes de equilibrio obtidas por Thermo-Calc®.

A comparacdo das medidas realizadas com ferritoscopio e por meio de
estereologia quantitativa mostra que a fracdo de ferrita obtida por medidas
magnéticas é sempre inferior aguela medida pela técnica metalogréfica. Estudos
posteriores devem investigar o efeito que os elevados teores de cromo podem ter
nas propriedades magnéticas da ferrita presente, o que poderia afetar as medidas
encontradas, explicando a discrepancia de resultados.

Ainda na Figura 8 sdo apresentadas as fracdes volumétricas de equilibrio
para cada temperatura, obtidas através de software Thermo-Calc (Figura 1). A
comparacao deixa clara a necessidade de ajustes nas bases termodinamicas e nos
parametros de simulacdo, jA que para as temperaturas de 1.000°C e 1.050°C as
simulacdes preveem fracfes de ferrita inferiores as encontradas nesta investigacéo
experimental, enquanto que entre 1.150 e 1.200°C as simula¢des apontam valores
de fracdo de fase ferrita intermediarias aquelas obtidas por ferritoscopio e por
estereologia quantitativa.
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4 CONCLUSOES

Do presente trabalho conclui-se que dos parametros de controle do processo
de solubilizacdo do aco inoxidavel duplex em estudo, o que mais afeta a fracao de
ferrita nas microestruturas é a temperatura de solubilizacdo, ja que no intervalo de
tempos estudado (de 15 min a 4 h), ndo ha varia¢gbes significativas da fracdo de
ferrita numa mesma temperatura.

Pode se afirmar que ha diferencas significativas entre as duas técnicas de
medicdo de fracdo de ferrita estudadas, sendo que os resultados obtidos por
ferritoscopio sdo sempre inferiores aqueles obtidos por estereologia quantitativa. As
causas de tais diferencas podem estar relacionadas a possivel alteracdo das
propriedades magnéticas da ferrita, dados os elevados teores de cromo da mesma,
0 que afetaria as medi¢cdes magnéticas do ferritoscopio. Tal hipotese, contudo, deve
ser alvo de estudos posteriores.

Constatou-se ainda que a base de dados TCFe6 do software Thermo-Calc
ainda apresenta deficiéncias na descricdo exata das fracdes volumétricas do aco em
estudo.
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