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Resumo

O objetivo deste trabalho é avaliar a influéncia do tempo e temperatura de tratamento
térmico de solubilizacdo no tamanho de grdo e na fracdo de ferrita de um aco inoxidavel
daplex UNS S31803 (SAF 2205). A chapa do aco em estudo foi laminada com 22% de
reducdo de espessura antes de ser solubilizada a 1.000°C, 1.100°C e 1.200°C, por tempos
de até 96 h. A fracdo de ferrita das amostras foi obtida por medidas magnéticas em
ferritoscopio e por estereologia quantitativa. JA o tamanho de grdo foi determinado por
estereologia quantitativa de imagens obtidas por microscopia Optica. Observou-se o
aumento da fracdo de ferrita em funcdo da temperatura de tratamento, como esperado, e foi
realizado comparativo entre as duas técnicas de determinacdo da fracdo de ferrita com
simulag6es de equilibrio em Thermo-Calc®. O intercepto médio das amostras solubilizadas
a 1.000°C manteve-se praticamente constante em todos os tempos de solubilizagdo
estudados, em aproximadamente 9 micrometros; apos 5h de solubilizacdo a 1.100°C, e
apés 30 min a 1.200°C, contudo, observou-se significativo crescimento de grdo nas
amostras.

Palavras-chave: Acos inoxidaveis duplex; Tamanho de gréo; Fracdo de ferrita;
Transformacédo de fases; Quantificacdo de fases.

INFLUENCE OF TIME AND TEMPERATURE OF SOLUTION HEAT TREATMENT
ON AUSTENITIC AND FERRITIC GRAIN SIZE, AND ON FERRITE CONTENT OF
A DUPLEX STAINLESS STEEL UNS S31803 (SAF 2205)

Abstract

The objective of this work is to study the influence of time and temperature of solution heat
treatment on grain size and ferrite content of a duplex stainless steel UNS S31803 (SAF
2205). The steel sheet under study was cold rolled with 22% reduction in thickness before
being annealed at 1,000°C, 1,100°C and 1,200°C for times up to 96 h. The ferrite content of
samples was obtained by magnetic measurements with feritscope and quantitative
stereology. Grain size was determined by quantitative stereology over images obtained by
light microscopy. It was observed the increase of the ferrite content with the increase of
treatment temperature, as expected, and a comparison of the values of ferrite content
obtained by the two techniques with equilibrium simulations by Thermo-Calc® was
performed. The average intercept of solution-treated samples at 1,000°C remained
practically constant for all times studied, at approximately 9 micrometers; after 5h at 1,100°C
and after 30 min at 1,200°C, however, there was a significant grain growth in the samples
Keywords: Duplex stainless steels; Grain size; Ferrite content; Phase
transformation; Phase quantification.
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1 INTRODUCAO

O estudo de caracterizacdo de acos é muito importante para o desenvolvimento de
novas tecnologias, o que acarreta numa melhoria na qualidade de produtos que sao
fabricados para as mais diversas areas onde esse material € utilizado. Os acos
inoxidaveis duplex ndo sdo materiais novos, existindo relatos de que foram
descobertos em meados da década de 30 nos Unieux Laboratories, do Jacob Holzer
Group. A primeira aplicagéo foi principalmente como ligas para fundigdo, nos anos
30 e 40, na Suécia, Alemanha e Franca [1]. A familia daplex, como o préprio nome
sugere, é composta por ligas que contém essencialmente duas fases, austenita e
ferrita, que em fracdes aproximadamente iguais geram excelente combinacdo de
resisténcia a corrosdo, resisténcia mecénica, a abrasdo e facilidade de
processamento, se comparadas a outras ligas. Essas propriedades atendem as
necessidades de industrias quimicas, petroquimicas, de papel e celulose, de
agroquimicos, maritima, de 6leo e gas, entre outras, o que torna o duplex apropriado
para essas utilizagdes.

O objetivo deste trabalho é fazer um estudo da influéncia das variaveis tempo e
temperatura de um tratamento térmico de solubilizacdo no tamanho de gréo
austenitico e ferritico, e na fracdo de ferrita de um aco inoxidavel duplex UNS
S31803. Espera-se, que através desse estudo, seja possivel identificar as melhores
condicBes de processamento desse material.

Os acos inoxidaveis duplex séo ligas que apresentam o sistema ferro-cromo-niquel
como composicdo quimica principal, e possuem microestrutura composta
essencialmente por ferrita e austenita. Por apresentarem essa combinacéo de fases,
se comparados aos ferriticos, possuem melhor plasticidade, soldabilidade e
tenacidade, e, se quando comparados aos austeniticos, possuem maior resisténcia
mecanica e melhor resisténcia a corrosdo de maneira geral [2]. Além disso,
caracteristicas especificas que distinguem os acos duplex das outras familias de
acos inoxidaveis sdo a habilidade de incorporar altas concentracdes de cromo e
molibdénio (elementos quimicos que controlam a resisténcia do aco a corrosao
galvanica e por pite), a boa resisténcia a corrosdo sob tenséo fraturante causada
pelo cloro, e a alta resisténcia mecéanica a temperatura ambiente.

Os produtos que podem ser produzidos a partir desse aco, por justamente
apresentar as propriedades destacadas anteriormente, sdo trocadores de calor,
centrifugadores, bombas, valvulas, tubos e estruturas em geral [3].

Abordando especificamente o aco duplex, interfaces entre austenita e ferrita séo
blogueios ao deslocamento das discordancias na rede cristalina e geram aumento
de resisténcia [4]. As propriedades mecéanicas tipicas do aco SAF 2205 sao 770
MPa de limite de resisténcia, 515 MPa de limite de escoamento e alongamento de
32% (50 mm). A excelente resisténcia mecanica exibida se deve pela presenca de
nitrogénio como solugéo solida intersticial na austenita e pelo reduzido tamanho de
gréo tipico desse aco [5].

Os acos inoxidaveis duplex apresentam excelente resisténcia a corrosao
generalizada e por pite. O reduzido teor de carbono comumente encontrado nesse
tipo de aco diminui sua susceptibilidade a sensitizacdo, e o0 permite desenvolver
grande resisténcia a corroséo intergranular [6]. Os altos teores de cromo, niquel,
molibdénio e nitrogénio sédo os responsaveis pela boa resisténcia a corrosao exibida
pelo aco duaplex. A Gtima resisténcia a corrosdo e a propriedade de resisténcia a
corrosdo sob tensdo aplicada sdo resultado da microestrutura composta pelas
estrutura duplex, dada pela combinagéo de propriedades de ferrita e austenita [7].

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
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Assim, compreender como a temperatura e tempo de solubilizacdo interferem na
formacao da estrutura duplex € essencial para a obtencdo do desempenho esperado
destes acos, justificando-se o objetivo deste trabalho.

2 MATERIAIS E METODOS

O material estudado é um aco inoxidavel duplex UNS S31803 (SAF 2205), que era
propriedade do Centro Universitario da FEI. O aco foi recebido no formato de uma
chapa de 3 mm de espessura, com a composicado quimica da Tabela 1.

Tabela 1: Composicao quimica (% em massa) do aco em estudo.
Cr Ni Mo Mn N C Si Cu V Co w Fe
22,07 5,68 3,19 1,38 0,17 0,017 0,34 0,15 0,13 0,06 0,05 balanco

Em seguida, essa grande chapa foi dividida em trés chapas menores de 50 mm de
largura, com a mesma espessura. As trés chapas foram laminadas com 23% de
reducdo de espessura, ou seja, de 3 mm para 2,36 mm. Uma amostra deformada
plasticamente foi obtida. As amostras original e deformada plasticamente passaram
por preparacdo metalogréafica.

Foram produzidas 18 amostras da secao longitudinal do material. Essas amostras
foram solubilizadas em trés temperaturas: 1000°C, 1100°C, 1200°C. Os tempos de
tratamento escolhidos foram 10 minutos, 30 minutos, 1 hora, 5 horas, 24 horas e 96
horas. O tratamento de solubilizagdo foi realizado num forno tubular Lindberg, sob
vacuo para evitar oxidacao excessiva das amostras. Atingido o tempo de tratamento,
as amostras foram retiradas do forno e resfriadas em um recipiente com agua a
temperatura ambiente.

ApoOs serem resfriadas, as amostras foram embutidas, de modo a se obter 18
corpos-de-prova. Esses passaram por uma preparacdo metalografica, que consistiu
nas seguintes etapas: desbaste, lixamento (lixas de granulometria 220, 320, 400 e
600 mesh) e polimento com diamante de granulometria 6 e 1 um). Esta preparacéo
metalografica ocorreu em magquina Struers Abramin, de lixamento e polimento semi-
automaticos.

Foram realizados dois ataques metalograficos para a revelacdo da microestrutura:
ataque eletrolitico em solucdo de 10% de acido oxalico a 6 Vcc por 30 segundos e
ataque quimico Beraha modificado. O ataque eletrolitico foi realizado em um
equipamento denominado Struers Lectropol, e tem a funcdo de delinear os
contornos entre as fases. JA o Beraha modificado tem a funcéo de colorir uma das
fases, proporcionando o contraste necessario para a esteorologia quantitativa.

O estudo do tamanho de grdo em cada amostra tratada termicamente foi realizado
com o auxilio de um microscopio 6ptico Olympus, em que através de um software
especifico denominado AnalySis® para este tipo de analise, fez-se a caracterizacao
do tamanho de grdo da microestrutura com base no método de tamanho de
interceptos adaptado da norma ASTM E112-13 [8], considerando-se o tamanho
meédio de grdos de ambas das fases, ferrita e austenita, indistintamente. Foram
registrados 20 campos de cada amostra solubilizada, nos quais foram obtidos o
namero de interceptos e a distancia entre eles. Para se obter o tamanho médio de
intercepto, dividiu-se o tamanho total da linha teste pela quantidade registrada de
interceptos (grid). A fragéo de ferrita foi medida por esteorologia quantitativa pelo
mesmo software, através do contraste gerado pelo ataque Beraha modificado.

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
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Além da esteorologia quantitativa, a fracdo de ferrita foi medida pelo equipamento
ferritoscépio Fischer MP30. Fez-se 50 medi¢cbes ao longo das secdes longitudinais
das 18 amostras tratadas, e calculou-se a quantidade média de fase ferrita em cada
uma, bem como o desvio padrdo. Usando-se o software Thermo-Calc, a base de
dados TCF6 e a composicao quimica da Tabela 1, calculou-se a fracdo de ferrita de
equilibrio nas trés temperaturas estudadas, para comparacao destes valores com as
medidas experimentais descritas.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Serdo apresentados e discutidos os dados (micrografias e graficos) obtidos para
andlise do tamanho de gréo e da fracdo de ferrita nas trés diferentes condigbes de
solubilizac&o, e antes da solubilizacao.

Ao ter o foco sobre as microestruturas solubilizadas a 1000°C, pode-se fazer um
comparativo entre a microestrutura da amostra encruada (deformada plasticamente
com 22% de reducdo de espessura) e a amostra solubilizada a 1000°C por 10
minutos. Observa-se pelas micrografias apresentadas na Figura la que a amostra
solubilizada, com a menor temperatura e o menor tempo dentre os estudados,
sofreu os fenbmenos de recuperacdo e recristalizacdo, fato evidenciado pela
reorganizacao da microestrutura da Figura 1b.

S
e

Figura 1: (a) Microestrutura da amostra deformada plasticamente; (b) Microestrutura da amostra
solubilizada a 1000°C por 10 min. Aumento: 1000x. Ataque: Oxalico.

Na Figura 2, sdo comparadas as microestruturas das amostras tratadas pelo menor
e maior tempo a 1000°C. E possivel observar que as microestruturas da Figura 2
sdo bem organizadas, do ponto de vista de distribuicdo das duas fases (austenita e
ferrita).

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
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Figura 2: a) Amostra solubilizada a 1000°C por 10 min; b) Amostra solubilizada a 1000°C por 96
horas.

O estudo das amostras solubilizadas a 1100°C esté descrito a seguir. Com o intuito
de fazer uma melhor andlise da microestrutura, sdo colocadas lado a lado na
Figura 3, as microestruturas de menor e maior tempo de tratamento, objetivando
verificar as transformacdes ocorridas. Nota-se uma grande diferenca no tamanho de
gréo entre as duas condi¢des, ja que se identifica um tamanho de grdo muito maior
da amostra tratada a 96 horas (Figura 3b) em relacdo a tratada por 10 minutos
(Figura 3a).
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Figura 3: Amostra tratada a 1100°C por 10 min; b) Amostra tratada a 1100°C por 96 h. Aumento:
1000x.

Sé&o colocadas em destaque na Figura 4 as micrografias das amostras tratadas a
10 minutos e a 96 horas, para melhor avaliagdo do efeito gerado pelo aumento do
tempo de tratamento. Através das micrografias da Figura 4, pode-se observar o
crescimento excessivo dos graos presentes na microestrutura da amostra tratada a
1200°C por um tempo de 96 horas em relagcdo ao tamanho de grdao da amostra
tratada a 10 minutos.

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
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Figura 4: a) Amostra tratada a 1200°C por 10 min; b) Amostra tratada a 1200°C por 96 h. Aumento:
1000x.

Além das microestruturas das Figuras 2 a 4, construiu-se um grafico comparando os
comportamentos quanto ao crescimento de grédo das fases ferrita e austenita nas
trés temperaturas de solubilizacdo estudadas, que pode ser visto na Figura 5.
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Figura 5: Tamanho de gréo vs. tempo de solubilizagéo, para as trés temperaturas de tratamento:
1000, 1100 e 1200°C.

Ao fazer uma avaliacdo das microestruturas da Figuras 2 a 4 e dos comportamentos
destacados na Figura 5, percebe-se que para todas as temperaturas de tratamento,
o tamanho de gréo inicial ficou em torno de um valor muito préximo a 9 ym. A partir
do tempo de 5 horas, houve um aumento do grédo da amostra tratada a 1100°C, para
os tempos de 24 h (préximo de 20 ym) e 96 horas (proximo de 40 pm). Nao
obstante, para o tratamento a 1200°C, a diferenca no tamanho de grao passou a ser
evidente a partir do periodo de 30 minutos, onde o grdo atingiu os 20 pym. Nos
tempos subsequentes, o gréo foi crescendo gradualmente até chegar a um tamanho
de 100 ym com 96 horas no forno. Logo, fica claro que o aumento da temperatura de

* Contribuicéo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
Nacional de Estudantes de Engenharia Metallrgica, de Materiais e de Minas, 21 a 25 de julho de
2014, Sao Paulo, SP, Brasil.

673



o/ ISSN 1516-392X

&

tratamento tem um efeito mais pronunciado no tamanho de grdo do que o aumento
do tempo de solubilizag&o.

Para a quantificacdo de ferrita por esteorologia quantitativa, o contraste (ferrita —
preta; austenita branca) entre as fases foi conseguido pelo ataque quimico Beraha

modificado. As micrografias (Figura 6), da esquerda para a direita, sdo da menor
para a maior temperatura de solubilizacdo pelo tempo de 5 horas.
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Figura 6: Micrografias ilustrando a microestrutura diplex solubilizada por 5 h, em que a regido branca
€ a fase austenita e a regido preta é a fase ferrita. a) 1000°C; b) 1100°C; c) 1200°C. Ataque: Beraha
modificado; Aumento: 1000x.

Os resultados, para a fragéo de ferrita das amostras solubilizadas a 1000°C, podem
ser visualizados na Figura 7, em que estdo os graficos construidos tanto por dados
obtidos pelo ferritoscopio (Figura 7a) e por esteorologia quantitativa (Figura 7b).
Além disso, foi feita uma comparacdo dos resultados obtidos pelas duas técnicas
com os valores fornecidos pelo software Thermo-Calc (linha vermelha nos graficos
das Figuras 7a e 7b).
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Figura 7: Quantificacdo da fracdo de ferrita da amostra tratada a 1000°C. a) Ferritoscépio; b)
Esteorologia quantitativa. A linha vermelha representa a fracdo de ferrita calculada no software
Thermo-Calc.

Pelo grafico de ferritoscopio, percebe-se que o valor médio para a fracédo de ferrita
ficou em torno de 40%. Ja por esteorologia quantitativa, a fracdo de ferrita ficou em
torno de 50%. No equilibrio, a fracdo de ferrita, pelo diagrama obtido no Thermo-
Calc, é de aproximadamente 43%. A partir desses resultados, as duas técnicas
utilizadas tiveram boa acuréacia, sendo o valor mais préximo ao equilibrio obtido pelo
ferritoscopio. Além disso, para as amostras a 1000°C, a esteorologia quantitativa foi
mais confiavel, ja que detectou ferrita a 24 e 96 horas, enquanto o ferritoscopio nao

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
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conseguiu a deteccdo desta fase, provavelmente por problemas de textura das
amostras.

Para as amostras solubilizadas a 1100°C, os resultados obtidos estdo descritos na
Figura 8. As fracbes de ferrita obtidas por ferritoscépio e por esteorologia
guantitativa foram de aproximadamente 40% e 60%, respectivamente. A fracdo de
ferrita no equilibrio calculado por Thermo-Calc (linha azul nos graficos das Figuras
8a e 8b) ficou em torno de 55%. Com isso, a técnica de esteorologia quantitativa
mais uma vez gerou um resultado mais préximo do equilibrio.
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Figura 8: Simulacdo da fracao volumétrica das fases presentes no aco duplex para a temperatura de
1100°C. a) Ferritoscépio; b) Esteorologia quantitativa. A linha azul representa a fracdo de ferrita
calculada no software Thermo-Calc.

Os resultados para as amostras tratadas a 1200°C podem ser visualizados na Figura
9. Pelos gréficos obtidos, nota-se que a fracdo média de ferrita registrada pelo
ferritoscépio foi de 50%, enquanto que a fracdo média calculada por esteorologia
quantitativa foi de 60%. E possivel perceber também que, da mesma forma que nas
temperaturas anteriormente informadas, a técnica que ficou mais proxima ao valor
de ferrita no equilibrio calculado pelo Thermo-Calc, que é de 70% (linha azul nos
graficos das Figuras 9a e 9b), foi a esteorologia quantitativa. As curvas de ambas as
técnicas apresentaram comportamento bem similar, até o fato inesperado de queda
da fracdo de ferrita para os tempos de 24 e 96 horas, provavelmente relacionada a
textura de recristalizacdo gerada pelo excessivo tamanho de grdo das amostras, que
pode ter influenciado nas medi¢cdes magnéticas do ferritoscopio.

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
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Figura 9: Quantificacdo da fracdo de ferrita da amostra tratada a 1200°C. a) Ferritoscopio; b)
Esteorologia quantitativa. A linha azul representa a fracdo de ferrita calculada no software Thermo-
Calc.

4 CONCLUSOES

v' Todos os tratamentos de solubilizacdo realizados a 1000, 1100 e 1200°C
propiciaram a reorganizacdo da microestrutura deformada plasticamente,
através dos fenbmenos de recuperacédo, recristalizacdo e crescimento de
grao.

v' O tamanho de grdao médio de ferrita e austenita, analisados indistintamente,
para as amostras solubilizadas a 1000°C teve pequeno aumento e manteve-
se praticamente constante, levando-se em conta os tempos de solubilizagéo
estudados.

v As amostras solubilizadas a 1100°C tiveram um crescimento de gréo
significativo a partir do tempo de 5 horas de tratamento, e no tratamento a
1200°C, maior temperatura de solubilizagdo estudada, constatou-se
significativo crescimento de grdo nas amostras a partir de 30 minutos de
tratamento.

v" A influéncia da temperatura de solubilizacdo no tamanho de grao e na fracao

de ferrita foi mais significativa que a exercida pelo tempo de tratamento.

A fracado de ferrita aumentou com o aumento da temperatura de solubilizac&o.

A técnica de esteorologia quantitativa utilizada para a medicdo da fracdo de

ferrita teve boa acuracia, visto que os resultados foram compativeis com as

simulacdes de equilibrio em Thermo-Calc.
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