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Resumo

A evolucdo da microestrutura e propriedades mecanicas de dois acos inoxidaveis
duplex foram estudadas via microscopia Optica e de varredura, ensaios de dureza e
tracdo. As amostras dos acos inoxidaveis duplex foram laminadas a frio com
percentual de 18,50 e 62% para 0 aco S32304 e 21,52 e 64% para 0 aco S31803.
As amostras com 62 e 64% de reducdo foram recozidas a uma temperatura de
1055°C com 20 s de encharque. Os resultados mostraram o efeito da deformacao a
frio na espessura das lamelas de ferrita e austenita, sendo este mais pronunciado na
austenita. O aco inoxidavel duplex S31803 apresentou maiores valores para o limite
de escoamento e dureza devido ao maior percentual de molibdénio e nitrogénio,
elementos que atuam como endurecedores por solucao sélida.

Palavras-chave: Ac¢o inoxidavel duplex; Microestrutura; Laminacdo a frio;
Recozimento.

MICROESTRUTURE AND MECHANICAL PROPERTIES OF DUPLEX STAINLESS
STEELS UNS S31803 AND UNS S32304 AFTER COLD ROLLING AND
ANNEALING

Abstract

The microstructural evolution and mechanical properties of two duplex stainless steel
were studied by optical microscopy and scanning electron microscopy, hardness and
tensile tests. Samples of duplex stainless steels were cold rolled with to 18,50 and
62% reduction for the S32304 steel, and 21,52 and 64% for the S31803 steel.
Samples with 62 and 64% reduction were annealed at 1055°C with soaking time of
20 s. The results showed the effect of cold deformation through the thickness of
layers of ferrite and austenite, being more pronounced in the austenite. The S31803
duplex stainless steel presented higher values for the yield strength and hardness
due to the higher percentage of molybdenum and nitrogen, elements that act as
hardeners in solid solution.
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1 INTRODUCAO

Devido a combinacdo de alta resisténcia a corrosdo, boa resisténcia mecanica e
tenacidade, os acgos inoxidaveis duplex tém sido utilizados nas indastrias quimica,
petroquimica, nuclear e maritima [1].

As vantagens fornecidas ao AID (aco inoxidavel duplex) quanto as suas
propriedades mecéanicas sdo em grande parte resultado da sua microestrutura
bifasica, que é constituida de ferrita (6) e austenita (y). A morfologia e reparticdo de
ambas as fases € um dos principais fatores para controlar o comportamento
mecanico e suas propriedades finais. [3]

Os AID séo caracterizados por possuir alto teor de elementos de liga, por exemplo,
molibdénio e nitrogénio os quais permitem a ocorréncia de mudancas significativas
na sua microestrutura como consequéncia de tratamentos termomecanicos [2].
Durante a deformacdo plastica, o refinamento de grdo promovido pela estrutura
duplex (6/y) e os elementos de liga fornecem aos AID maior resisténcia mecanica
comparada aos acos inoxidaveis ferriticos e austeniticos (AISI 430 e 304,
respectivamente) [4]. No entanto, as duas fases presentes nos AID nao apresentam
0 mesmo comportamento durante a deformacéo [3]. A fase ferritica, com estrutura
CCC, possui inumeros sistemas de deslizamento e alta energia de falha de
empilhamento, enquanto que a fase austenitica de estrutura CFC tem menos
sistema de deslizamento e menor energia de falha de empilhamento [5].

A microestrutura de um metal sofre sucessivas mudancas durante a deformacao
plastica, por exemplo: os grados tornam-se mais alongados, ha um aumento da area
de contornos, bem como deslocagcbes sdo geradas formando subestrutura dentro
dos graos, podem ser observadas também, formacédo de bandas de deformacéo e
cisalhamento [6]. Neste trabalho foram avaliadas a microestrutura e propriedades
mecanicas dos acos inoxidaveis duplex nas amostras laminadas a quente e recozida
(BQ), laminadas a frio (BFE) e recozidas (BFR).

2 MATERIAIS E METODOS

Os acos inoxidaveis duplex UNS S32304 e UNS S31803 foram processados
industrialmente e fornecidos pela empresa Aperam South América com espessura
de 4,08 e 4,26 mm respectivamente na condicdo de laminada a quente e recozida
(BQ). O detalhamento da composi¢éo quimica de cada AID esta na tabela 1.

A principal diferenca na composicao quimica entre os AID € o teor de Mo. O ago inox
duplex padrdo S31803 possui em sua composicao 2,628% de Mo, enquanto que o
lean duplex S32304 possui 0,275%. Ha também um menor teor de N, Mn e Ni no
S32304.

Tabela 1: Composicdo quimica dos AID S32304 e S31803.
Aco C(%) Cr(%) Ni(%) Mo(%) N(%) Mn(%) Cu(%) Si(%) S(%) P(%)

UNS s32304 0,011 22,87 4,20 0,275 0,1193 1,45 0,453 0,2013 0,0004 0,0215

UNS S31803 0,0131 22,447 5,3101 2,628 0,1534 1,809 0,2412 0,3815 0,0005 0,0294

As amostras BQ dos AID S31803 e S32304 foram laminadas a frio em um laminador
piloto. As amostras foram reduzidas em 6 passes até atingirem espessura final de



1,53 mm. A amostragem foi realizada apds o primeiro, quarto e sexto passes com
reducao de: 18, 50 e 62% para 0 aco S32304 e 21, 52 e 64% para o aco S31803. O
tratamento térmico de recozimento foi realizado nas amostras laminadas a frio e
encruadas (BFE) com 62 e 64% de reducdo em um forno estacionario a uma
temperatura de 1055°C com um tempo de encharque de 20 s e resfriadas
bruscamente em &gua e gelo. A temperatura foi monitorada por meio de um
termopar acoplado na regido central da amostra. A caracterizacdo microestrutural foi
realizada via microscopia Optica na secdo longitudinal em todas as amostras. As
amostras foram cortadas, lixadas, embutidas (no sentido de laminacéo) e atacadas
com o reativo de Behara.

Com o propdsito de identificar a formacao da fase martensitica foram analisadas no
microscoépio eletrénico de varredura (MEV), com filamento de tungsténio (W), marca
FEI, modelo Inspect S50, imagens com aumento de 5.000 e 20.000 vezes feitas por
elétrons secundéarios (detector ETD) e retroespalhados (detector BSDE). A
preparacdo destas amostras foi via polimento eletrolitico com solucdo de 80 mL de
agua destilada, 550 mL de alcool etilico e 55 mL de &cido perclérico. O tempo de
polimento foi de 12 s, fluxo da solucéo variou de 5 e 6, tensédo de 30 e 60 V. A fonte
CC para ataque eletrolitico utilizada foi da marca Struers.

Através das imagens obtidas via microscopia 6ptica e com o auxilio do software
Axiovision 4.8 foram medidas as espessuras das lamelas das fases austenitica e
ferritica.

Com o propésito de quantificar o percentual de fases (d/y) presente nas amostras foi
utilizado para a metalografia quantitativa o método de pontos que esta de acordo
com a norma ASTM E562. Para essa técnica foram utilizadas as amostras
preparadas para a obtencdo de imagens no microscépio 6ptico. De acordo com a
norma, a grade utilizada foi de 24 pontos de forma circular sobreposta na imagem. A
contagem de pontos foi realizada em 40 campos ao longo da espessura da amostra.
O ensaio de dureza foi realizado nas amostras conforme a norma ASTM E384 em
um durémetro universal Wolpert, modelo Testor 930. As medi¢cfOes foram executadas
em 15 regides diferentes de cada amostra e, posteriormente, calculadas a média
aritmética dos resultados e o desvio padrdo. Para o ensaio de tragdo foram
preparados trés corpos-de-prova de seccao retangular com comprimento de 300 mm
e largura 50 mm. As amostras foram ensaiadas em uma maquina INSTRON modelo
5583, equipada com célula de carga de 15 t e equipada com video extensémetro
infravermelho e software Bluehill.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Microestrutura do A¢o Inoxidavel Duplex S32304

A figura 1 apresenta as micrografias Opticas da regidao central do AID S32304 apos
deformacgéo a frio (BFE) e recozimento (BFR). Pode-se observar uma estrutura
lamelar formada por ferrita (mais escura) e austenita (mais clara). A figura la
apresenta a condicdo inicial da bobina laminada a quente e recozida. Observa-se
nesta microestrutura uma distribuicdo de fases homogénea de morfologia alongada
ao longo da direcdo de laminacdo. Nas figuras 1b,c,d,e observa-se que os graos
estdo alongados na direcdo de laminacéo [6]. Bandas de cisalhamento podem ser
observadas na figura le que sao classificadas como heterogeneidades de
deformacédo. As bandas de cisalhamento formadas possuem um angulo de
aproximadamente 35° em relacdo a direcdo de laminacdo a frio [6]. A partir da



analise via microscopia Optica observou-se uma fase sobreposta a fase austenitica,
indicado pela seta vermelha na figura 1b,c,d onde foi possivel relatar o aumento da
fracdo da mesma com o aumento da deformacdo a frio. Estudos realizados por
Tavares et al. [7], concluiu ser a martensita induzida por deformacao (a’). A
martensita a’ foi estudada no aco inoxidavel duplex S32304 por meio do método de
saturacdo magnética, os autores observaram que com o aumento da deformacgéo a
frio houve maior formacdo da martensita induzida por deformacéo (y— a’).

A amostra recozida, figura 1f, apresenta uma microestrutura de gréos recristalizados.

Tabela 2: Espessura das
lamelas (5 e v)

S$32304
Redugdo | Espessura | Espessura

(&) um {y) um
3,06 3,63
2,89 3,07
218 222
210 1,71
2,80 255
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Figura 1: Microgr

————

afia das amostras do AID S32304: (a) BQ — bobina laminada a quente e recozida;
(b) BFE apés 18% de redugao e morfologia caracteristica da martensita induzida por deformagéo (a’);
(c) BFE apés 50% de reducgédo; (d) BFE apés 62% de reducdo (e) BFE apds 64% de reducéo e
bandas de cizalhamento; (f) Amostra recozida (BFR).

A tabela 2 apresenta os resultados da espessura das lamelas de ferrita e austenita.
Observa-se que, apo6s 18, 50 e 62% de reducao a frio, as lamelas de ferrita e de
austenita diminuiram ao longo de sua espessura. Nota-se que ocorre uma
deformacdo similar em ambas as fases, somente na amostra com 62% observou
uma espessura média menor na austenita. Mais detalhes serdo informados na
analise da micrografia do AID S31803.



3.1.1 Metalografia quantitativa do AID S32304

A figura 2 apresenta o percentual de fases para a amostra laminada a quente e
recozida (BQ) deformadas a frio (BFE) e recozida (BFR) do AID S32304. Nota-se
que o percentual de ferrita e austenita na amostra na condicdo de estado de
fornecimento (BQ) uma distribuicdo equilibrada das fases austenitica e ferritica, ou
seja, 50/50% presente no AID S32304. Apos a deformacéo a frio com reducgéo de 18
e 50% ha uma pequena diferenca, porém dentro da margem de erro calculada. No
entanto apdés 62% de deformacdo a frio o percentual de ferrita aumentou com
relacdo a austenita. Outro fator importante é a transformacao da martensita induzida
por deformagédo (a’) que ocorre nas amostras a medida que o percentual de
deformacéo a frio aumenta.
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Figura 2. Percentual de fases do AID S32304.

Durante a contagem de pontos a fase martensitica sobreposta a austenita dificultou
a identificacdo da fase austenitica. O que pode explicar esta variacdo do percentual
de fases. Apés tratamento térmico de recozimento observa-se que o percentual das
fases presentes torna-se equilibrada com distribuicdo homogénea das fases ferritica
e austenitica.

3.2 Microestrutura do A¢o Inoxidavel Duplex S31803

A figura 3 apresenta as micrografias da regido central do AID S31803 apos
deformagdo a frio e recozimento. Observa-se na amostra, ap0s a etapa de
laminagé@o a quente e recozimento, uma distribuicdo de fases austenitica (camada
clara) e ferritica (camada escura) de morfologia alongada ao longo da direcdo de
laminacéo.



Tabela 3: Espessura das
lamelas (6 e y)

$31803
Reducio | Espessurs | Espessura
(%) ) um (y) pm
BQ 3,41 3,60
21 2,77 3,16
52 2,04 2,03
64 1,41 1,33
BFR 2,71 223
DN
oL

Figura 3: Micrografia das amostras do AID S31803: (a) BQ — bobina laminada a quente e recozida;
(b) BFE apo6s 21% de reducdo; (c) BFE apés 52% de reducédo; (d) BFE apés 64% de reducéo e
bandas de cizalhamento; (e) BFE apdés 64% de redugcdo e morfologia caracteristica da martensita
induzida por deformagéo (’); (f) Amostra recozida (BFR).

O comportamento do AID S31803 foi similar ao do S32304 no que diz respeito a
microestrutura apés deformacdo a frio e suas heterogeneidades. Notou-se nas
amostras com 52% e 64% de deformacéo a frio, conforme figura 3c,d, a formacéo de
bandas de cisalhamento.

Assim como no AID S32304 e S31803 observou-se uma espessura média menor na
austenita ap0s 62 e 64% de reducéo a frio.

Uma hip6tese seria pelo processo de fragmentacdo da austenita causada pelas
bandas de cisalhamento. De acordo com a literatura [6], as bandas de cisalhamento
sdo regibes que sofreram acentuado escorregamento localizado durante a
deformacgéo plastica ndo seguindo critério cristalografico definido. O mecanismo
desta fragmentacao esta esquematizado na figura 4.
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Figura 4: Mecanismo de deformacédo levando a fragmentacéo da austenita.

Durante as andlises das micrografias do AID S31803 foi observado ao longo de toda
a espessura, uma fase sobreposta a fase austenitica no AID S31803 podendo ser
martensita induzida por deformacgéao (a’), identificado na figura 3d,e. Apds polimento
eletrolitico na amostra com 64% de reducdo, as imagens com aumento de 5.000 e
20.000 vezes foram feitas por elétrons secundarios (detector ETD). A figura 5 e 6
apresentam as imagens adquiridas via microscopia eletronica de varredura (MEV).

Figura 5: Imagens obtidas no MEV do AID S31803 apés 64% de deformacao a frio com aumento de
5.000 vezes: (a) borda BSDE; (b) borda ETD; (c) centro BSDE; (d) centro ETD.



Figura 6: Imagens obtidas no MEV com aumento de 20.000 vezes do AID S31803 apds 64% de
deformacéo a frio: (a) borda ETD; (b) centro ETD.

Foi observado que apés ataque eletrolitico, a fase sobreposta a fase austenitica
desaparece, chegando-se a conclusdo que esta martensita foi induzida por
deformacédo no lixamento durante a preparacdo metalografica.

3.2.1 Metalografia quantitativa do AID S31803

A figura 7 apresenta o percentual de fases para a amostra laminada a quente e
recozida (BQ) deformadas a frio e recozidas do AID S31803. Observa-se que apo6s
21% de reducéo a frio os valores mantiveram-se sem alteracdo. No entanto com o
aumento da deformacdo a frio, a ferrita apresentou percentuais maiores que a
austenita. No AID S31803 nao foi observado martensita induzida por deformacéo,
porém notou-se que apos 52% e 64% de reducao a frio, devido as espessuras das
lamelas de ambas as fases se tornarem mais finas notou-se durante a contagem de
pontos uma determinada dificuldade de identificagdo austenita.
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Figura 7: Percentual de fases do AID S31803.

Nota-se que, nas amostras apoOs tratamento térmico de recozimento ha uma
restauracdo da condicéo inicial, ou seja, sem deformacéo a frio. Com o aumento da



temperatura, o trabalho a frio torna-se cada vez mais instavel, eventualmente o
material se recupera e reverte-se para uma condic¢éo livre de deformacéao.

3.3 Propriedades mecanicas

O efeito da deformacao pléstica e recozimento nas propriedades mecéanicas foram
estudados por meio de dureza, limite de escoamento e alongamento total.

3.3.1 Ensaio de dureza

A figura 8 apresenta a dureza Vickers das amostras laminada a quente e recozida
(BQ), laminadas a frio encruadas (BFE) e recozidas (BFR) dos acos inoxidaveis
duplex S32304 e S31803. O aco S31803 apresentou maior dureza em relagdo ao
S32304 em todas as condi¢cOes analisadas.

O AID S31803 apresentou uma maior dureza, o que ja era esperado devido ao efeito
endurecedor por solucdo sdlida dos elementos como o Mo (elemento endurecedor
da ferrita e da austenita) e N (elemento endurecedor da austenita) presentes em
guantidade maior em relacdo ao aco S32304. Viana [9] relatou resultados similares
durante o ensaio de dureza. Segundo o autor [9], 0 aco S31803 teve uma dureza
maior em relacdo ao S32304 devido ao efeito de endurecimento por solucdo solida
do Mo. Como esperado, outro efeito observado nos AID S32304 e S31803 é que a
medida que se aumenta o percentual de deformacéo, a dureza do material aumenta.
ApOs recozimento observa-se que os valores de dureza dos AID S31803 e S32304
diminuiram de 402 e 382 HV para 234 e 216 HV, respectivamente. Comportamento
similar nas amostras ap6s deformacao a frio e recozimento foi observado por Reick
e seus colaboradores [10]. Os autores observaram em seus experimentos em um
aco inoxidavel duplex a diferenca de dureza entre um AID deformado a frio (20%) e
recozido, onde os valores obtidos foram 352 e 248 HV. Nota-se que apos tratamento
térmico de recozimento os valores HV para as amostras recozidas também foram
reduzidos.
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Figura 8: Dureza Vickers dos AID S32304 e S31803 apds deformacédo a frio (BFE) e tratamento
térmico de recozimento (BFR).



3.3.2 Ensaio de tracao

A figura 9 apresenta o limite de escoamento das amostras laminadas a quente e
recozida BQ, BFE e BFR dos AID S32304 e S31803.

Observa-se que o limite de escoamento aumentou com o aumento do percentual de
deformacéo a frio. A partir de informacdes citadas por Dieter [11], 0 encruamento ou
trabalho a frio € um processo usado para endurecer ligas ou metais através da
interacdo das discordancias com outras discordancias e com outras barreiras, o que
impede o seu movimento através da rede. O numero de discordancias aumenta
durante a deformacéao plastica, sendo que estas interacées provocam um estado de
elevadas tensdes internas. O maior valor do limite de escoamento foi obtido nas
amostras retiradas do sexto passe, ou seja, com maior percentual de deformacao a
frio. Os valores obtidos foram 1242 e 1275 MPa para os acgos inoxidaveis duplex
S32304 e S31803, respectivamente. Apds recozimento, o limite de escoamento
obtido foi de 512 e 589 MPa para os AID S32304 e S31803, respectivamente.
Comparando os resultados atuais aos de Viana [9], observou-se comportamento
similar nas amostras tratadas termicamente.
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Figura 9: Limite de escoamento dos AID S32304 e S31803 apds deformagdo a frio (BFE) e
tratamento térmico de recozimento (BFR).

A figura 10 apresenta os resultados do alongamento total apds deformacao a frio e
recozimento para ambos os acos. E possivel observar que o alongamento total
apresentou uma tendéncia de reducdo com o aumento da deformacéo a frio. Apos
tratamento térmico de recozimento, o valor do alongamento total foi de 33,9% para o
AID S32304 e 31,5% para o S31803. Verificou-se que os resultados deste trabalho
apresentaram concordancia com os resultados citados por Viana [9].
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Figura 10: Alongamento total dos AID S32304 e S31803 apos deformacéo a frio (BFE) e tratamento
térmico de recozimento (BFR).

4 CONCLUSOES

O AID S31803 apresentou maiores valores de propriedades mecanicas (LE, LR,
dureza) em relacdo ao S32304, devido a maior quantidade de Mo e N presentes,
gue atuam como endurecedores por solu¢ao solida.

O processo de laminacdo a frio reduz a espessura das lamelas dos agos
inoxidaveis duplex, tanto na fase austenitica quanto na fase ferritica. Esta
reducdo na espessura € mais pronunciada na austenita. Bandas de cisalhamento
aparecem de forma mais acentuada na austenita fazendo com que diminua a
espessura média das lamelas de austenita pelo mecanismo de fragmentacéo
durante a deformacéo plastica.

Artefatos podem aparecer na analise metalografica dos acos inoxidaveis duplex,
como o aparecimento de martensita induzida por deformacao do polimento.
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