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RESUMO

Este trabalho investiga as ateracOes
microestruturais entre 550°C e 650°C para 0 ago
UNS S31803 (SAF 2205). O material em estudo
foi submetido ao tratamento térmico de
envelhecimento nas temperaturas de 550°C,
600°C e 650°C nos tempos de 0,5h até 96h. A
seguir, redlizaram-se  0s ensaios de
caracterizacdo microestrutural por microscopia
Optica, quantificacdo da fragdo volumeétrica de
ferrita por estereologia quantitativa e por
ferritoscopio. Principalmente no tempo de
envelhecimento de 96 h, conclui-se que ocorre
precipitacdo da fase o’ nas temperaturas de
550°C e 600°C devido a reducdo de ferrita
magnética, se comparada aguela medida por
estereologia quantitativa, e também pelo ensaio
de dureza Knoop (0,05 kgf), onde nota-se um
aumento de dureza da ferrita apds 96h a 600°C.
Estes mesmos ensaios, junto dos ensaios de
andlise quantitativa da fragdo volumétrica da
fase sigma apés ataque de KOH, confirmaram a
precipitacdo desta fase nas temperaturas de
600°C e 650°C, pois a diferenca da fragdo
volumeétrica de ferrita obtida pel os dois métodos
descritos acima € igual ao resultado da fracéo
volumétrica da fase sigma.

Palavras-chave: Aco inoxidavel duplex;
UNS31803; Alfalinha; Fase sigma
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ABSTRACT

This work investigates the microstructural
changes between 550°C and 650°C for the steel
UNS S31803 (SAF 2205). The studied material
was cut into rectangles of 15x10mm with
thickness of 3 mm, which where isothermically
aged at 550°C, 600°C or 650°C in time periods
up to 96 hours. Metallographic characterization
was done by optical microscopy, quantitative
stereology and ferritscope analysis. Particularly
at aging times of 96 hours, formation of o
phase occurred at temperatures of 550°C and
600°C due to reduction of magnetic ferrite, and
also by increase of the Knoop microhardness of
ferrite phase (0.01 kgf). These tests together
with quantitative analysis of the volume fraction
of the sigma phase after KOH etching,
confirmed the precipitation of this phase at
temperatures of 600°C and 650°C. It was also
confirmed by the difference in volume fraction
of ferrite obtained by the two methods described
above, which is equal to the result of the volume
fraction of the sigma phase.

Keywords. Duplex stainless steel, sigma phase,
UNS31803, alpha prime
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INTRODUCAO

Os agos inoxidaveis apresentam em sua matriz
teores de cromo livre de no minimo de 11%,
gue podem formar uma pelicula passiva, sendo
esta a principal responsavel por proteger 0 aco
da acdo de agentes corrosivos (SEDRIKS,
1996).

O termo ‘duplex’ em Latim tem o significado de
duplo, numa visdo onde 0 aco inoxidavel duplex
apresenta ambas as fases ferrita (cubica de
corpo centrada) e austenita (cubica de face
centrada), na proporcao de 40 a 45% de ferritae
55 a 60% de austenita, e essas fragdes sdo
gjustadas durante a solubilizagdo, que ocorre a
uma temperatura entre 1000°C e 1200°C
(NILSSON, 1997).

Por outro lado, os acos inoxidaveis duplex sao
susceptiveis a precipitacdo de fases indesgjaveis
guando  submetidos a  envelhecimento
isotérmico, processo de soldagem ou mesmo
diversos tratamentos térmicos. A precipitacéo
de novas fases pode causar no ago inoxidavel
duplex reducéo de tenacidade e de resisténcia a
corrosdo. Sabe-se de duas principais fases que
se precipitam nessas condigles, a fase o’ e a
fase sigma (BRANDI, 1990).

A ferrita apds envelhecimento a temperaturas
inferiores a475°C pode se decompor em fase o/’
(rica em cromo, paramagnética e ndo podendo
ser reconhecida por ferritoscopio) e fase o (rica
em fero e sendo assm ferromagnética e
reconhecida por um ferritoscopio). Constata-se
que aformagéo dafase o' em agos proximos ao
aco inoxidavel duplex UNS S31803 pode
ocorrer também pela decomposicdo espinodal
da ferrita; foi observada apenas a formacgéo da
fase o a patir da ferita origina
(MAGNABOSCO, 2007).

A formago de fase o' provoca o endurecimento
dos acos duplex por particulas finamente
dispersas de o’ na propria ferrita origina. O
surgimento da fase o' € indicado com o
aumento da dureza com o0s tempos de
envel hecimento na temperatura de 475°C, assim
como a diminuicdo da tenacidade devido ao
aumento da dureza (SOLOMON e DEVINE,
1982).

Outra fase que pode se formar no aco duplex € a
fase sigma, onde € razoavel supor que sua
formacgdo se dé a partir da ferrita, pois esta tem
uma composicdo mais semelhante a da fase
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sigma sendo ambas ricas em Cr e Mo e pobres
em Ni (MAGNABOSCO, 2007).

Como a difusdo dos elementos de liga na ferrita
ocorre muito mais rapido que na austenita, a
nucleacéo da fase sigma  ocorre
preferencialmente nas interfaces de ferrita e
austenita, mas seu crescimento se da do lado
ferritico. Num aco daplex com 0,12%C, 31%Cr
e 9%Ni a morfologia macica de sigma esta
muito mais presente em temperaturas mais altas
(900°C) e as microestruturas lamelares estéo
mais presentes nas temperaturas mais baixas
(700°C) (BRANDI, 1990).

Outro trabalho, (MAGNABOSCO, 2005)
apresenta que até 0,1 hora de envelhecimento
entre 700°C e 900°C a fase sigma é formada a
partir das interfaces de ferrita com ferrita e
austenita com ferita, sendo a ferita
transformada por decomposicdo eutetdide,
consequientemente gerando austenita secundaria.
Mas ja a partir de 0,1 hora de envelhecimento,
porcentagens volumétricas de ferrita e austenita
decresceram mostrando que a fase sigma se
transformou a partir dessas fases.

Uma razoavel maneira de se avaiar a reagdo de
formacao da fase sigma é através da medicdo da
fracBo volumétrica de ferrita em funcdo do
tempo para o tratamento de envelhecimento a
700°C, no qual a partir de 2 horas de
envelhecimento a fragdo volumétrica de ferrita
que era de 60% cai gradativamente para 40% ja
em 10 horas de envelhecimento, sendo que em
30 horas de envelhecimento a fragdo
volumétrica de ferrita fica igual a 27%
(BRANDI, 1990).

Deste modo, nota-se que ha na literatura uma
lacuna de informagdes sobre as transformagdes
de fase entre 550°C e 650°C, foco deste
trabal ho.

MATERIAISE METODOS

O materiadl em estudo (ago inoxidavel duplex
UNS S31803) foi adquirido como chapa de 3
mm de espessura ja laminada a 1100°C sendo
posteriormente resfriada por jato forcado de ar e
dgua. Sua composicdo quimica esta
discriminada na tabela 1.

Com o material ja na condicdo solubilizada,
separou-se em 18 amostras, sendo divididas em
trés grupos referentes as temperaturas de

31



envelhecimento 550°C, 600°C e 650°C, que
também foram subdivididos por 6 intervalos de
envelhecimento entre 0,5 hora e 96 horas. A
seguir, as amostras sofreram o embutimento e
posterior lixamento com granulometrias de 200,
300, 500 mesh e ap0ds esse passo elas seguiram
para 0 processo de polimento com pasta de
diamantede 6 um, 3ume 1 um.

Tabela 1. Composi¢do quimica (% em massa) do material em
estudo.

Elemento % em massa

Cr 22,48

Ni 5,74
Mo 3,2
Mn 1,42

N 0,162

C 0,018

S 0,35

Cu 0,15

Fe Balanco

Para a revelacdo e andlise quantitativa da
microestrutura, primeiramente foi utilizado o
reativo de Behara modificado para a
diferenciacdo das fases ferrita e austenita, e
posteriormente foi realizado o ataque eletrolitico
seletivo com solucdo 10% de hidroxido de
potédssio para a identificacdo de possivel
precipitacdo da fase sigma nas amostras de
envelhecimento a 600°C e 650°C. Outra
maneira de se quantificar a fragdo volumétrica
de ferita foi utilizando um ferritoscopio
FISCHER modelo MP30. Assim, foi possivel
diferenciar o valor da fragcdo de ferrita
ferromagnética oo (medida por ferritoscdpio) da
fracdo total de ferrita medida por estereologia, ja
gue o ataque de Behara ndo faz distingéo entre a
fase o e provavel presencade o', paramagnética
e precipitada de forma coerente na matriz
ferritica.

As transformagbes microestruturais foram
também acompanhadas indiretamente através de
ensaio de microdureza Vickers (0,5kgf) sendo
gque em cada amostra foram readlizadas 30
medic¢des na secdo longitudinal da amostra. Em
outro ensaio, as amostras envelhecidas por 96 h
a 550°C, 600°C e 650°C e a amostra
solubilizada sofreram o ensaio de microdureza
Knoop (0,01Kgf), sendo feita a medicdo da
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microdureza de cada fase separadamente para
diferenciagbes e andlises como na Figura 1.

Figura 1 — Representacdo do método da medi¢éo da microdureza
Knoop (0,05 kgf) redizada na austenita de uma amostra
envelhecida a 600°C por 96h. Ferrita (cinza clara), austenita
(branca) e sigma (cinza escuro) apds ataque de KOH.

RESUL TADOSE DISCUSSAO

Nas figuras 2 a 4 sd0 mostradas as
microestruturas obtidas por microscopia éptica
sendo a figura 2 solubilizada, a figura 3 atacada
por Behara modificado apds o tratamento de
envelhecimento a 550°C por 96h e a figura 4
atacada com KOH apds o envelhecimento por
96h a 650°C. Levando em consideracdo a
andlise através de microscopia Optica, nas
figuras 2 e 3 nada se pode concluir quanto a
precipitacdo da fase o/, apenas a revelagdo de
austenita (clara) e ferrita (escura). Janafigura4,
o atague de KOH revela a precipitacdo da fase
sigma na ferrita origina principamente nas
interfaces o—o € o—y. As demais amostras
envelhecidas, ap6s o0 atague de Behara
modificado, apresentam microscopia Optica
semelhante adafigura 2.

Nas figuras 5 a 7, tém-se os resultados das
andlises quantitativas da estrutura por
ferritoscopio e por estereologia quantitativa da
ferrita apds envelhecimento e atague de Behara
modificado de todas as amostras, e também os
resultados da estereologia quantitativa da fase
sigma apds envelhecimento e ataque de KOH
para as temperaturas de envelhecimento de
600°C e 650°C. Notase nas figuras 5 e 6
principalmente paa um tempo de
envelhecimento de 96 h, uma diferenca entre as
fracbes de ferrita medidas pelos dois métodos,
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onde essa diferenca, de aproximadamente de
22% para a figura 5 e de 20% na Figura 6, €
provavelmente devida a formagdo dafase o’ .
Observando a figura 7, tem-se novamente a
diferenca de medicdo da fragdo de ferrita obtida
pelos dois métodos para um tempo de
envelhecimento de 96 h, porém agora toda essa
diferenca de 16% representa a precipitacdo da
fase sigma, pois afragdo de sigma neste tempo €
de 18%.

[ .
Figura 2 — Amostra solubilizada ap6s ataque de Behara
Austenita (clara) e ferrita (escura).

A dint o oy |
Figura 3 — Amostra envelhecida por 96h a 550°C, ataque de
Behara. Austenita (clara) e ferrita (escura)
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Figura 4 — Amostra envelhecida por 96h a 650°C, ataque de
KOH. Austenita (branca), ferrita (cinza claro) e sigma (preto)
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Figura 5. Frag8o volumétrica de ferrita em funcéo do tempo de
tratamento térmico para um envelhecimento a 550°C. Medida
por ferritoscopio e estereologia quantitativa. O tempo de 0,05 h
representa a amostra no estado solubilizada.
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Figura 6. Fragdo volumétrica de ferrita e sigma em fungéo do
tempo de tratamento térmico para um envelhecimento a 600°C.
Medida por ferritoscopio e estereologia quantitativa. O tempo de
0,05 h representa a amostra no estado solubilizada.
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Figura 7. Fragdo volumétrica de ferrita e sigma em fungéo do
tempo de tratamento térmico para um envelhecimento a 650°C.
Medida por ferritoscopio e estereologia quantitativa. O tempo de
0,05 h representa a amostra no estado solubilizada.
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As figuras 8 a 10 representam a medicdo de
microdureza Vickers (0,5 kgf) em funcdo do
tempo de envelhecimento. Considerando os
desvios-padréo das medidas, a pequena variacdo
de dureza encontrada entre 0,5 h e 96 h de
envelhecimento ndo permite afirmar nada sobre
alteragbes microestruturais.

Tem-se na figura 11 a medicdo de dureza
Knoop (0,01kgf) de cada fase das amostras
envelhecidas por 96 h nas temperaturas de
550°C, 600°C e 650°C e também a dureza da
amostra solubilizada. Nota-se 0 aumento da
dureza da ferrita entre a amostra solubilizada e a
de envelhecimento a 550°C, caracterizando a
precipitacdo dafase o' pois esta fase aumenta a
dureza da ferrita origina quando precipitada
como particulas finamente dispersas. JA na
temperatura de 650°C, o grande desvio padréo
encontrado na medicdo da dureza da ferrita
representa a presenca de outra fase na ferrita,
sendo essa fase a sigma, como mostrado na
Figura4.
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Figura 8. Microdureza da amostra envelhecida a 550°C nos
tempos indicados. O tempo de 0,1 h representa a amostra
solubilizada.
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Figura 9. Microdureza da amostra envelhecida a 600°C nos
tempos indicados. O tempo de 0,1 h representa a amostra
solubilizada.
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Figura 10. Microdureza da amostra envelhecida a 650°C nos
tempos indicados. O tempo de 0,1 h representa a amostra
solubilizada.
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Figura 11. Microdureza Knoop (0,01 HK) da austenita e
ferrita das amostras envelhecidas por 96h nas temperaturas
indicados. Sendo a temperatura de 25°C representando a
amostra no estado solubilizado.

CONCLUSOES
Do presente trabalho pode-se concluir que:

e A precipitagcdo da fase o é constatada
nas temperaturas de envelhecimento a
550°C e 600°C, sendo mais claro que na
temperatura de 550°C aproximadamente
20% da ferrita original é transformada
em o, fato confirmado pelo aumento da
dureza em relagdo a amostra solubilizada
e pela diferenca entre as fragoes
volumétricas de ferrita obtidas por
ferritoscopio e por  estereologia
quantitativa. Também a 600°C, essa
mesma diferenca de medicdo da fracdo



de ferrita representa uma porcéo da fase
o precipitada.

e A formagdo da fase sigma fica
evidenciada claramente apés a andlise
gQuantitativa da microestrutura na
amostra de envelhecimento a 600°C e
650°C, particularmente apos
envel hecimento por 96 h.

e Nas amostras envelhecidas por 96 h a
600°C, foram detectadas
simultaneamente as precipitacbes das
fasesigmaea’.
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