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RESUMO

Os acos inoxidaveis superduplex sdo utilizados devido suas caracteristicas serem
superiores aos dos acos inoxidaveis ferriticos e austeniticos, eles possuem elevada resisténcia
mecanica e resisténcia a corrosdo. Suas propriedades estdo estreitamente ligadas a sua
microestrutura de duas fases cristalinas, a ferrita e a austenita. A melhor relacdo de volume
entre essas fases é 1:1. Processos com temperaturas extremas, como soldagem, podem
modificar a proporcao ideal das fases devido a precipitacdo de fases secundarias, que sao
prejudiciais as propriedades do material, dai a necessidade de se estudar diferentes técnicas de
quantificacdo de fases nos agos inoxidaveis superduplex. Neste trabalho foram realizados
tratamentos térmicos no aco inoxidavel superduplex UNS S32750 com intuito de
proporcionar a precipitacao de fases secundarias, totalizando 7 (sete) amostras com diferentes
fracOes de ferrita e austenita. Diferentes técnicas foram utilizadas para quantificar as fases,
microscopia 6tica (MO), microscopia eletronica de varredura (MEV) utilizando modo BSE,
difracdo de elétrons retroespalhados (EBSD) e ferritoscopio. Os resultados da quantificacdo
da fracdo volumétrica das fases obtidas por metalografia quantitativa foram os esperados para
cada técnica utilizada, dando importancia e avaliando as vantagens e limitacGes de cada

técnica.

Palavras-chave: Ac¢os. Fases. Resisténcia. Quantificar.



ABSTRACT

Superduplex stainless steels are used due to their characteristics are superior to
those of ferritic and austenitic stainless steels, they have high mechanical strength and
corrosion resistance. Its properties are closely linked to their crystalline two-phase
microstructure, ferrite and austenite. The best volume ratio between these phases is 1: 1.
Processes with extreme temperatures, such as welding, can modify the ideal proportion of the
phases due to precipitation of secondary phases, which are detrimental to the properties of the
material, hence the need to study different techniques of phase quantification in super duplex
stainless steels. In this work, thermal treatments were performed on the stainless steel
superduplex UNS S32750 in order to provide the precipitation of secondary phases, totaling 7
(seven) samples with different fractions of ferrite and austenite. Different techniques were
used to quantify phases optical microscopy (OM), scanning electron microscopy (SEM) using
BSE mode, backscattered electron diffraction (EBSD) and ferritescope. The results of the
quantification of the volumetric fraction of the phases obtained by quantitative metallography
were those expected for each technique used, giving importance and evaluating the
advantages and limitations of each technique.

Keywords: Stainless steels. Phases. Resistance. Quantify.
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1 INTRODUCAO

O petrdleo é uma das principais fontes de energia do mundo e um dos recursos
naturais nao renovaveis mais utilizados como matéria prima na fabricacdo de produtos dos
mais diversos ramos da industria.

Vérios materiais sdo empregados nas industrias pertencentes ao setor de extracdo
de petrdleo e gas natural, tais materiais sdo submetidos a condigdes severas de temperatura e
geralmente estdo em contato com fluidos extremamente corrosivos ou contendo abrasivos,
devido a presenca de didxido de carbono (CO,) e sais como cloreto de sédio. Desse modo 0s
materiais empregados devem possuir alta resisténcia a corrosdo e mecanica.

Atualmente as industrias do setor de petroleo e gas natural empregam, em uma
grande parcela de seus equipamentos, acos inoxidaveis para suportar a alta agressividade dos
fluidos nas mais diversas etapas de processamento e de transporte do petroleo e seus
derivados. Com recente destaque para os acos inoxidaveis duplex (AID) e superduplex
(AISD) que sdo ligas do tipo Fe-Cr-Ni que possuem, na condicdo como solubilizada, uma
microestrutura composta por duas fases: ferrita (o) e austenita (y) em proporcdes praticamente
iguais. Sendo esta microestrutura bifasica que Ihes permite aliar boas propriedades mecanicas
a uma excelente resisténcia a corrosdo.

Quando o AISD est4 exposto a temperaturas entre 300°C a 1000°C devido suas
condicdes de operacdo, ciclos térmicos de soldagem, envelhecimentos térmicos ou
tratamentos térmicos, esses acos sofrem um reaquecimento que propiciam a formacao de fases
secundarias como a fase sigma e a fase chi que diminuem as propriedades mecéanicas e de
resisténcia a corrosao, deixando o material susceptivel a formacéo de falhas como trincas, que
se propagam no material e o danificam.

A queda de resisténcia a corrosdo ocorre devido ao roubo de cromo da matriz do
material, diminuindo entdo a quantidade de cromo necessaria para a formacdo da camada
passivadora que protege 0 aco.

As técnicas utilizadas na deteccdo de fases prejudiciais as propriedades mecanicas
e de resisténcia a corrosdo desses acos, em especial 0s AISD estdo determinadas pelas normas
ASTM A923 em que consiste a analise com ataque de NaOH, anélise de Charpy e analise de
corrosdo com cloreto férrico. Esses ensaios sdo destrutivos e ndo indicados para a analise em
campo nos equipamentos industriais.

O presente trabalho tem como objetivo utilizar diferentes técnicas de

caracterizacdo, microscopia otica (MO), microscopia eletrénica de varreduda (MEV), difragdo
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de elétrons retroespalhados (EBSD) para poder identificar e quantificar fases secundérias que
sdo prejudiciais as propriedades dos AISD e assim conseguir determinar qual a técnica que

apresenta os resultados mais confiaveis.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1 Aco inoxidavel duplex

Os acos inoxidaveis duplex (AID) séo ligas bifasicas e quando na condigdo
solubilizada, sdo compostas por ferrita e austenita. Estas ligas sdo baseadas no sistema Fe-Cr-
Ni que possuem tipicamente em sua composicao quimica: 22% de Cr; 5% de Ni e 3% de Mo;
e teores menores que 0,03% de C, podendo ainda possuir pequenas adi¢cdes de N, W e Cu
(NILSSON, 1992). A propor¢édo de fases observado em um AID, de ferrita e austenita
depende da composi¢cdo quimica e do processamento termomecéanico ao qual esta liga foi
submetida. Assim, para obter uma microestrutura balanceada em um AID laminado, o
processo de laminacdo é feito no campo biféasico seguido de um tratamento térmico de
solubilizagdo que varia na faixa de temperatura de 1050 a 1150°C, e um resfriamento réapido
até a temperatura ambiente para evitar a formacéo de fases secundarias. Logo, considerando
gue a composicdo quimica da liga foi ajustada, inclusive pela adicdo de elementos
estabilizadores da austenita, tem-se uma microestrutura bifasica em que a fracdo volumétrica
de ferrita varia entre 45 e 50% (MENEZES, 2005; MUTHUPANDI et al., 2005).

2.1.1 Figura 1- Microestrutura do AISD UNS S32750 sendo a ferrita (escura) e austenita

(clara).

2° 20
d\‘ﬁ\(\a@

\o

8\
\

Fonte: RAMIREZ, 2001.

Os AID surgiram da necessidade de criar um material que conciliasse as
caracteristicas de ambos os acgos austeniticos e ferriticos. Esta composi¢do de microestrutura
mista, de ferrita e austenita em percentagens semelhantes promove a combinacdo de

propriedades desejadas, tais como: elevada resisténcia mecanica, resisténcia a corrosao
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intergranular, por pites e corrosdo sob tensdo; menor expansdo e maior condutibilidade
térmica que os austeniticos; boa aptiddo a deformacdo plastica, soldabilidade e elevada
resisténcia ao impacto (SANTOS, 2004).

Tabela 1 — Propriedades mecénicas de algumas ligas de AID e AISD.

o _ ) Limite de
L Limite de resisténcia ao o .
Classificacéo resisténcia a tracdo Alongamento Dureza
escoamento (oy)
UNS (o7) [%] [HB]
[Mpa]
[Mpa]
S31200 450 690 25 280
S31500 440 630 30 290
S31803 450 620 25 290
S32304 400 600 25 290
S32550 550 760 15 297
S32750 550 800 15 310
S32760 550 750 25 270
$32900 485 620 20 271
S32950 485 690 20 209

Fonte: Adaptado de (Batista, 2012, p.6).

2.2 Acgo inoxidavel superduplex

Os acos inoxidaveis superduplex (AISD), foram desenvolvidos devido o grande
interesse em aprimorar as propriedades dos agos inoxidaveis duplex (AID). Estes acos sdo
conhecidos como uma variacao dos AlID, o que os diferenciam é o fato de possuirem o indice
de resisténcia a corrosdo por pites (PRE) acima de 40 (SANTQOS, 2013). Os AISD possuem
maiores teores de Cr, Mo e N com a composi¢do quimica tipica 25% Cr — 7% Ni — 4% Mo —
0,3% N. Esta composicdo resulta em boa resisténcia mecanica e resisténcia a corrosdo,
especialmente a corrosdo sob tensdo em ambientes contendo H,S (TABAN, 2008). Tais
caracteristicas foram relevantes para que estes acos sejam frequentemente selecionados em
substituicdo aos acos inoxidaveis austeniticos, em diversas aplicacdes onde a corrosédo sob
tensdo e corrosdo por pites sao relevantes, como na industria do papel e celulose, petrolifera e
em aplicacdes off-shore (TABAN, 2008; NILSSON, 2007; RAMIREZ, 2001).
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Os AID e AISD sao susceptiveis a corrosdo por pites, porém sdo mais resistentes
dos que os demais acos. O processo de nucleacdo dos pites ocorre preferencialmente em
interfaces, austenita/ferrita e ferrita/ferrita por exemplo. Logo, as interfaces entre austenita e
ferrita tornam-se susceptiveis a nucleacdo dos pites e € intensificado, caso haja nessas
interfaces, sulfetos e/ou fases intermetalicas que empobrecam a regido a sua volta em cromo e
molibdénio (VALENTIN, 2013).

A maioria das fases intermetalicas que precipitam nos AID e AISD, sdo em geral
ricas em cromo e molibdénio, fator que pode causar reducao destes elementos na matriz. O
empobrecimento da matriz favorece a formacdo de pequenas regides empobrecidas destes
elementos, também ocasionando um desequilibrio eletroquimico, tornando a regido um pé
galvanico, com matriz anodica e precipitacdo catddica o que pode levar a alteracdes das
propriedades mecéanicas do material, além de influenciar fortemente os processos de corroséo
e trincamento associado a corrosdo sob tensdo (CST) (VALENTIN 2013).

2.3 Fases Deletérias

Os acos inoxidaveis duplex e superduplex fazem parte de sistemas
termodinamicamente metaestaveis na condicao solubilizada e resfriada em &gua, sendo que a
estrutura estavel em altas temperaturas passa a ser metaestavel em temperatura ambiente, e
para qualquer insumo de energia na forma de calor que receberem, sempre havera uma forte
tendéncia termodinamica de alcancarem uma condicdo de equilibrio mais estavel, e isso
implica em precipitacdo de fases secundarias ou deletérias (GIRAO, 2015).

Durante processo de soldagem ou tratamento térmico, fases secundarias podem
ser formadas no intervalo de temperatura de 300-1000 °C, como pode ser visto na figura 2 a
formacdo dessas fases secundarias geram zonas pobres em cromo na microestrutura e isso
pode afetar drasticamente as propriedades mecanicas, as de resisténcia a corrosdo, também
podem ocasionar diminuicdo na tenacidade e capacidade de deformagdo do material
(NILSSON, 1992; POHL, 2007; SATHIRACHINDA, 2011). Essas fases geralmente
coexistem e é bem complicado poder separar as contribuicbes relativas de cada fase.
(NILSSON, 1992).

A figura 2 mostra o diagrama tempo-temperatura-transformacdo (TTT)
esquematico dessas fases deletérias sendo essas: fase sigma (o), fase chi (y), fase R, fase T,

fase m, Cr2N, CrN, austenita secundaria (y,), carbonetos do tipo M,3Cs € M;Cs, e outras.



20

Figura 2 - Diagrama TTT esquematico e a influéncia dos elementos de liga na precipitagdo de

fases secundarias em AID.

1000 °C
1800 °F o rasoo® MG CrN
Cr ® Ci,N
Mo ® Fasey
W
Si ® Fasevy,
® M,C,
® FaseR

Fasen
® Fase:(Cu)

Cr, Mo, Cu, W
® Fased’
600 °F R

300 °C

Cr, Mo, Cu, W Tempo

Fonte: COLPAERT, 2008.

As fases secundarias mais frequentemente relacionadas a soldagem e tratamentos
térmicos das ligas duplex e superduplex sdo sigma (o), chi (), austenita secundaria (y,) €
nitretos.

As diversas transformacdes estruturais que ocorrem nos acos AID e AISD estdo
relacionadas a ferrita (3), pois a taxa de difusdo nesta fase é cem vezes mais rapida do que na
austenita (y), devido ao menor parametro de rede da estrutura cristalina CCC. Além disso, a
ferrita € enriquecida em Cr e Mo, que sdo conhecidos por promover a precipitacdo de fases
intermetalicas. A solubilidade desses elementos diminui na ferrita conforme o decréscimo da
temperatura, aumentando a possibilidade de precipitacdo destes compostos durante o
tratamento térmico (PARDAL, 2009).



Tabela 2 - Principais fases observadas nos agos inoxidaveis duplex e superduplex.
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Fases Precipitadas

Composicéo

Quimica

Estrutura

Cristalina

Temperatura

Precipitacao

Localizacdo

Preferencial

Tretragonal de Corpo

Si Fe,Ni),(CrM 600-1000 )
igma (o) (Fe,Ni)y(CrMo), Centrado Interface 5/y
Cr,N Hexagonal 700-900 Intergranular na &
Nitreto de cromo
CrN Cdubica
Chi FessCryM Cbica de Corpo 700-900 Interface &
35Cri,Mo -
(0 36Cr12Moyo Centrado nterface 3y
M-Cs 950-1050 Interface 3y
Carboneto
MLC Cubica de Corpo £50.950 face s
23C6 Centrado Interface 5/y
Cubica de Corpo
Alfa linha (o) 350-750 Intergranular na &
Centrado
Austenita Cubica de Face
o 600-1000 Interface 3y e o
secundaria (y,) Centrado
Fonte: Adaptado de (Pardal, 2009, p.52)
Tabela 3— Composicéo quimica das fases
Composic¢do quimica
Fase Fe Cr Ni Mo Outros
Ferrita (d) 54,5 27,9 8,4 2,9 0,05N
Austenita (y) 55,5 27 10 3,6 0,54 N
Austenita secundaria (y,) 56,8 25,3 11,2 2,4 0,19N
Nitreto (Cr,N) 4,6 85,5 - 4,8 51VN
Nitreto (CrN) 58 83,1 - 9,3 1,8 Mn N
Carboneto (M23Cs) 35 60 2 3 C
Chi () 48,2 26,7 3,3 21,8 -
Sigma (o) 55 29 5 11 -

Fonte: Adaptado de (LONDONO, 2001).
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2.3.1 Fase Sigma (o)

A fase sigma € a fase secundaria mais indesejada e consequentemente a mais
estudada que pode ocorrer nos AID. Caracteriza-se pela alta dureza, aproximadamente 940
HV ou 68 HRC, fragilidade e o alto teor de elementos como Cr, Mo, Si e W. Pode ser formada
em sistemas binarios, terciarios e quaternarios como: Fe-Cr, Fe-Mo, Fe-V, Fe-Mn, Fe-Cr—
Ni, Fe—-Cr—Mo, Fe-Cr—Mn e Fe-Cr—Ni—Mo (LIPPOLD; KOTECKI, 2005).

Como relatado anteriormente, a fase ¢ ¢ uma fase muito dura e sua precipitacao
tem efeito significativo na reducdo da tenacidade. A reducdo do limite de escoamento também
¢ atribuida a precipitacdo de fase o. A reducdo na resisténcia a corrosdo provocada pela
presenca de fase ¢ ocorre devido a um mecanismo de empobrecimento de elementos
passivadores, principalmente Cr e Mo, analogo ao da formacdo de nitretos (KARLSSON,
1992; LI, 2009).

Figura 3- Escaneamento em linha da composi¢do quimica do ago inoxidavel duplex 2205 com

presenca de fase sigma em sua microestrutura, demonstrando a varia¢do de Cr e Mo.
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Fonte: Chen et al. (2002).

A fase sigma nucleia na interface ferrita/austenita no inicio do envelhecimento e
aumenta consumindo preferencialmente a fase ferrita (MAGNABOSCO, 2005). Também
pode se formar na austenita em torno da austenita secundaria (REED et al, 1999) e em alguns
casos esta associada com precipitados de CraN.
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Figura 4 — Desenho esquematico mostrando a formacdo de fase sigma em um AID por

decomposicéo eutetdide da fase ferrita.
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Fonte: Adaptado de (Padilha, 2006, p.897)

A fase sigma tem trés morfologias, que ocorrem em temperaturas distintas de
tratamento. A Figura 5a apresenta uma morfologia mais macia obtida para tratamentos acima
de 900 °C, ja a Figura 5b apresenta uma forma lamelar, geralmente a temperaturas 850 °C e
por fim na Figura 5¢c com morfologia em forma de coral, para tratamentos de exposic¢do a 750
°C (POHL, 2007).

Figura 5 — As trés morfologias da fase sigma (o), macia para 950 °C (a), lamelar 850 °C (b) e coral
para 750 °C (c).

Fonte: POHL. et al, 2007.

2.3.2 FaseChi(y)

A fase Chi é semelhante a fase sigma, por ser uma fase fragil e indesejavel, além de
comprometer tanto a resisténcia a corrosdo, quanto a tenacidade em um AID. Possui estrutura
cubica de corpo centrado, € rica em Cr e Mo, sendo frequentemente encontrada nos AID quando
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estes sdo expostos a temperaturas na faixa de 700-900°C. As composi¢des para a fase Chi variam
de 20-28% Cr, 3-5% Ni e 9-22% Mo em agos que ndo possuem W em sua composicao, e 4-17%
Mo e 3-16% W nos AID que possuem até 4,3% W (ESCRIBA et al., 2009).

Assim, como a fase sigma, a fase ¢ localizada preferencialmente nos contornos
de o/a e nas interfaces y/a. (OLIVEIRA, 2014).

E considerada uma fase metaestavel, pois é dito na literatura que a fase y facilita a
formacéo da fase sigma, coexistindo com essa fase que é mais termodinamicamente estavel.
Foi observado na liga SAF 2507, envelhecida isotermicamente, que a fase y precipita primeiro
e em menor quantidade que a fase sigma (NILSON, 1996). A coexisténcia da fase sigma

como a fase chi é mostrada na Figura 6.

Figura 6 — Formacao da fase chi e crescimento da fase sigma em um ago inoxidavel duplex.

Fonte: POHL. Et al, 2007.

2.3.3 Nitretos de Cromo

A precipitacdo dos nitretos de cromo (Cr2N na forma de bastonetes ou CrN na
forma de plaquetas) ocorre no intervalo de temperatura de 900 a 700°C nos AID e AISD, um
super resfriamento a partir de temperaturas altas ocasiona uma supersaturacéo de nitrogénio
na ferrita. Como a ferrita apresenta baixa solubilidade para esse elemento, ele ira se ligar ao
cromo, formando esses nitretos (OLIVEIRA, 2014).

Durante o resfriamento, partindo do campo ferritico, ha uma competicdo entre a
precipitacdo da austenita e dos nitretos de cromo. Se a porcentagem de austenita formada for
préxima do valor do equilibrio, o nitrogénio sera totalmente dissolvido nela e ndo havera

nitrogénio disponivel para formar nitreto de cromo na ferrita, contudo, se isso ndo acontecer, a
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precipitagdo de austenita sera impedida e a ferrita fica supersaturada em nitrogénio e
precipitara o nitreto de cromo (OLIVEIRA, 2014).

A precipitacdo dos nitretos de cromo diminui a resisténcia a corrosdo dos AISD
facilitando a corrosdo localizada nas regifes adjacentes aos nitretos de cromo, onde a
quantidade de cromo é menor que a da matriz do aco, tornando essa zona empobrecida em
cromo mais susceptivel a corrosdo localizada. Além disso, a diferenca entre as quantidades de
cromo ira fazer com que o nitreto tenha efeito catodico e facilite a ocorréncia da corrosdo. Em
relacdo as propriedades mecanicas, a formacdo dessa fase atua negativamente ao reduzir
drasticamente a tenacidade do AID (RAMIREZ, 2001).

2.3.4 Austenita Secundaria ()

Nos AID, durante o resfriamento, parte da fase ferritica se transforma em austenita
primaria (y;). Caso este resfriamento seja muito rapido, a formacdo de (y;) pode ser
prejudicada, obtendo-se uma microestrutura metaestavel com elevados teores de ferrita. Desta
forma, durante o reaquecimento, seja por um tratamento isotérmico ou por reaquecimento
devido ao processo de soldagem, a austenita secundaria (y,) precipita a partir da ferrita
(RAMIREZ, 2001).

A precipitacdo de austenita secundaria pode ocorrer de formas diferentes e
recebem denominagdes diferentes. De acordo com Ramirez (2001), a formacdo de y2
intergranular estd associada a dissolucdo de nitretos de cromo anteriormente presentes na
interface, resultando em um processo de precipitacdo cooperativa. A outra denominacdo de
austenita ¢ devido a nucleagdo de uma “nova” austenita, denominada y2 intragranular
(LIPPOLD e KOTECKI, 2005), que encontra-se no interior dos grdos de ferrita com uma
morfologia agulhada (Widmanstétten). A precipitagdo y2 intragranular ocorre em forma de
graos com menor tamanho (quando comparado com os graos de y primaria) e se apresentam
como aglomerados no interior dos graos de a.

Existe a precipitacdo de austenita secundaria através de uma reacdo eutetdide onde
a ferrita se decompde em sigma e em austenita. A reacdo eutetdide ocorre pela rapida difusdo
ao longo dos limites dos contornos da ferrita e austenita e em grdos de ferrita anteriores,
resultando nas fases sigma e austenita secundaria. Esta reacdo acontece no intervalo de
temperatura 700-900°C, na qual a ferrita é desestabilizada pela precipitacdo de fase sigma,
reduzindo os teores de cromo e de molibdénio na ferrita (OLIVEIRA, 2014).
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2.3.5 Carbonetos de cromo

A precipitacdo de carbonetos tem pouca influéncia nos acos inoxidaveis modernos
devido a baixa composicdo de C, geralmente 0,03% no maximo. Porém, a precipitacdo dos
carbonetos My3Cs € M;C3 tem sido observada em muitos AISD. Os carbonetos M23Cs se
precipitam rapidamente em temperaturas abaixo de 950°C, enquanto que os carbonetos M;Cs
sdo formados entre 950°C a 1050°C (KARLSSON, 1999).

Com o surgimento desses carbonetos eles retiram cromo da regido adjacente ao
precipitado, ficando assim rico nesse elemento e reduzindo o teor de cromo no contorno de
gréo para um teor menor que 11%, fazendo que 0 aco ndo possua mais a camada passivadora
e deixando essa regido mais suscetivel a ocorrer corrosdo, ocorrendo o fendmeno de
sensitizacdo como é conhecido. (OLIVEIRA, 2014).

2.4 Técnicas para identificacdo da presenca de fases deletérias.

No presente trabalho foi feito o uso de normas e técnicas para observar a
diminuigéo da porcentagem da fase ferrita e correlacionar essa diminuigdo com o surgimento
de fases secundarias prejudiciais as propriedades dos AID e AISD, tais observacfes foram
realizadas utilizando a microscopia Otica, microscopia eletrbnica de varredura e o
ferritoscopio. Entdo foi utilizado um programa que € capaz de quantificar fases através das
diferencas da coloracdo dos pixeis da imagem.

A norma ASTM A923 é um teste padrdo para a deteccdo da presenca de fases
deletérias nos acos inoxidaveis duplex. Assim € possivel conhecer como a resisténcia ao
impacto e a resisténcia a corrosdo sdo afetadas pela presenca dessas fases. Essa norma
determina trés métodos de teste para a comprovacao da presenca destas fases deletérias na
microestrutura do AID: método A é o teste com hidréxido de s6dio, método B é o teste de
impacto Charpy e método C o teste de corrosao por cloreto férrico.

A utilizacdo dessas técnicas em campo, ou seja, diretamente nos equipamentos
utilizados nos ambientes industriais, ndo séo indicadas.

O método A é uma andlise microestrutural, sendo necessario a retirada de
amostras do material de estudo, estas amostras serdo atacadas (submersas) com solugdo de
NaOH. Esse método requer cuidados na escolha dos parametros do ataque eletrolitico,
dependendo do tempo de ataque pode existir dificuldades para visualizar a presenca de fases

deletéria devido ao contraste da fase deletéria com a matriz do ago.
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Para a método B, o ensaio de Charpy € necessério a retirada de amostras do
material e a quebra do mesmo para que seja avaliada a resisténcia ao impacto, no qual tende a
diminuir conforme ocorra a presenca de fases deletérias precipitadas. Para 0 método C, além
da necessidade da retirada de uma amostra do material, durante a analise ha perda de massa
do mesmo. Concluindo que os métodos sdo destrutivos e demandam tempo para execucéo,

inviabilizando sua utilizagdo em campo.

2.4.1 Microscopio Otico (MO)

Dentre as diversas técnicas de observacdo da microestrutura dos acos e ferros
fundidos, a mais comum € a microscopia Optica. Neste caso, emprega-se luz visivel, que
incide sobre a amostra e € refletida até o observador. A resolucdo que pode ser obtida em uma
imagem depende do comprimento de onda da radiacdo empregada. Para a luz visivel de cor
verde, isto resulta em uma resolugdo de 220 a 250 nm, que corresponde a um aumento
méaximo da ordem de 1.400 vezes. (MANNHEIMER, 2002).

No microscopio optico, com a utilizacdo de iluminacdo em campo claro é possivel
a observagdo de certas caracteristicas e detalhes microestruturais em amostra simplesmente
polida, sem que sua superficie tenha sido submetida a tratamentos ou processos quimicos,
desde que as estruturas constituintes do material examinado apresentem grandes diferencas de
reflexibilidade da luz apds polimento. Em acos ao carbono e acos liga, inclusbes e
precipitados podem ser perfeitamente examinados, sem maiores dificuldades, na condicédo
polida da amostra (BRANFITT, LAWRENCE, 2004). Vérios recursos da microscopia Optica
como luz polarizada ou aplicacdo de campo escuro podem auxiliar na identificacdo de
estruturas de amostras na condicdo polida (VOORT, 1984). Porém, em muitos materiais, as
distingdes entre as fases constituintes demandam aplicacdo de apropriados tratamentos ou
processos quimicos na superficie da amostra.

Na analise metalogréfica de acos sdo geralmente utilizados processos quimicos
para a identificacdo ou segregacdo dos constituintes do material, os quais podem ser divididos
em dois grupos, com base em seus principios ativos: 0s ataques quimicos corrosivos e 0s
ataques quimicos denominados Tint Etching (BRAMFITT, LAWRENCE, 2004).

Existem diferentes possibilidades de reagentes para revelacdo da microestrutura
de acos inoxidaveis duplex, porém cada um tem sua particularidade e é necessario ter devidos
cuidados em relagcdo a concentracdo de reagentes, tempo de reacdo e no caso de ataques

eletroliticos o valor da voltagem utilizado. Cada solucdo utilizada para o ataque quimico reage
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de forma diferente para as fases presentes, alguns reagem apenas com o contorno de grdo e a
fase sigma, outros apenas com a fase sigma e nitretos e alguns reagem com todas as fases
presentes, porém a qualidade de contraste entre as fases ndo € o ideal. Por isso a necessidade
de um estudo prévio para a escolha do reagente mais adequado de acordo com a finalidade do
trabalho.

2.4.2 Microscopio eletrénico de varredura (MEV)

Um microscopio eletrénico de varredura (MEV) € um dos instrumentos
disponiveis mais versateis para observacdo e andlises de caracteristicas das microestruturas
dos materiais solidos, devido a obtencdo de uma alta resolucdo das amostras observadas,
valores que podem chegar a ordem de 2 a 5 nandmetros. Utiliza-se um feixe de elétrons no
lugar de fétons utilizados em um microscopio éptico convencional, o que permite solucionar
0 problema de resolucéo relacionado com a fonte de luz branca.

O funcionamento de um MEV consiste em operar um feixe de elétrons de
pequeno didmetro para explorar a superficie da amostra, ponto a ponto, por linhas sucessivas
e transmitir o sinal do detector a uma tela catddica cuja varredura estd perfeitamente
sincronizada com aquela do feixe incidente. O sinal de imagem resulta da interacdo do feixe
incidente com a superficie da amostra. O sinal que é recebido pelo detector € utilizado para
modular o brilho do monitor, permitindo a observacdo. A maioria dos instrumentos usa como
fonte de elétrons um filamento de tungsténio (W) aquecido, operando numa faixa de tensdes
de aceleracdo de 1 a 50 kV. O feixe é acelerado pela alta tensdo criada entre o filamento e o
anodo. O feixe interagindo com a amostra produz elétrons e fétons que podem ser coletadas
por detectores adequados e convertidas em um sinal de video. (DEDAVID, 2007).

Um feixe primario de elétrons incide sobre a superficie da amostra a ser analisada,
parte dos elétrons se difundem e formam um volume de interacdo cuja sua forma ira depender
da tensdo de aceleracdo e do nimero atdbmico da amostra. Neste volume de interacdo, 0s

elétrons e as ondas eletromagnéticas geradas sao utilizados para formar imagens.
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Figura 7 - Volume de interag8o: a) localizacdo dos sinais emitidos pela amostra; b) relacdo de voltagem

para elementos leves e pesados.
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Fonte: Figura adaptada de (KESTENBACH, 1994).

A imagem gerada a partir da superficie do material resulta da amplificacdo de um sinal
obtido de uma interacdo entre o feixe eletrénico e o material da amostra, sendo assim podera
apresentar diferentes caracteristicas. Diferentes sinais podem ser emitidos pela amostra.
Dentre 0s sinais emitidos, 0os mais utilizados para obtencdo da imagem séo originarios dos

elétrons secundarios e/ou dos elétrons retroespalhados (DEDAVID, 2007).

2.4.2.1 Elétrons Secundarios (“‘secondary electron” — SE)

Os elétrons secundarios no MEV séo resultantes da interacdo do feixe de elétrons
com o material da amostra. Estes elétrons resultantes possuem baixa energia (<50eV), e irdo
formar imagens com alta resolucdo (3-5 nm). Os MEV comerciais geralmente s&o
configurados para detectar somente os elétrons secundarios produzidos préximos a superficie.
O contraste na imagem ¢ dado, sobretudo, pelo relevo da amostra, que é o principal modo de
formacdo de imagem no MEV. Os elétrons secundarios, elétrons de baixa energia, gerados
pelas interagBes elétron-atomo da amostra tém um livre caminho médio de 2 a 20 nm, por
isso, somente aqueles gerados junto a superficie podem ser reemitidos e, mesmo assim correm
o risco de ocorrer a absorcao pela topografia da superficie (DEDAVID, 2007).

Devido a sua baixa energia, esses elétrons se originam a poucos nanémetros da
superficie da amostra. Os elétrons s@o detectados por um detector Everhart-Thornley, que é
um tipo de sistema de cintilador-fotomultiplicador. Os elétrons secundarios sdo primeiro
coletados atraindo-os para uma grade eletricamente polarizada em cerca de +400 V, e depois
acelerados para um cintilador positivamente polarizado. Os elétrons secundarios acelerados

sdo agora suficientemente energéticos para fazer com que o cintilador emita flashes de luz
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(catodoluminescéncia), que sao conduzidos para um fotomultiplicador fora da coluna MEV. A
saida de sinal elétrico amplificada pelo fotomultiplicador é exibida como uma distribui¢do de
intensidade bidimensional que pode ser vista e fotografada em uma exibicdo de video e salva
como uma imagem digital. (MANNHEIMER, 2002)

O brilho do sinal depende do nimero de elétrons secundérios atingindo o detector.
Se o feixe entrar na amostra perpendicular & superficie, a regido ativada é uniforme em
relacdo ao eixo do feixe e um certo nimero de elétrons “escapam™ da amostra. A medida que
0 angulo de incidéncia aumenta, o volume de interacdo aumenta e a distancia de "escape™ de
um lado do feixe diminui, resultando em mais elétrons secundarios sendo emitidos a partir da
amostra. Assim, superficies e bordas ingremes tendem a ser mais brilhantes do que superficies
planas, o0 que resulta em imagens com uma aparéncia tridimensional bem definida.
(MALISKA).

Figura 8- Interacéo do feixe eletrdnico com a superficie da amostra
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Fonte: Figura adaptada de: http://www.microscopy.ethz.ch/se.htm

2.4.2.2 Elétrons Retroespalhados (“backscattering electron”’- BSE)

Os elétrons retroespalhados, por defini¢do, possuem energia que varia entre 50eV
até o valor da energia do elétron primario. Os elétrons retroespalhados que sofrem
espalhamento elastico sdo aqueles que possuem energia proxima a dos elétrons primarios e
sdo o0s responsaveis por formam a maior parte do sinal de ERE. Os elétrons retroespalhados
de alta energia séo gerados nas camadas mais superficiais da amostra por serem resultantes de
uma simples colisdo eléstica. Sendo assim, as informagbes de profundidade contidas na

imagem serdo poucas se comparadas com a profundidade de penetracdo do feixe. O sinal de
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BSE é resultante das interacBes ocorridas mais para o interior da amostra e proveniente de
uma regido do volume de interagdo abrangendo um didmetro maior do que o didmetro do
feixe primario. A imagem gerada por esses elétrons fornece diferentes informac6es em relagédo
ao contraste que apresentam: além de uma imagem topografica (contraste em funcdo do
relevo) também obtém-se uma imagem de composicdo (contraste em funcdo do ndmero
atomico dos elementos presentes na amostra) (DEDAVID, 2007).

Os detectores de BSE sdo comumente integrados no MEV. Eles geralmente séo
posicionados acima da amostra na cdmara de amostra com base na geometria de dispersédo em
relagdo ao feixe incidente. Os detectores de BSE sdo dispositivos de estado sélido, muitas
vezes com componentes separados para a coleta simultdnea de elétrons espalhados em
diferentes direcBes. Os detectores acima da amostra coletam elétrons espalhados como uma
funcdo da composicdo da amostra, enquanto que os detectores colocados no lado colhem
eletrons espalhados em funcgéo da topografia da superficie. (KRINSLEY, 1998)

As imagens de BSE podem ser obtidas quase que instantaneamente, dependendo
da taxa de varredura e de qualquer ampliacdo dentro da faixa do instrumento. Assim, eles sdo
um meio rapido de determinar o numero de fases em um material e suas relacdes texturais

mutuas.

2.4.2.3 Difracao de Elétrons Retroespalhados (EBSD)

A técnica de EBSD (em inglés “Electron BackScatter Diffraction” ou difragdo de
elétrons retroespalhados) permite a analise cristalografica de um material, ou seja, a
determinacdo da orientacdo cristalina pontualmente ou em areas especificas. A superficie da
amostra a ser analisada é posicionada no porta amostras a um angulo de 70° a 80° em relacéo
ao feixe de elétrons incidente, de modo a diminuir o percurso dos elétrons retroespalhados no
interior dos cristais e diminuir a fracdo de elétrons absorvidos. O feixe de elétrons é
direcionado para 0 ponto ou a area de interesse. O espalhamento elastico dos elétrons
incidentes prova a difracdo na condicdo de Bragg, como os elétrons da amostra.

As figuras de difragdo sdo capturadas por uma tela de fosforo posicionada no
interior da cAmara de vacuo e conectada a uma TV ou cdmara CCD. A imagem é processada e
entdo comparada com padrdes pré-estabelecidos. A largura das bandas formadas devido a
difracdo estd relacionada com a distancia interplanar, e os angulos entre as bandas

correspondem ao angulo entre os planos cristalinos (PINTO et al., 2003).
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A analise por difracdo de elétrons retroespalhados estd baseada na andlise das
linhas de Kikuchi formadas por difracéo de elétrons. O programa de coleta de dados permite a
selecdo de uma area para ser analisada sobre a qual sera disposta uma grade, de espacamentos
definidos pelo operador, no qual define os pontos em que serdo feitas as coletas de dados.
Cada ponto da grade tem associado a si a orientacdo daquele ponto na amostra, um indice de
confiabilidade da indexacdo e um indice de qualidade da imagem, baseado na qualidade do

padréo obtido.

Figura 9- Linhas de Kikuchi

Fonte: Moreira (2012).

Com base nos dados coletados, o programa de analise constréi a imagem da area
analisada, permitindo a criagdo de mapas de fases, qualidade de imagens (pontos mais claros
quanto melhor for a qualidade do padrdo), orientagéo, entre outros, havendo a possibilidade
de combinar mapas de diferentes tipos. (PEREZ, 2005).
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Figura 10- Mapa de fases do AISD UNS S32750

Fonte: Proprio Autor

2.4.3 Ferritoscopio

Este aparelho consiste em um equipamento portéatil e é indicado para medicdo do
teor de ferrita presente em acos inoxidaveis, ou seja, o teor de fase ferromagnética. E um
instrumento particularmente (til pela facilidade de utilizagdo em campo, e conveniente, pois
efetua a mensuracdo de maneira ndo destrutiva. O principio de funcionamento desse aparelho
consiste no método da inducdo magnética.

E aplicada uma corrente de excitacdo em uma bobina, gerando um campo
magnético que ira interagir com a fase magnética da amostra. Esta interagdo causard uma
variacdo no campo magnético e serd detectada por uma segunda bobina, induzindo uma
voltagem que é proporcional a quantidade de fase magnética no material. (TAVARES et al.,
2006).

Figura 11- Esquema de funcionamento do ferritoscdpio
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Fonte: HEMULT (2006)
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 Materiais

O material utilizado nesse estudo foi 0 AISD UNS S32750 (SAF 2507) na forma
de tubos com didmetro de 200 mm e parede de 18 mm e sua composi¢do quimica foi
determinada por espectroscopia de emissdo Optica utilizando o equipamento Shimadzu PDA
7000 do LACAM-UFC, e estdo apresentados na Tabela 4. Foram retiradas sete amostras,

sendo seis delas submetidas a tratamentos térmicos de envelhecimento.

Tabela 4 - Composicao quimica do AISD UNS S32750

— 0
Aco UNS Composicdo quimica (Yoem peso)

C Cr Ni Mo Mn Si Cu S Fe
$32750 0,02 25,0 6,63 3,95 0,5 0,25 0,12 0,002 Bal

Fonte: Proprio Autor

3.2 Metodologia

Seré apresentado através da Figura 12 um fluxograma da metodologia aplicada no

trabalho.

Figura 12- Fluxograma da metodologia do estudo

Ferritoscopio

. 'Cc[)(;ifg P Quantificacéo
Tratamento Preparacéao

Termico Metalografica

Miscroscopia
Eletronica de Quantificacdo
Varredura

Quantificacdo

Fonte: Prépria do Autor
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Cada ensaio teve preparacdo metalografica adequada, os resultados serdo
mostrados e relatados posteriormente.

3.2.1 Tratamento Térmico
Os tratamentos térmicos foram realizados no forno elétrico do tipo mufla “EDG

3P-S” do Laboratorio de Pesquisa e Tecnologia em Soldagem (LPTS-UFC), conforme

ilustrado na Figura 13.

Figura 13- Forno utilizado para realizagdo dos tratamentos térmicos

Fonte: Proprio do Autor

Seis amostras do tubo do AISD UNS S32750 foram submetidas a um
envelhecimento a 850 °C com diferentes tempos de exposicao e resfriados rapidamente em
agua. Os tempos de exposi¢do foram 10, 20, 30, 40, 50 e 60 minutos.

Os tratamentos térmicos foram realizados com o intuido de promover a
precipitacdo de fases deletérias em diferentes percentuais no material. A escolha da
temperatura foi baseada no trabalho de OLIVEIRA (2014), no qual observou que a maior

cinética de precipitacdo de fases deletérias e reducdo da fase ferrita acontece em 850°C.

3.2.2 Caracterizagdo Microestrutural

3.2.2.1 Preparagéao das amostras

Foram preparadas sete amostras, uma amostra sem a realizacdo de tratamento

térmico e as outras seis amostras que foram submetidas ao envelhecimento. Nesta etapa elas
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foram cortadas em amostras menores utilizando a maquina de corte “cut-off” do Laborat0rio
de Metalografia da UFC. Posteriormente foram submetidas a embutimento a quente para
facilitar seu manuseio nas etapas seguintes. Os corpos de prova foram lixados em 100, 220,

320, 400, 600 e 1200 mesh, em seguida polidas utilizando pasta de diamante de 3 e 1 um.

3.2.2.2 Analise por Microscopia 6tica (MO)

Apdbs a preparacdo metaldgrafica as amostras foram submetidas a um ataque
eletrolitico, seguindo as recomendacdes da norma ASTM 923-08 que determina o método
(método A) para deteccdo das fases intermetalicas nos agos inoxidaveis superduplex. A
solucdo do ataque consiste de 20 g de hidroxido de sddio (NaOH) em 100 ml de agua
destilada, utilizando uma faixa de voltagem de 1 a 3 V, com intervalo de tempo de 3 a 10
segundos.

As amostras foram submetidas & técnica de microscopia Gtica, utilizando um
microscopio Otico ZEISS, de acordo com a Figura 14, no qual foi possivel observar o balango

de fases ferrita e austenita, além da presenca de fases deletérias.

Figura 14- Microscopio 6tico ZEISS

Fonte: Prépria do Autor

3.2.2.3 Analise por Microscopia eletronica de varredura (MEV)

Para realizar a analise de microscopia utilizando o MEV é necessario que a
superficie das amostras esteja extremamente polidas, sendo ainda necessario a utilizacdo do
equipamento de polimento automatico BUEHLER de modelo 69-1100 com abrasivo de silica
coloidal diluida em agua Mili-Q.
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A microscopia por MEV foi realizada modo backscattering electron (BSE). No
modo de observacdo BSE ele ird gerar um contraste pela diferenca de concentracdo de
elementos quimicos de nimero atbmico elevado entre as fases, ideal para observar as fases
deletérias sigma (o) e chi (y), visto que essas fases sdo as que possuem um maior teor de
elementos como o Cr e Mo, gerando assim uma diferenca de brilho e um bom contraste entre
elas.

Figura 15- Microscopio eletrénico de varredura (MEV)

Fonte: Propria do Autor

3.2.2.4 Analise utilizando ferritoscopio

Para quantificar a fracdo volumétrica de ferrita em cada amostra, foi empregado
um Ferritoscopio Fischer MP30E-R, sendo necessario para sua calibragdo iniciar com limite
minimo de leitura de ferrita de 0,1%, sendo assim para realizar esta calibragdo foram feitas
cinco medic¢des iniciais até conseguir um padrdo de medidas confiaveis para dar inicio a
analise. Para cada uma das amostras foram realizadas 30 medicdes aleatorias pela area
superficial da amostra e feito a média dos valores, isto para nos dd uma maior confiabilidade

dos resultados.

3.2.2.5 Quantificacado das fases deletérias

Para a realizacdo da quantificagcdo de fases, foram retiradas fotos das amostras no
MO (30 fotos de cada amostra em diferentes regides com aumento de 200x) e no MEV (10
fotos de cada amostra com aumento de 2000x) estas imagens foram salvas em arquivo Bitmap

(.bmp) com dimensBes 640x480 pixels, pois estas imagens foram submetidas ao programa de
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andlise de imagens por segmentacdo automatica via redes neurais (SVRNA) desenvolvido na
Universidade Federal do Ceara, no qual é necessério essa formatacdo de imagem. Entdo
inicialmente foi realizado um treinamento na rede neural que compde 0 programa e depois

realizado a quantificacdo das fases pelas diferencas da coloracdo dos pixeis da imagem.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

A partir deste topico serdo demonstrados e discutidos os resultados referentes as
diferentes técnicas usadas no AISD UNS S32750 nas condi¢Bes de como recebido, e 0s
tratados termicamente a 850°C com tempos diferentes de tratamento. Todas essas amostras
foram submetidas as técnicas de microscopia 6tica (MO), microscopia eletronica de varredura
(MEV) e ferritoscépio.

4.1 Microscopia 6tica e quantificacao de fases

Todas as amostras submetidas ao tratamento térmico realizado a 850°C, com
diferentes tempos de envelhecimento e analisadas por microscopia Otica. Para uma melhor
confiabilidade dos resultados quantitativos obtidos por esta técnica, foram obtidas trinta
micrografias e posteriormente realizada a quantificacdo de fases com segmentacao por analise
de imagens. A observacdo da microestrutura do material foi realizada com aumento de 200x,
pois com esta magnificacdo teremos uma area maior de observacédo e ja é possivel distinguir
as possiveis fases.

Observa-se na Figura 16 a microestrutura do material como recebido sendo
composta por ferrita (o) e austenita (y). Por andlise de quantificacdo de fases foram

observados 46,8% de ferrita e 53,2% de austenita.

Figura 16- Microestrutura do SAF 2507 como recebido. Ferrita (fase escura) e Austenita (fase clara).

Fonte: Propria do Autor
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A Figura 17a apresenta a microestrutura da amostra tratada termicamente por 10
minutos e a Figura 17b temos a imagem gerada pelo programa de quantificacdo de fases. Na
Figura 16a observou-se alteracGes de contraste em relacdo a Figura 15, isto possivelmente
decorrente do ataque quimico uma vez que o reagente evidencia a presenca de possiveis fases
deletérias precipitadas (circuladas na figura 16a).

O programa SVRNA utilizado para quantificar as fases teve dificuldade em
diferenciar as tonalidades das fases. Como o intuito do trabalho € a identificacdo e a
quantificacdo das fases deletérias, optou-se por ndo diferenciar as fases austenita e ferrita,
segmentando-as como uma Unica fase, no caso com a cor amarela e as fases deletérias,
prejudiciais as propriedades de resisténcia mecanica e resisténcia a corrosdo foi segmentada
na cor azul.

Avaliando a Figura 16b que corresponde a imagem gerada pelo programa
SVRNA, observou-se uma razoavel correlacdo entre as duas imagens. Os pontos azuis na
Figura 16b correspondem aos possiveis precipitados de fases deletérias. O resultado desta
analise indicou uma fracdo de area média de 0,24% de fases deletérias presente na

microestrutura.

Figura 17- (a) Micrografia da amostra tratada termicamente por 10 minutos. (b) Respectiva imagem segmentada
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Fonte: Proprio Autor 100um

A Figura 18a apresenta a microestrutura da amostra tratada termicamente por 20
minutos e ao lado temos a Figura 18b tem-se a sua respectiva imagem de segmentacao gerada
pelo programa de quantificacdo de fases. Com base na Figura 18 é notavel o aumento no
volume de precipitacdo de fases prejudiciais as propriedades do aco, em relacdo a Figura 16,

isto devido ao maior tempo de envelhecimento da amostra. O resultado da segmentacédo
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determinou uma fracdo média de 4,4% com desvio médio de 1,73% de fases deletérias

presente na microestrutura.

Figura 18- (a) Micrografia da amostra tratada termicamente por 20 minutos. (b) Respectiva imagem segmentada.
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Fonte: Préprio Autor

A Figura 19a apresenta a microestrutura da amostra tratada termicamente por 30
minutos e ao lado temos a Figura 19b apresentando sua respectiva imagem segmentada. E
possivel observar nas imagens um aumento significativo na quantidade de precipitacdo de
fases deletérias em relacdo as figuras de microestruturas anteriores e a dissolucdo da fase
ferrita (o), uma vez que esta é decomposta nas fases deletérias. Obtemos uma melhor
segmentacdo na Figura 19b em comparagdo com as segmentacdes anteriores devido a um
melhor contraste entre as fases e uma maior quantidade de fases deletérias presentes na
microestrutura. O programa SVRNA determinou uma segmentacdo com fracdo média de
26,1% com desvio médio de 1,79% de fases deletérias.

E importante ressaltar que devido & tonalidade entre as fases deletérias e a fase
ferrita serem proximas o programa de quantificacdo pode estar contabilizando certa fracdo de

fase ferrita como sendo fase deletéria.
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Figura 19- (a) Micrografia da amostra tratada termicamente por 30 minutos. (b) Respectiva imagem segmentada.
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Fonte: Préprio Autor

A Figura 20a apresenta a microestrutura da amostra tratada termicamente por 40
minutos e sua respectiva imagem segmentada na Figura 20b demonstrando a imagem de
segmentacdo gerada pelo programa de quantificacdo de fases. A dissolucdo da fase ferrita
continua ocorrendo para formacdo de fases deletérias e € perceptivel na Figura 20a 0 aumento
dessas fases na microestrutura. A confirmacdo do aumento da fracdo dessas fases foi
constatado pela segmentacdo, com uma fracdo média de 31,8% com desvio médio de 2,03%

de fases deletérias presentes na microestrutura.

Figura 20- (a) Micrografia da amostra tratada termicamente por 40 minutos. (b) Respectiva imagem segmentada.

Fonte: Proprio Autor

Na Figura 21a é apresentada a microestrutura representativa da amostra tratada
termicamente por 50 minutos e ao lado temos a Figura 21b. Apds 50 minutos de
envelhecimento do aco inoxidavel superduplex UNS S32750 observa-se uma quase que total

dissolugéo da fase ferrita (o) da microestrutura e uma elevada precipitacdo de fases deletérias.
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Com base na segmentacdo gerada pelo programa SVRNA, foi determinado uma fracdo média
de 36,8% com desvio médio de 2,46% de fases deletérias presente na microestrutura.

Figura 21- (a) Micrografia da amostra tratada termicamente por 50 minutos. (b) Respectiva imagem segmentada.

Fonte: Préprio Autor

Por fim, tem-se na Figura 22a apresentacdo da microestrutura da amostra tratada
termicamente por 60 minutos e ao lado temos a Figura 22b sua imagem segmentada. A Figura
22 apresenta uma microestrutura com uma expressiva fracdo de fases deletérias, e cuja
presenca da fase ferrita é quase que imperceptivel nesta imagem. Com base na analise de
imagens foi determinada uma fracdo média de 40,9% e com desvio médio de 1,82% de fases

deletérias presente na microestrutura.

Figura 22- (a) Micrografia da amostra tratada termicamente por 60 minutos. (b) Respectiva imagem segmentada.
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Fonte: Proprio Autor

Por meio dos resultados obtidos pela técnica de microscopia Otica pode ser

observado o0 constante crescimento da fracdo volumétrica das fases deletérias e
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consequentemente a diminuicdo da fase ferrita com o tempo, sendo consumida quase que por
completa ap6s os 60 minutos de tratamento. E importante ressaltar a dificuldade em
diferenciar as diversas fases deletérias por meio da técnica de microscopia Otica, devido
apresentar pouca diferenciacdo de tonalidades por conta do contraste topografico causado pelo

ataque quimico utilizado.

4.2 ANALISES UTILIZANDO MEYV (BSE)

Neste topico serdo apresentadas as microestruturas obtidas no MEV utilizando o
modo BSE e suas respectivas imagens de segmentacdo obtidas por meio do programa de
quantificacdo de fases SVRNA, o qual fornece em porcentagem a presenca de cada fase na
microestrutura. Sera possivel observar nas proximas Figuras que as fases ferrita e austenita
possuem caracteristicas de intensidade de brilho baixa e pouco contraste entre si, sendo assim
quantificadas pelo programa como uma Unica fase. Assim como foi realizado nas analises de
MO, estas novas analises de quantificacdo utilizando MEV-BSE, as fases austenita e ferrita
foram segmentadas na cor amarela e as fases deletérias na cor azul.

Utilizando o modo deteccdo BSE ocorrerd um contraste pela diferenca de
concentracdo de elementos quimicos de numero atdmico elevado entre as fases. Por isso, é
possivel uma distin¢do indiscutivel entre as fases da matriz (o e v), as fases deletérias por
possuirem uma maior concentracdo de Mo, 0 que aumenta a emissdo de elétrons BSE,
tornando estes precipitadas mais brilhantes que a matriz.

As micrografias possuem uma magnificagdo de 2000x e para uma maior
confiabilidade na obtencdo das quantificagbes, foram retiradas dez micrografias de regides
distintas e aleatorias de cada amostra e, posteriormente, feita a quantificacdo das fases de cada
microestrutura.

A Figura 23a apresenta a microestrutura obtida para amostra tratada termicamente
por 10 minutos e a sua imagem de segmentada obtida no programa de quantificagdo SVRNA
é apresentada na Figura 23b. E possivel observar na microestrutura a presenca de pequenas
regibes mais brilhantes que as demais, tais areas representam as fases deletérias. Podemos
observar na Figura 23b uma boa correspondéncia na segmentacdo da microestrutura com a
imagem de MEV. Realizadas as quantificacdes e o célculo da média e do desvio padréo
obteve-se para esse tempo de tratamento apenas uma fracdo de area média de 0,13% com

desvio médio de 0,04% de fases deletérias, possivelmente fase sigma.
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Figura 23- (a) Microestrutura obtida no MEV modo BSE do aco UNS S32750 tratado termicamente por 10

minutos (b) Imagem de segmentacdo obtida no SVRNA.

Fonte: Proprio Autor

A Figura 24 apresenta a microestrutura e a segmentacdo para amostra tratada
termicamente por 20 minutos. A microestrutura dessa amostra apresenta a presenca de mais
regides brilhantes, preferencialmente entre os contornos de gréos, de acordo com a literatura
regides preferenciais para surgimento de fases deletérias. Para este intervalo de tratamento
obtivemos através da quantificagdo uma quantidade média de fases deletérias de 4,41% com
desvio médio de 1,67% presente na microestrutura.

Figura 24- (a) Microestrutura obtida no MEV modo BSE do agco SAF 2507 tratado termicamente por 20 minutos.
(b) Imagem de segmentacdo obtida no SVRNA.

Fonte: Proprio Autor

A Figura 25a demonstra a microestrutura e Figura 25b sua imagem segmentada

obtida para amostra tratada termicamente por 40 minutos. Conforme o intervalo de tempo de
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tratamento de envelhecimento aumenta € perceptivel nas micrografias 0 aumento da presenca
das fases deletérias, de acordo com a literatura para estas condigdes de tratamento ocorre a
dissolucdo da fase ferrita em fases deletérias, preferencialmente fase sigma e austenita
secundaria. Para este intervalo de tratamento obtivemos uma quantidade média de 16,2%

com desvio médio de 1,24% de fases deletérias.

Figura 25- (a) Microestrutura obtida no MEV modo BSE do ago SAF 2507 tratado termicamente por 40 minutos.

(b) Imagem de segmentacdo obtida no SVRNA.
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Fonte: Proprio Autor

A Figura 26 apresenta a microestrutura e respectivamente sua imagem segmentada
obtida para amostra tratada termicamente por 50 minutos. Para esta condi¢do obtida por meio
da segmentacdo uma média de 18,2% com desvio médio de 1,85% de fases deletérias. O
continuo aumento da presenca de fase deletéria na microestrutura constata a ocorréncia da

dissolugéo da ferrita para formag&o dessas fases.
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Figura 26- (a) Microestrutura obtida no MEV modo BSE do aco SAF 2507 tratado termicamente por 50 minutos
(b) Imagem de segmentacédo obtida no SVRNA.

Fonte: Préprio Autor

A Figura 27a apresenta a microestrutura obtida para amostra tratada termicamente
por 60 minutos e a Figura 27b representa a imagem de segmentacao obtida no programa de
quantificacdo SVRNA. Conforme o intervalo de tempo do tratamento aumenta, a presenca de
fases deletérias também aumenta e assim gerando um maior contraste entre essas fases na
microestrutura, facilitando a segmentacéo através do programa SVRNA devido essa diferenca
de contraste e assim foi possivel obter segmentacGes e quantificacdes mais confidveis e de
qualidade. Para esta condicdo obtivemos através da segmentacdo uma quantidade média de

22.5% com desvio médio de 2,02% de fases deletérias.

Figura 27- (a) Microestrutura obtida no MEV modo BSE do ago SAF 2507 tratado termicamente por 60 minutos.

(b) Imagem de segmentacdo obtida no SVRNA.
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Realizando uma comparacdo entre os valores e a qualidade de segmentacGes e
quantificacbes obtidas para os diversos intervalos de tratamento com a utilizagdo das técnicas
de Microscopia Otica (MO) e Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) é possivel
perceber a diferenca entre seus valores absolutos. Uma questdo que pode justificar a este
comportamento € a limitacdo da capacidade de distin¢do das fases utilizada em cada técnica,
além da diferenca de magnificagdo das micrografias.

Nas analises por MO e complicado diferenciar as fases deletérias da fase ferrita
devido a proximidade de tonalidade entre elas, isto é devido a interacdo da luz com a
topografia da superficie, devido também a resolucéo das imagens geradas pelo MO e assim
dificulta a distincdo das fases pelo programa SVRNA para realizar a segmentacdo e
diferencia-las, assim o programa analisa como sendo a mesma fase. Nas analises por MEV foi
obtido micrografias nas quais a dificuldade é diferenciar as fases austenita e ferrita por
possuirem pouco contraste e intensidade de brilho entre elas, provavelmente pela similaridade
de composicdo quimica. Porém, as fases deletérias ficaram em destaque o que constitui 0
principal objetivo do trabalho que é a identificacdo e quantificacdo dessas fases. O destaque
destas fases é devido sua intensidade de brilho, pois esta técnica utiliza a concentracdo de
elementos nas fases para formacao da imagem. Para realizar a segmentacao das micrografias
obtidas pelo MEV o programa de quantificagdo teve maior facilidade em diferenciar e
segmentar as fases deletérias na microestrutura, fornecendo uma quantificagdo com maior

confianca.

43 EBSD

Na Tabela 5 sdo apresentados os valores obtidos para a principal fase deletéria
(sigma o) identificada e quantificada na microestrutura. Na microestrutura da Figura 28e foi
possivel a identificagdo da fase Chi y, porém em porcentagens baixas em relacdo as demais
fases deletérias, apenas 0,02%.

As imagens da Figura 28 contem o mapeamento de fases obtido pela analise de
EBSD, através deste mapeamento é possivel a identificacdo das fases por distingdo de cores.
O objetivo de utilizar essa técnica é obter com uma maior precisdo a identificacdo das fases,
com a utilizacdo dessa ferramenta é possivel obter a quantidade média de cada fase presente
na microestrutura. As analises obtidas tem como finalidade a quantificacdo das fases
deletérias, principalmente a fase sigma e chi, as quais sdo prejudiciais as propriedades

mecanicas e resisténcia a corrosdo do material.
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Tabela 5 - Valores obtidos pelas analises de EBSD.

Tempo de tratamento das amostras

10 minutos | 20 minutos | 30 minutos | 40 minutos | 50 minutos | 60 minutos
Percentual
de fase 0,06% - 8,3% 8,7% 9,4% 10,4%
sigma

Fonte: Préprio Autor

Observando as imagens da Figura 28 podemos observar a evolucdo da
precipitacdo e presenca da fase sigma na microestrutura com o aumento do intervalo de tempo
de tratamento de envelhecimento, esta precipitagdo e aumento ocorrem preferencialmente
entre os contornos de graos austenita/ferrita e ocorre a continua evolugdo com a dissolucao
preferencial da fase ferrita em fase sigma e austenita secundaria.

A utilizacdo desta técnica nos fornece mapas de identificacdo bem mais precisos,
uma boa distingdo entre as fases e isso diminui bastante o erro visual de identificagdo o qual
as técnicas utilizadas anteriormente ficaram sujeitas durante a quantificacdo das fases, porém
vale ressaltar as desvantagens dessa técnica, € necessario um tempo bem maior na preparacdo
da superficie da amostra a ser analisada e polimentos mais refinados e demorados até obter

um padrdo de indexacao suficiente para realizar o ensaio.




50

Figura 28- Mapeamento d e fases obtidos pela analise de EBSD. Itens a) amostra envelhecida por 10 minutos b)
amostra envelhecida por 20 minutos c) amostra envelhecida por 30 minutos d) amostra envelhecida por 40

minutos e) amostra envelhecida por 50 minutos f) amostra envelhecida por 60 minutos.
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4.4 Analise de Ferritoscopio

Foi utilizado o aparelho ferritoscopio para mensurar a quantidade de ferrita
presente em cada amostra apds elas terem sido submetidas aos tratamentos térmicos de
envelhecimento.

Para cada amostra foram realizadas diversas medidas aleatorias na sua area
superficial e feito uma média de seus valores para uma maior precisao nos valores. A média
de valores de ferrita para cada amostra esta exposta na Tabela 6.

E possivel constatar observando na Tabela 6 uma relevante diminuicdo na
porcentagem de ferrita com o aumento do intervalo de tratamento de envelhecimento. Tais
valores condizem com as informac6es obtidas na literatura e estudadas nesse trabalho, no qual
para temperatura e intervalos de tempos ao quais as amostras foram submetidas, ocorre a
dissolucdo da fase ferrita para o surgimento de outras fases que sdo prejudiciais (fase sigma,
chi e austenita secundaria) as propriedades mecanicas e de resisténcia a corrosdo do material.

Ressaltando que a medida que o tempo de tratamento aumenta a fase sigma que
surge entre os contornos de grdo das fases ferrita e austenita, se difunde para dentro dos graos
ferriticos até praticamente o consumo total deles. Por outro lado, ocorre também um aumento
da fase austenita, que precipita juntamente com a fase sigma, devido a reacdo eutetdide de

decomposicéo da ferrita.

Tabela 6 - Exposi¢do dos valores médios de ferrita obtidos pelo ferritoscopio.

Analise pelo Ferritoscépio
Amostras Recebida | 10 min de 20 min de 30 min de 40 min de 50 min de 60 min de
tratamento | tratamento | tratamento | tratamento | tratamento | tratamento

Meédia de
ferrita 42.29% | 39,14% 33,69% 24.05% 14,79% 12,43% 9,15%
presente

Desvio 0 0 0 0 0 0 0

médio 1,55% 0,80% 0,69% 1,09% 0,91% 0,81% 0,54%

Fonte: Proprio Autor

4.5 Comparativo de Resultado das Técnicas

Na Tabela 7 estdo apresentados os valores de quantificacdo das fases deletérias
para cada técnica e temperatura de tratamentos realizados neste trabalho. A Figura 29 contém

o0 gréafico desses resultados para assim termos uma melhor interpretacéo desses valores.



Tabela 7- Exposicdo dos resultados de quantificacdo de fases deletérias obtidos no trabalho
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Técnicas 10 min 20 min 30 min 40 min 50 min 60 min
Analise de MO 0,24% 4,40% 26,10% 31,80% 36,80% 40,90%
Desvio Médio 1,31% 1,73% 1,79% 2,03% 2,46% 1,82%
Analise de MEV 0,13% 4,41% - 16,20% 18,20% 22,50%
Desvio Médio 0,04% 1,67% - 1,24% 1,85% 2,02%
Analise de EBSD 0,06% 0,71% 8,30% 8,70% 9,40% 10,40%
Ferritoscopio 3,15% 8,60% 18,27% 27,5% 29,86% 33,14%
Desvio Médio 0,80% 0,69% 1,09% 0,91% 0,81% 0,54%
Fonte: Proprio Autor
Figura 29- Graéfico referente aos resultados de quantificagdo das técnicas utilizadas no trabalho
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Analisando e comparando os valores contidos na Tabela 7 e na Figura 29 podemos

observar a diferenca nos valores das quantificacGes obtidas pelas técnicas utilizadas e isto

pode ser explicado devido ao modo de obtencdo de micrografias em cada técnica,

demostrando também as limitacdes e dificuldades encontradas para obtencdo de

resultados

precisos. Os valores que geram o grafico dos resultados do ferritoscopio foram obtidos

realizando a subtracdo do valor de ferrita inicial pela ferrita restante para cada amostra que foi

tratada, pois o resultado desta subtracdo possivelmente € a porcentagem de fases deletérias

que surgiu na microestrutura.

Para utilizacdo das técnicas realizadas neste trabalho vérios fatores sdo

determinantes para obtencao de boas micrografias e consequentemente boas analises. Entre 0s
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fatores mencionados estdo um bom lixamento e polimento da superficie das amostras, tendo o
devido cuidado em evitar lixamentos bruscos e polimentos demorados e assim obtermos uma
superficie de analise plana, isenta de arranhdes, de manchas e sujeiras.

Para utilizar a técnica de microscopia ética algumas das limitagdes dessa técnica
devem ser consideradas, € necessario a escolha adequada do reagente quimico para o ataque
eletrolitico da superficie da amostra, deve ser realizado o ajuste de concentracdo do reagente,
tensdo, corrente e tempo de ataque para que possa ser possivel observar com um bom
contraste e assim distinguir as fases presentes em sua microestrutura. Outras limitacdes estdo
relacionadas com a magnificacéo e resolucdo da imagem, além da dificuldade em diferenciar
as fases devido a tonalidade delas. Porém é uma técnica que gera resultados rapidos e
fornecem informacg6es da microestrutura e seus constituintes.

Diferente da microscopia Oética, para realizacdo das técnicas de microscopia
eletronica de varredura no modo BSE e a técnica de EBSD ndo é necessario o ataque
eletrolitico na superficie da amostra para obter imagens da microestrutura do material, isto
diminui bastante as varidveis na obtencdo de resultados satisfatorios. Utilizando estas
técnicas existe a possibilidade de trabalhar com maiores magnificacdes e poder observar mais
detalhadamente as fases presentes na microestrutura, estas técnicas nos forneceram resultados
mais precisos, utilizando o modo BSE a distin¢do de fases ficou melhor do que as realizadas
para MO, pois as fases deletérias presentes na microestrutura se destacam por possuirem um
brilho maior do que as demais devido a sua composi¢do quimica, isto facilitou bastante a
utilizacdo do programa SVRNA para identificar e quantificar as fases deletérias.

Nas micrografias obtidas pelo modo BSE no MEV apesar de destacar bastante as
fases deletérias existentes na microestrutura que sao o principal interesse do trabalho, mas ndo
fornece ao mesmo tempo uma boa distincdo entre fases matrizes do material. Porém a técnica
de EBDS nos fornece mapas de fases com 6tima distincdo de todas as fases presentes na
microestrutura e quantificacdes precisas em fracdo de area.

Ja o ferritoscopio fornece informacdes somente da existéncia e quantidade de fase
ferrita na microestrutura do material, uma vez que € a fase magnética capaz de sensibilizar o
transdutor. Isto limita a anélise apenas a esta fase, ndo fornecendo informacéao da existéncia e
quantidade de outras fases no material, uma vez que € a fase magnética capaz de sensibilizar o
transdutor. Sendo assim € uma técnica utilizada apenas para correlacionar a diminui¢do de

ferrita com o tempo de tratamento das amostras.
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5 CONCLUSAO

Ao termino do trabalho € evidente algumas conclusdes sobre a utilizacdo de cada

técnica para identificacdo e quantificacdo das fases presentes na microestrutura do aco
inoxidavel UNS S32750.

A técnica de microscopia Otica € possivel evidenciar a existéncia da fase
sigma na microestrutura, porém em algumas situacfes existe dificuldade
em diferenciar as fases com precisdo devido a magnificacdo e resolucdo
disponivel pela técnica, além da proximidade de tonalidades entre as fases
sigma e ferrita, sendo assim certa quantidade de ferrita, inclusdes e outros
defeitos podem ter sido contabilizados como fase deletéria.

A utilizacdo do MEV no modo BSE obteve-se imagens em que é possivel
distinguir com maior precisdo as fases deletérias na microestrutura, mas
ndo temos uma distingdo satisfatoria entre as fases matrizes do material e
seus contornos de graos.

A técnica mais confiavel utilizada neste trabalho demostrou ser a de
EBSD, pois forneceu mapas de fases com varios detalhes, exibindo os
contornos de grdos, a presenca das fases matrizes e deletérias e suas
quantificacbes em fracdo de area. A dificuldade desta técnica esta na
preparacdo ideal da superficie para ser analisada além do tempo que é
necessario para ser realizada.

O ferritoscopio fornece informacdes rapidas a respeito da presenca de fase
ferrita e sua quantidade, foi possivel constatar a diminuicdo de tal fase
com o aumento do tempo de tratamento térmico, porém esta técnica se

limita apenas a esta informagé&o.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

a)

b)

d)

Realizar novos experimentos com intervalos de tempos maiores de
tratamento e observar se continuard ocorrendo aumento da precipitacéo de
fases deletérias.

Submeter as amostras a diferentes ataques quimicos para revelacdo da
microestrutura e realizar comparativos.

Realizar experimentos submetendo as amostras a ensaios mecanicos e
constatar 0 quanto prejudicial é a precipitacdo de fases deletérias as
propriedades mecanicas do material.

Realizar técnicas de EDS nas fases precipitadas para constatar a

composicao quimica dos mesmaos.
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