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Resumo: O aco inoxidavel AISI 444 ¢ do tipo ferritico contendo 18%Cr e 2%Mo. Por ser estabilizado
ao Ti e Nb, o ago pode conter nitretos e carbonetos finos em sua estrutura. Neste trabalho,
envelhecimentos prolongados na faixa de 400°C, 475°C, 520°C, 560°C, 650°C, 700°C, 750°C ¢ 800°C
foram realizados em amostras para ensaios Charpy sem entalhe e ensaios de dureza Vickers. O ago se
mostrou susceptivel ao endurecimento e fragilizagido na faixa de 400°C a 520°C, devido a precipitagdo
de a'. Nos envelhecimentos na faixa de 650°C a 800°C ndo se observou o aumento da dureza nem a
queda da tenacidade, o que mostra que o ago nao ¢ susceptivel a formacdo de fase sigma. O aumento da
temperatura de envelhecimento no intervalo de 650°C a 800°C provocou o coalescimento dos
precipitados e o decréscimo da dureza do material. Medidas magnéticas nas amostras tratadas na faixa
de 560°C a 800°C mostram que a precipitagdo mais fina provoca o aumento da for¢a coerciva, sem
alteracdo da magnetizacdo de saturacdo do material.
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1. INTRODUCAO

Os acos inoxidaveis ferriticos sdo utilizados em diversos setores industriais, inclusive nas
industrias quimica e petroquimica. A principal vantagem desta classe de materiais em relacdo aos
inoxidaveis austeniticos ¢ a melhor resisténcia a corrosdo sob tensdo. Apesar disso, os inoxidaveis
ferriticos em geral sdo susceptiveis a alguns fendmenos de fragilizacdo, tais como o crescimento de
graos, precipitacdo de fase sigma e fase a' (Cortie (1995), Grobner (1973), Soloman (1978), Van
Zwieten (1993)).

A precipitagdo de o' ocorre entre 350°C e 550°C nos agos inoxidaveis ferriticos e duplex. De
acordo com Grobner (1973), a formagdo de o' nos acos inox ferriticos com menos que 17%Cr ocorre
por nucleagdo e crescimento e acima deste teor ocorre por decomposicao espinoidal, tal como nos agos
inox duplex. A fase sigma nos agos inoxidaveis ferriticos surge na faixa de 500°C a 800°C [1-2]. A
cinética de formacdo da fase sigma tende a ser mais rapida do que da precipitacdo de o’, mesmo porque
ocorre em temperaturas maiores.

A susceptibilidade para formagdo das fases o ¢ a' aumenta com os teores de Cr, Mo e Si.
Embora se precipitem em faixas de temperatura diferentes, os efeitos das precipitagdes de ¢ e o' sdo
semelhantes, ou seja, a fragilizagdo, o aumento da dureza e a queda da resisténcia a corrosdo. Variagdes
nas propriedades magnéticas com o envelhecimento também foram observadas por alguns autores
[5,6], e em alguns casos medidas magnéticas podem ser utilizadas para detectar e quantificar a
fragilizacao de acos duplex e ferriticos.

O ago AISI 444 se enquadra na familia dos inoxidéaveis resistentes ao calor. Sua composi¢ao
quimica ¢ constituida de cerca de 18%Cr, 2%Mo e adi¢des dos elementos estabilizadores Nb e Ti.
Neste trabalho, estudamos os efeitos dos envelhecimentos na faixa de 400°C a 800°C sobre a
microestrutura e propriedades mecanicas (tenacidade e dureza) do ago AISI 444 foram investigados.

2. METODOS EXPERIMENTAIS

A composi¢do quimica do agco AISI 444 estudado ¢ mostrada na Tab. (1). A dureza do material
como recebido ¢ de 1871 HV. As amostras foram tratadas termicamente a 400°C, 475°C, 520°C,
560°C, 650°C, 700°C, 750°C e 800°C por diferentes periodos de tempo.

O aco inox AISI 444 apresenta grande sensibilidade ao entalhe, de modo que ensaiando corpos
de prova Charpy de tamanho reduzido (2.5mm), com entalhe em V, valores muito baixos de tenacidade
foram encontrados (cerca de 3J). Entretanto, utilizando corpos de prova ndo entalhados, a energia
absorvida do material como recebido foi de 120J. Por essa razdo corpos de prova ndo entalhados foram
utilizados para avaliar os efeitos do envelhecimento na tenacidade. Duas amostras de cada condicao de
envelhecimento com dimensdes 55 x 10 x 2,5 (mm) foram usinadas e ensaiadas em um péndulo com
capacidade méaxima de 300J.

Amostras para observagao metalografica por microscopia otica e eletronica de varredura foram
preparadas e atacadas com reagente de Villela.

Ensaios magnéticos foram realizados em um magnetometro de amostra vibrante (VSM —
“vibrating sample magnetometer”) com um campo maximo aplicado de 10,0 kOe, tempo total de
medida de 30 minutos e constante de tempo de 10 ms.

Tabela 1: Composi¢ao quimica do ago AISI 444 estudado.

%C %Cr %Ni %Mo %Ti %Si %N %Fe
0,015 17,56 0,20 1,86 0,13 0,54 0,0123 | Balance
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3. RESULTADOS

As Figs.1 e 2 mostram as influéncias do tempo de envelhecimento a 400°C, 475°C e 520°C na
dureza e na tenacidade ao impacto, respectivamente. Observa-se que nestas trés temperaturas o ago
experimenta um processo de endurecimento e fragilizagao, certamente devidos a formacgao de fase o’,
muito fina, somente observavel por microscopia eletronica de transmissdo. Os resultados confirmam
que os efeitos desta precipitagdo sdo mais rapidos e intensos a 475°C. Os efeitos a 520°C sO se
tornaram perceptiveis apos 500 horas de envelhecimento. Em trabalho recente (Tavares et al. (2005))
verificamos que, além da fragilizagdo e endurecimento, a formacao de fase o’ provoca também a queda
de resisténcia a corrosao, visto que, sendo os finos precipitados ricos em cromo, a sua formagao cria
submicro regides empobrecidas deste elemento nas regides adjacentes. Tratamentos de regeneragdo a
570°C e 675°C mostraram-se eficientes em retornar a dureza, a tenacidade ao impacto e a resisténcia a
corrosao aos seus niveis originais (Tavares et al. (2005)).
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Figura 1: Comportamento da dureza em fun¢do do tempo de envelhecimento a 400°C, 475°C e 520°C.
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Figura 2: Comportamento da tenacidade em fun¢do do tempo de envelhecimento a 400°C, 475°C e
520°C.

A segunda parte deste trabalho se preocupou em avaliar a susceptibilidade do ago estudado a
formagédo da fase o. Essa investigagdo foi feita nas temperaturas 560°C, 650°C, 700°C, 750°C e 800°C
por tempos de 1 a 100 horas. As Figs. (3) e (4) mostram o comportamento da dureza e da tenacidade ao
impacto nestas condigdes. Os tratamentos a 650°C, 700°C, 750°C e 800°C provocaram o
amolescimento do material, tdo mais intenso quanto mais alta a temperatura de envelhecimento. A
tenacidade ao impacto nestas temperaturas variou pouco, indicando, juntamente com os resultados de
dureza, que o material ndo experimentou a formagdo da fase sigma. O mesmo pode-se dizer sobre os
envelhecimentos a 560°C, que embora tenham provocado um pequeno aumento da dureza, ndo
provocaram queda da tenacidade do material.
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Figura 3: Comportamento da dureza em fun¢do do tempo de envelhecimento a 560°C, 650°C, 700°C,

750°C e 800°C.
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Figura 4: Comportamento da tenacidade em fun¢do do tempo de envelhecimento a 560°C, 650°C,
700°C, 750°C e 800°C.
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A Figura (5) mostra a microestrutura do material nao envelhecido, conforme recebido, contendo
apenas alguns precipitados grandes e quadrados, identificados como nitretos de Ti e Nb. As Figuras.
(6), (7), (8) e (9) mostram as microestruturas das amostras envelhecidas por 24 horas a 650°C, 700°C,
750°C e 800°C, respectivamente. Nestas temperaturas surge uma precipitagdo adicional, mais fina e
uniforme que os nitretos. A comparacdo das 4 figuras (6-9) mostra que o aumento da temperatura
provoca o coalescimento dos precipitados, fato que explica o decréscimo da dureza visto na figura 3.

Figura 5: Microestrutura do material como recebido.

Figura 6: Microestrutura do material envelhecido a 650°C por 24 horas.

Figura 7: Microestrutura do material envelhecido a 700°C por 24 horas.
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Figura 9: Microestrutura do material envelhecido a 800°C por 24 horas.

Medidas magnéticas foram realizadas para investigar o efeito dos precipitados sobre a
magnetizacdo de saturagdo (ms) e sobre a forga coerciva (H¢). Os resultados obtidos estdo na Tabela
(2). A magnetizacdo de saturagdo praticamente ndo ¢ afetada pelo envelhecimento, ao passo que a forca
coerciva sofre um pequeno aumento nas amostras envelhecidas a 650°C e 700°C, o que ¢é seguramente
devido ao efeito dos precipitados no processo de remagnetizagdo do material. Por outro lado, os
precipitados ultrafinos de fase a' parecem ndo afetar os valores de for¢a coerciva, visto que o material
envelhecido a 475°C por 1000 horas apresenta praticamente o mesmo valor de forga coerciva do
material como recebido.

Tabela 2: Valores de forca coerciva e de magnetizacao de satura¢do em diferentes condigdes.

Condi¢ao Forga Coerciva (Oe) Magnetizacdo de Saturacdo (emu/g)
Como recebido 156,3 164,0
475°C / 1000h 157,0 164,2

560°C / 24h 168.4 164,1

650°C / 24h 167,1 164,3

700°C / 24h 170,3 163.,9

750°C / 24h 163,4 165,8

800°C / 24h 162,0 164,9
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4. CONCLUSOES

O ago AISI 444 mostrou-se susceptivel ao endurecimento e fragilizagdo na faixa de 400°C a
520°C, devido a precipitacdo de fase a'. Os envelhecimentos na faixa de 560°C a 800°C, entretanto, ndo
provocaram a formagdo de fase 6. As amostras envelhecidas na faixa de 650°C a 800°C apresentaram
precipitados uniformemente distribuidos no material, cujo tamanho aumenta com a temperatura de
envelhecimento. Estes precipitados ndo provocaram o endurecimento, nem a queda da tenacidade
material. Quando mais grosseiros, nas temperaturas de 700°C, 750°C e 800°C, esses precipitados
provocaram o crescente amolecimento do material.
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Abstract: The AISI 444 is a ferritic stainless steel containing 18%Cr and 2%Mo. As it is Ti and Nb
stabilized, its microstructure may contain nitrides and fine carbides. In this work, long therm aging at
400°C, 475°C, 520°C, 560°C, 650°C, 700°C, 750°C e 800°C were performed in reduced size unnothed
Charpy samples. The steel was found to be susceptible to embrittlement and hardening in the 400°C -
520°C range due to o' precipitation. The agings in the 650°C-800°C range did not increase the
hardness neither decreased the toughness, prooving that the material is not susceptible to sigma
precipitation in this interval. The increase of the aging temperature in the 650°C-800°C range
promoted the coarsening of precipitates and the decrease of the hardness. Magnetic measurements in
the 560°C-800°C range showed that the precipitation promoted a small increase of coercive force
without change of the magnetization saturation values.

Keywords: ferritic stainless steel, aging
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