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RESUMO

A liga ENDUR 300 € recém desenvolvida e faz parte do grupo dos agos inoxiddveis de baixo
carbono, a qual apresenta microestrutura majoritariamente martensitica. E comercializada,
principalmente, para aplicacdo como um ago estrutural no intuito de substituir alguns agos
carbono utilizados atualmente. O ENDUR 300 foi obtido a partir de um tratamento
termomecanico aplicado na liga UNS S41003. O intuito deste trabalho foi estudar a influéncia
da temperatura na resisténcia a corrosao, devido a escassez de informacdes na literatura, da
liga ENDUR 300 em comparacdao com a liga UNS S41003. A metodologia do trabalho foi
realizada nas seguintes etapas: Preparacdo das amostras; Realizacdo dos ensaios
eletroquimicos de potencial de circuito aberto, polarizacao potenciodindmica e espectroscopia
de impedancia eletroquimica; e caracterizacdo da superficie das ligas apds o processo de
corrosdo por meio de Microscopia Eletronica de Varredura (MEV). Os resultados obtidos
mostraram que ndo houve alteracdo significativa na resisténcia a corrosdao da liga ENDUR
300, o tratamento termomecanico provocou apenas alteragdes microestruturais € melhoras nas
propriedades mecénicas. O principal tipo de processo corrosivo observado foi o de corrosao
localizada, em ambas as ligas, devido a presenca de pites apds os ensaios de polarizagdo. O
efeito do aumento de temperatura, de modo geral, ndo causou influéncia significativa na
resisténcia a corrosdo da liga, porém o ENDUR 300 apresentou reducao do potencial de pite
(Epire) € reducdo do arco capacitivo na impedancia, quando submetido a temperaturas mais

altas.

Palavras-chave: Corrosao; Temperatura; A¢o Inoxiddvel Martensitico; ENDUR 300.



ABSTRACT

The ENDUR 300 alloy is newly developed and belongs to the group of low carbon stainless
steels, which has a mostly martensitic microstructure. It is marketed mainly for application as
a structural steel in order to replace some carbon steels currently used. ENDUR 300 was
obtained from a thermomechanical treatment applied to the UNS S41003 alloy. The aim of
this work was to study the influence of temperature on corrosion resistance, due to the
scarcity of information in the literature, of the alloy ENDUR 300 in comparison with the alloy
UNS S41003. The work methodology was carried out in the following stages: Sample
preparation; Conducting open circuit potential electrochemical tests, potentiodynamic
polarization and electrochemical impedance spectroscopy; and Characterization of the surface
of the alloys after the corrosion process by means of Scanning Electron Microscopy (SEM).
The results obtained showed that there was no significant change in the corrosion resistance
of the ENDUR 300 alloy, the thermomechanical treatment caused only microstructural
changes and improvements in mechanical properties. The main type of corrosive process
observed was localized corrosion, in both alloys, due to the presence of pits after polarization
tests. The effect of the increase in temperature, in general, did not cause a significant
influence on the corrosion resistance of the alloy, but the ENDUR 300 showed a reduction of
pitting potencial (E,i) and a reduction of the capacitive arc in the impedance, when subjected

to higher temperatures.

Keywords: Corrosion; Temperature; Martensitic Stainless Steel; ENDUR 300.
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1. INTRODUCAO

Os acos inoxiddveis fazem parte do grupo de ligas ferrosas que possuem o cromo em
sua composi¢do acima de 10,5% em massa, esta particularidade justifica a forma¢ao de uma
camada de 6xido, quando sujeita a ataques corrosivos, aderente ao metal base e compacta,
chamada de passivagdo. Os sistemas mais comuns dessas ligas sdo Fe-Cr, Fe-Cr-C e Fe-Cr-Ni
(MARQUES, 2021).

A formacdo dessa camada passiva nos agos inoxiddveis confere a liga uma notdvel
resisténcia a corrosdo e oxidacdo em temperaturas elevadas. Este € um dos fatores que
aceleram o processo corrosivo dessas ligas, pois a medida que a temperatura aumenta o
mesmo ocorre com a difusdo de oxigénio na superficie do material. Outro fator que pode ser
apontado como acelerador da corrosdo € a concentracao de ions cloreto no meio (QUEIROZ,
2021; JONES 1992).

Estes acos podem ser classificados quanto ao teor de carbono presente em sua
composi¢do, pois os de baixo teor de carbono apresentam microestrutura ferritica, enquanto
os de alto teor de carbono possuem microestrutura martensitica, ja a austenita presente em
alguns acos, muitas vezes, s6 € obtida devido a elementos de liga estabilizadores da austenita
(DAVIS, 1994). Sendo assim, tem-se 0s seguintes tipos:

e Acos inoxiddveis ferriticos;
e Acos inoxiddveis austeniticos;
e Acos inoxidaveis martensiticos.

Os acos inoxiddveis ferriticos apresentam estrutura ctibica de corpo centrado (CCC)
devido ao baixo teor de carbono que apresentam, isto garante a esses materiais propriedades
magnéticas, resisténcia a corrosiao sob tensdo, a corrosdo magnética e a oxidacdo. Faz parte
desse grupo o aco UNS S41003, conhecido no Brasil como 410D, o qual apresenta
composi¢do quimica com baixa adi¢do de elementos de liga em comparacio, de certo modo,
aos outros tipos de acos inoxidaveis (ARRUDA, 2021).

O 410D € uma liga de baixo carbono que possui adi¢des de cromo entre 10,5% e 12,5%
e de niquel em cerca de 1%. Apresenta boa resisténcia a abrasdo e a corrosao, alta resisténcia
mecanica e boa soldabilidade. O seu baixo custo dentro do grupo de acos especiais € visto
como uma alternativa de substituicdo de alguns agos carbonos utilizados em aplicac¢des
estruturais e de desgaste, como no setor de transportes para aplicacdo em vagdes € nas usinas
sucroalcooleiras para recebimento e transporte da cana (APERAM, 2018).

Este baixo custo do 410D pode ser atribuido ao fato de possuir pouco teor de elementos

de liga em sua composicdo, em que cromo, manganés, niquel e silicio por apresentarem a
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capacidade de formar 6xidos de maior volume confere ao 410D uma desejavel resisténcia a
diferentes variacdes de temperatura. Nessa perspectiva, tais propriedades sdo bastante
positivas para essa liga, visto que o UNS S41003 € aplicado em diversos meios atmosféricos:
industriais, urbanos, maritimos e rural (CHIAVERINI, 1977; QUEIROZ, 2021).

A busca por acos especiais que se adequem melhor a certas aplicacdes faz com que
sejam realizados estudos com o foco no desenvolvimento de novas ligas, o que pode ser
obtido adicionando elementos de liga, submetendo ligas ja existentes a algum tipo de
tratamento térmico, e utilizando outras técnicas.

Sob esse viés, pode-se afirmar que o elo entre o baixo custo e as boas propriedades
mecanicas que foram observadas, atribuiu ao UNS S41003 a capacidade de sofrer
modificagdes para a obtencdo de uma nova liga.

O ENDUR 300 contém cerca de 10,5% a 12% de cromo e baixo carbono,
caracterizando-se como um aco inoxiddvel, este foi obtido a partir de um tratamento
termomecanico aplicado a liga UNS S41003, o que resultou em uma microestrutura
predominantemente martensitica. O procedimento realizado chamado de t€émpera, consiste em
um aumento gradual de temperatura até atingir valores maiores do que 937 °C para que seja
possivel obter uma microestrutura completamente austenitica, e apds alguns processos de
laminagdo a quente, para garantir o refinamento do grao, a liga foi submetida ao resfriamento
brusco para que toda austenita presente se tornasse martensita (MARQUES, 2021).

Portanto, devido a escassez de informacdes na literatura acerca da liga recém
desenvolvida e tendo em vista a importancia da otimizacdo dos materiais ja utilizados
atualmente, este trabalho tem o objetivo de analisar o impacto do tratamento termomecanico
no comportamento eletroquimico e na resisténcia a corrosao da liga ENDUR 300 em solu¢do
de NaCl 500 ppm submetido a diferentes faixas de temperaturas do eletrélito, utilizando como

referéncia a liga UNS S41003.
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2. OBJETIVO
2.1. Objetivo Geral:

O objetivo deste trabalho € avaliar o comportamento eletroquimico da liga ENDUR

300 em solugao de NaCl 500 ppm submetido a diferentes temperaturas do eletrélito.

2.2. Objetivos Especificos:

Analisar a resisténcia a corrosdo das ligas ENDUR 300 e UNS S41003 por meio de
técnicas eletroquimicas de monitoramento de potencial de circuito aberto (OCP),
polarizacdo potenciodinamica e espectroscopia de impedancia eletroquimica;

Investigar a influéncia da temperatura do meio na taxa de corrosdo em trés condicoes
ambientais: 80°C, 50°C e 25°C;

Comparar os resultados obtidos para a liga ENDUR 300 com a liga UNS S41003;
Caracterizar as superficies das ligas antes e depois de submeté-las ao procedimento
eletroquimico, utilizando microscopia eletronica de varredura (MEV), com a finalidade de

obter informacdes sobre o tipo de corrosdo predominante.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA
3.1. Corrosao

Pannossian (1993) define, inicialmente, a corrosdo como o processo inverso da
metalurgia extrativa, em que o metal retorna ao seu estado original, ou seja, o minério do
qual foi extraido. No entanto, esta defini¢do € bastante simplificada e ndo engloba todas
as peculiaridades que envolvem o conceito de corrosao.

Além disso, o processo corrosivo de um material ocorre a partir de uma reacao
quimica ou eletroquimica com o meio em que estd inserido. Tal interacdo de materiais
metdlicos com solu¢des aquosas resulta em transferéncia de cargas elétricas que podem
formar uma camada de o6xido, como o que ocorre nos agos inoxiddveis
(PANOSSIAN,1993; CHIAVERINI, 1977).

Em contrapartida, a corrosdo nem sempre € classificada como um processo
indesejado, pois hd técnicas que utilizam desse processo com o intuito de proteger outro
material mais nobre de sofrer oxidacdo, € o que se chama de protecdo catddica
(PANOSSIAN,1993).

H4 vaérios tipos de corrosdo que podem afetar os materiais metdlicos, a corrosao
por pites, por exemplo, se forma a partir de pontos de ruptura da camada de passivagdo
do aco inoxidavel (JONES,1994). Logo, esses “pontos” fragilizam o material a partir do
aumento da profundidade do pite, pois ocupa didmetros muito pequenos na superficie do
metal quando o processo corrosivo comeca a acontecer.

Essa ruptura do filme passivo presente nos acos inoxidadveis a partir da corrosao
por pites ocorre em um potencial critico denominado de potencial de pite (Epix). A
passivacdo, apesar de funcionar como uma barreira, ainda estd susceptivel a falhas na
presenca de fons cloreto (Cl) que comprometem essa camada de 6xido devido a alta
difusidade e eletronegatividade, além do pequeno didmetro do ion, possibilitando essa
corrosao pontual (MARQUES, 2021).

A velocidade em que ocorre o processo de corrosdo é caracterizado como taxa de
corrosdo, a qual pode ser medida a partir de dois parametros: perda de massa por unidade
de area e de tempo, e penetracdo por unidade de tempo. Esta dltima, € muito utilizada
para verificar a taxa de corrosao por pites (CASCUDO; HELENA,1999).

Os materiais metélicos sdo submetidos a diferentes condi¢des de trabalho. Entao
pelos motivos ja apresentados, se faz necessario mapear o comportamento do material

selecionado a partir da interacdo com o meio em que estd inserido.
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Este mapeamento torna possivel aplicar técnicas de prote¢do para aumentar a vida
util dos metais e ligas observadas, além de possibilitar que seja escolhida uma condi¢ao
de trabalho adequada, diminuindo ao maximo os custos existentes com manutencao e, até

mesmo, com substitui¢do de materiais que desgastam bastante em certas aplicacdes.

Acos Inoxidaveis

As ligas ferrosas que apresentam mais de 10,5% em massa de cromo em sua
composi¢do estdo classificadas no grupo dos acos inoxiddveis. A presenca do cromo na
composi¢do desses acos permite a formagdo de uma fina camada de 6xido, aderente, que
promove uma caracteristica de resisténcia a corrosdo (QUEIROZ, 2021).

Chiaverini (1977) declara que a ciéncia dos agos inoxidaveis € a ciéncia do cromo
como elemento de liga no ferro, pois o aumento no teor de cromo € inversamente
proporcional a corrosibilidade que o aco apresenta, isto é, diminui a tendéncia a oxidacao.

Os acos inoxidéveis sdo classificados em 3 classes principais:

e Acos inoxidéveis austeniticos;
e Acos inoxidaveis ferriticos;
e Acos inoxiddveis martensiticos

Esses acos sdo de grande interesse para a engenharia, pois apresentam alta
resisténcia a corrosdo e a oxidacdo devido aos teores de cromo acima de 10%,
propriedades mecanicas a altas temperaturas e tenacidade, como no caso dos agos
inoxidaveis austeniticos (SILVA; PAULO ROBERTO MEI, 2010).

Chiaverini (1977) afirma que os agos inoxidaveis com cromo e niquel presentes em
sua composi¢do, chamados austeniticos, constituem os melhores tipos de acos resistentes
a corrosdo. Além disso, hd a presenca de outros elementos de liga nos acos inoxidéveis,
como molibdénio, niébio e manganés, que exercem influéncia sobre a microestrutura e
comportamento da liga, visto que esses elementos podem ser estabilizadores das fases

ferriticas ou austeniticas.

Acos Inoxidaveis Ferriticos

Os acos inoxidaveis ferriticos sao ligas ferrosas que possuem grandes quantidades
de cromo como elemento de liga, podendo atingir até 30% em massa nessas ligas. Essa
nomenclatura, deve-se ao fato de possuir baixo teor de carbono em torno de até 0,20%

em massa, o que fornece uma microestrutura predominantemente ferritica a temperatura
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ambiente e ndo endureciveis pelo tratamento térmico de t€émpera (QUEIROZ, 2021;
CHIAVERINI, 1977).

A estrutura cristalina cubica de corpo centrado (CCC) desses acos se deve a
predominancia da ferrita, a qual coincide com a estrutura do ago carbono ferritico a
temperatura ambiente e, nos acos inoxidaveis € estabilizada devido ao aumento do teor de
cromo. Este grupo de acos apresentam, em geral, menor custo que os austeniticos e
duplex, melhor estampabilidade e resisténcia a corrosdo sob tensdo, pites e galvanica em
temperatura ambiente e até em temperaturas mais elevadas (MARQUES, 2021;
QUEIROZ, 2021; ARRUDA, 2021).

Apés o estudo do comportamento eletroquimico de um aco inoxiddvel de
microestrutura ferritica, observou-se uma formacao limitada e reducao considerdvel da
camada de passivacdo, como também a presenca de pites metaestaveis ocasionados pela
presenca de fons CI" (LOTO; LOTO, 2018).

O aco UNS S41003 faz parte desse grupo dos agos inoxiddveis ferriticos de baixo
carbono, de poucas adi¢cdes de niquel e de concentragdo de cromo entre 10,5% e 12,5%.
Estes elementos proporcionam ao UNS S41003 um custo baixo comparativamente a
outros acos especiais, além de resisténcia a ambientes abrasivos e corrosivos, boa

resisténcia mecanica e boa soldabilidade (APERAM, 2018).

Acos Inoxidaveis Martensiticos

Os agos inoxiddveis martensiticos sdo caracterizados como ligas de Fe-Cr-C que
apresentam teores de cromo entre 11,5% e 18% em massa. J4 o teor de carbono deve ser
suficiente para permitir que ocorra a transformacdo da ferrita em austenita quando
submetido ao aquecimento gradual até atingir temperaturas acima de 940 °C,
transformando-se em martensita durante o resfriamento brusco (CHIAVERINI, 1977,
CARBO, 2008).

A quantidade de cromo, de carbono e o tratamento térmico o qual esse ago &
submetido, a partir da velocidade de resfriamento, ¢ o que ocasiona essa diferenca
microestrutural do aco. Visto isso, para cada concentracdo de carbono austenitizante, ha
uma concentracdo critica de cromo ferritizante, que pode impedir a transformacgao
martensitica durante a t€émpera (QUEIROZ, 2021).

A resisténcia a corrosdo dos agos inoxiddveis martensiticos € boa, mesmo quando

submetidos a a¢do do tempo, da dgua e de certas substancias quimicas, porém um maior
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teor de carbono prejudica essa resisténcia que pode ser compensada pelo aumento no teor
de cromo (CHIAVERINIL, 1977).

Outro fator responsavel por essa consideravel resisténcia a corrosdo € a t€mpera
que evita a precipitacdo de carbonetos. Isso € evidenciado a partir de um estudo feito para
analisar o impacto da temperatura de austenitizagdo no comportamento eletroquimico de
uma liga Fe-Cr-C, visto isso, foi constatado que maiores temperaturas resultaram em
menor quantidade de carbonetos e distribui¢do homogénea do cromo, melhorando, assim,
a resisténcia a corrosao (CHIAVERINI, 1977; MARQUES, 2021).

A combinacdo de elementos como alto cromo, baixo carbono e a presenca de
niquel aperfeicoam a resisténcia a corrosdo dos acos inoxiddveis martensiticos, os quais
sdo bastante aplicados em ambientes industriais. Tal area de aplicagdo exige dessas ligas
boa resisténcia a tragdo, deformacao, fadiga e corrosdo (CHIAVERINI, 1977; QUEIROZ,
2021).

A liga UNS S41003 apresenta todas as condi¢des necessdrias para obtengdo dessas
caracteristicas desejaveis, por esse motivo € que foi desenvolvida a liga ENDUR 300, a
partir da témpera, como uma melhor alternativa para a aplicacdo em ambientes estruturais
que a liga inicial era aplicada.

H4 testes em que a microestrutura martensitica apresentaram E,i. menor que a
ferritica e resisténcia a corrosdo generalizada maior que a ferritica, caso essa liga seja

produzida por sinterizacdo a laser (VILELA et al., 2019).

3.5. Aco Inoxidavel UNS S41003
O aco inoxiddvel UNS S41003 apresenta microestrutura ferritica devido ao baixo
teor de carbono e adi¢bes de cromo e niquel, os quais combinados resultam na alta
resisténcia mecanica e resisténcia em ambientes abrasivos e corrosivos que o material
apresenta, além de boa soldabilidade.
Este inox € uma excelente opc¢do para substitui¢do de acos carbono, galvanizados
ou aluminizados em aplicacdes estruturais e em diversos segmentos industriais, atrelando

essas carateristicas ao baixo custo se comparado com outros agos especiais.

3.6. Aco Inoxidavel ENDUR 300
O ENDUR 300, como a liga citada acima, € um aco inoxiddvel de baixo carbono
com adicao de cromo e niquel, e microestrutura martensitica obtida apds realizar t€mpera

no UNS S41003. A temperatura de aquecimento foi de 937 °C para completa
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austenitizacdo da liga, seguida por laminacdo a quente para refinar os graos devido ao
processo de recristalizagdo e por fim resfriamento rdpido para adquirir completa formacao
da martensita.

A partir disso, o ENDUR 300 sofreu um incremento na resisténcia mecanica, porém
manteve a tenacidade, soldabilidade e capacidade de conformacao a frio. Assim, este aco
inox € aplicado, por exemplo, em vagdo de carga ferrovidrio, industria alimenticia e

transporte de minerais, aumentando a vida util dos equipamentos, reduzindo custos e

tempos de manutencdo devido as caracteristicas adquiridas.

3.7. Temperatura e Tratamento Térmico

Témpera € um tipo de tratamento térmico utilizado para aumentar certas
propriedades do material submetido a esse processo, como dureza e resisténcia a tracao.
Basicamente, esse procedimento consiste em aquecer o material em temperaturas mais
elevadas do que a temperatura critica, para obter a estrutura completamente austenitica, e
depois realizar um resfriamento brusco que pode ser em &dgua, 6leo, salmoura ou ar
(CHIAVERINI, 1977).

A temperatura nesse caso executa um papel crucial envolvendo a susceptibilidade a
corrosdo e a etapa de homogeneizacdo da austenita. A formacdo de um o6xido na
superficie de um metal pode ser prevista a partir da variacdo da energia livre de Gibss, o
qual determina termodinamicamente se a reacdo entre o metal € o meio em que estd
inserido ird ocorrer de forma espontanea ou ndo (ARRUDA, 2021).

Pode-se determinar que a reacdo ird acontecer espontaneamente se o valor da
variacdo da energia livre de Gibss for menor que zero. Normalmente, os materiais sao
encontrados na natureza na forma de o6xidos, logo, pode-se afirmar que a reacdo de
oxidacdo ocorre de forma espontanea nesses casos, atestando o fato citado no topico 3.1
de que o processo corrosivo é o retorno do metal ao seu estado original (ARRUDA,
2021).

A temperatura entdo € o principal aspecto da témpera, pois o estudo sobre a
influéncia dos tratamentos térmicos de témpera no comportamento mecanico do ago
inoxidavel ferritico do tipo UNS S41003 atesta que, quanto maior o tempo de tratamento
e a temperatura de austenitizacao intercritica, maior € a quantidade de martensita formada
depois do resfriamento. Logo, quanto maior o tempo que O ago permanece nessa
temperatura se obtém maior fracdo da fase austenitica desejada, consequentemente, mais

martensita serd produzida pelo resfriamento (ABM PROCEEDINGS, 2019).



22

4. MATERIAIS E METODOS

4.1.

4.2.

Ligas Metalicas

As ligas UNS S41003 e ENDUR 300 fazem parte do grupo dos acos inoxiddveis,
0s quais apresentam na composi¢ao quimica como mostrado na Tabela 1, dados os quais
foram fornecidos pela empresa Aperam South América (APERAM, 2018).

Valores segundo norma ASTM A240/A240M referentes ao aco UNS S41003
Tabela 1 — Composi¢do quimica da liga UNS S41003.
Elemento C Mn Si Cr Ni P S N

(% em massa) 0,03 1,50 1,00 10,5-12,5 1,00 0,04 0,015 0,03
Fonte: Aperam, 2018.

Segundo Queiroz (2021) apds testes realizados para determinar a composi¢ao
quimica de cada liga, identificou-se pequenas divergéncias nos valores que foram
fornecidos na Tabela 1 e, como esperado, os acos UNS S41003 e ENDUR 300
apresentaram valores semelhantes de composi¢ao quimica mostrados na Tabela 2.

E importante salientar que a porcentagem de carbono nio est4 presente na Tabela 2,
se comparada com a Tabela 1, porque o teor de carbono entre as ligas ndo sofre alteracao,

visto que o UNS S41003 foi apenas submetido ao tratamento termomecénico de t€émpera.
Tabela 2 — Composi¢do quimica das ligas UNS S41003 e ENDUR 300.
Material Elemento Mn Si Cr Ni P S Fe

UNS S41003  %(m/m) 0,517 0,727 10,90 0,376 0,064 0,014 bal.

ENDUR 300 %(m/m) 0,576 0,672 10,99 0,398 0,092 <0,010 bal.
Fonte: Queiroz, 2021.
A variagdo identificada entre os elementos dos materiais UNS S41003 e ENDUR

300, possivelmente, é por causa de heterogeneidades intrinsecas provenientes do
processamento dessas ligas. O cromo apresentou teores, relativamente, baixos em relagdo
as demais ligas dos grupos dos acgos inoxidadveis, porém ainda estd dentro da faixa

determinada pela literatura e acima do limite inferior de classificagdo desses acos, como

citado no item 3.2 (QUEIROZ, 2021).

Preparacao das amostras
Os materiais utilizados foram disponibilizados pela empresa Aperam South
América em placas de dimensdes 300 mm x 250 mm x 4,85 mm e 350 mm x 200 mm x

4,75 mm para os acos inoxidaveis UNS S41003 e ENDUR 300, respectivamente.



4.3

23

O inicio do processo de preparacdo das amostras se deu com o corte destes
materiais em uma méquina cut-off do Laboratério de Pesquisa em Corrosao (LPC) na
Universidade Federal do Ceard, pois estavam em grandes dimensdes para realizacdo dos
ensaios. Dessa forma, obteve-se seis amostras de dimensdes 10 mm x 10 mm, mantendo
a espessura de cada liga, sendo trés para o UNS S41003 e trés para o ENDUR 300.

A etapa seguinte da preparacdo foi o acoplamento de fios de cobre em cada uma
para fornecer o contato elétrico, seguido da etapa de embutimento a frio em resina epoxi
das seis amostras, apds a curagem da resina foi feito o lixamento dos materiais em lixas
d’4gua com granulometria de 220, 400, 600 e 1200 para obter a superficie adequada
exigida na realiza¢do dos ensaios.

Por fim, foi determinada a 4rea de anélise, em torno de 62 mm?, e tiradas fotos no
microscopio Optico em aumentos de 5x, 10x, 20x e 50x, apenas com a finalidade de
observar os impactos superficiais nas duas amostras antes e depois de submeté-las ao
procedimento.

O eletrdlito utilizado nos testes eletroquimicos foi uma solugdo de NaCl, utilizando
agua destilada para obter a concentragdo de 500 ppm, com a finalidade de simular um
ambiente moderadamente agressivo contendo fons de CI, visto que na literatura se
considera um ambiente agressivo a partir desta concentragao.

A escolha dessa solugdo foi em decorréncia da relacdo desses ions com o processo
corrosivo dos acos inoxidédveis e, consequentemente, a fragilizacdo da camada passiva

citado no item 3.1 deste trabalho.

Testes eletroquimicos
4.3.1. Potencial de Circuito Aberto

Um sistema se encontra em estado estaciondrio quando adquire um potencial no
qual as reacdes anddicas e catddicas acontecem na mesma taxa, isto é o que caracteriza o
Potencial de Circuito Aberto (OCP), também chamado de potencial de corrosao (Ecorr).

O OCP indica a tendéncia termodinamica da oxidagdo de um metal em meio
corrosivo, pois relaciona-se com a reatividade superficial do aco e o poder de oxidagdo da
solucao (MARQUES, 2021).

Neste trabalho, o OCP precedeu todas as outras técnicas eletroquimicas. Sendo
assim, foi realizado com duracdo de 3600 segundos, pois o objetivo era submeter o
material a um tempo suficiente para se obter a estabilizagdo do OCP, e a aferi¢do de

potencial foi a cada 0,1 segundo.
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4.3.2. Polarizacdo Potenciodindamica

Um potencial de equilibrio se estabelece na dupla camada elétrica, caracterizando a
reacdo de um dado eletrodo, quando a reagdo atinge condi¢des de equilibrio. Caso ocorra
alguma alteragdo nesse potencial, por um fator externo, significa que o eletrodo sofreu
polarizacdo (CASCUDO; HELENA,1999).

A polarizagdo potenciodindmica significa percorrer um potencial em velocidade
constante, visto que se a velocidade de varredura for o mais lento possivel se pode obter
dados préximos ao estado estaciondrio (MARQUES, 2021).

As curvas potenciodindmicas consistem em uma transicdo para polarizacdo anddica
(sobrepotencial positivo), em que na regido catddica (sobrepotencial negativo) o
potencial comeca a aumentar até atingir o potencial de corrosio (Ecorr) para valores mais
positivos (CASCUDO; HELENA,1999).

Nesse processo, hd o aumento da taxa de corrosdo devido ao aumento da densidade
de corrente até que a camada passivante comeca a se formar, nesta regido a corrente
decresce bruscamente € nao ocorre mudanca mesmo com o aumento do potencial. Por
fim, esse aumento de potencial resulta na desestabilizacdo da camada passiva e
consequente aumento de corrente, caracterizando a regido transpassiva a qual tem fim
quando se atinge potencial de pite (Epi) € 0 processo corrosivo se inicia (CASCUDO;
HELENA,1999; MARQUES, 2021).

A faixa de potencial determinado para este trabalho foi de -0,25V até 1V - para que
fosse possivel observar a transi¢cdo do sobrepotencial graficamente em cada regido - com
referéncia ao potencial de OCP (E..,) e velocidade de varredura de 0,001V/s, baixa o
suficiente para que apenas os valores obtidos nas reacdes fossem medidos, sem qualquer

interferéncia dos valores de corrente e sobrepotencial do ensaio.

4.3.3. Espectroscopia de Impedancia Eletroquimica (EIE)

A definicdo bésica da impedancia de um circuito elétrico € a resisténcia em que um
sinal elétrico, corrente ou potencial, enviado ao circuito encontra ao ter que percorré-lo
(CASCUDO; HELENA,1999).

O monitoramento e estabilizacdo do OCP realizado durante uma hora precedeu o
ensaio de Espectroscopia de Impedancia Eletroquimica em que foram utilizadas
frequéncias entre 40 kHz e 0,01 Hz, amplitude de 0,01V e taxa de leitura de 5 pontos por

década.
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Importante destacar que o valor da impedancia interfere na taxa de corrosdo do
sistema, pois o sistema adquire cardter mais passivo, isto €, maior restricdo a passagem de
corrente para maior valor de impedancia, resultando em uma taxa de corrosdo mais baixa
possivel. Inversamente, a taxa de corrosdo serd maior se a impedancia for mais alta, ou
seja, menor restricdo a conducgdo de corrente (CASCUDO; HELENA,1999).

A partir da finalizacdo dos ensaios e da obtencdo dos dados, foi possivel adquirir
informacdes sobre a resisténcia a polarizacao apresentada pela amostra com a construcao

dos Griéficos de Nyquist.

Eletrodo
Segundo Cascudo (1999), eletrodo é um material que forma uma dupla camada
elétrica (DCE), em regime estaciondrio. A DCE se trata do arranjo de particulas
carregadas existentes em qualquer interface do material que estd imerso em meio aquoso.
Neste contexto, os ensaios foram realizados utilizando trés eletrodos na célula
eletroquimica: o eletrodo de trabalho (ligas UNS S41003 e ENDUR 300), o eletrodo de
referéncia de prata-cloreto de prata (Ag/AgCl) e contra eletrodo de platina, conforme

mostrado na figura 1.

Figura 1 — Esquematico da célula eletroquimica de trés eletrodos.

PoOTENCIOSTATO
—‘ [ ] r—
CONTRAELETRECDO DE
Prammn  —1 Tt~ EiemoDo oe
TRARALHO
LN
ELETRODO DE [ |:| .|
REFERENCIA S
AC/ACUL BAT. KGL
| SoLugho

Fonte: Queiroz, 2021

Como citado no tépico 4.2 o eletrdlito utilizado nessa célula foi uma solugdo de
NaCl a 500 ppm e as temperaturas de trabalho do eletrdlito foram 80°C, 50°C e 25°C para
simular condi¢des em que o UNS S41003 e o ENDUR 300 serdo submetidos.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO
5.1. Microestrutura
Acos inoxidaveis Fe-Cr de baixo carbono, dependem da concentracdo de cromo e
da velocidade de resfriamento para adquirir diferentes tipos de microestrutura. Sendo
assim, é possivel se obter em uma liga estrutura ferritica, martensitica e, at¢é mesmo,
simultaneamente ferritica e martensitica (MARQUES, 2021).
A Figura 2 mostra a micrografia eletronica de varredura, apds ataque quimico com
reagente Villela, da liga UNS S41003, a qual possui microestrutura predominantemente
ferritica, e da liga ENDUR 300, que apds o processo de t€émpera adquiriu microestrutura

totalmente martensitica.

Figura 2 — Micrografia Eletronica de Varredura de a) UNS S41003 e b) ENDUR 300.

Fonte: Queiroz, 2021

A microestrutura do ago inox UNS S41003 apresenta grdos maiores e mais
equiaxiais, caracteristico da estrutura ferritica. Por outro lado, o aco inox ENDUR 300
apresentou microestrutura de grdos alongados e refinados, com aparéncia em forma de
agulhas, o que caracteriza a estrutura tipicamente martensitica.

O tratamento termomecanico o qual a liga UNS S41003 foi submetido se trata de
um processo adifusional e por este motivo os graos de martensita sofrem nucleacio e
crescimento a uma taxa tdo rdpida que justifica a aparéncia alongada, semelhante a
agulhas, dos grios de martensita. (CALLISTER, 2013)

Assim, € possivel atestar que a témpera realizada no material original foi bem-
sucedida, visto que o ENDUR 300 adquiriu mudancas microestruturais significativas e,

principalmente, alteracdes de suas propriedades mecanicas.
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5.2. Potencial de Circuito Aberto (OCP)
Na Tabela 3 € possivel observar o valor da média e desvio padrio obtido no ensaio
de potencial de circuito aberto (OCP) e na Figura 3 € apresentado graficamente o
comportamento das ligas UNS S41003 e ENDUR 300 em soluc¢iao de NaCl 500 ppm, as
quais foram monitoradas durante 3600 segundos e realizados em triplicatas.
A partir destes dados, pode-se afirmar que os materiais possuem comportamento
semelhante, ou seja, o tratamento termomecénico e o aumento da temperatura até 80 °C

ndo causaram impactos significativos na atividade superficial das ligas.
Tabela 3 — Média dos valores obtidos para as ligas UNS S41003 e ENDUR 300 de Potencial de Circuito

Aberto em diferentes temperaturas.

Material/Temperatura 80°C 50°C 25°C
UNS S41003 -0,071+0,004 -0,112+0,009 -0,116+0,010
ENDUR 300 -0,082+0,035 -0,120+0,016 -0,102+0,012

Fonte: Elaborado pela autora.

Figura 3 — Potencial de Circuito Aberto em temperaturas de a) 80 °C, b) 50 °C e c) 25 °C.
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Fonte: Elaborado pela autora.

5.3. Polarizacao Potenciodinamica

As curvas de polarizacdo potenciodinamica para acos inoxiddveis possuem as
seguintes regides: ativa, passiva, potencial de pite e transpassiva. A medida que o
potencial se torna mais positivo e a corrente aumenta, ha maior susceptibilidade do
material sofrer corrosido, porém a camada de passivacdo formada tende a retardar esse
processo inicia quando a curva atinge o potencial de pite (E,i) (MARQUES, 2021;
CASCUDO, 1999).

A Figura 4 mostra as curvas de polarizacdo dos agos inoxidaveis UNS S41003 e
ENDUR 300 em solu¢do de NaCl 500 ppm submetido as temperaturas de 80 °C, 50 °C e

25 °C, os quais foram realizados em triplicatas.
Figura 4 — Curvas de Polarizagdo Potenciodindmica das ligas UNS S41003 e ENDUR 300 a temperaturas
de a) 80 °C, b) 50 °C e 25 °C.
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Fonte: Elaborado pela autora.

Novamente, os materiais apresentaram resultados bastante semelhantes quando
submetidos as mesmas condi¢des, principalmente nas temperaturas de 80 °C e 25 °C,
porém o ENDUR 300 apresentou menor potencial de pite (Epie = 0,33V) a temperatura de
50 °C, enquanto o UNS S41003 obteve E,i. = 0,40V.

Em contrapartida, para aplicacdes a temperatura ambiente (T = 25 °C) o Endur 300
mostrou maior potencial de pite = 0,40V se comparado ao UNS S41003. Este
comportamento e a morfologia de corrosdo presente nas micrografias atestam que o
material sofre um processo de formacao da camada passiva e o seu rompimento se da por
corrosdo localizada.

Na Figura 5 € possivel observar comparativamente o comportamento das triplicatas
nas diferentes temperaturas de 80 °C, 50 °C e 25°C. Os resultados da Figura 4 foram

obtidos escolhendo a curva mais estavel entre as trés obtidas.
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Figura 5 — Curvas de Polarizacdo Potenciodindmica das triplicatas para UNS S41003 e ENDUR 300 nas
temperaturas de a) 80 °C, b) 50 °C e c) 25 °C.
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Na Figura 5, o grafico do ENDUR 300 na temperatura de 50 °C representa apenas
duas amostras, pois o resultado da T3 apresentou dados inconsistentes, provavelmente,
devido a sensibilidade do ensaio que pode ter sofrido perturbacdo no meio de trabalho e
na amostra.

Nas Figuras 6 e 7 é possivel observar com clareza o pite de corrosdo formado apds
os ensaios de polarizacdo em diferentes temperaturas (80 °C, 50 °C e 25 °C) e em solucgdo

NaCl 500ppm, imagens foram obtidas pelo microscépio eletronico de varredura (MEV).

Figura 6 — Micrografia Eletronica de Varredura apés polarizagdo potenciodindmica para a liga UNS

S41003 nas temperaturas de a) 80 °C, b) 50 °C e c) 25 °C.
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Fonte: Elaborado pela autora.
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Figura 7 - Micrografia Eletronica de Varredura apds polarizagdo potenciodinamica para a liga ENDUR 300

nas temperaturas de a) 80 °C, b) 50 °C e ¢) 25 °C.
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Fonte: Elaborado pela autora.



5.4. Espectroscopia de Impedancia Eletroquimica (EIE)

Os gréficos de Nyquist que foram obtidos apds o ensaio de EIE estdo apresentados
na Figura 8, evidenciando o comportamento semelhante das ligas mais uma vez.

Neste procedimento, nota-se que as amostras submetidas a 25°C apresentaram um
arco capacitivo maior e houve retragdo desse arco a medida que a temperatura aumentou,

atestando a perda de resisténcia quanto maior for a temperatura a qual o material é

submetido.

Figura 8 — Curvas de Nyquist obtidas dos ensaios EIE para as ligas UNS S41003 e ENDUR 300 a

temperaturas de a) 80 °C, b) 50 °C e c) 25 °C.
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Figura 9 — Curvas de Nyquist das triplicatas para as ligas UNS S41003 e ENDUR 300 nas temperaturas de
a) 80°C,b) 50°Cec) 25 °C.
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CONCLUSAO

A mudanga de microestrutura foi observada entre as ligas, atestando que o tratamento
termomecanico foi realizado com sucesso, visto que a liga UNS S41003 apresenta graos
equiaxiais tipicos da estrutura ferritica e apds a témpera apresentou graos alongados, em
forma de agulhas, caracteristica marcante da microestrutura martensitica e que se encontra
comumente em agos baixo carbono temperados.

Os resultados obtidos nos ensaios de Potencial de Circuito Aberto (OCP), Polarizacdo
Potenciodindmica e Espectroscopia de Impedancia Eletroquimica (EIE) mostraram que
nao houve diferenca significativa no comportamento da liga ENDUR 300 se comparada a
liga UNS S41003, evidenciando que a resisténcia a corrosao se manteve nos parametros
anteriores mesmo apos o tratamento termomecanico.

A micrografia obtida pelo microscopio eletronico de varredura (MEV) comprova o tipo de
corrosdo esperado nas ligas UNS S41003 e ENDUR 300, visto que agos inoxidaveis
apresentam preferencialmente corrosdo localizada por pites devido a formacgdo do filme
passivante.

O ENDUR 300 apresentou maior resisténcia a corrosdo que o UNS S41003 quando
submetido a temperatura ambiente de 25 °C, comprovado pelo maior potencial de pite e
maior arco capacitivo. No entanto, o potencial de pite da liga ENDUR 300 se tornou
menor que o da liga UNS S41003 na temperatura de 50 °C.

De modo geral, os resultados obtidos atestam que o tratamento termomecanico foi
realizado com éxito, visto que a liga ENDUR 300 adquiriu melhores propriedades
mecanicas € manteve a capacidade de resisténcia a corrosdo praticamente inalterada nas

variagdes de temperatura propostas.
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