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RESUMO

Neste trabalho foi inicialmente realizada a caracterizacdo microestrutural
de um ago inoxidavel austenitico resistente ao calor com seguinte
composicdo base média, em porcentagem em massa: Fe = 38,5%; C =
0,05%; Si = 0,2%; Mn = 0,5%; Cr = 28%; Ni = 31,5%; Nb = 0,8%. O
material foi recebido na forma de uma barra forjada, com 150 mm de
didmetro. Foi detectada uma matriz totalmente austenitica, contendo
carbonetos do tipo NbC. Em seguida, o material foi solubilizado a 1050 °C
por 30 minutos, laminado a frio e determinou-se a sua curva de
endurecimento por deformagao. Nao foi detectada a presenca de martensita
induzida por deformacdo (a’, CCC, ferromagnética). Dois graus de
deformagdo foram selecionados (71% e 88%) e amostras foram submetidas
a recozimentos em varias temperaturas, determinando-se as curvas de
amolecimento do material encruado e a temperatura de recristalizagdo.
Amostras com deformacgao de 60% foram expostas a tempos crescentes de
exposi¢cao a 1000 °C e determinado o tempo de recristaliza¢do para esse
grau de deformagao.

Palavras-chave: Agos inoxidaveis austeniticos. Microestrutura.
Caracterizagao microestrutural. Encruamento.



ABSTRACT

In this study, microstructural characterization of a heat resistant austenitic
stainless steel was made according to the following data, represented in
mass percentage: Fe= 38,5%; C =0,05%; Si = 0,2%; Mn = 0,5%; Cr=
28%; N1 =31,5%; Nb = 0,8%. The material was received as a forged bar
with an external diameter of 150 mm. A totally austenitic matrix was
detected containing NbC carbide types, then the material was solubilized at
1050°C for 30 minutes, cold laminated and finally its work hardening curve
was determinated. No martensite was detected induced by deformation (a’,
CCC, ferromagnetic). Two grades of deformation were then selected (71%
and 88%) and its samples were submitted to different annealing
temperatures which determined the softening point curves of the hard
strained material and its recristalization temperature. Samples with 60%
deformation were exposed to crescent exposure times at 1000°C and its
recristalization time was determined for this deformation.

Keywords: Austenitic stainless steel, microstructucture.
Microstructural characterization. Annealing
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1. REVISAO BIBLIOGRAFICA

1.1. ACOS INOXIDAVEIS AUSTENITICOS

Os agos inoxidaveis austeniticos sdo materiais cuja estrutura predominante
¢ a austenita. Austenita ¢ a denominagao genérica dada a solugdo sdlida
terminal originada no aldétropo y do ferro [2]. Os agos austeniticos
constituem um pequeno subgrupo dos materiais de engenharia ¢ uma parte
apreciavel dos agos ditos inoxidaveis. E um grupo extremamente
importante de agos de construgdo, particularmente adequados a ambientes
agressivos em temperaturas elevadas [1].

Sdo produzidos e comercializados sob a codificagdo estabelecida pela
norma AISI em diferentes graus que correspondem a diferentes faixas de
composi¢ao.

A ASTM (American Society for Testing and Materials), que rege a selegido
de materiais nos projetos de engenharia, especifica os diferentes graus AISI
de agos inoxidaveis austeniticos para a fabrica¢do de tubos com e sem
costura para servigo em atmosfera corrosiva em altas temperaturas [18].
Aplicagdes para agos inoxidaveis austeniticos sdo encontradas em
praticamente todos os tipos de industria.

Os agos AINSI 304 € 316 sdo relativamente a quantidade de produgéo e
diversidade de aplicagdes os representantes da classe dos ac¢os inoxidaveis
austeniticos. Fazem parte de um conhecido grupo de agos austeniticos
baseados na composi¢do 18% Cr e 8% Ni. Essa composi¢do especial
corresponde ao teor minimo de Ni capaz de tornar a austenita estavel a
temperatura ambiente [1]. O desempenho das ligas do sistema Fe-Cr-Ni
pode ser melhorado em aplicagdes especificas com a adi¢do de elementos
de liga e com o controle da composi¢do quimica da matriz. Alem de Cre
Ni, os principais elementos utilizados extensivamente como elementos de
liga dos agos inoxidaveis sdo: C, N, Nb, Ti, V, Mn, Mo.

Os agos inoxidaveis austeniticos mais comumente aplicados sdo os agos da
série AISI 300. A Figura 1 mostra de forma esquematica o efeito das
adigOes de elementos de liga partindo-se da liga base 304.
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Figura 1: modificagdes de composi¢do a partir do aco inoxiddvel austenitico AIST 304 [23].

Variando os mesmos elementos de liga para fora das faixas de composigdo
dos agos inoxidaveis austeniticos e ainda com estrutura austenitica existe
uma variedade de materiais especiais.

Dentro do grupo dos agos especiais e resistentes ao calor diversos tipos de
materiais sdo ligas Fe-Ni-Cr com estrutura predominante ou totalmente
austenitica como € o exemplo dos agos HT(35Ni-17Cr), HU (39Ni-18Cr),
HW (60Ni-12Cr), HX (66Ni-17Cr), HP (35Ni-26Cr), HH (26Cr-12Ni) e
HN (25Ni-20Cr) [2]. Sdo materiais de alta liga e alto valor agregado com
boas propriedades mecénicas em temperaturas elevadas boa resisténcia a
fluéncia, a fadiga térmica e ao choque térmico.

As ligas fundidas de ago inoxidaveis sdo mais comumente especificadas
baseadas na composi¢do quimica usando a designagdo ACI (High Alloy
Product Group of the Steel Founders' Society of America). O primeiro
algarismo do padréo de codificagdo indica se a liga ¢ indicada para
ambientes corrosivos (C) ou para altas temperaturas (H). O segundo
algarismo € uma letra que faz referencia a proporg¢éo entre Cr e Ni segundo
o padrdo da figura.

12
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Figura 2: P adrio de codificagio ACI para Ligas resistentes ao calor [2]

Tabela 1: Composicio das ligas de aco inoxidAvel resistentes ao calor [2]

Designag¢do | numeragcdo | Especificagdes
ACI USN ASTM C Cr Ni Si (max)
HC J92605 A 297, A 608 0.50 max 26-30 4 max 2.00
HD J93005 A 297, A 608 0.50 max 26-30 4.0-7.0 2.00
HE J93403 A 297, A 608 0.20-0.50 26-30 8.0-11.0 2.00
HF J92603 A 297, A 608 0.20-0.40 19-23 9.0-12.0 2.00
A 297, A 608,

HH J93503 A 447 0.20-0.50 24-28 11.0-14 2.00
A 297, A 567,

HI J94003 A 608 0.20-0.50 26-30 14-18 2.00
A 297, A 351,

HK J94224 A 567, A 608 0.20-0.60 24-28 18-22 2.00
HK30 A 351 0.25-0.35 | 23.0-27.0 | 19.0-22.0 1.75
HK40 A 351 0.35-0.45 | 23.0-27.0 | 19.0-22.0 1.75

HL J94604 A 297, A 608 0.20-0.60 28-32 18-22 2.00

HN J94213 A 297, A 608 0.20-0.50 19-23 23-27 2.00

HP A 297 0.35-0.75 24-28 33-37 2.00

HP-50WZ 0.45-0.55 24-28 33-37 2.50
A 297, A 351,

HT J94605 A 567, A 608 0.35-0.75 13-17 33-37 2.50
HT30 A 351 0.25-0.35 | 13.0-17.0 | 33.0-37.0 2.50

HU A 297, A 608 0.35-0.75 17-21 37-41 2.50

HW A 297, A 608 0.35-0.75 10.0-14 58-62 2.50

HX A 297, A 608 035-0.75 15-19 64-68 2.50
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Tabela 2: Composicio das ligas de ago inoxidavel resistentes a corrosao [2]

Desinagao Estruturas mais
ACI AlSI comuna C Mn Si Cr Ni Qutros
Ferrita em
CF-3 304L austenita 0.03 1.50 2.00 17.0-21.0 | 8.0-12.00
Ferrita em
CF-3M 316L austenita 0.03 1.50 2.00 17.0-21.0 | 8.0-12.0 2.0-3.0Mo
Ferrita em
CF-3MN austenita 0.03 1.50 1.50 17.0-21.0 | 9.0-13.0 | 2.0-3.0Mo; 0.10-0.20N
Ferrita em
CF-8 304 austenita 0.08 1.50 2.00 18.0-21.0 | 8.0-11.0
Ferrita em
CF-8C 347 austenita 0.08 1.50 2.00 18.0-21.0 | 9.0-12.0 Nb
Ferrita em
CF-10 austenita 0.04-0.10 | 1.50 2.00 18.0-21.0 | 8.0-11.0
Ferrita em
CF-10M austenita 0.04-0.10 | 1.50 1.50 18.0-21.0 | 9.0-12.0 2.0-3.0Mo
Ferrita em
CF-10MC austenita 0.10 1.50 1.50 15.0-18.0 | 13.0-16.0 1.75-2.25Mo
CF- Ferrita em 7.00-
10SMnN austenita 0.10 9.00 | 3.50-4.50 | 16.0-18.0 | 8.0-9.0 0.08-0.18N
Ferrita em
austenita ou
CF-12M 316 austenita 0.12 1.50 2.00 18.0-21.0 | 9.0-12.0 2.0-3.0Mo

Os mecanismos de agdo dos diferentes elementos de liga estdo baseados
nos aspectos fisico-quimicos que comandam o equilibrio e as fases
presentes assim como a natureza das interagdes das particulas formadas
com os defeitos cristalinos do reticulado.

A descrigdo pormenorizada das células unitarias dos cristais de ferro y é
particularmente relevante no que diz respeito, por exemplo, a solubilidade
de elementos ndo metalicos e a difusividade de elementos de liga [1].

O reticulado da austenita, apesar de mais compacto, possui 0s maiores
intersticios (intersticios octaédricos do reticulado CFC) e sdo portanto mais
eficazes em formar solugdo sélida com solutos intersticiais como Carbono
e Nitrogénio do que a ferrita. O Niquel, por apresentar raio atdmico
préximo ao do Ferro e do Cromo, forma com esses elementos solugdo
solida substitucional e fases coerentes. Seu efeito estabilizador da austenita
deve-se a ele préprio, quando puro, apresentar estrutura CFC, efeito que
pode ser previsto por termodinamica computacional e verificagdo de
martensita induzida por deformacdo [4].

Via de regra, sob o aspecto microestrutural, a fase matriz constitui-se de
uma solugdo sélida CFC de Fe, Cr e Ni cuja estabilidade aumenta com o
aumento da fracdo de Ni. A estabilidade da austenita ¢ um pardmetro
importante para se prever a ocorréncia de fases induzidas por deformag&o
ou resfriamento, assim como o desempenho em temperaturas elevadas.
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Alem da estabilidade da matriz, a natureza das fases dispersas é mandatoria
para o desempenho nas diferentes combinagdes de solicitagGes mecanicas
quimicas.

O reticulado CFC representa ainda vantagens relativas ao comportamento
mecénico. A elevada quantidade de possibilidades de escorregamento dos
planos compactos aumenta a probabilidade de compatibilizagdo das
deformagdes locais do material, facilitando a deformagdo plastica e
conseqiientemente o trabalho a frio. Ndo se observa nessa classe de
materiais a temperatura de transi¢do ductil-fragil, que tantos problemas
causam aos acos ferriticos [1].

1.2. SOLIDIFICACAO DAS LIGAS Fe-Cr-Ni

As fases formadas e as segrega¢des herdadas da etapa de solidificagdo sdo
determinantes para o desempenho dos agos inoxidaveis.

Para a previsao das caracteristicas microestruturais do fundido ou da liga
tratada termicamente se faz necessario a leitura criteriosa dos diagramas de
fases associada as curvas de natureza empirica como as curvas TTT e o
diagrama de Schaeffler.

Atualmente existe na literatura uma diversidade de diagramas de fases que
auxiliam o estudo da solidificagao.

Uma importante informagdo que se pode extrair dos diagramas de fases é o
carater ferritizante ou austenitizante dos elementos de liga pela observagéo
do efeito que causam no volume dos respectivos campos de estabilidade.
As figuras 3 € 4 mostram a expansdo do campo de estabilidade austenitico
causados pela a¢do dos intersticiais C e N ¢ pelo Ni substitucional
revelando o carater y-estabilizador desses elementos.

1500 8‘840'/°% O.“;/a c 153[60 I . I | I I [‘: N_[ I
‘ 03 % 002% N 151 eNi
R I o - W
AN N 6Fe 1453 o’
1300 AN <
1200 Y \x-* 7| woo-  YFe (Ni) -
0013, C | \
1100 —-0.0!|5°/o N g Ly ¢
0004%C | / %o N
10000002 %% N P 00 500 ?_030 -
500 ,.// o ® 345° Sy \\\
o ———f ] ’
] V5 LijL ! NY \\\
800 ! X\ A\
O 5 10 15 20 25 30 oL 1 11N gy
CROMO % Fe 10 20 30 40 S0 60 70 80 90 N;j
Ni,wt -
Figura 3: Diagrama Fe-Cr para diferentes Figura 4: Diagrama Fe-Ni [16]

concentragdes de Carbono e Nitrogénio [5]
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A reten¢do da fase austenitica a temperatura ambiente ¢ atribuida a
segregagdo de 4tomos de soluto intersticial em discordancias e conseqiiente
“envenenamento” dos sitios preferenciais de nucleagdo da martensita
causando a diminui¢do de Ms [3].

A microestrutura obtida apds a solidificag¢do depende da forma como o
calor ¢ extraido durante a solidificagdo e resfriamento e da composigio
quimica.

Esta bem consolidado na literatura sobre agos inoxidaveis o modelo onde
os elementos de liga s3o agrupados em austenitizantes e ferritizantes. O
potencial de estabilizar a austenita ou a ferrita de uma dada composigdo é
quantificado em termos da soma das concentra¢des de todos os elementos
que contribuem para esse fim, ponderada pelo valor do efeito do Ni (Nie,)
no caso de austenita e Cr (Crq) para a ferrita.

A dependéncia das caracteristicas da solidificagdo com a composigio
quimica € expressa pela relagio Creq/ Nigg,

E de especial interesse o conhecimento da evolugido da particdo de
elementos de liga entre a primeira fase solidificada e o liquido, pois micro
segregacoes provenientes da solubilizagao diferencial dos elementos de liga
nessa fase durante a solidificagdo, pode resultar em um valor local capaz de
estabilizar em algum momento do ciclo térmico da liga em servigo ou na
solidifica¢do, fases secundarias deletérias.

Os modos de nucleagdo propostos para a solidifica¢io das ligas do sistema
Fe-Cr-Ni baseiam se na nucleago e crescimento de uma primeira fase
dendritica.

As dendritas constituem-se em formagdes monocristalinas que possuem
diregdes de maximo crescimento bem definidas e se desdobram em
ramificagdes primarias, secunddarias e terciarias, com espagamentos
regulares. A for¢a motriz para o crescimento dendritico € o super-
resfriamento constitucional entre duas ramificagdes primarias adjacentes
[6]. A principal conseqiiéncia da passagem da microestrutura pela
morfologia dendritica durante a solidificagdo ¢ a possibilidade da formac&o
de segunda fase em locais preferenciais como nos eixos das dendritas e nos
espacos interdendriticos.

Quatro modos possiveis de solidifica¢do foram identificados por diversos
autores para ligas do sistema Fe-Cr-Ni. No modo austenitico, modo A, ou
modo I, a solidificagdo inicia-se com a formacédo de dendritas de austenita,
completando-se com a formagdo apenas desta fase. Outro modo € o
austenitico-ferritico (II) ou modo B, onde a solidificagéo inicia-se com a
formag@o de dendritas de austenita, ocorrendo formagZo de ferrita entre os
bragos das dendritas.

O terceiro (IIT) modo ¢ o ferritico-austenitico ou modo C. Nesse
mecanismo, a ferrita € a primeira fase a nuclear na forma de dendritas.
Posteriormente, a austenita se forma na interface liquido/ferita. Apés a
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nucleagdo, a austenita cresce para o interior das dendritas e para o liquido
provocando segregacOes que podem estabilizar a ferrita nos espagos
interdendriticos [5].

O mecanismo dessa reagao proposto por Sartell ¢ Mark ¢ que durante a
solidificagdo, os nucleos de ferrita sdo envolvidos pela fase austenitica
nucleada na interface sélida primario/liquido que cresce para dentro da fase
primaria.

O ultimo modo (IV) € o ferritico ou D, onde apenas ferrita se forma durante
a solidifica¢do, sendo a austenita formada apenas no estado sélido.

Uma combinag@o de quatro possibilidades pode ocorrer com a ferrita
remanescente da solidificagdo. No caso de resfriamento rapido, pode ficar
retida de modo metaestavel ou favorecida por concentracdes elevadas de Ni
e outros elementos austenitizantes sofrer transformacio austenitica. As
outras duas possibilidades sdo a transformagéo eutetéide em austenita e
carbonetos ou austenita e fase c.

Os campos de equilibrio das fases durante a solidificagdo sdo visualizados
através de cortes verticais do diagrama de fases ternario Fe-Cr-Ni.

Temperatura ——>

Composicio

= Ni
Cr <4

Figura S: Corte vertical do diagrama Fe-Cr-Ni para um teor constante de Ferro [5]

I. Liq —»Liq+y—vy

II. Liq —»Liq+y+8 —>y+4d

III. Liq —Liq+d — Ligq+d+y —>0+y
IV. Liq—Liq+6 — 6
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A figura 6 mostra de forma simplificada a dependéncia do modo de
solidificagdo com a proporg¢do entre elementos formadores de ferrita e
elementos formadores de austenita.
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Cr eq = %Cr+{1,37X%Mo)+(1,5X%Si)+(2X%Nb)}+{3X%Ti)
Figura 6: Diagrama do modo de solidificagio [ALLAN, 1995]

Ao contrario dos acos inoxidaveis duplex, onde ferrita e austenita
coexistem em uma combinagdo benéfica de propriedades, nos agos
inoxidaveis austeniticos a presenga de ferrita esta associada a efeitos
deletérios em algumas aplica¢Ges. Para aplicagdes que requeiram exposi¢io
em altas temperaturas, as mudangas metaldrgicas associadas a ferrita
podem levar a falha.

Em aplica¢des em temperaturas na faixa de 425 a 650 °C, a precipitagdo de
carbonetos ocorre nas interfaces da ferrita em preferéncia aos contornos de
grao da austenita. Quando o ago é reaquecido acima de 540 °C, a ferrita se
transforma em fase y ¢ fase . Se a fase ferritica esta distribuida de tal
modo que uma rede continua ¢ formada, fragilizag¢do ou corrosdo com
morfologia reticular podera ocorrer [2].

Para garantir a auséncia de ferrita, a composi¢do quimica devera ser
suficientemente concentrada em elementos austenitizantes para que em
toda amplitude da segregagdo dendritica oriunda de solidificagdo em
condig¢des de ndo equilibrio, ndo se forme solugdes com potencial
termodindmico para a nucleagdo e que a composicdo seja tal que a liga ndo
inicie a solidifica¢do com a formagéo de ferrita.
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Outra conseqiiéncia da segregacdo que ocorre em alguns agos herdada do
crescimento dentritico € a possibilidade formagdo de ferrita nos espagos
interdendriticos ou no eixo das dendritas de ferrita primaria quando
expostos por tempo prolongados a temperaturas elevadas [5].

Nos agos resistentes ao calor da classe HH, alguns graus apresentam matriz
parcialmente ferritica porém para se atingir a resisténcia maxima em
temperaturas elevadas, a liga HH deve ser totalmente austenitica. Para essa
classe de materiais, a estrutura austenitica estavel € obtida equacionando a
composicao quimica de modo que %Cr-16%C/%Ni < 1.7 [2].

1.3. CONSTITUICAO

As fases do sistema Fe-Cr-Ni que podem se formar nos agos inoxidaveis
austeniticos sdo [15]:

1. Fase y CFC baseada em Fe-y ¢ Ni
2. Fase a CCC baseada em Fe- a

3. Fase o’ CCC baseada em Cr

4. Fase o TCC, baseada ém Fe-Cr

A fase o, pela intensa fragiliza¢do mecanica que causa, ¢ um conhecido
microconstituinte a ser evitado.

Os diagramas binéarios Cr-Fe ¢ o ternario Fe-Cr-Ni mostram os dominios do
campo de existéncia da fase o verificando-se que a adi¢do de Ni leva ao
afastamento dos campos de estabilidade de fase ¢ ocasionando a inibi¢do
da nucleagdo dessa fase. Entretanto para concentragdes baixas, como é o
caso dos agos inoxidaveis duplex, a transformagao de ferrita em fase ¢ €
favorecida pelo aumento do Ni. Essa inversdo ocorre devido ao fato de que
a diminuigdo da quantidade de ferrita aumentaria a concentragdo em Cr e
Mo nessas particulas aumentando a cinética de precipitagdo [16].
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Figura 7: Diagrama bindrio Fe-Cr Figura 8: Diagrama ternario Fe-Cr-Ni [2]

No sistema Fe-Cr a fase ¢ forma-se lentamente no intervalo entre
aproximadamente 600 e 820 °C. Possui uma estrutura tetragonal com 30
atomos por célula unitria e coexiste com a austenita em um intervalo de
composicdo de aproxmadamente 46 a 53% em 4tomos.

Abaixo de 520 °C a fase o sofreria decomposicéo eutetdide em a e a’[16].
Apesar de termodinamicante favoravel essa reagdo depende de difusdo em
estado solido de 4&tomos substitucionais. Esse fato cria uma barreira cinética
que faz com que uma vez formada fase o, esta ndo se decomponha a
temperaturas baixas.

A existéncia da fase o’ estd portanto condicionada a velocidades de
resfriamento suficientemente altas para que a fase o ndo se forme.

A formacdo de fase o’ ¢ atribuido um importante fendmeno conhecido
como “fragilizagdo a 475°C”. A fase o’ € um intermetalico de composi¢io
aproximadamente 80Cr-20Fe e a fragiliza¢do € mais severa e rapida
quando a formag@o acontece a aproximadamente a 475 °C.

A parte inferior ampliada do diagrama Fe-Cr mostra os campos de
equilibrio termodinamico das fases a, o e o’.
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Figura 9: Porgao inferior do diagrama Fe-Cr[16]

Adicionalmente as fases intermetalicas do sistema Fe-Cr-Ni, na presenca
dos demais elementos de liga, outras fases intermetalicas e uma diversidade
de ocorréncias podem modificar as caracteristicas do material. As mais
freqiientes estdo divididas em carbonetos, intermetalicos, nitretos, boretos e
sulfetos.

A relagdo entre a estabilidade desses compostos a composi¢do quimica e as
variaveis de processamento tem sido motivagdo de estudos nos ultimos
anos pela importéncia tecnoldgica do efeito individual ou combinado de
cada fase.

O Carbono, devido a reagdo com os elementos metalicos precipita em
forma de carbonetos. A nucleagdo dessas fases € dividida relativamente a
estequiometria aproximada que apresentam, dentre as mais importantes,
M23C6, MCe MﬁC

O carboneto da forma M,3C4 € 0 mais nocivo e € o carboneto predominante
na auséncia de outros formadores de carboneto. Para essa fase, M ¢é
essencialmente Cr porem outros elementos, como o Fe € o Mo, podem
eventualmente substituir o Cr [15]. Algumas relagdes estequiométricas para
a fase M,3C¢ encontradas na literatura sdo (Cr;gFesMo,)C e (FeCr),;C.
Estudos [14] demonstram que a hidrogenagdo em agos inoxidaveis induz
um coalescimento de carbonetos de cromo, sendo mais pronunciado em
alta pressdo de hidrogénio. Isto ocorre devido a indugfo da migragio do
hidrogénio na rede, gerando um estado superabundante de lacunas.

Quanto aos carbonetos do tipo MC (M = Zr, Ti, Nb, V e Ta), podem ser
primarios ou secundarios. Apesar de serem considerados fases bem
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estaveis, possuem estabilidade baixa o suficiente para que os carbonetos
primarios possam ser dissolvidos pela a¢do da temperatura e novamente
precipitados em discordancias e defeitos de empilhamento com tamanhos
menores, trazendo melhoras nas propriedades mecanicas. Embora haja
diferenca significativa de pardmetros de rede entre os carbonetos € a
austenita, observa-se frequentemente relagGes de orientagdo entre os dois
[5].

Como conseqliéncia da adigdo dos elementos de liga no sistema Fe-Cr-Ni,
alem dos carbonetos, fases intermetalicas também sdo encontradas. Alem
da ja discutida fase o, a fase  (qui) e a fase de Laves estdo bem
consolidadas na literatura.

A fase  tem estrutura CCC com 58 atomos por célula. A composi¢do
tipica € Fe;sCr;Moyo. Os sitios de nucleagdo sdo contornos de grio e
contornos de macla incoerentes. Assim como a fase o, esta associada
efeitos negativos nas propriedades mecanicas do ago [5].

A fase de Laves € mais freqiientemente encontradas sob a forma Fe,Mo,
Fe,Ti e Fe,Nb. Sao favorecidas por uma relagdo de raios atdmicos 1,225,
para relagdes elétron atomo entre 6,33 ¢ 8 [5], por tratamento térmico de
envelhecimento e por deformacdo pléstica. Nucleia preferencialmente
intergranularmente porem também sdo encontradas em contornos de grao
[15] e causam endurecimento por precipitagao. A figura 10 mostra as
principais fases passiveis de ocorrerem nos a¢os inoxidaveis austeniticos.

Sistema Fe-Cr-Ni > v
a
a!
MZBCG
%)
Carbonetos MC
Sulfetos M,C
Sistema Fe-Cr-Ni + Boretos c
elementos de liga
(C,Nb,V,Ti,Mo,Mn,S,N)
X
Intermetalicos Laves

Figura 10: Principais fases formadas nos acos inoxid4veis austeniticos
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1.4. FATORES RELACIONADOS A SELEGAO DOS
ACOS INOXIDAVEIS AUSTENITICOS

1.4.1. CORROSAO INTERGRANULAR E ESTABILIZAGAO
POR ELEMENTO DE LIGA

O efeito do intenso consumo de Cr da matriz pelo C na formagio do
carboneto M,3Cs € o responsavel pelo fendmeno de corrosio intergranular.
Nesse tipo de corrosao, a formagdo de carbonetos nos contornos de grao e
em contornos de macla incoerentes empobrece a vizinhanga em Cre a
torna susceptivel ao ataque. Nessas regides a abaixa difusdo do cromo, néo
¢ capaz de homogeneizar a composi¢ao das regides empobrecidas a tempo
de conter a corrosdo acelerada pela temperatura.

A precipitagdo de M»;Cq € acelerada pelo aumento da temperatura dentro da
faixa de sensitizag@o. Essa faixa varia com o tempo e a composi¢do sendo
aproximadamente 650 a 870 °C.

Em juntas soldadas o aparecimento de M,3Cg € prejudicial tanto para a
resisténcia a corrosdo quanto para a resisténcia a corrosdo sob tensdo.

Para se evitar a corrosao intergranular a atividade de Carbono na solugdo
solida deve ser diminuida ou pela redugdo de Carbono na composi¢éo
quimica, ou pela adigdo de elementos formadores de carbonetos estaveis.
Os elementos de liga Nb e Ti sdo largamente empregados como formadores
de carboneto e por esse motivo sdo conhecidos como elementos
estabilizadores e as ligas que os contem sdo consideradas ligas
estabilizadas. Os agos estabilizado, em comparagdo com o0s agos de
Carbono extra-baixo possuem maior resisténcia mecanica em altas
temperaturas sendo requeridos em aplicagdes em ambientes corrosivos em
temperaturas dentro da faixa de sensitizagdo [2].

Na pratica corrente adiciona-se Nb e Ti em quantidade suficiente para
combinar-se com todo o Carbono do ago. A velocidade de difusdo do Nb,
Ti, e Cr s@o pardmetros importantes do mecanismo de estabilizagdo. Apesar
dos carbonetos dos elementos estabilizadores serem mais estaveis
termodinamicamente, os carbonetos de cromo sdo favorecidos pela maior
velocidade de difusdo na austenita e precipitam primeiro [2].

As curvas TTT para o Ti e Nb mostram que para tempos curtos, se formam
primeiro os carbonetos de cromo que podem ser dissolvidos e substituidod
por MC(M=Nb, T1) para tempos maiores de exposigado [1]. Nos processos
de soldagem os carbonetos MC(M=Nb, Ti) podem se disolver e permitir
que o Carbono fique retido em solugdo solida devido ao resfriamento
rapido. O aquecimento subseqiiente na faixa de 650 °C resulta em
precipitagdo preferencial do carboneto de cromo e perda das propriedades
de resisténcia a corrosdo.
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Entre Nb e Ti o elemento mais veloz na austenita é o Nb que tem a
vantagem cinética em relag@o ao Ti e como conseqiiéncia precipita-se mais
prontamente exercendo uma prote¢do mais eficaz, principalmente em
regides de resfriamento rapido. Por outro lado, a maior velocidade de
difusdo na austenita favorece o coalecimento dos precipitados resultando na
tendéncia a formagao de particulas grosseiras [5].

1200

Nb, Ti ou C crescante

Temperatura {°C}

C crescente

“Nb{Ti|C
800 |-

=il
102 104 108
Tempo (s)

Figura 11: Curvas de crescimento, temperatura-tempo, para M,;Cg e
Nb(Ti)C em agos austeniticos [1]

Fazendo-se as hipoteses necessarias € possivel através de bancos dados
termodindmicos empiricos realizar calculos quantitativos de equilibrio para
uma composi¢ao particular. Diversos modelos tém sido formulados para
descrever a solubilidade de fases empregadas como precipitados em agos
sendo que o enfoque classico consiste em verificar sua estabilidade [22].

O equilibrio entre os compostos e a austenita ¢ usualmente descrito em
termos da energia livre associada. No caso do Nb na austenita, aplicando o

formalismo de Wagner e adotando-se a hipdtese da validade da lei de
Henry:

¢ Nb(em y) + C(em y) = NbC
* AGnbc = AG’npe- AGyy

Onde AG,, ¢ a variagdo de energia livre na formagdo da solu¢do C-Fe-Nb
dada por.
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o AG,= X;.AG*g, + X . AG* .+ XnpAG*Np
e AG*=RT.n a,

O equilibrio entre os elementos em solugdo no ferro y é descrito em termos
de produto de solubilidade por:

e In|%C]|.In|%Nb|=A/T + B

Da referencia [22] tem-se que A=7020 e B=2.81 a 1050 °C valendo
portanto a igualdade:

. In|%C]| . In|%Nb| = 8.11

Plotando-se o valor de |%C]| x |%Nb|, verifica-se que na solubilizagdo a
1050°C a presenga dos valores elevados de Nb em solugéo solida tenderdo
a diminuir assintoticamente os valores de |%C]| .
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Figura 12: Relagfo entre as proporgdes de Niobio e Carbono dissolvidas
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1.4.2. MECANISMOS DE DEGRADAGAO E RESISTENCIA
EM ALTAS TEMPERATURAS

Os agos inoxidaveis sdo largamente aplicados em temperaturas elevadas
onde Carbono € agos de baixa liga ndo apresentam resisténcia a corrosio
¢/ou resisténcia mecénica [7].

A.G.GUY [9] divide em trés os efeitos da temperatura: (a) Perda da
resisté€ncia mecanica (b) mudangas microestruturais e (c¢) deterioragdo do
material.

O projeto de uma liga para resistir a altas temperaturas deve entao
considerar ndo s6 essa redugdo na resisténcia mecénica intrinseca do
material e o incremento da velocidade da reag¢do de oxidagdo do ferro pelo
oxigénio. Deve ser considerada também a possibilidade de ocorréncia de
novas fases durante o servigo, o efeito das tensdes geradas pela expansdo e
contracdo térmicas no material € na camada passiva durante os ciclos
térmicos (fadiga térmica) e também a possibilidade de ocorréncia de
fluéncia. A fluéncia pode ser definida como a deformagdo permanente e
dependente do tempo quando um material é submetido a uma carga ou
tensdo constante [10]. A partir de um valor de aproximadamente 40% da
temperatura de fusdo o fendmeno de fluéncia se torna critico. A ndo
observancia de correlagdo entre a resisténcia mecanica a frio e resisténcia a
fluéncia, sugere que no segundo caso novos mecanismos de deformagao
como escorregamento entre contornos de grao passam a operar no material.
Nesse caso os contornos de grao requerem menor tensdo que os planos de
escorregamento para escorregar entre si. Esse fato é comprovado pela
verificagdo que em altas temperaturas a fratura acontece intergranularmente
e pela correlagdo positiva observada entre resisténcia a fluéncia e tamanho
de grao [15].

A fluéncia pode ser minimizada através de processos de fabricagdo que
modifiquem os graos dos materiais. A fundigdo por centrifugacdo, por
exemplo, gera graos colunares que favorecem a resisténcia a fluéncia. A
formacao de carbonetos de Nidobio em forma de reticular é capaz de inibir o
escorregamento de contornos de graos, levando também a uma melhora nas
propriedades relativas a fluéncia em ligas 20Cr/32Ni/Nb [11].

A exposicao em temperaturas elevadas, quando ciclicas, pode ainda ser
danosa a integridade da camada passiva de 6xido do material devido a
diferenga entre os coeficientes de expansdo térmica entre a camada de
6xido e a matriz que promovem a quebra da camada passiva e a perda de
cromo para a reagdo com o oxigénio do ambiente. Nos agos resistentes ao
calor, esse fato pode justificar a adigdo de Ni muito alem do suficiente para
a estabilizagdo da austenita em qualquer temperatura. O Ni possui um
coeficiente de expansdo térmica intermediério entre o Fe e o dxido de
cromo. A Figura 13 mostra o aumento da resisténcia a oxidagdo
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atmosférica com o aumento do teor de Ni em solicitagdes ciclicas de
temperatura, resultado da inibi¢ao do fendmeno de quebra da camada
passiva pela diferenc¢a de contragdo térmica com a matriz.

10
75 Ni—16 Cr
78 Ni—-20Cr
BONi—~20Cr
o ‘*\wa\ 60Ni—|5Cr
k 34Ni~21Cr
w' 4 78Ni—14Cr
— \ 3
\ \ \ \ Type 310
-20 : h ™. Type 330
£ ' \
5 \ 25.Ni—20Cr
=_ .
- =30 \
£ - ~ Type 309
; \
[
= —a0
-3
[
: \ \ \
o
-~ 50
N
Type 347 \
-60 i14Ni—19Cr
Type 304
=70 :
o] 200 400 600 800 1000
Hours of 15-5 Cycles

Figura 13: Efeito do teor de Niquel na oxidagfio atmosférica de algumas ligas submetidas a ciclos de
aquecimento e resfriamento ao ar [12].

Outro tipo de fendmeno de altas temperaturas que influencia o desempenho
das ligas resistentes ao calor € a carburizagdo. O Carbono da atmosfera é
absorvido pela superficie. Se a temperatura for alta o suficiente, ele pode
difundir-se para o interior do material e ocasionar a formacio de carbonetos
estaveis de Cr e em menor propor¢ao de Fe [12].

1.4.3. COROSAO POR PITE E CORROSAO POR
FRESTAS

A corrosdo por pite € bastante nociva devido a sua forma extremamente
localizada de ataque, podendo ocasionar falhas de equipamentos devido a
perfuragdo com perda de material pouco significativa em rela¢do a massa
total da estrutura [16]. E um processo auto-catalitico devido ao fato de uma
vez iniciado, formar-se no interior do pite uma solugdo de PH menor que
impede a repassivagao.
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O ion Cl- associado a estagnacdo de fluido de servigo é conhecido como o
principal agente inicializador do ataque. A iniciag¢do do ataque pode ser
influenciada também pelas condi¢des da superficie, incluindo a presenga de
depositos e pela temperatura [7]. Adicionalmente, estudo feito em agos
inoxidaveis duplex, mostra ser a fase o extremamente prejudicial a
resisténcia a corrosao por pite [16]. O mecanismo associado € o da
perturbagdo da composi¢do quimica da pelicula protetora e devera ser
observado para as outras fases intermetalicas.

Os elementos de liga primordiais para conferir resisténcia a corrosio por
pite nos agos inoxidaveis sdo Cr e Mo. Outros elementos tém influencia
positiva ou negativa na resisté€ncia a corrosio por pite, porém apenas o Cr
Mo e N sdo extensivamente utilizados para esse fim [8]. Vem se tornando
comum descrever analiticamente a resisténcia a corrosdo por pite em
termos desses elementos:

IRP = %Cr + 3.3%Mo + 16N [8]

A corrosdo por fresta € considerada uma forma mais severa de pite. Nesse
tipo de corrosdo, uma fresta possivelmente originada nas jun¢des metal-
metal tende a restringir o acesso do oxigénio resultando no ataque.

A especificacgdo das ligas em relagdo a corrosdo por pite e por fresta é
auxiliada pela defini¢do para certos ambientes particulares e da geometria
da fresta, de uma temperatura critica de pite abaixo da qual o ataque nio
ocorre.

1.4.4. CORROSAO SOB TENSAO

A corrosdo sob tensdo € um mecanismo de corrosdo, que pode ocorrer nos
acos inoxidaveis austeniticos, onde uma combinacio de tensio de tragdo e
ambientes particularmente corrosivos leva a falha do material. O ataque é
atribuido ao rompimento da camada passiva e ndo repassivacdo pela agdo
do fluido de servigo [8].

Acgos inoxidaveis sdo particularmente susceptiveis a esse tipo de ataque.
Estudos recentes apontam para uma menor resisténcia das ligas austeniticas
com tamanhos de grdo maiores [19].

1.5. SOLUBILIZACAO

A solubilizacdo, ou témpera sem transformagdo polimoérfica, é um
tratamento térmico de fixa¢do em temperatura mais baixa, do estado
adquirido pela liga em temperaturas mais altas [17]. Nos agos inoxidaveis
a finalidade especifica € dissolver as particulas de Cr,3Cg precipitadas.
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E utilizada nos agos inoxidéaveis austeniticos, com o intuito de dissolver os
carbonetos na austenita e manter o Carbono em solugio solida
supersaturada. A dissolugdo dos carbonetos Cry;Cq devera originar uma
estrutura imune a corrosdo intergranular. Para se atingir esse fim, a
temperatura deve ser da ordem de 1050°C que ¢ suficiente para dissolver o
Cry3Cs e no caso de ligas estabilizadas favorece o Nidbio em relagio ao
Cromo na competi¢ao pelo Carbono dissolvido na austenita. O
resfriamento em agua € indicado.

Dependendo da aplicag@o da liga, a solubilizag@o ja é suficiente para
estabilizar o material contra a corrosdo intergranular. Aplicagdes em
temperaturas, ambiente e estados de tensdo mais severos podem requerer
tratamento subsequiente de envelhecimento para o controle da morfologia
dos precipitados [2].

1.6. RECOZIMENTO

Recozimento € o tratamento térmico a que se submetem ligas encruadas
com o objetivo de recuperar a ductilidade e a tenacidade perdida na
deformacdo.

O estado encruado, que ¢ o estado inicial do recozimento, consiste de um
reticulado distorcido correspondente a uma alta densidade de discordancias.
O arranjo das discordancias no interior dos graos ¢ a taxa de encruamento
que um material apresenta ¢ dependente da distancia entre as discordancias
parciais no interior dos grios e é medida através da energia de defeito de
empilhamento (EDE) que € uma quantidade dependente da composigdo
quimica da liga. A EDE € o fator que controla os processos termicamente
ativados de escorregamento cruzado, e dessa forma a resisténcia a
deformacao [20].

Valores elevados de EDE estéo relacionados com um arranjo heterogéneo
de discordancias em formato celular e baixas taxas de encruamento.

Nos agos inoxidaveis austeniticos, os valores invariavelmente altos de Ni
resultam no abaixamento da EDE e conseqiientemente, a taxa de
encruamento € elevada. O efeito € explicado microestruturalmente pela
maior distancia entre duas discordancias parciais. Nessas condi¢des a
largura associada as discordéncias sera maior, impedindo de forma mais
eficaz o deslocamento cruzado e a ascensdo de discordancias. Dessa forma
a tensdo necessaria aumenta [20].
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Figura 14: Arranjos de discordincias em metal com (a) baixa energia de falha de empilhamento e
(b) alta energia de falha de empilhamento [24]

A energia armazenada nas discordancias do reticulado é a for¢a motriz para
o recozimento. Os fendmenos relacionados ao recozimento sdo recuperagio
e recristalizacdo.

A recuperagdo € o primeiro dos fendmenos que pode ocorrer. Durante a
recuperagdo, o abaixamento da energia livre do sistema € obtido com a
evolugdo do estado encruado pela aniquilagdo das discordancias ao acaso e
do rearranjo das geometricamente necessarias em uma mormologia
poligonal. Assim como a estrutura celular formada pelo encruamento, a
poligonalizagdo ¢ dependente da EDE sendo mais provavel para ligas com
mator EDE. A poligonaliza¢do durante a recuperagio pode ainda resultar a
formacao de sub-contornos de gréo.

J4 a recristalizacdo, € o processo pelo qual a estrutura de grios original é
totalmente substituida. A eliminago das discordancias acontece pela
varredura da estrutura encruada por contornos de gréo de grande angulo. A
movimentagdo dos contornos de grande dngulo corresponde a
movimentagdo dos atomos da regido ndo recristalizada para a regido
recristalizada. O ago austenitico encruado pode ser recristalizado na faixa
de 1000 a 1100° C [20].

De modo geral, os mecanismos propostos para a recristalizagdo procuram
explicar a correlagdo positiva com a temperatura, tempo de exposi¢do, grau
de encruamento, pureza e tamanho inicial do grao observada na pratica.
Ap0s o término da recristalizagdo, a liga em alta temperatura continua
decrescendo o valor de energia livre associada pelo consumo dos contornos
de grdo e conseqiiente aumento do tamanho médio desses grios. A forca
motriz para o crescimento de grao € o excesso de energia associada a
superficies dos contornos. Particulas de fases dispersas exercem influencia
sobre o crescimento de grao. Nesse caso, a superficie extra exigida para a
transposicao da particula pelos contornos € a responsavel pela inibi¢do do
crescimento
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Sob certas condigdes, alguns dos graos de um metal com gréos
recristalizados finos irdo comecar a crescer rapidamente a custa de outros
graos, quando aquecidos a alta temperatura. Esse fendmeno é conhecido
como crescimento de grio anormal ou exagerado. Devido ao fato deste
fendmeno apresentar uma cinética similar a da recristalizagao, é
normalmente denominada recristalizagao secundaria [21].

2. MATERIAIS E METODOS

O material analisado ¢ um ago inoxidavel austenitico com a seguinte
composi¢do quimica, em porcentagem em massa: Fe = 38,5%; C = 0,05%;
S1=0,2%; Mn = 0,5%; Cr=28%; Ni = 31,5%; Nb = 0,8% (os resultados
de analise quimica serdo apresentados no proéximo capitulo). O material
estava na forma de uma barra forjada com 150 mm de didmetro. Da sec¢do
transversal da barra foram cortados discos.

A analise da microestrutura do material foi feita com auxilio de
microscopia dptica (MO) e de microscopia eletronica de varredura (MEV).
O MEYV utilizado possibilitava imagens com elétrons secundérios € com
elétrons retroespalhados. Acoplado ao MEV, estava um espectrdmetro por
dispersdo de energia (EDS), que possibilita a andlise quimica de micro-
regides.

Amostras foram cortadas ¢ embutidas entdo lixadas e polidas em
pasta de diamante e em alguns casos, de alumina. O ataque metalografico
utilizado tinha a seguinte composi¢do: 10 ml de H,O, 12 ml de HCL ¢ 8 ml
de HNO3

Foram realizadas medidas de dureza em todas as amostras. Para isto
utilizou-se um durdmetro da com carga de 0,5 kg. Para a obtengdo da
dureza foram tomadas as médias de 10 medidas por amostra. Para o
levantamento da curva de recristalizagdo a carga utilizada foi de 1 kg. As
medidas de dureza das amostras laminadas foram feitas na espessura da
amostra.

O tratamento térmico de solubilizagdo foi realizado a 1050 °C
durante 30 min, em forno do tipo mufla.

A laminagdo a frio foi realizada na temperatura ambiente, com uma

amostra de formato prismatico, de base retangular. A espessura inicial era
de 3,55 mm foi reduzida até 1,42 mm. Retirou-se uma amostra e
prosseguiu-se com a laminagdo até que se atingisse 1 mm. Outra amostra
foi retirada levando-se posteriormente a uma espessura de 0,4 mm. As
redugdes foram portanto de 59,43%, 71,4% e 88,57% respectivamente.
A amostra de deformagdo 71,4% e 88,57% foram as escolhidas para o
levantamento da curva de recristalizagdo (Dureza x Temperatura) e a
amostra de 60% de redugdo foi utilizada para o levantamento da curva
isotérmica de recristalizagdo a 1000 °C (Dureza x Tempo de exposi¢io).
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Na temperatura de 700 °C, o tratamento foi feito em banho de sal. Nas
demais temperaturas, os tratamentos foram realizados no mesmo forno que
o tratamento de solubilizagdo. O resfriamento de todos os tratamentos
térmicos foi feito em agua.

O fluxograma a seguir mostra de forma resumida o esquema de obtengio
de amostras.

Amostra 17
Recozido 120min
A

Amostra 16
Recozido 90 min
A

Amostra 15
Recozido 60 min
A

Amostra 14
Recozido 30 min

i

Amostra 1

> Amostra 2 > Amostra 3 Amostra 4 Amostra 5
Como recebido Laminado 34% Laminado 60% Laminado 71% Laminado 88%
]
Amostra 6 Amostra 10

Recozido 700°C

Amostra 7
Recozido 800°C

Amostra 8
Recozido 900°C

Amostra 9
Recozido 1000°C

Recozido 700°C

Amostra 11
Recozido 800°C

Amostra 12
Recozido 900°C

Amostra 13
Recozido 1000°C

Figura 15: Fluxograma de obten¢io de amostras

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A tabela 2, apresentada em seguida, apresenta a analise quimica completa
do ago em estudo. Da analise da composi¢do quimica, verifica-se tratar de
um material projetado para resistir aos mecanismos de degradagio
caracteristicos do servigo em temperaturas elevadas. A grande propor¢do
de Ni deve proporcionar compatibilidade entre as deformacgdes da austenita
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e da camada passiva alem de prevenir a precipitagdo de fase . A baixa
proporg¢do de Carbono combinada com a presenga de Nb deve conferir
grande estabilizagdo da liga contra a corrosdo intergranular. Assim como o
Ni, a proporcdo de Cr também ¢ elevada de modo a melhorar o

desempenho em corrosdo. Entre as ligas comerciais, sd0o comparaveis aos

agos superausteniticos e alguns agos da série H como o HP no que se refere
as proporgdes entre Fe, Cr e Ni.

Tabela 3: Composi¢io quimica do ago pesquisado neste trabalho (% em massa)
C Si Mn P S Cr Ni Mo Al Co
BW1 [0,0495 | 0,204 | 0,522 [ 0,0160 | <0,0002 | 28,21 | 31,49 | 0,0671 | 0,0144 | 0,0379
BW2 |0,0484 | 0,204 | 0,515 | 0,0149 | <0,0002 | 28,02 | 31,58 | 0,0659 | 0,0143 | 0,0376
BW3 | 0,0480 | 0,204 | 0,514 [ 0,0150 | <0,0002 | 27,91 | 31,60 | 0,0679 | 0,0150 |0,0388
AT
MEDIA | 0,0486 | 0,204 | 0,517 | 0,0153 <0,0002 | 28,05 | 31,56 | 0,0670 | 0,0146 | 0,0381
Cu Nb Ti \' W Pb Sn B Fe 8] N
BW1 [0,0216 | 0,782 | 0,0103 | 0,0541 | 0,0390 | <0,0003 | 0,0046 | 0,0012 | 38,48
BW2 10,0212 (0,772 ]0,0104 | 0,0541 | 0,0363 | <0,0003 | 0,0046 | 0,0012 | 38,60
BW3 |0,0216 | 0,755 0,0104 | 0,0539 | 0,0364 | <0,0003 | 0,0046 | 0,0012 | 38,74
{\T 0,00424 | 0,03019
MEDIA | 0,0215 | 0,770 [ 0,0104 [ 0,0540 | 0,0372 | <0,0003 | 0,0046 | 0,0012 | 38,61

A predominancia da fase austenitica pode ser confirmada através do
calculo de niquel e cromo equivalentes e entrada no diagrama de schaeffler.
Os célculos de Niquel e Cromo equivalente sdo feitos através das equagdes
genéricas:

Nigq = %Ni + A (%Mn) + B (%C) + C (%N) + D (%Cu) + E (%Co)
Creq= %Cr + F (%Si) + G (%Mo) + H (%Al) + I (%Nb) + J (%Ti) + K (
%W) + L (%Va)

Os coeficientes variam com o tipo de processamento a que o material foi
submetido e a composi¢do da liga utilizada na sua determinagio
experimental. Os valores (Nigq ; Creq) calculados séo (34,15 ; 28,58) , (34,1
; 30,5), (32,7 ;30,7 ) utilizando respectivamente os coeficientes de
schaeffler e Delong, Shneider e Avery , sendo que os coeficientes obtidos
por Avery se referem a acos resistentes a temperatura .
O diagrama de schaeffler € mostrado na Figura 16 em seguida:
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Figura 16: Diagrama de schaeffler [16]

No diagrama de schaeffler classico, encontrado na literatura, ndo € possivel
plotar os pontos devido ao dominio limitado a 30 no valor de niquel
equivalente porem basta observar que o teor de niquel excede a quantidade
necessaria para entrada do ponto no campo de dominio austenitico.
Utilizando os coeficientes de Avery, para estabilizar a fase austenitica com
o valor de cromo equivalente calculado de 30,7%, bastaria que o valor de
niquel equivalente fosse de aproximadamente 30%, verificando-se um
excesso de 2,7% que no caso da adogdo dos coeficientes de schaeffler e
Delong passa a 6,3%, ambos os valores aproximados.

Vale lembrar que o diagrama de schaeffler nfo representa a composi¢do de
equilibrio termodinamico e sim a microestrutura do ago como soldado,
assim, na realidade espera-se para resfriamentos ndo tdo rapidos como o
resfriamento de porgdes soldadas uma tendéncia ainda maior de formacio
de austenita.

Quanto ao Nb, a quantidade € maior do que a necessaria para consumir
todo o Carbono do material que seria de 0,377%. Assumindo-se que todo o
Carbono est4 na forma de carboneto de nidbio e que a relagéo
estequiométrica ¢ estritamente NbC, um valor excedente de 0,393% do
niébio esta em solugdo no ago.

Para exposi¢des prolongadas em altas temperaturas esse Nb em solugdo
deve gerar potencial para a formagdo da fase de laves.

Com relagdo as impurezas fosforo e enxofre, pode-se verificar ser o
material em questdo bastante puro comparado com os agos inoxidaveis
austeniticos comuns como o 316L (low carbon) e 0 304L cujo teor maximo
de fosforo é 0,045% e de enxofre € 0,030%.
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3.1. MICROESTRUTURA

A microestrutura obtida por microscopia Optica da amostra como recebida
esta mostrada na Figura 17.

As micrografias revelam uma microestrutura composta de grios
austeniticos com intensa ocorréncia das maclas de recozimento e particulas
dispersas. O tamanho médio dos grios é de 60 um porem observa-se
grande dispersfo do tamanho de grio ao redor da média

O aspecto da dispersdo de particulas ¢ visivel sem ataque ao microscépio
optico e esta mostrada na figura

t'*(.‘

BE
(Y |
i 100 ym

Figura 17: Aspecto dos griios austeniticos, ataque 10ml de H;0, 12ml de HCL e 8ml de HNO;
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Figura 18: Aspecto dos griios austeniticos, ataque 10ml de 20, 12ml de HCL e 8ml de HN;. 200X
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Figura 19: Aspecto da distribuiciio das particulas de segunda fase. 200x

Para se determinar a natureza das particulas observadas, foi feita analise
quimica por EDS da matriz e das particulas. Pode-se constatar que parte
das particulas observadas, na realidade eram poros cavidades causadas pela
preparacdo metalografica.
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Figura 20: Espectro de energia dispersiva (EDS) de uma das particulas dispersas na matriz
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Figura 21: Espectro de energia dispersiva (EDS) da matriz austenitica.

Verificou-se através da analise quimica, que 70.23% dos atomos
constituintes das particulas dispersas na austenita sdo de Nb. A concluséo
que se pode tirar da analise € que é que se trata de precipitados de NbC
onde atomos de Cr, Fe e Ni encontram-se dissolvidos.

A analise da matriz concorda com a analise fornecida em todos os

elementos analisados.
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Tabela 4: Resultado quantitativo da andlise quimica dos carbonetos precipitados e da matriz

% peso ' Matriz Precipitados
Nb 0.77 79.86
Cr 27.94 6.72
Fe 38.24 7.43
Ni 32.49 5.99

Nio foi verificada a presenga de fases intermetalicas ou de carbonetos que
ndo o de Nidbio nem com microscopia eletronica de varredura.

A morfologia de alguns carbonetos foi entdo revelada através de
microscopia eletrdnica de varredura com elétrons retroespalhados e
elétrons secundarios. As imagens de microscopia de varredura foram uteis
para diferenciar os poros dos carbonetos. No caso de microscopia de
varredura com elétrons retroespalhados (Figura 22) pode-se visualizar a
intensa ocorréncia de precipitados finos dispersos na matriz assim como
alguns maiores. E possivel observar que alguns poros contem em seu
interior pequenas particulas de carboneto que foram arrastadas durante a
preparagdo metalografica.
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Figura 22 Imagem de MEV com eletrons secundanos mostrando particulas de Nb
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Figura 23: Imagem de MEV com elétronretrsplados mostran prticuas de NbC

O grande contraste nas imagens de elétrons retroespalhados é resultado da
grande diferenca de peso atdmico entre Niobio e Ferro.

A morfologia observada das particulas de carboneto de Nidbio na Figura 22
e na Figura 23, sugerem que grandes particulas duras de carboneto que nédo
tém a capacidade de acompanhar toda a deformag@o da matriz, durante o
trabalho mecanico de forjamento se quebraram em varias particulas
menores formando aglomerados de particulas. Foram observadas particulas
aproximadamente esféricas e particulas alongadas de formato irregular, as
ultimas, formando os tais aglomerados. Ainda em relagdo as Figura 22 e
Figura 23, verifica-se que alguma deformagado precedeu a quebra.

3.2. MACLAS DE RECOZIMENTO

As micrografias do material como recebido, mostram uma intensa
ocorréncia de maclas de recozimento resultado da baixa energia de defeito
de empilhamento (EDE) da austenita. A energia dos contornos coerentes de
macla € aproximadamente a metade da EDE. Portanto, materiais com baixa
EDE também apresentam baixa energia de macla e alta incidéncia deste
tipo de defeito cristalino. A intensa maclagdo € caracteristica dos agos
inoxidaveis austeniticos.As maclas de recozimento constituem acidentes de
empilhamento de planos atémicos no curso do crescimento de gréos.
Outros fatores como velocidade dos contornos de grio na recristalizagdo,
tamanho de grao e textura cristalografica que ndo sdo conhecidos para esse
material, influem na ocorréncia de maclas de recozimento. Na Figura 25
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observa-se um grio austenitico atravessado com quatro maclas. Os
contornos de macla sdo locais de nucleagdo de algumas das fases
encontradas nos ag¢os inoxidavei austeniticos e portanto essas fases devem
encontrar facilidade adicional de nucleagdo nesse material devido a

abundancia desses contornos.
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Figura 25: Maclas atravessando grio austenitico

\ \ \ ¢ ’.. ‘

AW
\ g N

. 'l‘: [y

\,

{' P o (B ‘\\: -.r;,\& 5 ’ g A s
) S 100 pm

Figura 24: Maclas terminando no interior do grio

3.3. ESTADO SOLUBILIZADO

O objetivo industrial do tratamento térmico de solubilizagdo € fornecer
condic¢des cinéticas para que o CriCgretido no material se dissolva e
promover a diminui¢do da atividade de C na solugdo, estabilizando o ago
contra corrosdo intergranular. No caso em analise a composi¢do quimica ja
¢ fortemente estabilizada e particulas de Cry3Cq t€m conseqiientemente
baixa probabilidade de precipitagdo em quantidades mensuraveis.

Os fendmenos metalurgicos mais expressivos observaveis no tratamento de
solubiliza¢do de um ago estabilizado séo estabilidade dos carbonetos NbC
em altas temperaturas, evolugdo do tamanho de grdo e da dureza.

O material como recebido foi submetido a forjamento e nominalmente
recozido ndo sendo esperada a ocorréncia de recristalizagdo durante o
tratamento térmico de solubilizagdo, pois a energia armazenada na
deformacéo, que € o potencial termodindmico para a recristalizag¢do, ndo
estava disponivel. A dureza do material que caiu de 202 para 177 HV1
evidencia que apesar de recozido, havia alguma deformagéo retida que foi

recuperada.

O crescimento do gréo austenitico poderia ter ocorrido porem néo foi

verificado.
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Das imagens de microscopia Optica do material sem ataque, verificou-se
que as particulas de carboneto ndo sofreram dissolugiao expressiva,
confirmando que eram de fato de NbC.

3.4. DEFORMACAO E RECOZIMENTO

3.41. EVOLUGAO DA DUREZA COM A INTENSIDADE DE

DEFORMAGAO

Dureza x Deformacgao

600 - =
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Figura 28: Evolu¢iio da dureza com o grau de intensidade de deformagfo na laminagio.

Para a obten¢ao de dados quantitativos sobre a resposta do material em
termos de dureza, foi realizada laminacdo a frio e medidas de dureza em
trés intensidades diferentes de redugoes.

A evolugdo da dureza com o grau de deformagdo pode ser observada no
grafico da Figura 28 apresentada em seguida.

Outra variac¢ao notavel foi o alongamento observado nos carbonetos NbC
na direg¢@o de laminagdo. As figuras 29 a 32 mostram o aspecto dos
carbonetos na matriz recozida.
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Figura 31: Aspecto das particulas de NbC no ago laminado

com reducdo de 71%. 200X

Figura 32: Aspecto das particulas de NbC no ago laminado
com reducdo de 71%. 500X
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3.4.2. EVOLUGAO DA DUREZA COM A TEMPERATURA
DE RECOZIMENTO
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Dureza HV1

0 700 800 900 1000

Temperatura oC

Figura 33: Evolugio da dureza com a temperatura de recozimento

Verifica-se que a maior variag@o de dureza ocorre entre 700 e 800 ° C
sendo evidenciada a recristalizagdo neste intervalo. Verificou-se também
queda na diferenga entre os valores de dureza medidos para as duas
intensidades de deformacgdo sendo a dureza das amostras recozidas a 1000
°C praticamente iguais entre si € muito proximas da temperatura da amostra
solubilizada a 1050 ° C por 2 horas sem deformagéo a frio prévia,
mostrando que o tratamento térmico de recozimento nessa temperatura faz
com que o material atinja valores proximos ao valor minimo de dureza que
se pode atingir através da ag@o da temperatura.
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Figura 34: Microestrutura do material laminado e recozido a 1000°C mostrando os carbonetos
alongados na microestrutura recristalizada. 200X

3.4.3. EVOLUGAO DA DUREZA COM O TEMPO DE
RECOZIMENTO

O tempo de exposigdo em temperaturas na faixa de recristalizagdo do acgo é
um importante parametro do processo de recozimento a que se submete
chapas laminadas.

Para a obtengéo de dados sobre a resposta do material em dureza amostras
laminadas foram submetidas a tempos crescentes de exposi¢do tendo sido
observada queda na dureza do material a medida em que o tempo de
exposi¢do foi aumentado.

Tabela 5: Evolugiio da dureza com o tempo de recozimento para chapa laminada a frio com
reducio de 60%

Tempo (min) 0 30 60 90 120
Dureza (HV1) 348 2215 213,5 215,75 209

Verifica-se que durante os primeiros 30 minutos de tratamento o material
exibe amolecimento expressivo enquanto para exposi¢des maiores o efeito
da temperatura passa a ndo ser tio intenso.

Para 120 minutos de exposi¢éo os valores das medidas de dureza se
aproximam das medidas para o material como recebido (202 HV1)
evidenciando que a quase totalidade do encruamento gerado na laminagdo
foi recuperado.
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3.4.4. VERIFICAGAO DE MARTENSITA INDUZIDA POR
DEFORMAGAO

A medida do magnetismo de uma amostra deformada é um modo fécil e
seguro para verificagdo da ocorréncia de martensita induzida por
deformagdo pois a principal martensita formada (o’, CCC) é
ferromagnética. A possibilidade de se induzir martensita foi levantada
devido ao fato de ser uma fase encontrada em agos inoxidaveis austeniticos
comuns. Uma amostra laminada com uma redug¢édo de 71,4% foi submetida
a analise e ndo foi verificada indugdo de martensita.

De fato o calculo de Ms(p) e Md(p)(30/50) que correspondem a a uma
estimativa da temperatura de inicio de formacdo de martensita e de
formagdo de 50% de martensita apds 30% de deformagdo forneceram
valores extremamente baixos .

As equagdes utilizadas foram:

Equacao de Angel:

Md(p)(30/50) = 413-9,5Ni-13,7Cr-8,1Mn-9,2Si-18,5Mo-1462(C+N) [5]
Equac¢do de Holmes, Gladman e Pickering :

Ms(p) =502-30Ni-12Cr-13Mn-810C-1230N-54Cu-46Mo [5]

E os valores obtidos sao: Md(1)(30/50)=-391,7 e Ms(p) =-868,7
A formagdo de martensita depende ainda de fatores como velocidade e
modo de deformagdo que ndo sdo considerados nas formulas.

4. CONCLUSAO

As analises realizadas no ago do presente trabalho permitem as seguintes
conclusdes:

1) trata-se de um ago inoxidavel austenitico resistente ao calor com
seguinte composi¢do base média, em porcentagem em massa: Fe = 38,5%;
C =0,05%; Si=0,2%; Mn = 0,5%; Cr=28%; Ni = 31,5%; Nb = 0,8%.

2) No estado como recebido (forjado a quente e recozido) o material
apresentou uma microestrutura completamente austenitica (isenta de ferrita
delta), contendo graos totalmente recristalizados e com didmetro médio de
cerca de 60 um.

3) Foi detectada uma alta incidéncia de maclas de recozimento, tipica dos
a¢os austeniticos.
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4) Na matriz austenitica encontrou-se uma dispersdo de carbonetos NbC,
que ndo se alterou significativamente durante o tratamento térmico de
solubilizagdo realizado a 1050 °C por 30 minutos.

5) O material apresentou apreciével endurecimento por deformacdo, mas
ndo apresentou martensita induzida por deformagao («’, CCC,
ferromagnética).

6) A temperatura de recristalizagdo esta na faixa de 700 a 800 °C para
reducdes de 71% a 88%.

7) A exposicao a 1050 °C durante 120 minutos ocasiona redugio de 348
para 208 HV1 sendo 91% do amolecimento alcangado nos primeiros 30
minutos.
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