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RESUMO

Este trabalho tem por objetivo a observagao e andlise dos tipos de fratura
encontrados em um ago superferritico contendo 28% de cromo, 4% de niquel e
2% de molibdénio (DIN W. Nr. 1.4575), ap6s a precipitacao/formagédo das fases
fragilizantes sigma (o) ou alfa linha (a'). Corpos de prova entalhados foram
fraturados por flexao na temperatura ambiente, em ensaios ndo normalizados. As
fraturas foram analisadas com auxilio de microscopia eletrénica de varredura. As
linhas de deformacgao, préximas da regido da fratura, também foram analisadas e
forneceram informagbes relevantes. A fase sigma  precipitou-se
predominantemente nos contornos de grdo. Apds a saturacdo destes locais,
ocorreu precipitagao no interior dos graos. A fratura (fratura da fase sigma) nas
amostras contendo fase sigma como fase continua nos contornos de grao foi
fragil e intergranular. Nao foram observadas linhas de deformagado nas
vizinhangas da fratura. As amostras contendo fase sigma em menor quantidade e
que nao formava uma rede continua apresentou fratura mista, isto &, fratura fragil
da fase sigma e fratura dactil alveolar (“dimples™) da ferrita. Neste caso, foram
observadas linhas de deformagao curvilineas na ferrita. As amostras contendo
fase alfa linha (') apresentaram fratura fragil transgranular (fratura da ferrita).
Neste caso as linhas de deformagdo nas vizinhangas da fratura eram sempre
retilineas. A presenca tanto da fase sigma como da fase linha comprometeu a

tenacidade do ago.



1. Introducgio

A seguir apresenta-se uma breve descricdo dos agos inoxidaveis,
especialmente dos superferriticos, a qual servirda de fundamentagdo para os

objetivos deste trabatho.

1.1  Acos inoxidaveis ferriticos

Os acos inoxidaveis podem ser classificados quanto as suas microestruturas
em quatro tipos principais: austenitcos, ferriticos, martensiticos e ferriticos-
austeniticos com microestrutura duplex. Além destes quatro tipos, existe pelo
menos um quinto tipo denominado endureciveis por precipitagdo, ou “PH", do
inglés “precipitation hardening” [1].

Acos inoxidaveis ferriticos sao ligas a base de ferro contendo entre 11 e 30%
de cromo. O limite superior do teor de cromo & arbitrario e 30% representa os
teores mais elevados encontrados em ligas comerciais.

A estrutura cristalina dos inoxidaveis ferriticos € clubica de corpo centrado.
Os acos ferriticos sao ferromagnéticos e em geral ndo podem ser endurecidos por
tratamento térmico. Geralmente, eles ndo possuem alto limite de escoamento.
Seu limite de escoamento no estado solubilizado esta entre 275 e 350 MPa. Sua
baixa tenacidade limita sua fabricabilidade e o tamanho maximo de sua seg&o
utilizavel. Suas principais vantagens estdo nas resisténcias a fratura por corrosao
sob tensdo em cloretos, & corrosdo atmosférica e a oxidagado. Além disto, eles

possuem um custo relativamente baixo [2,3].



As diferentes aplicagbes dos inoxidaveis ferriticos sao determinadas
essencialmente pelo teor de cromo do ago. As ligas de baixo teor cromo (11 a
16%) sdo muito utilizadas em escapamentos de automédveis. As de cromo
intermediario (16 a 18%) sac utilizadas em pegas de acabamento automotivo e
em utensilios de cozinha. Ja as ligas de alto cromo (19 a 30%), chamadas de
superferriticas, sao utilizadas em aplicagdes que requerem aitos niveis de
resisténcia a corrosdo e a oxidagao. Suas caracteristicas serdo discutidas mais
adiante.

Apesar de serem conhecidos ha mais de 40 anos, os agos inoxidaveis
ferriticos tiveram uso mais restrito que os agos inoxidaveis austeniticos. Isto
ocorreu devido a menor ductilidade em relagdo aos austeniticos, maior
susceptibilidade a fragilizagdo, maior sensibilidade ao entalhe e baixa
soldabilidade. Todos estes fatores contribuem para a baixa fabricabilidade.

As ligas superferriticas foram obtidas na década de 60 apo6s pesquisas
intensivas. Essas pesquisas tornaram as ligas superferriticas vantajosas em
relagdo as austeniticas devido ao aumento do custo do niquel e as novas
caracteristicas obtidas. As ligas superferriticas possuem alta resisténcia a fratura
por corrosdo sob tensao, excelentes resisténcias a corroséo e a oxidagao, boa
soldabilidade e boa fabricabilidade.

As pesquisas da década de 60 levaram a conclusédo de que a formagao de
martensita e a necessidade de pré-aquecimento e tratamento térmico pos-
soldagem dos agos inoxidaveis ferriticos poderiam ser suprimidos. O controle dos
elementos intersticiais como carbono, nitrogénio e oxigénio, levaria a diminuigéo
destes problemas [3]. Isto seria possivel pela “ultra-alta” pureza quanto ao teor de

intersticiais ou pela estabilizagdo com titanio ou ni6bio. As pecas soldadas seriam



assim resistentes a corrosdo, tenazes e ducteis. Para se obter a “ultra-alta”
pureza foram utilizados os processos de refinamento em forno de fusao por feixe
de elétrons em vacuo (EBM), descarburizagdo em vacuo (VOD) e em argdnio-
oxigénio (AOD) e a fusdao em forno de indugéao sob vacuo (VIM).

Com estas tecnologias foram obtidas dois tipos de ligas ferriticas:

- “ultra-alta” pureza; a quantidade de intersticiais (C e N) é menor que
150ppm;

- pureza intermediaria: quantidade de intersticiais maior que 150ppm.

Os acgos inoxidaveis superferriticos [4 a 7] geralmente possuem teores entre
25 e 28% Cr e mais que 3% de Mo. Adigdes de niquel sdo utilizadas em teores de
até 4%. O oxigénio e o hidrogénio também s&o prejudiciais. Seus niveis devem
ser cuidadosamente controlados apesar de ndo serem mencionados nas
especificagdes quimicas da liga

A obtengdo de boas propriedades nos agos inoxidaveis superferriticos
soldados s6 foram possiveis gragas & obtengdo de teores muito baixos de
intersticiais. Estas propriedades também foram possiveis pela obtengdo de um
balanco cuidadosoc de nidbio e titdnio adequados aos casos das ligas com
quantidades intermediarias de intersticiais. Por isso, os procedimentos de
soldagem que possuem a melhor protegdo por gas e limpeza devem ser
selecionados para se evitarem contamina¢gdes com carbono, nitrogénio,

hidrogénio e oxigénio.



1.2 Transformagoes de fases nos agos superferriticos

Os agos inoxidaveis superferriticos estdo sujeitos a precipitagao de fases
intermetalicas indesejaveis quando expostos a determinadas temperaturas [4 a 7].
As ligas contendo cromo mais alto, digamos acima de 18%, podem ser
fragilizadas pela precipitagdo da fase tetragonal o de composigdo FeCr ou
FeCrMo. A temperatura minima para sua formagao € aproximadamente 450°C.
Sua precipitagdo ocorre muito vagarosamente a esta temperatura. A velocidade e
a propensao a precipitagao de o aumenta com o aumento nos teores de Cr e Mo.
A presenga de teores altos de cromo e molibdénio nos agos inoxidaveis
superferriticos eleva a temperatura “solvus” da fase ¢ para aproximadamente
1000°C. A nucleagéo da fase o se da preferencialmente nos contornos de grao.

A presenga de molibdénio promove a formagao da fase cubica complexa y,
cuja composigao & FessCri2Moqo. As fases o e  sdo estabilizadas pelo titanio.
Estas fases intermetalicas se formam mais rapidamente a 850°C. Por isso os
agos superferriticos devem ser resfriados rapidamente apés os tratamentos
térmicos. Pegas soldadas de agos inoxidaveis superferriticos nao devem ser
utilizadas a temperaturas préximas de 850°C.

Os agos inoxidaveis superferriticos também estdo sujeitos a fragilizagdo
quando expostos a temperaturas entre 350°C e 550°C. Este efeito ocorre mais
rapidamente quando os agos séo expostos por volta de 475°C (887 °F). O grau de
fragilizagdo dos 475°C aumenta com o aumento dos teores de cromo e de
molibdénio do ago. Esta fragilizagdo se da devido & decomposi¢do espinodal da
fase ferrita em uma mistura de fase o rica em ferro e fase o' rica em cromo.

Reagbes adicionais como as precipitagdes de carboneto de cromo e nitreto de



cromo também causam a fragilizagdo dos 475°C. Tratamentos térmicos
realizados a temperaturas na faixa de 620°C a 650°C podem aliviar os efeitos da
fragilizagdo dos 475°C. Esta fragilizagdo também pode ser totalmente removida
realizando-se um tratamento térmico de solubilizagdo a altas temperaturas

seguido de um resfriamento rapido.

1.3 Efeitos de o e o’ na tenacidade a fratura

A tenacidade dos agos inoxidaveis superferriticos em altas tensdes esta
mais relacionada com sua resisténcia a iniciagoes de trincas rapidas do que com
propagacéo de trincas. Uma vez iniciada, uma trinca se propaga para uma fratura
fragil [8,9]. Locais propicios para a formagao de trincas por clivagem sao
fornecidos principalmente por precipitados intergranulares. Como mencionado
anteriormente, a fase o precipita-se principalmente nos contornos de gréo. Assim
a fase o facilita muito a iniciagdo e também a propagacgao de trincas, ja ela
também é uma fase dura e fragil.

A fase alfa linha que produz a fragilizagao dos 475°C é finamente distribuida
nos graos de ferrita. A fragilizagdo dos 475°C leva a fraturas transgranulares do
tipo clivagem nos agos inoxidaveis superferriticos a temperatura ambiente. Os
agos inoxidaveis superferriticos no estado solubilizado s6 apresentam fratura do

tipo clivagem em temperaturas muito baixas.



2. Objetivos do trabalho

Os principais objetivos deste trabalho s&o:

i) induzir diferentes transformagées de fase em um ago superferritico

do tipo DIN W. Nr. 1.4575;

i) estudar as fraturas com auxilio de microscopia eletrénica de
varredura;

iii) identificar mecanismos de fragilizagao;

iv) estudar as linhas de deformagéao nas vizinhangas da fratura.

3. Materiais e métodos

Os materiais utilizados na realizagdo deste trabalho estao descritos a seguir.
Segue também uma descrigdo dos métodos de preparagdo das amostras e

ensaios realizados.

3.1 Materiais

O ago DIN W. Nr. 1.4575 foi utilizado em todas as experiéncias. O ago
estudado € o DIN W. Nr. 1.4575, cuja composigdo em porcentagem em peso é
C=0,01%; Si=0,35%; Mn=0,22%; Cr=28,12%; Mo=2,44%; Ni=3,91%; Nb=0,31%:
N=0,01%.

Os corpos de prova foram cortados com dimensdo de 5x10x20mm e foram

inicialmente solubilizados a 1050°C por 30 minutos, seguidos de resfriamento em



agua. Posteriormente, as amostras sofreram tratamentos térmicos de
envelhecimento com o objetivo de causar transformagdes de fases. Os

tratamentos térmicos realizados em cada corpo de prova estio listados na tabela

a seguir:
Tabela 1: Tratamentos térmicos realizados nos corpos de prova
Corpo de prova Temperatura o Tempo
A 850°C ' 94h
B 850°C ' 4h
c 475°C - 811h

A seguir foi feito um chanfro em cada corpo de prova utilizando-se uma lima

triangular diamantada, como indica a figura a seguir:

X

5 mm Y
/\ f 10 mm
< —p

20 mm

Figura 1: Esquema do corpo de prova.

Os corpos de prova foram lixados, polidos e atacados para depois serem

fraturados com o auxilio de uma morsa.




3.2 Metalografia

3.2.1 Polimento

Foi empregado o polimento mecanico manual convencional utilizando-se
lixas d’agua (400, 600 e 1000) e pasta de diamante (6 um, 3 ume 1 pm ).

Todos os corpos de prova forma ocbservados.

3.2.2 Ataque metalografico

Para analise das microestruturas foi escolhido o reagente V2A (100 cm® de
HCI, 10 cm® de HNO3, 100 cm® de H,O e 0,3 cm?® de estabilizador Sparbeize) que

revelou de forma satisfatéria a morfologia da matriz superferritica e a fase o

precipitada nos contornos de grao.

3.3 Microscopia ética

Os corpos de prova forma observados no microscopio ético antes e apos

sua fratura. As imagens observadas foram registradas em fotografias eletrénicas.



3.4 Microscopia eletrénica de varredura

Os corpos de prova foram observados no microscopio eletrdnico da
varredura ap6s sua fratura. A fratura foi observada em dois planos diferentes: o
de plano de topo e o plano frontal. As imagens observadas foram registradas em

fotografias eletrénicas.

4. Resultados e discussio

Em seguida sdo apresentados os resultados de analise microestrutural e de
analise de fratura de amostras contendo fase sigma (o) e fase alfa linha ()
obtidos com auxilio de microscopia optica, microscopia eletrénica de varredura

(MEV) e medidas de microdureza.

4.1  Resultados do corpo de prova A

O corpo de prova A foi submetido a tratamento térmico de envelhecimento a

850 °C por 94 horas. Apés este tratamento térmico a reacao de precipitagéo de

fase sigma tinha se completado.
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411 Microscopia 6ptica

As micrografias das figuras 2 e 3 apresentam a microestrutura do ago
inoxidavel superferritico contendo fase sigma apés 100% de transformagao
(precipitagéo). Os contornos de graos de ferrita estao recobertos de fase sigma,
formando uma fase continua. Por outro lado, também ocorreu precipitaciao de

fase sigma no interior dos graos.

3

x«g’@ﬁm

<
B &) : e AR
(T VN B/

= 4 . 3.
wers AR Rt A2 g o) >

by
£
£

Figura 2: Amostra A (850°C por 94h), ataque V2A, aumento de 100x, microscopia

optica. Vista de topo (plano X, vide figura 1).
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Figura 3: Amostra A (850°C por 94h), ataque V2A, aumento de 200x, microscopia

Optica. Vista de topo (plano X, vide figura 1).

As figuras 4 e 5 apresentam a amostra A apods a fratura. Observa-se que a
fratura ocorreu ao longo da fase sigma. Os contornos gréos de ferrita estao
recobertos de fase sigma. A fase sigma precipitou-se também no interior dos

graos.



, microscopia

aumento de 200x

ataque V2A,

3

Figura 4: Amostra A (850°C por 94h)

Optica. Vista de topo (plano X, vide figura 1).
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°C por 94h), ataque V2A, aumento de 200x

Figura 5: Amostra A (850

Optica.Vista de topo (plano X, vide figura 1).



A figura 6 mostra trincas no interior da fase sigma devido a fragilidade da
mesma. Observam-se os graos de ferrita recobertos de fase sigma e também fase

sigma precipitada no interior dos graos.
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Figura 6: Amostra A (850°C por 94h), ataque V2A, aumento de 500x, microscopia

optica. Vista de topo (plano X, vide figura 1).

A figura 7 apresenta mais uma ilustracio, obtida em outro local, mostrando
que a fratura fragil percorreu a fase sigma. Observam-se ainda contornos de graos

de ferrita recobertos de fase sigma.
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Figura 7: Amostra A (850°C por 94h), ataque V2A, aumento de 500x, microscopia

oOptica. Vista de topo (plano X, vide figura 1).

A figura 8 mostra mais uma ilustragéo de trincas na fase sigma.

Figura 8: Amostra A (850°C por 94h), ataque VZ2A, aumento de 1000x,

microscopia oOptica. Vista de topo (plano X, vide figura 1).



4.1.2 Microscopia eletronica de varredura

A figura 9 mostra, como as figuras anteriores, o plano perpendicular ao plano
de percurso da fratura. E possivel observar-se os graos de ferrita e a fase sigma
recobrindo seus contornos de grao. Observa-se o caminho da fratura ao longo da

fase sigma e as trincas na fase sigma.

Acc YV an Det WD |
0 300x BSE 101

A

Figura 9: Amostra A (850°C por 94h), ataque V2A, aumento de 300x, microscopia
eletrénica de varredura com elétrons retroespalhados. Vista de topo (plano X, vide

figura 1).

A figura 10 mostra a superficie de fratura da amostra A. Como a fratura
ocorreu predominantemente ao longo da fase sigma, esta imagem ¢é
essencialmente da fratura da fase sigma. E possivel também reconhecer as

formas dos antigos graos de ferrita.
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Figura 10. Amostra A (850°C por 94h), ataque V2A aumento de 200x.
microscopia eletrénica de varredura com elétrons secundarios. Vista frontal (plano
Y, vide figura 1).

As figuras de 11 a 15 mostram as caracteristicas e detalhes da fratura fragil

da fase sigma na amostra A.

175 Sigma

A

Figura 11 Amostra A (850°C por 94h), ataque VZ2A. aumento de 1000x.
microscopia eletrénica de varredura com elétrons secundarios. Vista frontal (plano

Y, vide figura 1).
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Figura 12: Amostra A (850°C por 94h), ataque V2A. aumento de 2500x.
microscopia eletronica de varredura com elétrons secundarios. Vista frontal (planc

Y, vide figura 1).
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Figura 13: Amostra A (850°C por 94h), ataque VZ2A. aumento de 5000x.
microscopia eletronica de varredura com elétrons secundarios. Vista frontal (planc

Y, vide figura 1)



Figura 14: Amostra A (850°C por 94h), ataque V2A, aumento de 1685x,

microscopia eletrénica de varredura com elétrons secundarios. Vista frontal (plano

Y, vide figura 1).

>Igma
A

Figura 15: Amostra A (850°C por 94h ), ataque V2A, aumento de 2500x,

microscopia eletrénica de varredura com elétrons secundarios. Vista frontal (plano

Y, vide figura 1).



4.2 Resultados do corpo de prova B

O corpo de prova B foi submetido a tratamento térmico de envelhecimento a
850 °C por 4 horas. Apos este tratamento térmico a reagao de precipitagao de

fase sigma tinha ocorrido, porém nao tinha se completado.

4.21 Microscopia optica

A figura 16 mostra os grdos de ferrita com fase sigma precipitada nos
contornos de graos, recobrindo-os apenas parcialmente. Em outras palavras,
nesta amostra que a fase sigma nao forma uma fase continua. A despeito disto,

ocorreu alguma precipitagdo no interior dos graos.

Figura 16: Amostra B (850°C por 4h), ataque V2A, aumento de 200x, microscopia

Optica. Vista de topo (plano X, vide figura 1).
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Nas figuras 17, 18 e 19 sao apresentadas micrografias opticas da amostra B,
apos a fratura. Observa-se que a fratura ocorreu ao longo dos contornos de grao
que estavam parcialmente recobertos de fase sigma. Outros graos no mesmo
percurso sofreram deformagio, como evidenciam as linhas de deformacgao
proximas & fratura. Observa-se que as linhas de deformagdo sao curvilineas
("wavy glide”) e a quantidade de linhas de deformagéo diminui a medida que

aumenta a distancia da fratura.

Figura 17: Amostra B (850°C por 4h), ataque V2A, aumento de 100x, microscopia

optica. Vista de topo (plano X, vide figura 1).
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Figura 18: Amostra B (850°C por 4h), ataque V2A, aumento de 100x, microscopia

Optica. Vista de topo (plano X, vide figura 1).

Figura 19: Amostra B (850°C por 4h), ataque V2A, aumento de 200x, microscopia

Optica. Vista de topo (plano X, vide figura 1).



4.2.2 Microscopia eletrénica de varredura

A figura 20 mostra, como as figuras anteriores, uma vista perpendicular ao

plano de percurso da fratura e representa os graos de ferrita deformados.

Det WO F————— 200 um

BSE 956 Sigma 4h

Figura 20: Amostra B (850°C por 4h), ataque V2A, aumento de 82x, microscopia
eletrénica de varredura com elétrons retroespalhados. Vista de topo (plano X, vide

figura 1).

A micrografia da figura 21 foi obtida utilizando-se elétrons retroespalhados.
Neste tipo de imagem, as regides da amostra contendo elementos de maior
numero atémico aparecem com coloragdo mais clara na micrografia, pois a
emissao de elétrons retroespalhados aumenta com o aumento do nUmero
atomico. A figura consiste em uma vista perpendicular ao plano de propagacao
da fratura, sendo possive! visualizar-se ao centro uma inclusdo de cor clara. O

microscopio eletrénico de varredura utilizado, dispunha de um analisador de raios



2
[t

x por dispersao de energia, tornando possivel a analise quimica de micro-regides
da amostra. A microanalise da inclusdo indicada em (regido 1) acusou a
presenca predominante de zirconio. O detetor utilizado ndo permite a detecdo de
elementos leves, com numero atébmico menor que 11, tais como carbono,
nitrogénio e oxigénio. E possivel também visualizar na micrografia particulas
massivas fase sigma (regido 2) e particulas mais finas de uma outra fase
precipitada no contorno de grao (regiao 3). Esta fase & certamente constituida por
elementos de numero atébmico médio superior ao de ferro, cromo e niquel,
elementos predominantes na matriz (mais escura). A identificacdo completa e

Inequivoca desta fase ainda nao foi concluida e esta em andamento.

'.[lli' f<1<ll]lr
(b 1290x

Figura 21. Amostra B (850°C por 4h), ataque V2A, aumento de 1290x,
microscopia eletrénica de varredura com elétrons retroespalhados. Vista de

topo(plano X, vide figura 1).



A figura 22 apresenta as mesmas caracteristicas citadas na figura 21.

Ace V. Spot Magp Del WD
00KV 40 1200x BSI

P O W
Figura 22: Amostra B (850°C por 4h), ataque V2A, aumento de 1290x,
microscopia eletrénica de varredura com elétrons retroespalhados. Vista de topo

(plano X, vide figura 1).

A figura 23 apresenta os alvéolos caracteristicos da fratura ductil. E possivel
observar-se uma inclusdo arredondada que provavelmente deu origem ao alvéolo

maior no centro da micrografia.



Figura 23. Amostra B (850°C por 4h), ataque V2A, aumento de 2500x,
microscopia eletrénica de varredura com elétrons secundérios. Vista frontal (plano
Y, vide figura 1).

Na porg¢éo esquerda da figura 24 observa-se uma zona de fratura fragil. Na
porcao direita da figura é possivel observar-se uma zona de fratura ductil

(alveolar).

r--{

Figura 24: Amostra B (850°C por 4h), ataque V2A, aumento de 1250x,

microscopia eletrénica de varredura com elétrons secundarios. Vista frontal (plano

Y, vide figura 1).
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A figura 25 mostra um alvéolo, bem como a inclusdo arredondada que

provavelmente o originou (ao centro).

Figura 25: Amostra B (850°C por 4h), ataque V2A, aumento de 5000x,
microscopia eletrénica de varredura com elétrons secundéarios. Vista frontal (plano
Y, vide figura 1).

A figura 26 mostra um alvéolo, bem como a inclusao de forma facetada que

provavelmente o originou.

Figura 26: Amostra B (850°C por 4h), ataque V2A, aumento de 2000x,

microscopia eletronica de varredura com elétrons secundarios. Vista frontal (plano

Y, vide figura 1).
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4.3 Resultados do corpo de prova C

O corpo de prova C foi submetido a tratamento térmico de envelhecimento a
475 °C por 811 horas. Nesta temperatura ocorre a formagao da fase alfa linha
(o). Decorridas mais de 800 horas de envelhecimento, a reagao de formagao de
alfa linha muito provavelmente se completou, ocorrendo para tempos mais longos

apenas engrossamento das particulas.

4.3.1 Microscopia Optica

As figuras 27 e 28 apresentam uma ilustragio do agregado policristalino do
corpo de prova C e dos seus contornos de grao destacados pelo ataque
metalografico. Nao € possivel visualizar por microscopia 6ptica a fase alfa linha,
pois ela € submicrométrica, na verdade, ela € nanométrica. As marcas escuras
distribuidas sobre os graos sdo pontos de corrosao localizada (pittings) originarios

do processo de ataque metalografico.
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Figura 27: Amostra C (475°C por 811h), ataque V2A, aumento de 100x,

microscopia optica. Vista de topo (plano X, vide figura 1).

Figura 28: Amostra C (475°C por 811h), ataque V2A, aumento de 200x,

microscopia optica. Vista de topo (plano X, vide figura 1).
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As figuras 29, 30, 31 e 32 mostram, em vistas perpendiculares ao plano de
fratura, linhas de deformagao retilineas. Observa-se que estas linhas de
deformacgao diferem das linhas curvilineas observadas nas figuras 17, 18 e 19
relativas a amostra B. A quantidade de linhas de deformagdo diminui com o

aumento da distancia da regido da fratura.

Figura 29: Amostra C (475°C por 811h), ataque V2A, aumento de 50x,

microscopia optica. Vista de topo (plano X, vide figura 1).
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Figura 30: Amostra C (475°C por 811h), ataque V2A, aumento de 200x,

microscopia optica. Vista de topo (plano X, vide figura 1).

Figura 31. Amostra C (475°C por 811h), ataque V2A, aumento de 200x,

microscopia 6ptica. Vista de topo (plano X, vide figura 1).
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Figura 32: Amostra C (475°C por 811h), ataque V2A, aumento de 500x.
microscopia optica. Vista de topo (plano X, vide figura 1).

A figura 33 mostra uma trinca transgranular que atravessou um grao de
ferrita. Também pode-se observar linhas de deformagao retilineas préximas a

trinca.

Figura 33: Amostra C (475°C por 811h), ataque V2A, aumento de 500x.

microscopia optica. Vista de topo (plano X, vide figura 1).



4.3.2  Microscopia eletrénica de varredura

A figura 34, a exemplo das figuras anteriores, permite visualizar as

incluses, bem como os contornos dos graos de ferrita e as linhas de deformacao.

Acc Y Spot Magn Det WD
200k 40 1E0w BSE 10

Figura 34: Amostra C (475°C por 811h), ataque V2A, aumento de 159,
microscopia eletrénica de varredura com elétrons retroespalhados. Vista de topo

(plano X, vide figura 1).

A figura 35 permite visualizar uma inclusao e linhas de deformacgao mais

acentuadas nos graos proximos a regiao da fratura transgranular.



Figura 35: Amostra C (475°C por 811h), ataque V2A, aumento de 2000x,
microscopia eletrénica de varredura com elétrons retroespalhados. Vista de topo
(plano X, vide figura 1).

A figura 36 mostra outro local da mesma regiao da figura 35 contendo uma
inclusdo, a qual também sofreu fraturas. Utilizando-se o recurso de microanalise,
foi possivel identificar a presenga do elemento zirconio nesta inclusdo. Também
pode-se observar que a progressdo dos degraus de deformagao do gréo da

por¢ao direita da figura foi delimitada pelos graos adjacentes.

Figura 36: Amostra C (475°C por 811h), ataque V2A, aumento de 1000x.
microscopia elefrénica de varredura com elétrons retroespalhados. Vista de topo

(plano X, vide figura 1).
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A figura 37 mostra os aspectos tipicos de uma fratura por clivagem como os

degraus e linguas nas facetas de clivagem.

Figura 37: Amostra C (475°C por 811h), ataque V2A, aumento de 300x.
microscopia eletrénica de varredura com elétrons secundarios. Vista frontal (plano
Y, vide figura 1).

A figura 38 corresponde a um detalhe da figura 37, na qual pode-se

visualizar um grdo no qual ocorreu uma mudanca na dire¢ao da fratura.

Figura 38: Amostra C (475°C por 811h), ataque V2A, aumento de 2000x,
microscopia eletrénica de varredura com elétrons secundarios. Vista frontal (plano

Y, vide figura 1).
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A figura 39 apresenta os mesmos aspectos que a figura 37, como a
configuragdo de degraus e linguas nas facetas de clivagem da fratura

transgranular.
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Figura 39: Amostra C (475°C por 811h), ataque V2A, aumento de 1000x,
microscopia eletrénica de varredura com elétrons secundarios. Vista frontal (plano

Y, vide figura 1).

A figura 40, detalhe da figura 39, mostra uma trinca em bifurcacado que ¢é

tipica da fratura fragil.
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Figura 40: Amostra C (475°C por 811h), ataque V2A, aumento de 8000x,
microscopia eletrénica de varredura com elétrons secundarios. Vista frontal (plano
Y, vide figura 1).

A figura 41 mostra com detalhes os degraus em uma faceta de clivagem.

Figura 41: Amostra C (475°C por 811h), ataque V2A, aumento de 8000x,
microscopia eletronica de varredura com elétrons secundarios. Vista frontal (plano

Y, vide figura 1).



A figura 42 inclui linguas com os degraus da faceta de clivagem.
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Figura 42: Amostra C (475°C por 811h), ataque V2A, aumento de 2000x.

microscopia eletrénica de varredura com elétrons secundarios. Vista frontal (plano

Y, vide figura 1).

4.4 Medidas de Microdureza

Na tabela a seguir encontram-se os resultados das durezas Vickers obtidos

para as amostras A, Be C:

Tabela 2: Dureza Vickers dos copos de prova (carga de 0,5 kg)

Corpo de prova ‘Dureza HV (kg/mm?) | Desvio |

A 4072 393 ,

i. B 2340 14.8 '
| C o 532,6 | 8,5

_ Amostra solubilizada 2481 | 73
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4.5 Discussio

No corpo de prova A a precipitacio de fase sigma havia se completado. A
precipitagdo de fase sigma ocorreu tanto nos contornos de graos formando uma
fase continua, como também no interior dos graos. A fratura apresentou-se fragil
ao longo da fase sigma, configurando fratura intergranular, salvo raros casos de
graos com fratura ductil transgranular. Linhas de deformagdo nio foram
observadas.

O tratamento térmico de envelhecimento realizado a 850°C por 94 horas
causou a precipitagdo completa de fase sigma. Isto era esperado, de acordo com

o diagrama TTT apresentado na figura 43.
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Figura 43: Diagrama Temperatura- Tempo-Transformagéo do ago DIN W. Nr.

1,4575 para a fase sigma (Refs. 10 e 11).

Nas vizinhangas da fratura da amostra A nio foram observadas linhas de

deformacéo. Isto pode ser justificado pela extrema fragilidade da fase sigma, o
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que leva a uma fratura sem deformagao plastica. As micrografias 4 a 15 mostram
o carater de clivagem intergranular da fratura da fase sigma. Nao foi observado
nenhum alvéolo nestas figuras, tipico das fraturas ducteis.

O corpo de prova B apresentou fase sigma precipitada apenas parcialmente.
A fratura observada foi mista (fragil e dactil). Linhas de deformagio onduladas
foram observadas nas vizinhangas da fratura. Alvéolos foram observados pelo
microscoépio eletrénico de varredura.

O tratamento térmico de envelhecimento realizado a 850°C por 4 horas
causou a precipitagdo parcial de fase sigma, o que era esperado, de acordo com
o diagrama TTT da figura 43. A precipitacao ocorreu nos contornos de grao sem
que houvesse a formagéo de uma fase continua, e ocorreu também no interior
dos graos. Aparentemente, a precipitagdo de fase sigma inicia-se nos pontos
triplos, ou seja, arestas, onde trés graos se tocam. Comparando-se as
micrografias 2 e 16, pode-se concluir que nio é necessario que a precipita¢ao nos
contornos se complete para que haja precipitacao no interior dos graos.

A fratura da amostra B foi mista. A fratura foi do tipo fragil na fase sigma e do
tipo ductil na matriz ferritica. As fraturas frageis e ducteis podem ser observadas
ocorrendo simultaneamente nas figuras 17, 19, 24, 25 e 26.

Nas vizinhangas da fratura da amostra B foram observadas linhas de
deformagdo curvilineas (“wavy glide”). Esta amostra apresentou linhas de
deformacgao pois houve fratura mista, e desta forma, houve deformagéo plastica
dos graos de ferrita. As linhas de deformagéo curvilineas sao tipicas de metais
cubicos de corpo centrado, pois esta estrutura cristalina possui numerosos
sistemas de deslizamento (48) e alta energia de defeito de empilhamento,

facilitando a ocorréncia de escorregamento com desvio.
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Nao foi possivel observar a fase alfa linha («’) no corpo de prova C devido
ao reduzido tamanho desta fase. Sua observagao seria possivel com microscopia
eletrOnica de transmissdo com aumentos da ordem de 50.000 vezes. A fratura
apresentou-se fragil e transgranular. As linhas de deformagdo observadas
apresentaram-se retas. No corpo de prova C também foram observadas inclusées
ricas em zircénio.

O tratamento térmico de envelhecimento realizado a 475°C por 811 horas
causou consideravel endurecimento da ferrita devido a formacao da fase alfa linha
na matriz ferritica. A formag&o de alfa linha ocorre neste aco, provavelmente
como resultado de uma decomposicdo espinodal [2 e 4]. A fase alfa linha &
encontrada no interior dos gr-éos. A cinetica de transformacio da fase alfa linha

pode ser visualizada no diagrama TTT a seguir:
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Figura 44: Diagrama Temperatura-Tempo-Transformagéo do ago DIN W. Nr.

1,4575 para a fase alfa linha [Refs. 10 e 11].



41

Na amostra contendo a fase alfa linha observou-se linhas de deformacgao
retilineas proximas ao local da fratura. Linhas de deformacao retilineas nao sao
tipicas nos metais com estrutura cristalina do tipo CCC, sendo comum nos metais
com estrutura crisitalina CFC. A ocorréncia de linhas de deformacao retilineas
pode ser explicada pela presenga da fase alfa linha, que resulta em ancoramento
de discordancias. Assim, o numero de sistemas de escorregamento ficaria
diminuido. O ancoramento de discordancias tem também um efeito eficiente de
endurecimento da amostra.

A clivagem da ferrita & associada primariamente a transi¢do ductil-fragil
comum nos metais com estrutura cristalina CCC. A temperatura de transicdo
ductil-fragil estd associada diretamente aos teores de intersticiais (carbono e
nitrogénio). No ago inoxidavel superferritico estudado, os teores de intersticiais
estdo abaixo de 200 ppm, que é o teor critico para efeito na temperatura de
transi¢ao ductil-fragil [6]. Desta forma podemos descartar a hipétese de que a
clivagem que ocorreu com a amostra C seja decorrente de fragilidade devido a
ensaio em temperatura abaixo da transigao ductil-fragil.

A fratura da amostra C foi fragil e transgranular. As caracteristicas da fratura
fragil (facetas de clivagem com linguas e degraus) podem ser observadas nas
figuras 37 a 42.

Finalmente, deve-se destacar que a precipitagdo tanto de fase sigma como

de fase alfa linha pode comprometer severamente a tenacidade deste tipo de ago.
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5. Conclusdes

As experiéncias realizadas neste trabalho, os resultados obtidos e sua

discussdo permitiram as seguintes conclusées:

1. O tratamento térmico de envelhecimento realizado a 850°C por 94 horas
causou a precipitagdo completa de fase sigma. A precipitagdo ocorreu
inicialmente nos contornos de grao formando uma fase continua e posteriormente

também no interior dos graos.

2. O tratamento térmico de envelhecimento realizado a 850°C por 4 horas causou
a precipitagdo parcial de fase sigma. A precipitagdo ocorreu nos contornos de

grao sem que houvesse a formagéo de uma fase continua.

3. O tratamento térmico de envelhecimento realizado a 475°C por 811 horas
causou consideravel endurecimento da ferrita devido a decomposigio espinodal
da ferrita cujo produto é a fase alfa linha. A fase alfa linha é encontrada no interior

dos graos.

4. Nas vizinhancgas da fratura das amostras contendo fase sigma completamente

precipitada ndo foram observadas linhas de deformacio.

5. Nas vizinhangas da fratura das amostras cuja precipitagdo de fase sigma foi
incompleta, nado formando uma fase continua, foram observadas linhas de

deformacéo curvilineas (“wavy glide”).
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6. Nas amostras contendo fase alfa linha observou-se linhas de deformacao

retilineas proximas ao local da fratura.

7. A fratura da amostra que continha fase sigma precipitada formando uma fase

continua foi fragil.

8. A fratura da amostra que continha fase sigma parcialmente precipitada foi

mista. A fratura foi do tipo fragil na fase sigma e do tipo dtctil na matriz ferritica.

9. A fratura da amostra que continha fase alfa linha foi fragil e transgranular.
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