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Resumo

Neste trabalho a influéncia de diferentes tratamentos térmicos nas fragoes de fases (ferrita, austenita e sigma) e
seus efeitos nas propriedades mecanicas de um aco inoxidavel duplex UNS S31803 foram investigados. A quantificacao
dessas fases foi feita por técnicas de microscopia dptica e microscopia eletronica de varredura e as propriedades mecanicas
avaliadas através de ensaios de tracao uniaxial e impacto Charpy-V. As andlises das fases primarias indicaram que a fracao
de austenita foi superior a de ferrita em todas as condicoes estudadas. A andlise de fase sigma indicou que para uma
mesma temperatura de recozimento, quanto maior o tempo de encharque, maiores as fracdes de sigma encontradas e
maiores os valores de limite de resisténcia. Além disso, as amostras recozidas em menor tempo de encharque foram as
que alcancaram os maiores valores de energia de absorvida.
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INFLUENCE OF DIFFERENT ANNEALING HEAT TREATMENT ON
PHASES FRACTION AND THE MECHANICAL PROPERTIES OF DUPLEX
STAINLESS STEEL UNS S31803

Abstract

In this work the influence of different isothermal heat treatments on phase fraction (ferrite, austenite and sigma)
and its effects on mechanical properties of duplex stainless steel UNS S31803 were investigated. It has been performed
heat treatments varying temperature and aging time. The quantification of phases were analyzed through light optical
microscopy and scanning electron microscopy and the mechanical properties were evaluated using uniaxial tensile and
Charpy-V impact tests. The results of primary phases have indicated that the austenite fraction was higher than ferrite
in all conditions studied. On the other hand, high amounts of sigma phase were observed on the isothermal long time
annealing conditions. Furthermore, the results of impact test of samples with low soaking time and, smaller fraction of
sigma phase, were the ones that reached the highest values of impact energy absorption.

Keywords: Duplex stainless steel; Heat treatment; Phases fraction; Mechanical Properties.

I INTRODUCAO

Os acos inoxidaveis duplex (AID) apresentam uma
microestrutura mista composta de ferrita (ct) e austenita (y)
em proporg¢des aproximadamente iguais [ |]. Esses materiais
surgiram na década de 30 e tiveram seu uso comercial
iniciado de forma massiva na década de 70 [2], periodo no
qual os AID tiveram grande evolucdo tecnolégica em sua
fabricacdo. Estes acos vém se apresentando como uma

alternativa para aplicagbes em que elevada resisténcia a
corrosao e alta resisténcia mecanica sao requeridas [3].
Os AID iniciam sua solidificacdo em campo ferritico,
e atransformacao em austenita ocorre prosseguindo com o
resfriamento durante a solidificacao. Esta solidificacao se inicia
abaixo de 1450 °C e a austenita se forma, em temperaturas
por volta de 1000 °C, dependendo da composicao da liga [4].
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Posteriormente a elaboracao e solidificacao, os AlD requerem
um controle especial durante os processos de fabricacao
industrial subsequentes, devido a possibilidade de formacao
de fases intermetalicas indesejaveis, que podem precipitar e
comprometer as propriedades no produto final. Essas fases
intermetalicas geralmente se formam em temperaturas acima
de 300 °C, o que limita a aplicagao dos AID a temperaturas
mais elevadas. A fase intermetalica mais significativa é a
sigma (o) que precipita na faixa de temperatura entre
650 e 950 °C [5,6] e por ser rica em compostos metalicos
pode levar a fragilizacao mecéanica e deteriorar a resisténcia
a corrosao do aco [7-10]. Os AID com elevada adicao de
cromo e molibdénio sao mais propensos a precipitacao
de fase sigma, uma vez que esses elementos aceleram sua
cinética de precipitagao [ |]. Embora a sigma seja a fase
intermetalica mais critica para as propriedades mecanicas,
outras fases também podem precipitar a baixas temperaturas,
como a fase chi (), carbonetos, nitretos e alfa linha (a’) [5]
e comprometer outras propriedades. Assim, a formacao
dessas fases pode ser evitada por meio da aplicacdo de um
correto processamento termomecanico, que assegure as
propriedades desejadas.

Apesar de existirem estudos investigando a cinética
de precipitacdo de fase sigma [ | I-13], trabalhos mostrando
os efeitos de pequenas fragoes desta fase nas propriedades
mecanicas classicas (limite de escoamento, resisténcia
e alongamento) e na tenacidade ao impacto do material
em tempos curtos (< |0min), sdo pouco encontrados na
literatura cientifica. Tais informacdes sao fundamentais para,
conhecer as condi¢bes limites que a fase sigma poderia
precipitar nos AID UNS S31803 de modo a nao prejudicar
as propriedades, e fornecer diretrizes para os processos
termomecanicos industriais.

2 MATERIAIS E METODOS

O material utilizado neste trabalho foi o ago inoxidavel
duplex UNS S31803 produzido em escala industrial pela
Aperam South America e fornecido na condicao de laminado a
quente. Amostras de 5mm de espessura do referido material
foram utilizadas para este estudo. A Tabela | mostra a faixa
de composicao quimica para o referido aco.

aco inoxidavel duplex UNS S31803

Inicialmente, todas as amostras do material laminado
a quente foram submetidas a um tratamento térmico para
homogeneizagao da microestrutura e solubilizagao de possiveis
fases indesejaveis. Este tratamento térmico foi realizado a
1070 °C com encharque de 10 minutos, posteriormente
foram realizados os tratamentos térmicos de recozimento
mostrados na Tabela 2.

Todos os tratamentos térmicos de recozimento
realizados neste trabalho foram conduzidos em um forno
estacionario tipo Mufla, da Combustol, em atmosfera controlada
com 100% N, de modo a evitar oxidagao da superficie do
aco. Em todos estes tratamentos térmicos, apds atingir o
tempo de encharque, foi realizado resfriamento rapido em
recipiente contendo agua e gelo a 0 °C, com o objetivo
de evitar transformacées de fase durante o resfriamento.
Na superficie central de cada amostra foi fixado um termopar
tipo-K ligado a um registrador Yaskawa MV 1000 para medicao
dos perfis térmicos que sao apresentados na Figura I.
Os dados deste registrador permitiram medir as taxas de
aquecimento e de resfriamento. As médias desses valores
ficaram entre 1,2 e 3,3 °C/s para as taxas de aquecimento
e |5 e 22 °C/s para as taxas de resfriamento.

As medicoes das fases primarias (ferrita e austenita)
e da fase sigma foram feitas utilizando microscopia 6ptica
(MO) em um microscépio LEICA DMRM equipado com
um software analisador de imagem. Foram medidos vinte
campos em cada amostra, escolhidos aleatoriamente, com
aumento de 1000X. Amostras do material recozido foram
embutidas, lixadas, polidas e posteriormente submetidas a
ataques quimicos e eletroliticos para revelar as microestruturas.
Um ataque com o reativo Behara (solugao de estoque: 48g de
bifluoreto de aménio + 800 mL de 4gua destilada + 400 mL
de acido cloridrico, solucao de ataque: 100 mL de solucao
de estoque + Ig de bissulfito de potassio) foi feito para
revelar as fases primarias e para revelar as fases ricas em
cromo, como a fase sigma, foi utilizado o reativo aquoso
de hidréxido de potassio (KOH 10%). Além disso, o MO
também foi utilizado para realizar analises de micropureza
seguindo a norma ASTM E45-D [I5]. A quantificacdo de
fases também foi realizada usando difracdo de elétrons
retroespalhados (EBSD — “Electron Back Scatter Diffraction”)
acoplada a um microscépio eletrénico de varredura (MEV)
modelo Philips XL-30. Para a quantificacdo das fases

Tabela |. Faixa de composicao quimica (% em peso) do AID UNS S31803 baseada na norma ASTM A-240 [14]

Aco C Cr

Mo N Mn

UNS S31803 0,01-0,03 21,0-23,0

4,5-6,5

2,5-3,5 0,08-0,20 2,00

Tabela 2. Temperaturas e tempos de tratamento térmico de recozimento

Temperatura (°C)

Tempo de tratamento (min.)

800 2
850 2
900 2

5 10
5 10
5 10

Tecnol. Metal. Mater. Miner., Sao Paulo, v. 15, n. 4, p. 458-464, out./dez. 2018 459



Martins; Faria; Oliveira

(ferrita, austenita e sigma), utilizou-se um passe do feixe
(step-size) de 0,2um com aumento de 2500X, em uma
area de 28um X 86,78um. Esta medicao foi feita em cinco
campos ao longo da espessura na regiao central da amostra.

Para avaliar as propriedades mecanicas foram
confeccionados trés corpos de prova de sec¢ao retangular
conforme a norma ASTM E8M [16] com 300mm de
comprimento e 50mm de largura para cada uma das condigoes
de tratamento térmico mencionada anteriormente. Os corpos
de prova foram submetidos ao ensaio de tracao uniaxial na
direcao longitudinal a direcao de laminacao. Foi utilizado o
equipamento Instron 5583, equipado com célula de carga
de 15t e com video extensometro infravermelho Bluehill.
O ensaio de impacto Charpy-V foi realizado em todas
as amostras recozidas e na amostra solubilizada. Para a
realizagao deste ensaio foram confeccionados cinco corpos
de prova conforme a norma ASTM A923 [17] com 55mm
de comprimento e 10mm de largura. Para cada condicao
ensaiada, dos cinco resultados o maior e o menor valor
foram descartados. Os entalhes foram feitos na direcao
de laminagao e o ensaio foi realizado em um equipamento
Wolpert PW 30/15.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 2 apresenta as microestruturas por MO
do material apés tratamento térmico para solubilizacao e
homogeneizacdo. Nota-se pela micrografia obtida através
do ataque com o reagente Behara, uma microestrutura
composta por ferrita (fase escura) e austenita (fase clara),
apresentando alongamento na direcao de laminacao. A fracao
de fases encontrada ap6s a solubilizagao foi de 46% de ferrita
e 54% de austenita. De acordo com a micrografia obtida
através do ataque com o reagente KOH 10% observa-se
que a microestrutura do material solubilizado apresenta-se
praticamente livre de precipitados. Esta mesma caracteristica
também foi notada em varios outros campos analisados.
A anilise de micropureza realizada com base na norma
ASTM E45-D [15] indicou que esta solubilizagao reduziu em
cerca de 20% o grau de impureza em relacao ao material
laminado a quente.

Na Figura 3 sao mostradas as microestruturas
com a fase sigma revelada nas diferentes condicdes de
recozimento. Os pontos escuros correspondem a fase
sigma, a fase cinza clara corresponde a austenita e a cinza
escuraa ferrita. Nota-se que as particulas de fase sigma estao
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Figura |. Perfis térmicos registrados nas amostras referentes ao tratamento de solubilizacao e homogeneizacao e as diferentes condicoes de

recozimento isotérmico.
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18un

Figura 2. Microestruturas da amostra solubilizada reveladas com os reativos Behara para as fases primarias e KOH 10% para as fases ricas

em cromo, como a fase sigma.
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preferencialmente no contorno de grao da ferrita, também
observado em trabalhos anteriores [10]. Além disso, para
cada condigao isotérmica de recozimento, com o aumento
do tempo de encharque, houve um aumento na quantidade
de particulas de fase sigma.

A Figura 4 apresenta o mapa de fases obtido por meio
da andlise por EBSD para a amostra recozida a 850°C com
[0 minutos de tratamento. A fase vermelha representa a
ferrita (o), a verde a austenita (y) e a amarela representa
a fase sigma (o).

As Figuras 5 e 6 apresentam as fragcdes de fases
primarias (ferrita e austenita) e da fase sigma medidas
por MO e por EBSD, para as diferentes condicbes de
tratamento térmico e sua relagdo com o limite de resisténcia
(LR). Os resultados da Figura 5 mostram que para as fases
primarias, tanto nas medidas realizadas no MO quanto no
EBSD, a fracao de austenita foi maior do que a de ferrita.

aco inoxidavel duplex UNS S31803

Resultados analogos [12, 18] também identificaram a maior
presenca de austenita na faixa de temperatura investigada
neste trabalho. Por sua vez o LR nao apresentou correlacao
direta com a fragao de fases primarias.

Os resultados da fracao de fase sigma da Figura 6
realizada por MO mostram que, a condicao que apresentou
maior quantidade desta fase foi a 850 °C com 10 minutos
de encharque. Por outro lado, a medida realizada no EBSD
mostrou maior presenca de fase sigma a 800 °C com 10 minutos
de encharque. Trabalhos anteriores identificaram as maiores
fracoes de sigma nas proximidades das temperaturas de
800 e 850 °C[13]. Para todas as temperaturas de recozimento
as amostras com 2 minutos de encharque apresentaram a
menor quantidade de fase sigma e as com |0 minutos de
encharque apresentaram a maior quantidade.

Além disso, quando comparadas as fragdes de sigma
medidas no MO e EBSD com o LR da Figura 6, nota-se que
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Figura 3. Microestrutura do AID UNS S32304 com presenca de fase sigma nas diferentes condicoes de recozimento — Ataque KOH e aumento

de 1000x.
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Phase
B ron (Alpha)
B iron (Gamma)
[_] sigmaFe Cr Mo

Figura 4. Mapa de fases obtido por meio da andlise realizada no EBSD
para o recozimento realizado a 850 °C com 10 minutos de tratamento.

0,65

com o aumento do tempo de encharque, em uma condicao
isotérmica de recozimento, houve aumento na fracao da
fase sigma e também aumento no LR. Esse aumento no
LR provavelmente esta relacionado com o mecanismo de
endurecimento por precipitacao causado pelas particulas de
fase sigma [19]. Estas particulas por terem caracteristicas
cristalograficas diferentes da matriz, conforme foi mostrado
na Figura 4, sdo barreiras mecanicas que restringem a
movimentacao das deslocacbes, o que aumenta a resisténcia
mecanica.

Apesar das fracdes de fases primarias (ferrita e austenita)
e de fase sigma medidas pelo MO e pelo EBSD nao terem
sido iguais em valores, estas seguem a mesma tendéncia
quando comparadas na mesma condicao de tratamento
térmico. Na microscopia optica as andlises sao geralmente
realizadas por meio da diferenciacao de contrastes 6pticos,
obtidos por ataques quimicos reveladores. Sendo assim, se
houverem regides onde o contraste nao for suficiente para
ser detectado, podera nao haver a quantificacao. Por outro
lado, nas técnicas de EBSD a principal limitacio é devido ao
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Figura 5. Fracoes das fases primarias medidas no MO e no EBSD e os valores de limite de resisténcia a tragao.
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Figura 7. Relagio entre os valores obtidos no ensaio de impacto realizado a 25 °C e as diferentes fragdes de sigma medidas através das técnicas
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volume de interacao elétron-amostra, também conhecido
como “péra” [20]. Os elétrons retroespalhados por particulas
pequenas do material, que é o caso das particulas de fase
sigma presentes nesse material, podem nao ser suficientes
para sensibilizar os detectores e, analogamente ao MO, nao
serem quantificadas.

AFigura 7 apresenta os valores de energia absorvida
obtidos por ensaio de impacto realizado a temperatura ambiente
(25°C) das amostras recozidas e da amostra solubilizada e
a relacao desses resultados com as fracoes de fase sigma
obtidas pelas técnicas de MO e EBSD. Observa-se que
para cada condicao isotérmica de recozimento as amostras
com o menor tempo de encharque e menores fragdes de
fase sigma, foram as que apresentaram os maiores valores
de energia absorvida. Sendo o maior valor encontrado na
amostra recozida a 800 °C com 2 minutos de encharque, que
foi a amostra que apresentou menor fragao de fase sigma
de todas as condicoes analisadas. A fase sigma é conhecida
por afetar negativamente a tenacidade do material [19,21],
quanto menor for sua fracdo, menos fragil estara o material
e maiores serao os valores de energia absorvida obtidos
quando comparados com amostras que possuem fragoes
de fase sigma mais elevadas. Ao comparar os valores de
energia absorvida da amostra solubilizada, que ¢é livre de
sigma, com as demais amostras recozidas observa-se que
os valores obtidos sao préximos, estando quase sempre
dentro da dispersao esperada do ensaio. Porém, ha uma
tendéncia de os menores valores de energia absorvida
terem sido encontrados nas condicoes 850 e 900 °C, que
tiveram as maiores fracdes de fase sigma, principalmente
nas condicdes com maiores tempos de encharque.

Medidas de limite de escoamento (LE), alongamentos
uniforme (AU) e total (AT) e dureza também foram realizadas,
porém, nao foi encontrada uma correlacao entre estes
parametros e as medi¢des de fragao das fases nas condicoes
de recozimento realizadas neste estudo.

4 CONCLUSOES

Em todas as condicoes de recozimento propostas a
fracao de austenita foi superior a de ferrita.

Observou-se que para cada condicao isotérmica de
recozimento, com o aumento do tempo de tratamento, houve
aumento na fracao de fase sigma e aumento nos valores de
LR. Esse aumento no LR se deve ao endurecimento causado
pelas particulas de fase sigma e nao por aumento da fragao
de austenita na faixa de tratamentos térmicos investigada
neste estudo. Por outro lado, as variagoes das fragoes de
fases ferrita, austenita e sigma nao alteraram significante
propriedades mecanicas, tais como limite de escoamento
(LE), alongamento uniforme (AU) e total (AT) e dureza.

A anidlise do ensaio de impacto do material apds
os tratamentos térmicos de recozimento revelou que as
amostras com menor tempo de encharque e menores
fracoes de fase sigma, apresentaram os maiores valores de
energia absorvida.

Ao comparar os resultados do ensaio de impacto
da amostra livre de fase sigma (amostra solubilizada)
com as demais recozidas foi possivel notar que mesmo a
fracdo de fase sigma medida da ordem de 4% nao alterou
significativamente a tenacidade ao impacto do material, pois
os valores ficaram muito préximos. Porém, foi identificado
uma correspondéncia entre menores valores de energia
absorvida nas amostras recozidas a 850 e 900 °C onde foram
encontradas as maiores fracoes de fase sigma, principalmente
nas condicdes com maiores tempos de encharque.
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