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Resumo

Os acos inoxidaveis austeniticos estabilizados ao Nb, tal como o AlSI 347, podem ser utilizados em elevadas
temperaturas (500°C-800°C), devido a boa resisténcia a fluéncia da estrutura austenitica. A adicao de niébio é feita
para provocar a precipitacao de carbonetos finos que endurecem e evitam a sensitizacdo do material. Neste trabalho
¢ investigada a importancia dos tratamentos térmicos de solubilizagcao e estabilizacao de estruturas brutas de fusao do
aco AlSI 347. Como principais resultados, conclui-se que, em pecas fundidas e juntas soldadas para utilizacdo em altas
temperaturas, a seqiiéncia de solubilizagao (1.100°C) e estabilizacao, na faixa de 850°C a 950°C, deve ser realizada
para se evitar a precipitagdo de carbonetos de cromo e conseqliente corrosao intergranular. O aumento do tempo de
solubilizagao a |.100°C promove uma maior dissolucio da ferrita delta e redistribuicao do niébio, aumentando, dessa
forma, a resisténcia a corrosao intergranular apés estabilizacio.
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INFLUENCE OF STABILIZATION AND SOLUTION TREATMENTS ON THE
INTERGRANULAR CORROSION RESISTANCE OF A CAST
AISI 347 STAINLESS STEEL

Abstract

Nb-stabilized austenitic stainless steels (e. g., AlSI 347) can be selected to high temperature services
(500°C-800°C), due to the high creep resistance of austenitic structure. Niobium is added to form NbC fine carbides,
which has two main functions: prevent intergranular corrosion and increase creep resistance. In the present work it is
investigated the importance of the solution and stabilization treatment is as cast structures of AlSI 347 steel. It is found
that weld joints and cast components to be used at high temperatures must be solution treated at |,100°C and stabilized
in the 850°C — 950°C range to avoid chromium carbide precipitation and intergranular corrosion. The increase of the
solution treatment time dissolves more delta ferrite and promotes a higher corrosion resistance after stabilization.

Key words: AlISI 347 steel; Intergranular corrosion; Stabilization.

I INTRODUCAO para tal devem passar por um tratamento térmico
de estabilizagio. A estabilizacao deve provocar a

O aco inoxidavel AISI 347 é do tipo austenitico estabilizado  precipitagdo dos carbonetos (NbC ou TiC), reti-

ao nidbio. A adicdo de niébio, em cerca de |0 vezes o teor de  rando todo carbono de solucio sélida. A Figura |
carbono em peso, tem como funcio provocar a precipitacio de apresenta, de forma esquematica, as curvas
carbonetos NbC que evitam a sensitizagdo e aumentam a resis- TTT dos carbonetos de niébio (NbC) e cromo
téncia a fluéncia.( (Cr,,C,). Diagramas experimentais similares sao
Os agos estabilizados AlSI 347 e AISI 321 trabalhados podem  apresentados na literatura.® E interessante notar

ser utilizados em temperaturas na faixa de 500°C a 800°C, mas  que, caso um aco solubilizado a cerca de 1.100°C,
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Figura |. Curvas TTT esquematicas para precipitagao dos carbonetos de Nb
e Cr nos acos inoxidaveis austeniticos.®

venha a ser utilizado na faixa de 500°C a 800°C, deve experimentar
primeiramente a formagio de Cr,,Cé, e nao do carboneto NbC.
Dessa forma, a estabilizacio em temperaturas préximas ao nariz
da curva do carboneto NbC torna-se fundamental para aplicagoes
na faixa de sensitizacio (450°C-800°C).

Neste trabalho, sao investigados os processos de estabili-
zacao e sensitizagao do aco AlSI 347 com estrutura bruta de fusao,
tal como encontrado em juntas soldadas e pecas fundidas.

2 METODOS EXPERIMENTAIS

Arames de solda TIG com a composicio mostrada na
Tabela | foram fundidos em forno a arco do Laboratério de
Metalografia e Tratamentos Térmicos da Universidade Federal
Fluminense (UFF).

Tabela |. Composiciao quimica do aco estudado (% em peso).

C Si  Mn S P Cr Nb Mo Cu Ni Fe
0,045 0,870 1,460 0,012 0,016 19,10 0,550 0,030 0,070 9,650 bal.

As amostras fundidas foram, em seguida, tratadas termica-
mente de diversas formas, conforme esquematizado na Figura 2.
Parte das amostras foi solubilizada e estabilizada e outra parte foi
estabilizada sem solubilizagao prévia. Apés o tratamento de esta-
bilizacdo, as amostras foram sensitizadas a 600°C por 24 h e 48 h.
Amostras fundidas, sem qualquer tratamento térmico, também
foram sensitizadas. Os tratamentos de solubilizacdo foram reali-
zados a 1.100°C por | h ou 5 h, seguido de resfriamento rapido
em agua.

A resisténcia a corrosao intergranular foi avaliada por
ensaios de polarizacdo eletroquimica de reativacao ciclica, citados
na literatura internacional como EPR-DL (Electrochemical Poten-
tiodynamic Reactivation-Double Loop)® Este ensaio foi realizado
a temperatura ambiente em uma célula convencional de trés
eletrodos em uma solugao 0,5 M H,SO, + 0,01 M KSCN. Os
eletrodos de trabalho foram preparados embutindo-se a amostra a
ensaiar em resina e lixando-os até a lixa 400. Um fio de platina foi
utilizado como contra-eletrodo. Um eletrodo de calomelano satu-
rado foi usado como referéncia. O ensaio consiste em realizar uma
varredura de potencial no sentido anddico a partir do potencial de
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Fus3o a arco

Solubilizacao
1.100°C/l hou 5 h

Estabilizacao
—{ 850°C - 875°C - 900°C-
925°C-975°C-2h

Envelhecimento
600°C/24 hou48 h

Figura 2. Esquema de produgao das amostras.

circuito aberto (potencial de corroséo, E_ ) até
0,3 V, quando a varredura passa a ser no sentido
catédico até retornarao E__.. Em todos os ensaios
a velocidade de varredura adotada foi | mV/s, nos
sentidos anddico e catédico. O grau de sensiti-
zacao medido por este ensaio é dado pela relacao
1/1, sendo | a corrente maxima do pico de reati-
vagado e | a corrente maxima do pico de ativagao.
As microestruturas das amostras foram anali-
sadas por microscopia éptica, por microscopia
eletrénica de varredura, e por espectroscopia
por energia dispersiva (EDS). As amostras para
microscopia foram atacadas eletroliticamente em
solucdo 10% de acido oxalico e com ataque de
Behara.® (20 mL HCI + 80 mL H,O + 0,3 g de
metabissulfito de potassio). O teor de ferrita delta
foi quantificado por andlise de imagens nas amos-
tras atacadas com reagente de Behara, utilizando
o software gratuito Image Tool.©

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

As Figuras 3a,b mostram a microestrutura
do material como fundido, contendo austenita e
ferrita delta. Um estudo por espectroscopia por
energia dispersiva (EDS) em microscépio eletré-
nico de varredura, comparando as composicoes
das duas fases presentes no material, mostra que
o niébio é concentrado na ferrita delta (Figura 4).

O material fundido nao se encontra sensiti-
zado, pois a alta velocidade de resfriamento evita
a precipitacao de carbonetos de cromo. Entre-
tanto, se a estrutura bruta de fusdo é envelhecida
a 600°C ocorre intensa precipitagao de Cr,,C,,
conforme observado na Figura 5a. O ensaio de
EPR nesta condicao evidencia o aspecto tipico de
material sensitizado (Figura 6).
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(b)

Figura 3. Microestrutura do material bruto de fusdo: a) ataque de Behara; e
b) ataque eletrolitico com solugdo de acido oxalico. (A austenita é a fase clara
e a ferrita delta é a escura).
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Figura 4. Espectro de EDS da amostra fundida: a) ferrita delta; e b) austenita.

(b)

Figura 5. Microestruturas obtidas com ataque eletrolitico
em acido oxalico: a) material envelhecido a 600°C por
48 horas — “valas” escuras séo tipicas de precipitacdo de
carbonetos; e b) material estabilizado a 850°C e envelhe-
cido a 600°C por 24 horas — apesar da precipitagao fina,
carbonetos de cromo se precipitaram nos contornos.
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Figura 6. Curva de EPR da amostra fundida e envelhecida
2 600°C por 48 horas. I /I = 0,10.

A Figura 5b mostra a microestrutura do
material fundido e estabilizado a 850°C, e em
seguida envelhecido a 600°C. O que se observa é
que, apesar da precipitacao fina de NbC na auste-
nita, o ago também sofre severa sensitizagdo. As
Figuras 7a,b mostram as curvas de EPR das amos-
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Figura 7. Curvas de EPR de amostras estabilizadas a a) 850°C; e b) 875°C, e
envelhecidas a 600°C.

tras que, sem solubilizacao prévia, foram estabilizadas a 850°C e
875°C e, finalmente, envelhecidas a 600°C. Em todos os casos, a
estabilizacdo nao foi efetiva em evitar a sensitizacdo do material a
600°C.

A Figura 8 mostra o comportamento do grau de sensiti-
zagao, medido pela razdo |/l, em funcio da temperatura de
estabilizagio para as amostras estabilizadas com e sem solubilizagao
prévia a 1.100°C por | hora. Observa-se, portanto, um grande
decréscimo dos valores de | /I. devido a realizagao do tratamento
de solubilizacdo antes da estabilizacio, para todas as temperaturas
de estabilizacdo experimentadas, exceto 975°C. Estes resultados
também mostram que a maxima temperatura de estabilizagao do
material solubilizado a 1.100°C por | hora deve ser 950°C.

O tratamento de solubilizacdo melhora os efeitos da esta-
bilizacao posterior, pois dissolve parte da ferrita delta e promove
a redistribuicio do niébio, elemento que deve se combinar com
o carbono da liga e, assim, evitar a precipitacdo dos carbonetos
de cromo. Apesar da grande melhoria obtida com a solubilizacao
a 1.100°C por | hora, os valores de |/ ainda apresentam um
pequeno pico de reativacdo. O aumento do tempo de solubilizagao
para 5 horas produz resultados ainda mais satisfatérios, conforme
mostrado na comparacao da Figura 9.
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Figura 8. Comportamento do grau de sensitizacdo em
funcao da temperatura de estabilizagdo para amostras com
e sem solubilizacio prévia a |.100°C por | hora.

0,035+ Tempo de solubilizagio "
#0030 | —=—1h
> e 5h
9 0,025+

a

0,020+

itizac:

0,015+
0,010+
0,005+
0,000+

Grau de sens

840 860 880 900 920 940 960 980
Temperatura de estabilizagao (°C)

Figura 9. Comportamento do grau de sensitizacdo em
funcdo da temperatura de estabilizacido para amostras
solubilizadas a 1.100°C por | h e 5 h. Apés a estabilizacao
as amostras foram envelhecidas a 600°C por 24 h.

AFigura 10a apresenta a microestrutura da
amostra solubilizada a 1.100°C por | hora, onde
se pode ainda observar grande quantidade de
ferrita delta, com alta concentragdo de nidbio. O
aumento do tempo de solubilizacao para 5 horas
promove uma maior dissolucdo da ferrita delta
e, conseqlientemente, melhor redistribuicdo do
niébio. Por metalografia quantitativa, utilizando
andlise de diversas imagens, observa-se que o teor
de ferrita delta, que na condicdo como fundida é
de (14,9 * 3,5)%, decai para (10,8 + 2,1)% com
a solubilizacao por | hora, e para (6,1 =+ 1,0)%
com a solubilizacao por 5 horas. Essa diferenca
microestrutural explica os valores mais baixos de
I/1. das amostras solubilizadas por 5 horas e esta-
bilizadas.
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4 CONCLUSOES

Os ensaios de corrosao por polarizacao
eletroquimica de reativacao ciclica (aqui denomi-
nados de DL-EPR), realizados no ago inoxidavel
AlSI 347 fundido, permitem concluir que um
tratamento térmico de solubilizagdo a 1.100°C,
antecedendo os tratamentos térmicos de estabi-
lizacdo na faixa de 850°C a 950°C, é de extrema
importancia para utilizagao do material em tempe-
raturas na faixa de 450°C a 800°C. A solubilizacao
promove a redugao do teor de ferrita delta e
maior redistribuicio do nidbio na austenita, o
que causa uma melhor resposta ao tratamento
de estabilizacdo. Como resultado, obtém-se uma
melhor resisténcia a corrosao intergranular.

Ao aumentar o tempo de solubilizagao
a 1100°C, de | hora para 5 horas, observou-se
uma maior resisténcia a corrosao intergranular do
aco nas condicdes citadas, devido a maior disso-
lucdo da ferrita delta e redistribuicao do niébio na
austenita.

As amostras que nao foram submetidas a
um tratamento prévio de solubilizagdo apresen-
taram elevado indice de | /I, o que corresponde a
um elevado grau de sensitizacao.
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Figura 10. Microestruturas das amostras solubilizadas por: a) | h; e b) 5 h.
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