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MINA, E. M. ESTUDO DA FORMACAO DE PRECIPITADOS NO ACO INOXIDAVEL
FERRITICO AISI 410S ENVELHECIDO A 600°C.

RESUMO

Os acos inoxidaveis ferriticos estdo sendo cada vez mais aplicados em decorréncia
dos precos mais atrativos, contudo a formacao de precipitados quando submetidos a
elevadas temperaturas de trabalho, levam a degradacdo das propriedades
mecanicas e de resisténcia a corrosdo. O estudo tem como objetivo avaliar as
alteracdes provocadas pelo aumento dos precipitados no aco inoxidavel ferritico AlSI
410S quando submetido a envelhecimento a 600 °C. Para tal foi realizado um
comparativo entre seis diferentes condicdes de tempo de exposicdo além das
condicbes como recebida. As sete condicdes passaram por uma preparacao
metalografica. A fim de quantificar os precipitados, foi realizada uma analise de
microscopia oOtica e em seguida de microscopia eletronica de varredura utilizando o
modo secondary electron (SE) e backscattering electron (BSE). Foram submetidas a
ensaio DL-EPR (Double Loop Electrochemical Potentionkinetic Reactvation), em
solucédo de 0,25 M H,SO, + 0,01 M KSCN. Também foram realizados ensaios de
microdureza Hardness Vikers. O material sofreu um sutil aumento na fracdo de
precipitados, sendo estes identificados como carbonetos de cromo M,3Cs. O ensaio
de DL-EPR apresentou uma leve sensitizacdo do material. A microdureza revelou

um pequeno acréscimo nas amostras submetidas ao envelhecimento.

Palavras chave: AISI 410S, MEV, SE, BSE, DL-EPR, Hardness Vikers.
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MINA, E. M. ESTUDO DA FORMACAO DE PRECIPITADOS NO ACO INOXIDAVEL
FERRITICO AISI 410S ENVELHECIDO A 600°C.

ABSTRACT

Ferritic stainless steels are increasingly being applied due to the more attractive
prices, however precipitate formation when subjected to high working temperatures,
leads to degradation of mechanical properties and corrosion resistance. The study
aims to evaluate the changes caused by the increase of precipitates in ferritic
stainless steel AISI 410S when subjected to aging at 600 °C. For such, a comparison
among six different conditions of exposure time including normal conditions was
made. The seven test conditions have undergone a metallographic preparation. In
order to quantify the precipitates, it was performed an analysis by optical microscopy
and scanning electron microscopy techniques, using the secondary electron (SE)
and backscattering electron (BSE) modes. Electrochemical Double Loop
Potentionkinetic Reactvation (DL-EPR) (in a solution of 0,25 M H2S0O4 + 0,01 M
KSCN) and microhardness Hardness Vikers were carried out. The material has
undergone an increase in the fraction of precipitates, which are identified possible as

chromium carbides M,3Cs. The DL-EPR test showed a slight sensitization of material.

Key words: AISI 410S, MEV, SE, BSE, DL-EPR, Hardness Vikers.
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1 INTRODUCAO

O aco é dito inoxidavel por consequéncia do seu comportamento
resistente em ambientes que os expdem a corrosdao e oxidacdo. Para tal é
necessario um percentual minimo de 10,5% de cromo na sua composi¢cdo. Eles
estdo ganhando espaco no mercado na producéo de pecas e equipamentos, sejam
elas industriais ou ndo, produtos estes de alta ou baixa complexidade. Isso se d& a
grande versatilidade que os grupos de acos inoxidaveis oferecem.

Os acos inoxidaveis ferriticos ganham destaque pelo baixo custo de
fabricacdo quando comparado aos inoxidaveis austeniticos, iSso porque a sua matriz
ferritica estabilizada com cromo ao em vez de niquel, utilizado pelos austeniticos,
possibilitam esta vantagem. Quando possivel conformar, a possibilidade de usar o
ferritico atrai e muito os fabricantes de eletrodomeésticos e equipamentos industriais
do mundo todo (FIGURA 1).

Figura 1 — llustracéo das diversas aplicacfes do inox ferritico desde equipamentos que exaltam a (a)
estética e as exigéncias na qualidade para o (b) mobiliario urbano.

P

(b)

Fonte: International Stainless Steel Forum (ISSF), 2007.

O AISI 410S é uma alternativa na substituicdo de algumas ligas
austeniticas, dentre elas o AISI 304, podendo ser equivalente em diversas
aplicacdes. E uma liga que deriva do AISI 410 e AISI 409, apresentando menor teor
de carbono que o primeiro e maior teor de cromo que a segunda.

A formacao de precipitados na fabricagcdo ou ao longo da aplicacédo dos
acos inoxidaveis certamente é algo que preocupa quem se utiliza destes materiais.

O seus efeitos podem comprometer as propriedades inoxidaveis como também
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fragilizar as propriedades mecanicas. Compreender mais sobre os precipitados e
sua formacao torna os produtos mais confiaveis e a atrativos.

O presente trabalho tem como objetivo analisar a formacdo de
precipitados no ago inoxidavel ferritico AlSI 410S tratado isotermicamente a 600 °C,
avaliando a sua incidéncia nas diversas condicbes de tempo de exposicao,

analisando os seus efeitos danos na resisténcia a corrosado e na dureza.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Aco inoxidavel

Os acos inoxidaveis formam um grupo de acos de alta liga os quais sédo
formados a partir de sistemas Fe-Cr, Fe-Cr-C e Fe-Cr-Ni, e devem conter um minimo
de 10,5% de cromo para serem classificados como inoxidaveis (LIPPOLD, 2005; LO
et al., 2009, apud SCHEUER, 2011). Poucos acos inoxidaveis apresentam um teor
de cromo acima dos 30% ou um teor de ferro menor que 50%. Sao ligas que
alcancam as suas propriedades inoxidaveis a partir de uma pelicula rica em éxido de
cromo, caracterizada por ser muito fina e aderente. E essa mesma camada de 6xido
gue protege o aco inoxidavel da presenca danosa do oxigénio. Outros elementos
sdo acrescentados para adicionar propriedades particulares, sdo eles: o niquel, o
titanio, o molibdénio, o cobre, o silicio, o aluminio, o nitrogénio, o selénio e até
mesmo carbono em pequenas quantidades que variam de 0,03 a 1% (DAVIS, 1998).

Cientistas vém obtendo por mais de um século resultados referentes a
propriedades de resisténcia a corrosédo das ligas a base de Fe-Cr. Harry Brearly &
famoso pela invencdo de uma liga ferritica apresentando 13% Cr, chamada de
‘rustless steel”, posteriormente passou a ser conhecida como acgo inoxidavel. Foi
Brearly também quem aplicou esse liga na forma de talheres, apesar disso a
descoberta dessa liga € disputada por Strauss, Maurer e Monnartz. Na Alemanha,
Mauer e Strauss desenvolveu em paralelo, uma liga austenitica de Fe-Cr-Ni, que
rapidamente foi aplicado nas industrias quimicas e de alimentos (LIPPOLD, 2005,
apud SCHEUER, 2011).

2.1.1 Classificacado dos acos inoxidaveis

A classificacdo dos acos inoxidaveis é dividida entre cinco familias,
guatros dessas sao separados quanto a sua estrutura cristalina ou fase
predominante, sdo eles os ferriticos, os auteniticos, os martensiticos e os duplex,
gue apresenta tanto fase ferritica como austenitica em sua estrutura. A quinta familia
€ caracterizada por tratamentos térmicos sendo ditos endurecieis por precipitacdo
(DAVIS, 1998).
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As principais propriedades bem como a resisténcia a corrosao, a oxidacao
e 0 comportamento mecanico variam ambas com a classificacédo do aco. Como as
aplicacbes sdo dependentes das propriedades isso implica dizer que cada familia
possui as suas atuacdes predominantes.

A familia do acgo inoxidavel ferritico inclui ligas a base de ferro contendo
um teor entre 10,5 a 30% Cr apresentando fase austenitica em menor quantidade
estabilizada por elementos como o carbono, nitrogénio e o niquel. E a segunda
classe de acos inoxidaveis mais utilizados por apresentar uma boa resisténcia a
corrosao e um custo baixo comparado aos austeniticos (TABAN et al, 2008). O aco
inoxidavel ferritico sera abordado com maior énfase mais adiante.

Os acos inoxidaveis austeniticos constituem a familia mais importante dos
acos inoxidaveis, em termos de numero e de tipos e aplicacbes. Esses acos
apresentam excelente resisténcia a corrosdao e a oxidacdo, porém suas
caracteristicas de desgaste e de dureza sao relativamente baixas (ZHU et al., 2000;
MENTHE et al., 2000; RIVIERE et al, 2007; NOSEI et al., 2004, apud CASTELLETTI
et al., 2010). A temperatura ambiente eles apresentam uma estrutura cubica de face
centrada (CFC) e ndo sao passiveis de tratamentos térmicos que levem a um
aumento na resisténcia mecanica, entretanto mecanismos encruamento por
decorréncia de deformacéo a frio sdo capazes de acrescentar dureza ampliando
assim a sua gama de aplicacdes (TSCHIPTSCHIN; PINEDO, 2010). Apesar de a
nitretacdo ser um tratamento termoquimico de ganho de dureza, ele ndo é
recomendavel em temperaturas a cima de 550 °C, o que produziria nitretos
complexos de cromo (VENKATESAN et al.; 1997, LARISCH et al.; 1999, CZERWIEC
et al.; 2000, LIANG et al.; 2000 apud TSCHIPTSCHIN; PINEDO, 2010), que reduz
sensivelmente a resisténcia a corrosdo (TSCHIPTSCHIN et al., 2010).

Os acos inoxidaveis martensiticos sdo ligas essencialmente de cromo e
carbono na qual possuem estrutura cristalina cubica de corpo centrado (CCC) ou até
mesmo tetragonal de corpo centrado (TCC). Eles sao ferromagnéticos e passiveis de
endurecimento por tratamentos térmicos e também resistentes a suaves ambientes
corrosivos (KURT et al.,, 2009). Acos inoxidaveis martensiticos sdo comumente
usados para a fabricacAo de componentes que necessitam de elevadas
propriedades mecénicas e resisténcia a corrosdo moderada, como ferramentas de

corte, pecas de valvulas, talheres e fixadores. Para muitas destas aplicacfes, o
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aumento da dureza superficial e da resisténcia ao desgaste por meio da nitretacéo,
pode ser benéfico para melhorar o desempenho e aumentar a vida util de servigco
(ROLINSKI, 1985; Bell e AKAMATSU, 2001 apud C.X. LI e BELL, 2006), no entanto,
a resisténcia a corrosdo do aco cai drasticamente provocada pela formagcdo dos
nitretos de cromo que por sua vez empobrecem de cromo a matriz do a¢o. Quanto
maior for & temperatura de nitretacdo maior serdo os danos causados na
caracteristica inoxidavel do ago (BELL e SUN, 2002, apud LI e BELL, 2006).

Os acos inoxidaveis duplex sdo ligas inoxidaveis que a temperatura
ambiente possuem uma microestrutura bifasica composta por austenita (y) e ferrita
(a). A combinagao entre as duas fases conferiu aos agos duplex boa resisténcia a
corrosao sob-tensdo, o aumento da resisténcia a corrosao intergranular, quando
comparado com 0s agos inoxidaveis austeniticos, boa soldabilidade e excelentes
propriedades mecéanicas. O balango das fases pode ser realizado através de
alteracdes na composicdo quimica da liga, bem como através de tratamentos
termomecanicos. A presenca de ferrita causa um efeito muitas vezes benéfico nas
propriedades fisica do material, como a reducéo do coeficiente de expansao térmica,
tornando-a bem proxima dos acos ferriticos e 0 aumento da condutividade térmica.
Contudo, a presenca das duas fases também favorece a ocorréncia de problemas
comuns tanto para acos inoxidaveis austeniticos quanto para 0s acos inoxidaveis
ferriticos, como precipitacdo de carbonetos, precipitacdo de fases intermetélicas,
fragilizacdo aos 475 °C, dentre outros (SILVA, 2004 apud VASCONCELQOS, 2004).

Os acos inoxidaveis endureciveis por precipitacdo vém se tornando cada
vez mais importantes, motivados pelas suas propriedades especiais. A facilidade na
sua fabricacao, a alta resisténcia mecanica e a excelente resisténcia a corroséo se
destacam nessa familia de acos inoxidaveis (XU, 2008). As suas aplicacbes séo
variadas e incluem areas de alta responsabilidade como a industria nuclear, quimica,

de aeronaves e a naval (LIN, 2008).

2.1.1.1 Aco inoxidavel ferritico

Os acos inoxidaveis ferriticos sdo ditos como tal por apresentar na sua
grande maioria a fase ferritica como predominante na sua formacdo e isso sao

justificados pela adicdo de elementos tais como o aluminio, niébio, molibdénio e o
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tithnio que estabilizam a ferrita e inibem a formacdo da austenita. A temperatura
ambiente, esses agos possuem uma matriz ferritica (a) e uma estrutura cristalina
cubica de corpo centrado (CCC). Os elementos carbono e nitrogénio sao
considerados residuais e normalmente identificados na forma de precipitados,
nitretos e carbonetos de cromo (FILHO; FERRARESI, 2006).

Os acos inox ferriticos possuem a maioria das propriedades mecéanicas e
de resisténcia a corrosdo que 0s austeniticos, além do mais chegam a supera-los
em algumas caracteristicas sendo inclusive mais baratos. (ISSF, 2007).

A classificagdo dos ferriticos é divida em cinco familias, sendo trés ditas
como padréo, que representam a grande maioria do volume produzido e as outras
duas compdem os chamados especiais (ISSF, 2007). A seguir sera apresentado um
detalhamento maior dos cinco grupos segundo a ISSF, (2007):

a) Grupos 1 (tipo 409/410L): Com o menor teor de cromo, entre 10-
14%Cr, sdo o0s ac¢os inoxidaveis mais baratos, ideais para ambientes
com pouca ou nenhuma corrosdo. Sao aplicados em sistemas de
exaustdo de automoveis, containers, Onibus e em molduras de
monitores LCD;

b) Grupo 2 (tipo 430): E o grupo mais utilizado, apresentando altos teores
de cromo, entre 14-18%Cr, sendo normalmente aplicados em
tambores de maquina de lavar, substituindo assim o austenitico 304
mantendo obviamente as propriedades similares com custo menor.
Também séo utilizados em utensilios domeésticos, lavadoras de loucas,
baixelas e panelas;

c) Grupo 3 (tipo 430Ti, 439, 441, etc.): Com o mesmo teor de cromo do
grupo 2, contudo apresentam melhor soldabilidade e formabilidade.
Sao aplicados em pias, tubos trocadores de calor para a industria do
aclcar e energia, sistemas de exaustdo e pecas soldadas de
maquinas de lavar;

d) Grupo 4 (tipo 434, 436, 444, etc.): Possuem altos teores de cromo
sendo bem caracteristica a adicdo de até 7% de molibdénio que
confere uma resisténcia extra a corrosao. Aplicacdes incluem tanques
de agua quente, aquecedor solar para agua, partes visiveis dos

sistemas de exaustdo, chaleira elétrica e elementos do forno de micro-
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ondas, guarnicbes automotivas e painéis externos. A resisténcia a
corrosao se equivale ao austenitico 316;

e) Grupo 5 (tipo 445, 446/447). Com uma adicdo extra de cromo e
molibdénio com até 2%, eles apresentam propriedades superiores a
do austenitico 316, sendo utilizados em ambientes maritimos e outros
altamente corrosivos. O ferritico JIS 447 é tao resistente a corroséo
guanto as ligas de titanio;

As principais vantagens dos acgos inoxidaveis ferriticos segundo ISSF

(2007):

a) Sao ferromagnéticos;

b) Apresentam baixa expanséo térmica, sendo inclusive menor que a dos
austeniticos;

c) Excelente resisténcia a corrosao e a oxidacdo em alta temperatura com
uma menor susceptibilidade a escamacao que os austeniticos.

d) Alta condutibilidade térmica, maior que os auteniticos;

e) Com a presenca do niGbio se comportam com uma excelente
resisténcia a fluéncia, deformando menos que 0s inox auteniticos
guando submetidos a uma tensdo em longo prazo;

f) Maior limite de escoamento que o AlSI 304;

g) Na&o é suscetivel a corrosdo sobtensao ao contrario dos auteniticos.
2.2Metalurgia fisica dos acos inoxidaveis ferriticos
Para dar inicio a metalurgia do inox ferritico, sera apresentado a seguir na

TABELA 1 a composicdo quimica para alguns dos principais acos inoxidaveis

ferriticos.
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Tabela 1 — Composicao quimica dos agos inoxidaveis ferriticos.

Tipo Composicao Quimica (%)
C Mn| Si Cr Ni P S Outros
405 0,08 1 1 11,5-145 - | 0,04 | 0,03 0,10 -0.30 Al
409 0,08 1 1 10.5-11,75 - 10,045 | 0,045 T1imin - 6x%C
430 0,12 1 1 16,0 - 18.0 - | 0,04 | 0,03 -
434 0,12 1 1 16,0 -18.0 - | 0,04 | 0,03 0,75-1.25Mo
442 0.2 1 1 18,0-23.0 - | 0,04 | 0,03 -
1,75 - 2,5 Mo:
- . - - . 0.035 N Max;
444 0025 1 1 17,5-19,5 1| 0,04 | 0,03 (Cb-+ Ta)min -
0,2+4(%C+%N)
446 0.2 1.5 1 23,0-27.0 - | 0,04 | 0,03 0.25N
0,75 -1.50 Mo
. 0,020-10Ti1
026-1 | 0,06 {0,75/0,75| 25,0-27.0 |0,5] 0,04 | 0,02 0.04N:
0.2 Cu

Fonte: WELDING HANDBOOK, 1991, aped FERRARESI, 2005.

Nota-se que o principal elemento na composi¢cdo dos acgos inoxidaveis

ferriticos € o cromo e que os outros elementos sdo praticamente residuais, com

excecdo de alguns elementos mais nobres como o titanio, o niquel e o molibdénio,

portanto uma analise cuidadosa do diagrama de fases Fe-Cr sera uma previsao

muito proxima da realidade dos acos inoxidaveis ferriticos. Segue na abaixo na
FIGURA 2 o diagrama fases Fe-Cr.

Figura 2 — Diagrama Fe-Cr

Fonte: BHADESHIA e HONEYCOMBE, 2006.
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O diagrama destaca mudancas de fases acima da temperatura de 600 °C
0 que é bem pertinente para o presente trabalho j& que se trata de um estudo
isotérmico a mesma temperatura.

A partir do diagrama apresentado sdo possiveis algumas interpretacdes.
O cromo é um elemento que se comporta estabilizando a fase ferrita (a), estendendo
o campo da fase a até extinguir a presenca da fase austenita (y). O chamado loop
austenitico € onde se encontra a fase y e ele varia com alguns elementos, podendo
ampliar ou reduzir a possibilidade da fase y. Para ferro puro a fase a comeca a se
transformar em fase y aos 910 °C tornando-se completamente a novamente a 1400
°C. Com aumento da composicdo de cromo até 8% é identificada a menor
temperatura na qual é possivel obter da fase y, no caso a 850 °C. Avancando até
aos 13% de cromo ainda € possivel obter a fase y com 1000 °C.

Entre o loop austenitico e o campo da fase ferritica ha uma pequena faixa
de transicdo entre as fases, na qual é capaz de obter as duas em equilibrio. Essa
condicdo ocorre entre 12 e 13% de cromo sendo nomeada de campo bifasico,
inclusive sdo possiveis ter as duas fases a temperatura ambiente caso seja aplicado
uma alta velocidade de resfriamento (DEMO, 1977 apud PORTO, 2007).

Ha uma regido do sistema Fe-Cr na qual uma fase intermetéalica, de
estrutura tetragonal, chamada de fase sigma (o) é identificada (PORTO, 2007).
Segundo DEMO, 1977 apud PORTO, 2007, a fase sigma ocorre em ligas contendo
de 25 a 30% de cromo quando submetidas a temperatura de 600 °C em uma longa
exposicado de tempo, sendo dificilmente encontradas em ligas com menos de 20%
de cromo mesmo aplicando temperaturas acima de 500 °C por centenas de horas.

Muitos pesquisadores realizaram estudos cuidadosos quanto ao efeito
dos elementos estabilizadores da fase austenita (y) no diagrama de fases Fe-Cr,
destacando o carbono (C) e o nitrogénio (N), o que é bem plausivel jA que esses
elementos estdo sempre presentes e geram mudancas significativas mesmo em
guantidades consideradas residuais. A primeira alteracdo observada foi a expansao
do campo das duas fases a + y para um nivel mais elevado de cromo (Cr) e a
segunda mudanca também esta relacionada a expansado do campo bifasico s6 que
desta vez para temperaturas mais elevadas. Na FIGURA 3a e 3b tém alguns

exemplos que comparam o0 aumento gradativo do carbono e do nitrogénio
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ressaltando as perturbacfes no loop austenitico (y) (DEMO, 1977 apud PORTO,
2007).

Figura 3 — Mudangas nas reagdes (y+a)/a no diagrama Fe-Cr com a adi¢cdo de carbono e nitrogénio,
(a) efeitos relacionados com a adicdo do carbono e (b) quanto a adi¢do de nitrogénio.
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Fonte: DEMO, 1977 apud PORTO, 2007.

Na FIGURA 3a temos a primeira configuragdo com 0,013% de carbono e
0,015% de nitrogénio que estendem o loop-y para 17% de cromo que comparado ao
habitual 11,5%Cr nos da uma diferenca de 5,5%Cr a mais. Ainda ha alteracdes
aumentando ainda mais a presenca do carbono para 0,04 e 0,19% (mantendo
sempre a mesma porcentagem de nitrogénio) ampliando a maxima extensdo em 21
e 26% de cromo. Houve um aumento acentuado do ponto de maior temperatura
relativo ao maior teor de cromo, passando de 1075 °C para 1300 °C (DEMO, 1977
apud PORTO, 2007).

A FIGURA 3b observa apenas alteracGes provocadas com a variagdo do
nitrogénio. Com a adi¢éo de nitrogénio foi possivel obter um deslocamento do loop-y
de 11,5% para 28% de cromo com apenas 0,25% de nitrogénio, elevando a
temperatura maxima relativa ao maior ponto de teor cromo, passando de 1075 °C
para aproximadamente 1250 °C. O estudo também observou que além de expandir
o campo bifasico, o carbono também foi responsavel pela formagéo de carbonetos

complexos nos contornos de grdos quando o percentual de carbono ultrapassa
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0,01% em temperaturas entre 1100 e 1200 °C séo eles o (Cr, Fe);Cz e o (Cr,
Fe).3Ce, estes carbonetos afetam as propriedades mecéanicas da liga (DEMO, 1997
apud PORTO, 2007).

A estabilizacdo de um aco inoxidavel ferritico € importante para evitar a
diminuicdo do percentual de cromo na solucéo solida (STAINLESS STEELS, 1993
apud BOTTON, 2008). A precipitacdo de carbonetos e nitretos, geralmente do tipo
Cr,3Cs € Cr2N, tendem a se formar nos contornos de gréaos tornando a regido pobre
de cromo sendo assim chamada de regido sensitizada, esse fenbmeno é conhecido
por sensitizacdo (GORDON e BENNEKOMI, 1996 apud BOTTON, 2008), dai a
relevancia que ha em estabilizar o aco, além disso, a estabilizagdo promove um
refinamento de grdo. Somando estes efeitos positivos ha um melhoramento no
desempenho do material, principalmente quando submetido a processos de
soldagem (STAINLESS STEELS, 1993 apud BOTTON, 2008). O processo consiste
em adicionar elementos de ligas que venham a formar carbonetos e nitretos ou até
mesmo carbonitretos do ponto de vista termodinamico mais estavel que os formados
a partir do cromo, séao eles o Ti, Nb, Zr, Ta e V (GORDON e BENNEKOMI, 1996
apud BOTTON, 2008).

2.2.1 AlteracfGes Metalurgicas nos acos inoxidaveis ferriticos

Os acos inoxidaveis podem sofrer alteracdes metallrgicas que venham a
degradar as suas propriedades mecanicas e de resisténcia a corrosdo. Estas
alteracdes ocorrem a partir de diferentes exposi¢cdes ao calor, elas sdo conhecidas
como: a fragilizacdo a 475 °C, a altas temperaturas, por fases intermetélicas, a
sensitizacdo e a formacdo de fase martensitica. Vamos compreender um pouco

mais a respeito delas.
2.2.1.1 Fragilizacdo a 475 °C
Ligas de Fe-Cr contendo de 13 a 70% de cromo submetido a

temperaturas que variam de 400 a 540 °C estdo sujeitas a sofrer uma reducdo na

ductilidade e a um aumento na dureza tornando o material fragil. Este fenbmeno
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acontece mais rapidamente a temperatura de 475 °C e por conta disso é conhecido
como fragilizacdo a 475 °C (CORTIE, 1995 apud PORTO 2007).

A causa para a fragilizacdo a 475 °C esté relacionada a decomposicéo do
material promovendo uma ultrafina camada interconectada, formando uma rede
composta por duas fases, uma fase a rica em ferro e outra chamada o’ rica em
cromo. Esta separacao é justificada por um desvio positivo na solucdo solida, ou
seja, os atomos de Fe e Cr se repelem (USTINOVSHIKOV, 1998 apud PORTO,
2007). No entanto o fenbmeno de fragilizacdo a 475 °C € mais complexo do que
possa ser sugerido, isso porque quando o material submetido a um envelhecimento
a 475 °C leva também a formacdo de precipitados de pequenos carbonetos e
nitretos de cromo que promovem um endurecimento.

A fase a’ € uma estrutura cubica de corpo centrado (CCC), coerente e rica
em cromo e com um parametro de rede um pouco maior que o encontrado na matriz
rica em fase a. Sao precipitados extremamente pequenos de ordem nanomeétrica,
para exemplificar a sua dimensdo, uma liga Fe-27%Cr envelhecida a uma
temperatura de 480 °C com um tempo de exposicdo de 10.000 a 34.000 horas
apresentam com essas condi¢des fase o’ com diametro de 15 a 30 nm (150 a 300 A)
(FISHER et al, 1953 apud SOUZA, 2004). A FIGURA 4 ressalta a regidao do sistema
Fe-Cr na qual é possivel encontrar os precipitados o’

Figura 4 — Regido de estabilidade da fase o e a’ no sistema Fe-Cr.
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Fonte: Silva, C.C, 2008.
24



Analisando a FIGURA 4, é possivel obter a fase o’ em diferentes
temperaturas em uma vasta faixa de composicdo de cromo, podendo ainda
encontra-la em equilibrio junto com a fase sigma (o).

O modo como € precipitado a fase o’ nos agos inoxidaveis ferriticos
variam com a composi¢do de cromo, sendo possiveis por nucleacdo e crescimento
com até 17% de cromo e por precipitacdo espinoidal para acima de 17% de cromo
(GROBNER, 1973 apud SOUZA, 2004). Pesquisas também apontam que a
chamada fragilizacdo a 475 °C também dependem da temperatura de
envelhecimento, por exemplo, uma liga de Fe-30%Cr forma fase o por
decomposicdo espinoidal quando submetidos a exposicao de 475 °C de morfologia
esférica, ja para a temperatura de 550 °C a liga forma uma fase o’ por nucleagéo e
crescimento com morfologia de discos (LAGNEBORG, 1967 apud SOUZA, 2004).

Na FIGURA 5 h& uma relacdo entre dureza, tempo de exposicado e

percentual de cromo na liga.

Figura 5 — A influéncia do percentual de cromo da liga e do tempo de envelhecimento na a dureza do

material.
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Fonte: WILLIAMS e PAXTON, 1957 apud Souza, 2004.
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Note que para uma liga com apenas 15% cromo houve um sutil aumento
da dureza HV ao contrario das ligas que contem 20% ou mais de cromo, que
dependendo do tempo de exposicdo dobraram a sua dureza habitual. Isso reforca
ainda mais que a precipitacdo da fase a’ € muito pequena para ligas de baixo cromo,
como era de se esperar tendo em vista a FIGURA 4 que destaca a parte do sistema
Fe-Cr na qual é formada fase a’.

O fenbmeno de fragilizacdo a 475 °C é reversivel, ou seja, as ligas
fragilizadas quando submetidas a uma temperatura entre 550 e 675 °C por alguns
minutos tendem a recuperar as suas propriedades anteriores a fragilizacdo
(ZAPFFE, 1951; BLACKBURN e NUTTING, 1964 apud SOUZA, 2004).

2.2.1.2 Fragilizacéo a altas temperaturas

Para acos inoxidaveis com alto teor de cromo e de elementos intersticiais
tais como o carbono (C) e o nitrogénio (N) submetidos a temperaturas a cima de 950
°C e resfriados a temperatura ambiente, sofreram severa fragilizacdo e perda da
resisténcia a corrosdo. E muito comum em processos de soldagem, fundicdo e
tratamentos térmicos a tal magnitude de temperatura mencionada (DEMO, 1977
apud PORTO, 2007).

Ha diversas teorias para a explicacdo deste fenbmeno e podem ser
dividia nas que estudam as causas para a fragilizacdo e as demais para os motivos
gue levam a perda de corrosdo. Primeiramente vamos discutir a respeito da
fragilizacdo do material:

a) Uma das razbes pela qual o aco se fragiliza seria a segregacdo de
atomos de carbono na matriz ferritica. Quando resfriado lentamente o
atomo de carbono na fase ferritica supersaturada se agrupam na forma
de clusters coerentes, que fragilizam do mesmo modo que certas ligas
endureciveis através do envelhecimento. A alternativa para evitar os
maleficios desse fenbmeno € o recozimento a 700 e 800 °C que provoca
a formacdo de carbonetos, removendo assim o carbono da matriz, os
clusters e a fragilizacdo (DEMO, 1977 apud PORTO, 2007).

b) Outra teoria para fragilizacdo esta relacionada a formacédo de martensita,

a explicacdo para isso se deve a presenca de carbono (elemento
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austenitizante) relativamente mais alto em certas regides, que poderiam

se transformar em austenita e posteriormente com o resfriamento formar

martensita. Ao aplicar um recozimento entre 700 e 800 °C a martensita

torna a se transformar em ferrita e carbonetos de cromo (DEMO, 1977

apud PORTO, 2007).

Analisando agora as teorias que levam os acos inoxidaveis ferriticos a
sofrerem severos ataques de corrosao intergranular:

a) Com a alta temperatura é formada fase austenita, que ao resfriar vem a
sofrer corroséo intergranular nos contornos de graos, isto ocorre por conta
do alto nivel de carbono e a baixa presenca de cromo na regido (DEMO,
1977 apud PORTO, 2007).

b) Também foi proposto que a tensdo nos contornos de gréaos provocados
pelos carbonetos e nitretos formados apés o resfriamento quando as ligas
ferritica expostas a altas temperaturas, isto leva a corrosdo na matriz
adjacente aos precipitados (DEMO, 1977 apud PORTO, 2007).

De fato aplicar altas temperaturas em acos inoxidaveis ferriticos levam a
formacdo de carbonetos e nitretos de cromo que sensitizam a matriz adjacentes a
eles induzindo assim a corrosao intergranular, além disso, leva a fragilizacédo
provocada pela alta dureza destes precipitados e da tensédo inserida por eles na
matriz (DEMO, 1977 apud PORTO, 2007).

2.2.1.3 Sensitizacéo

A sensitizacdo consiste no empobrecimento de cromo nos contornos de
graos provocado pela precipitacdo de carbonetos e nitretos de cromo. Esse
fenbmeno leva o material a sofrer corrosdo intergranular e geralmente esta
associada a processos de soldagem, em funcdo do elevado aporte térmico
(BEDDOES, 1999 apud PORTO, 2007).

Para os acos inoxidaveis ferriticos a sensitizagcdo ocorre em temperaturas
acima de 900 °C e normalmente esta relacionada a processos de soldagem e a
tratamentos termoquimicos. A causa para o fenbmeno sdo os carbonetos e nitretos

de cromo e no caso dos ferriticos a sensitizacdo se torna mais evidentes nos
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contornos de grao, ja que o carbono e o nitrogénio possuem baixa solubilidade na
fase ferritica (OGWU, 1997 apud PORTO, 2007).

A alternativa para prevenir a sensitizacao € estabilizar a fase ferritica com
a adicdo de elementos de ligas que irdo formar carbonetos e nitretos mais estaveis
em comparagdo com os precipitados de cromo. O titanio (Ti), niébio (Nb) e zirconio
(Zr) sdo os mais efetivos nesse mecanismo de evitar a sensitizacdo através da
estabilizacao da fase ferrita, ja o vanadio (V) € pouco eficaz e tantalo (Ta) apresenta
pouca efetividade comparada aos demais, sendo também economicamente inviavel
(OGWU, 1997 apud PORTO, 2007).

2.2.1.4 Fase sigma (o)

A fase sigma (o) foi descoberta em 1927 e mais tarde identificada como
um composto intermetalico com estrutura tetragonal, extremamente duro e nao
magnético (DEMO,1977). Os seus efeitos indesejaveis refletem nas propriedades
mecanicas e na resisténcia a corrosao (KOBAYASHI, 1999, apud PORTO, 2007).

A formacédo da fase sigma ocorre lentamente em temperaturas entre 540
e 820 °C. A sua nucleacéo se dar nos contornos de graos e provoca um aumento da
dureza e uma significativa reducéo a ductilidade e tenacidade (DEMO, 1977 apud
PORTO, 2007). A FIGURA 4 evidencia as possiveis regides no sistema Fe-Cr na
gual a fase sigma se encontra em equilibrio. A sua formacéo se restringe a ligas com
alto teor de cromo, entre 20 e 70%, e teoricamente ndo se formam em baixas ligas,
14 e 15% de cromo, no entanto caso haja pequenas fracdes de Mo e Ti, por
exemplo, é possivel sim a precipitacdo da fase sigma em niveis baixos de cromo
(ASM, 1986 apud PORTO, 2007).

Segundo Pohl et al, 2007, a fase sigma tem trés morfologias, que ocorrem
em temperaturas distintas de tratamento. A FIGURA 6a apresenta uma morfologia
mais macia obtida para tratamentos acima de 900 °C, jA a FIGURA 6b apresenta
uma forma lamelar, geralmente a temperaturas 850 °C e por fim na FIGURA 6c com
morfologia em forma de coral, para tratamentos de exposi¢do a 750 °C (POHL et al,
2007).
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Figura 6 — As trés morfologias da fase sigma (o), macia para 950 °C (a), lamelar 850 °C (b) e coral
para 750 °C (c).
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Fonte: POHL et al, 2007.

2.3 Aco inoxidavel AISI 410S

A liga 410S é um aco inoxidavel ferritico de baixo cromo, entre 11-14% de
cromo. E o aco inoxidavel martensiticos 410 modificado, ou seja, com baixo teor
carbono para evitar a formacéo da fase austenita em altas temperaturas. A reducéo
do elemento intersticial e estabilizador da fase austenita, carbono, evita a formacéo
da fase martensita sendo assim uma liga macia e ductil mesmo quando resfriada
rapidamente de altas temperaturas.

A resisténcia a corrosdo € similar ao AISI 410, resiste a corrosédo
atmosférica, agua fresca, acidos organicos leves e alcalinos, dentre outros produtos
quimicos. A resisténcia a oxidacdo € boa, é possivel aplica-lo em condigbes de
temperatura até 705 °C.

A seguir na TABELA 2 temos a faixa maxima e minima da composi¢ao
quimica do AISI 410S. A TABELA 3 apresenta um resumo das suas principais

propriedades mecanicas.
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Tabela 2 — Composi¢ao quimica do AlSI 410S.

Fonte: SANDMEYER STEEL COMPANY.

Tabela 3 — Principais propriedades mecéanicas do AlSI 410S.

Limite de Dureza
Resisténcia a Limite de Alongamento Modulo de Rockwell
Tracéo Escoamento de Ruptura Elasticidade B

Fonte: SANDMEYER STEEL COMPANY.

2.4 Ensaio de Double Loop Electrochemical Potentionkinetic Reactvation (DL -
EPR)

O ensaio de DL-EPR (Double Loop Electrochemical Potentionkinetic
Reactivation) consiste basicamente numa curva de polarizacdo. Séo realizados
ciclos de varredura de postencial. Em um dos ciclos h4 uma varredura a partir do
potencial de corrosdo em direcdo a potenciais mais elevados, seguido do retorno do
potencial de corroséo, para isso € aplicada uma sobretensdo anddica em relacéo a
este potencial apdos o termino da varredura é realizado 0 mesmo para sentido
catddico até o potencial de corrosdo (MIRANDA, 2011).

O ensaio de DL-EPR mede de forma quantitativa a suscetibilidade a
corrosdo intergranular provocada pelo empobrecimento de cromo na matriz
adjacente aos precipitados de carbonetos complexos de cromo. Na FIGURA 7 temos
o exemplo do resultado obtido no ensaio, as duas curvas representam o0s picos de
polarizacdo, sendo uma anddica (la) e a outra chamada de reversa (Ir), inclusive a
razdo delas representam o nivel de sensitizacdo do material (Ir/la) (LUZ, FARIAS,
LIMA NETO, 2003, apud SILVA et al, 2005).
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Figura 7 — Representacdo gréfica de um ensaio de DL-EPR. O pico maior representa a curva de
polarizacdo anddica (la) e o menor representa a curva de polarizacao reversa (Ir)
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Fonte: SILVA et al, 2005

A esséncia do ensaio consiste em avaliar a resposta da densidade de
corrente em funcdo da mudanca do potencial aplicado (CIHAL e STEFEC, 2001),
guanto maior for a razao (Ir/la) maior serd o grau de sensitizacdo do aco
consequentemente a suscetibilidade a corrosdo intergranular, a situacdo inversa
reflete em uma maior resisténcia a corrosao (SILVA et al, 2005).

Kim et al, em 2009 realizou ensaios no AISI 409L com 11%Cr e
estabilizado ao titanio, concluiu que quanto maior for o tempo de envelhecimento
maior serd a formacdo de precipitados de cromo responsaveis pela menor

resisténcia a corrosao.
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 Materiais

Foram utilizados chapas de ago inoxidavel ferritico AlISI 410S de 3 mm de
espessura. As amostras foram cortas em sete amostras, sendo seis destas

submetidas a um envelhecimento ao forno.

3.1.1 Espectrometro de Emisséo Otica

A composicdo quimica foi obtida através do Espectrdmetro de Emissdo
Otica SHIMADZU de modelo PDA 7000. O corpo de prova em condicbes como
recebida foi submetido a analise em trés pontos distinto, sendo descartada a medida
de maior desvio com relacdo as demais, dai entdo foi aplicado a média das outras
duas analises.

O resultado da andlise da espectroscopia de emissdo otica esta disposto
abaixo na TABELA 4.

~ Tabela 4 — Resultado da espectroscopia de emisso otica.

Fonte: Autor.

Além dos elementos ja previstos pelo fabricante, a analise nos revelou
gue uma pequena fracao de titanio (Ti), vanadio (V) e niquel (Ni), as duas primeiras
sdo responsaveis pela estabilizacdo da matriz, ou seja, evita a formacdo de
precipitados de carbono e nitrogénio, ja o niquel estabiliza a austenita. Apesar de o
equipamento ndo medir percentual de nitrogénio (N), assim como o carbono € um

elemento que estar sempre presente mesmo em pequenas fracoes.
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3.2 Métodos

Na FIGURA 8 é apresentado um fluxograma da metodologia aplicada no
estudo.

Figura 8 — Fluxograma da metodologia.

Envelhecimento — 600°C

Preparacdo Metalografica adequada

Microscopia

Microscopia
P Eletrénica de

Espectrémetro de Microdureza

Otica Emisséo Otica HV
Varredura

Quantificacdo
dos Simulacéo de Fases
Precipitados

Fonte: Elaborada pelo autor.

Cada ensaio passou por uma preparacao metalografica adequada.
Todos os resultados obtidos nos ensaios que serdo relatados a seguir
foram analisados com o Software STATISTICA verséo 8.

3.2.1 Tratamentos térmicos

Seis chapas do mesmo aco AISI 410S foram submetidas a um
envelhecimento a 600 °C com diferentes tempos de exposi¢cdo, em forno camara,
resfriados a agua. A FIGURA 9 ilustra 0 mesmo forno camara utilizada no tratamento

térmico.

Figura 9 — Forno Jung modelo TB6565 com chaminé para evitar contaminagao dos primeiros gases
gerados.
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Fonte: Fornos Jung Ltda.

Os tempos de exposicédo foram de 1 min, 10 min, 30 min, 1 h, 10 h e 100
h. Além das seis condi¢cdes de envelhecimento as condicbes de como foi recebido
faz parte do estudo.

Ap6s o tratamento térmico as amostras foram cortadas e embutidas em
resina de cura a quente, baquelite. Em seguida preparadas adequadamente
segundo a necessidade de cada ensaio.

3.2.2 Quantificacéo dos precipitados

Foram preparadas sete amostras, uma para cada condicao, destinadas a
analise no microscoépio 6tico. Os corpos de prova lixadas em 100, 200, 300, 400, 600
e 1200 mesh, em seguida polidasem 6, 3 e 1 um.

Foi aplicado um ataque eletrolitico com solucdo de 10% de KOH em agua
destilada. A corrente aplicada foi de 0,01 A com tempo de 10 segundos.

Para cada condicédo foi obtida vinte e cinco fotos com intuito de quantificar
0s precipitados presentes nos corpos de prova. Para tal o microscépio 6tico
OLYMPUS de modelo GX41 foi utilizado na aquisicdo das imagens.

A quantificacdo foi mensurada a partir do programa IMAGEJ versao 1.46r.

3.2.3 Microscépio eletrénico de varredura (MEV)
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Para a obtencdo das imagens no microscopio eletrbnico de varredura
foram necessarios amostram extremamente polidas, sendo entdo submetido ao
equipamento de polimento automatico BUEHLER de modelo 69-1100 com abrasivo
de silica diluida em agua Mili-Q.

A amostra com tratamento de 1 hora de exposicéao foi utilizada na técnica
backscattering electron (EBS), ou seja, isenta de ataque. J4 a amostra 100 horas foi
submetida ao ataque eletroquimico com solucdo de 10% de KOH e utilizada na
aquisicao de fotos no modo secondary electron.(SE).

3.2.4 Ensaio de Double Loop Electrochemical Potentionkinetic Reactvation
(DL-EPR)

A célula utilizada é composta por um eletrodo de referéncia (eletrodo de
prata imerso em KCI) e um contra eletrodo de platina.

A solucéo usada no experimento foi 0,25 M de H,SO,4 + 0,01 M de KSCN
com uma velocidade de varredura de 0,06 mV/s em uma amplitude de varredura de
Oaz2\V.

A preparacdo das amostras se limita a uma superficie lixada, sedo
submetidas as granulometrias de 100, 200, 300 e 400 mesh. Na FIGURA 10 temos a

imagem da célula eletroquimica usada no ensaio.

Figura 10 — Célula eletroquimica utilizada nos ensaios de DL-EPR.
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Fonte: VASCONCELQS, 2011.

3.2.5 Microdureza Hardness Vikers

A dureza foi realizada no microdurémetro SHIMADZU de modelo DUH-
W211 em lugares aleatérios com uma carga de 980,7 mN em tempo de 15
segundos. A regido escolhida foi a de sentido transversal a dire¢cdo de laminacéo.

Foram obtidas 15 medi¢des no total.

3.2.6 Simulacédo de fases

Com o software THERMO-CALC foi realizada uma simulagdo das
possiveis fases presentes no material, variando temperatura e composi¢cdo de
cromo. Para tal analise foi inserido a composicdo quimica dos elementos mais
relevantes. As fases escolhidas na simulacdo foram: austenita, ferrita, sigma e o

carboneto M»3Ce.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Anélise micrografia do AISI 410S

A seguir na FIGURA 11 a micrografia do AlSI 410S em condi¢cdes normais
revelada com ataque de HNOs.

Figura 11 — Micrografia do AISI 410S em condicbes normais. Vista transversal ao sentido de
laminacdo em aumento de 500x.

Fonte: Elaborada pelo autor.

A sua matriz € composta pela ferrita com carbonetos e nitretos dispersos
por todo o metal. As estruturas mais destacadas representam o final de bandas de
laminacéo, na qual o reagente ataque fortemente.

A FIGURA 12 é uma analise de microscopia eletronica de varredura no
modo backscattering electron (BSE) no AISI 410S tratado por 1 hora.
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Figura 12 — Micrografia de MEV em modo BSE do AISI 410S tratado a 600 °C por 1 hora. Aumento
de 2000x.

AccY SpotMagn Det WD Exp 1 20pm
200kV 6.0 2000x BSE 11.1 1

Fonte: Elaborada pelo autor.

A técnica BSE gera contraste pelo tamanho do numero atbmico de cada
elemento, ou seja, quanto menor 0 numero atbmico da estrutura mais destacado
com a cor escura ela sera, ja para fase com numero atdbmico muito grande a
coloracdo branca ird destaca-la (DEDAVID; GOMES; MACHADO, 2007). Na
FIGURA 12 é possivel observar que toda a matriz é ferritica, com algumas
diferencas de tonalidades devido a distribuicdo heterogénea do cromo. Ainda na
FIGURA 12, um nitreto de titanio estd bem destacado ao centro, o destaque negro
caracteristico dos nitretos e a morfologia clubica sugere ser formada a partir do
tithnio. Também sao observadas finas estruturas que também s&o nitretos,
possivelmente sdo de cromo. A FIGURA 13 a seguir, com um aumento maior, facilita
a compreenséao.

Vasconcelos P.M., 2011, identificou no AISI 410S nitretos de cromo e
tithnio com aumento de 3000x, sendo as estruturas menores formadas por pontos
representando os nitretos de cromo e as maiores com formato cubico representando

0s nitretos de titanio.
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Figura 13 — Microestrutura do AlSI 410S envelhecida a 600 °C por 1 hora. Imagem aumentada 4000x
destacando nitretos de cromo e titanio.

AccY SpotMagn Det WD Exp F— 10pm
200kV 6.0 4000x BSE 11.2 1

Fonte: Elaborada pelo autor.

Nota-se que a FIGURA 13 destaca dois nitretos, o maior com formato
cubico representa um nitreto de titanio, ja& a menor mais alongada representa um
nitreto de cromo.

A presenca dos nitretos de cromo segundo BEDDOES (1999) apud
PORTO (2007) sensitiza a matriz ferritica por conta do empobrecimento de cromo.
Isso torna o material suscetivel a corrosdo. Segundo OGWU, 1997, apud PORTO,
2007, o titnio rouba o nitrogénio presente formando os nitretos de titanio
observados acima, estabilizando dessa forma o material, evitando assim a
sensitizacao.

Foi realizado um ataque eletrolitico com a solu¢cdo de 10% de KOH em
agua destilada. E uma solucdo recomendada para revelar fase sigma, contudo
estruturas com elevada porcdo de cromo também sao destacadas. A FIGURA 14, 15
e 16 sdo micrografias que destacam os precipitados em aumentos progressivos para

a condicao de 100 horas de exposi¢ao.
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Figura 14 — AISI 410S envelhecido a 600 °C por 100 horas. Aumento de 200x

|
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 15 — AISI 410S envelhecido a 600 °C por 100 horas. Aumento de 500x.

Fonte: Elaborada pelo autor.




Figura 16 — AISI 410S envelhecido a 600 °C por 100 horas. Aumento de 1000x.

S

Fonte: Elaborada pelo autor.

As amostras envelhecidas a 600 °C, quando aplicados ao ataque
eletrolitico de 10% de KOH, apresentaram precitados tal como esta disposta nas
FIGURAS 14, 15 e 16. E uma precipitacdo muito fina, ndo foi possivel identifica-las
em aumentos de 1000x, para tal foi realizado algumas imagens na microscopia
eletronica de varredura.

Na FIGURA 17 foi realizada uma imagem de microscopia eletronica de

varredura no modo SE para a amostra de 100 horas revelada pelo KOH.
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Figura 17 — Micrografia MEV no modo SE do AISI 410S envelhecido a 600 °C por 100 horas.
Aumento de 2000X.

LT r

AccY SpotMagn Det WD Exp 1 20um
200Kkv 40 2000x SE 1051

Fonte: Elaborada pelo autor.

O modo secondary electron (SE) destaca as imagens, sobretudo por
diferenca de relevo (DEDAVID; GOMES; MACHADO, 2007). O ataque eletrolitico de
KOH corroeu a amostra nas regides de cromo elevado gerando essas estruturas
muito finas. Observe que na FIGURA 17 algumas dessas estruturas parecem estar
contornando os grdos de ferrita. A FIGURA18 ampliou ainda mais focando em

apenas uma estrutura.
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Figura 18 — Micrografia MEV no modo SE do AISI 410S envelhecido a 600 °C por 100 horas.

AccV SpotMagn Det WD Exp FH—— 2m
200kV 40 16000x SE 105 1

Fonte: Elaborada pelo autor.

Analisando com um amento maior, apesar de ser uma estrutura muito
pequena, aproximadamente 8 um, a forma como ela esta disposta se assemelha
muito com o contorno de gréo ferritico poligonal, o mesmo visto nas FIGURAS 11,
12 e 13, isso nos leva crer que estdo contornando o grdo e como a fracdo de
precipitados na matriz € muito pequena, isso explica o fato de que apenas alguns

graos estarem plenamente circundados pelos precipitados.

4.2 Quantificacdo dos precipitados

A FIGURA 19 apresenta o gréfico evolutivo da quantificacdo dos

precipitados para todas as condi¢gfes de tempo.
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Figura 19 — Quantificagbes dos precipitados do AISI 410S envelhecido a 600 °C.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Na amostra como recebida (representada no grafico como 0 min) houve
um indicio de precipitacdo em torno de 0,3%, esse percentual evoluiu para as
amostras tratadas, ndo havendo distingdo entre as condi¢cdes de tempo de 1 min até
1 h, apresentando um valor de 0,7% de precipitados. Ja para tempos mais elevados
de exposicao, entre 10 horas e 100 horas, houve um aumento significativo com
relacdo aos demais tratamentos, mas ambos estdo com magnitudes muito
parecidas, ndo sendo possivel afirmar uma tendéncia apesar da inclinacdo que ha

entre eles, os valores percentuais ficaram em torno de 1,7% de precipitados.
4.3 Simulacédo de fases

Segue abaixo na FIGURA 20 a simulacdo de fases realizada no software

THERMO-CALC. Foram aplicadas as composi¢Oes obtidas na espectroscopia de
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emissdo Otica avaliando a formacdo das possiveis fases para o AISI 410S na

condicao de temperatura.

Figura 20 — Simulacé&o de fases pelo software THERMO-CALC.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

A primeira regido da simulacdo, que vai de aproximadamente 720 °C a
800 °C para a composicdo de 5%Cr € composta pela fase austenitica e ferrita
coexistindo, portanto representa a regido do loop austenitico.

A segunda regido logo abaixo da primeira, variando aproximadamente de
5 a 17% de cromo, corresponde a regido pela qual foi realizando o estudo. Estéo
presentes as fases austenita (y), ferrita (a) e o carboneto M,3Cs. A presenca do
carboneto nos leva concluir que os precipitados obtidos no ataque eletrolitico de
10% de KOH sejam carbonetos.

Nas outras duas regifes da simulacdo coexistem as fases austenita (y),
ferrita (a), M23Cs € a sigma (o). A fase sigma sO se torna presente em percentuais
aproximadamente acima de 17% de cromo para a temperatura de 600 °C,
reforcando as micrografias de MEV no modo backscattering electron (BSE) que nao

identificou um contraste caracteristico da fase sigma.
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4.4 Ensaio de Double Loop Electrochemical Potentionkinetic Reactvation (DL-
EPR)

A seguir teremos uma sucessao de gréaficos para cada ensaio de DL-EPR
nos diversos tempos de exposi¢cédo ao envelhecimento. Nas FIGURAS 21, 22, 23, 24,
25, 26 e 27 representam as condi¢cdes como recebida, 1 min, 10 min, 30 min, 1 h, 10
h e 100 h respectivamente.

Figura 21 — Ensaio de DL-EPR para as condi¢gbes como recebida.
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Fonte: Elaborada pelo autor.
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Figura 22 — Ensaio de DL-EPR para 1 min de exposi¢éo ao envelhecimento a 600 °C.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 23 — Ensaio de DL-EPR para 10 min de exposi¢do ao envelhecimento a 600 °C.
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Fonte: Elaborada pelo autor.
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Figura 24 — Ensaio de DL-EPR para 30 min de exposi¢do ao envelhecimento a 600 °C.
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Figura 25 — Ensaio de DL-EPR para 1 h de exposi¢édo ao envelhecimento a 600 °C.
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Figura 26 — Ensaio de DL-EPR para 10 h de exposi¢&o ao envelhecimento a 600 °C.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 27 — Ensaio de DL-EPR para 100 h de exposicéo ao envelhecimento a 600 °C.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Todos os graficos de DL-EPR apresentaram pequenos picos de

polarizagao reversa, apesar de ser muito sutil isso representa a quebra da camada
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de passivacdo, ou seja, hA uma sensitizacdo da matriz. Aparentemente todas as
sete condi¢Bes estdo com o mesmo nivel de sensitizagdo. A explicacdo para esse
fendmeno esta na solucao utilizada no ensaio que apesar da tentativa de adequacéao
da solucéo ainda continua muito agressiva. Além disso, o percentual de precipitados
identificados anteriormente nas imagens de miscroscopia 6tica e de varredura, que
possivelmente seja My3Ces (previsto na simulacdo feita no THERMO-CALC), é
percentual uma percentual muito pequena que nédo gera uma distingdo entre os
tempos de tratamentos. E plausivel afirmar que esses carbonetos Mx3Cs S&0
realmente de cromo levando em consideragdo a sensitizagdo apresentada pela
matriz.

De acordo com OGWU (1997) apud PORTO (2007) a causa para o
fendmeno da sensitizacdo sdo os carbonetos e nitretos de cromo e nos casos dos
ferriticos se torna mais evidentes nas bordas dos contornos de gréo, jA que o
carbono e o0 nitrogénio possuem baixa solubilidade na fase ferritica, o que reforca
ainda mais a suposicédo de que os precipitados identificados nas FIGURAS 17 e 18
séo carbonetos nucleando nos contornos de graos.

A passivacdo do material foi muito lenta, mesmo estando submetido a
solucdo mais branda de 0,25 M de H,SO,4 sendo necessaria uma amplitude de
varredura de 0 a 2 V para garanti-la. A solucéo ainda é forte.

A seguir temos a FIGURA 28 que faz um comparativo da raz&o entre pico

polarizacéo reversa e 0 pico de polarizacado anddica nas sete condi¢cbes de tempo.
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Figura 28 — Gréafico comparativo das razfes Ir/la para as sete condi¢bes de tempo de exposicdo ao
envelhecimento de 600 °C.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

O ensaio nao foi capaz de distinguir o nivel de sensitizacdo, calculado
pela razao Ir/la, para as diferentes condi¢cdes de tempo de exposicdo a temperatura,
iSso porque o percentual de carbono e nitrogénio presente no 410S € muito pequeno
para formar diferentes graus de sensitizacdo mesmo para longos tempos de
exposicdo como foi o caso deste trabalho, ou seja, 0 aumento da precipitacdo de
carbonetos e nitretos de cromo ndo sao relevantes o suficiente para gerar uma
tendéncia no grafico comparativo de Ir/la.

Vasconcelos (2011) realizando ensaios de DL-EPR no AISI 410S também
nao conseguiu gerar uma distincdo nos resultados de Irfia, mesmo para condicdes
tdo distintas como era o seu caso que analisava diferentes zonas de soldagem.

A FIGURA 29 ilustra duas curvas, uma comparando o0s picos de
polarizacdo anddica e a outra os picos de polarizacdo reversa, ambas para as sete

condicbes de tempo.
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Figura 29 — Efeito do tempo de exposi¢éo no la e no Ir. A curva azul representa a comparagéo de la e
a curva vermelha tracejada a comparagéo de Ir.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

N&o houve diferenca significativa na variacdo dos picos de polarizacao
anddica e reverso, apesar da intencdo de tentar analisar uma alteracao relevante no
la, esse resultado era previsto ja que também néo foi possivel distinguir as variacdes
na razao la/lr. O pico de polarizacdo reversa também se comportou do mesmo modo

que o la.
4.5 Ensaio de Microdureza

Na FIGURA 30 foi realizado um comparativo do efeito do tempo de

exposicao ao tratamento de envelhecimento na microdureza.
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Figura 30 — Comparativa da microdureza HV no AISI 410S para as sete condi¢cbes de tempo de
envelhecimento a 600 °C.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Houve um acréscimo na microdureza HV em condi¢cbes normais em
relacéo para as demais condicdes, isso se deve ao mesmo acréscimo observado na
formacédo de precipitados.

Pouca alteracdo pode ser observada com relacdo a microdureza HV nas
condicBes entre 1 min e 1 hora. Ja para os tempos mais longos de exposi¢cado ao
envelhecimento foi possivel notar uma sutil reducdo na magnitude da microdureza
HV, mas ainda assim apresentaram valores maiores que para as condicdes normais,
possivelmente provocadas pela maior dispersdo dos precipitados de cromo,

tornando a matriz mais homogénea.
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5 CONCLUSAO

Com base nos resultados experimentais e de simulacdo obtidas para o
presente trabalho foi possivel concluir que:

O AISI 410S possivelmente precipitou carbonetos M,3Cs de cromo
variando de 0,2-1,8%, sendo mais acentuada em tempo de tratamento acima das 10
horas. Nitretos de titdnio e cromo também foram identificados.

N&o foi identificada a presenca de fase sigma (0) no AISI 410S. O que foi
indicada pela simulagéo realizada no software THERMO-CALC e comprovada pelas
micrografias de MEV no modo BSE.

O material sofreu uma leve sensitizacdo, segundo os resultados obtidos
dos ensaios de EPR-DL.

A passivacao do 410S foi muito lenta, sendo necessarios em média 1,8 V
de amplitude de varredura para que houvesse a passivacdo quando submetido a
solucdo de 0,25M de H,SO4 + 0,01M de KSCN. Lembrando que a solucéo forte
dificulta a passivacgéao.

Houve um sutil aumento na microdureza. Para tratamentos de maior
exposicdo houve pequena queda na microdureza em comparacdo com 0S
tratamentos de menor duracdo, provavelmente provocada pela maior
homogeneidade da dispersdo dos precipitados ao longo da matriz, mas ainda assim

foram maiores que o apresentado na amostra em condi¢cdes normais.
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6 SUGESTAO PARA TRABALHOS FUTUROS

a)

b)

d)

Realizar novas condi¢cdes de tempo variando de 10 h a 100 h e tentar
observar uma tendéncia na formagéo dos precipitados.

Adequar a solucdo utilizada no ensaio de DL-EPR para uma maior
distingéo dos resultados.

Fazer um comparativo para diferentes temperaturas de envelhecimento.
Realizar técnicas de EDS e EBSD para identificar com precisdo os

precipitados encontrados.
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