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RESUMO

Os agos inoxidaveis duplex e austeniticos apresentam excelentes propriedades
mecanicas e resisténcia a corrosdo, sendo amplamente utilizados em plantas
quimicas e petroquimicas. Entretanto, quando submetidos a altas temperaturas
de servi¢o, como processo de soldagem, pode ocorrer variagdo das propriedades
mecanicas em fungdo da precipitacdo de fases secundarias que sdo responsaveis
pela fragilizagdo do material e diminuicdo da resisténcia a corrosdo, além do
fendomeno da sensitizagdo. Técnicas ndo destrutivas sdo utilizadas na inspegdo
de equipamentos e podem ser aplicadas na avaliagdo de materiais quanto ao
surgimento ¢ a evolug¢do de falhas decorrentes de alteragdes microestruturais.
Dentre as técnicas nao destrutivas, a ultrassonica é uma das mais empregadas
na inspecdo industrial para identificacdo e caracterizagdo de materiais, tais
como, a determinacdo de atenuagdo sonica, constantes elasticas, corrosao,
tensdes residuais, entre outras. Por apresentarem uma estrutura anisotrépica, a
microestrutura destes agos inoxidaveis é responsavel pela variagdo da atenuagao
e velocidades ultrassonicas as quais estao relacionadas ao tamanho e orientagdo
dos graos, respectivamente. Este trabalho tem como objetivo principal o estudo da
influéncia da temperatura em corpos de prova em agos inoxidaveis com o intuito
de correlacionar a atenuagdo sonica com a variagdo do tamanho do gréo, para o
aco austenitico AISI 316L, e a precipitacdo de fases secundarias, para o ago duplex
UNS S31803, uma vez que a correlagdo do tamanho do grido com a atenuagio para
este ultimo aco, ndo apresentou variagdes significantes. O parametro ultrassonico
de atenuagdo em fungao da frequéncia mostrou-se uma ferramenta util para avaliar
as transformacdes microestruturais das amostras em a¢o inoxidavel austenitico
316L e duplex UNS S31803. O procedimento experimental utilizado para a
determinagdo das velocidades sonica transversal e longitudinal foi satisfatorio
quanto aos resultados encontrados, ao serem confrontados com os tedricos. Para
os acos austeniticos foi verificado que a atenuagdo mostrou-se dependente do
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tamanho do grdo. Em relacdo as amostras em duplex, ndo houve correlacao do
tamanho de grdo com a atenuagdo, provavelmente ha variagdes insignificantes
quanto ao didmetro médio do grao da austenita. A reducdo do tamanho de grao
austenitico foi devida ao aumento da fase ferritica, onde sdo precipitadas as fases
secundarias responsaveis pelo aumento da dureza detectada pelo ensaio Vickers.

Palavras-chave: Aco Duplex. Ago Austenitico. Atenuacao. Ensaio Ultrassonico.

ABSTRACT

Duplex and austenitic stainless steel has excellent mechanical properties and
corrosion resistance; it is widely used in chemical and petrochemical plants.
However, at high temperatures, such as welding, mechanical variations might
occur due to secondary phases of precipitation, which are responsible for material
brittleness and the reduction of corrosion resistance, in addition to the sensitization
phenomenon. Non-destructive techniques are used in equipment inspection and
they can evaluate materials in order to detect the emergence and evolution of
flaws that occur due to microstructural changes. Among the non-destructive
techniques, ultrasonic is one of the most applied in industrial inspection in order
to identify and characterize materials, such as sonic attenuation, elastic constants,
corrosion, residual tensions, among others. As stainless steel has an anisotropic
structure, its microstructure is responsible for the variation of attenuation and
ultrasonic velocities, which can be related to size and orientation of grains. This
paper reports a study about the influence of temperature on stainless steel in
order to relate sonic attenuation to grain size and the precipitation of secondary
phases, to AISI 316L steel and the secondary phases precipitation. For duplex
UNS 31803 steel, the study presents only the relation of sonic attenuation to
the secondary phases of precipitation, since the relation of sonic attenuation to
grain size variation did not show significant changes. The ultrasonic parameter
of attenuation as a function of frequency demonstrated to be a useful tool to
evaluate microstructure transformations in samples of stainless 316L steel and
UNS S31803. The experimental procedures used for determining the transversal
and longitudinal velocity ultrasonic values were satisfactory and similar when
related to theoretical studies. The attenuation was dependent of grain size for
316L. This has not happened with duplex samples, possibly because of the
insignificant variation in austenitic grain medium size. In duplex steel, the
reduction of austenitic grain size was due to the increase of the ferritic phase,
in which the secondary phases are precipitated and are responsible for increased
hardness measured by Vickers test.

Keywords: Duplex steel. Austenitic steel. Attenuation. Ultrasonic test.
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Introduciao

Os acos inoxidaveis sao materiais utilizados
na engenharia devido as suas excelentes proprie-
dades mecanicas associadas a elevada resisténcia a
corrosdo. Estes materiais possuem um teor de cromo
acima de 11% da composic¢ao da liga sendo capa-
zes de formar uma camada passivante de 6xido de
cromo. Esta camada ¢ responsavel pela prevengdo
da corrosdo na superficie do material quando expo-
sto a maioria dos meios normalmente agressivos.

A classificagdo dos acos inoxidaveis pode ser
feita em funcdo da sua microestrutura austenitica,
martensitica, ferritica ou duplex. Dentre os citados,
serdo avaliados neste trabalho os agos inoxidaveis
austeniticos e duplex.

Os agos inoxidaveis austeniticos possuem ele-
mentos de liga gamagénicos, como o niquel (Ni),
que ¢ responsavel pela estabilizacdo da estrutura
cristalina (CFC), caracteristica da matriz austeniti-
ca. Essa estrutura da aos austeniticos caracteristicas
ndo-magnéticas e propriedades como boa soldabi-
lidade e deformabilidade. Podem ser utilizados em
ambientes desde temperaturas criogénicas, aplica-
dos nos cilindros que armazenam gases (nitrogénio,
hélio entre outros), a temperaturas incandescentes
de fornos, (McGUIRE, 2008).

Ja os agos inoxidaveis duplex possuem essa
denomina¢do por causa da sua estrutura bifasica
com quantidades similares de austenita e ferrita.
Nesse caso, na producdo do ago ocorre a inser¢ao
de elementos estabilizadores de austenita numa ma-
triz ferritica, que ¢ estabilizado pelos elementos de
liga alfagénicos (estabilizadores de ferrita), (IMOA,
2009). Essa estrutura da ao ago duplex excelentes
propriedades mecanicas, quando comparados a dos
acos inoxidaveis ferriticos, e resisténcia a corrosao,
melhores do que os acos inoxidaveis austeniticos,
(ZUCATO et al., 2002). Devido a essas proprie-
dades, os duplex sao utilizados em industrias quimi-
cas, nucleares, petroquimicas, celulose, marinhas,
entre outros.

Técnicas de avaliagdo ndo destrutivas como
o ensaio ultrassonico tém sido bastante utilizadas
na inspecao de materiais para garantir a integrida-
de estrutural e evitar falhas decorrentes de altera-
¢des microestruturais. (SILVA et al., (2009); GUR
et al., (2005); NANEKAR et al., (2003). O elevado

grau de anisotropia, heterogeneidade, granulometria
grosseira e precipitacdo de fases intermetalicas, de-
correntes de processos térmicos, dificultam a inter-
pretacdo dos resultados (DONOHUE et al., (1993);
GOMES et al., (2007)). A técnica ultrassonica ainda
possibilita, numa etapa mais avangada, a aquisi¢cao
de dados sobre propriedades fisicas e quimicas dos
materiais, pois durante seu percurso no material, as
ondas ultrassonicas permitem obter informagdes im-
portantes, entre outras, a velocidade de propagacao,
a frequéncia e a atenuacdo do material (FONSECA
et al., (2009); VASUDEVAN et al., (2002)), assim
como em OLIVEIRA et al. (2010) que estudou o
contetido espectral de corpos de prova em ago in-
oxidavel austenitico 316L, e o perfil do feixe ultras-
sonico. J& em OLIVEIRA et al. (2010), a onda ul-
trassonica tembém foi utilizada para para verificar a
atenuacao ultrassonica em agos inoxidaveis duplex
submetidos a tratamentos isotérmicos.

Fundamentacao teorica
Acos inoxidaveis austeniticos e duplex

Os agos inoxidaveis sdo classificados como
materiais de engenharia devido a sua excelente re-
sisténcia a corrosao atribuida ao alto teor de cromo
(acima de 11%) (SEDRIKS, 1996).

Nos acos inoxidaveis em geral, a resisténcia
a corrosao ¢ fornecida por uma fina camada, conhe-
cida como camada passivante, que ¢ formada por
oxido de cromo, gerado pela reagdo do metal com
o ambiente. Normalmente essas camadas sdo livres
de poros. Porém, a sua estabilidade pode ser enfra-
quecida localmente quando o material ¢ submetido
a ambientes severos em presenca de ions de cloreto
(AYDOGDUL et al., 2006).

Pode-se calcular a resisténcia a corrosao por
pite, Pitting Resistance Equivalent (PRE), segundo
a equagdo 01 (SENATORE et al., 2007):

PRE=%Cr+33*(%Mo)+16*(%N) (1)

Para acos inoxidaveis austeniticos, tais como
0 316L, o PRE ¢ de 23. Ja para os agos duplex, os
quais possuem uma estrutura bifasica com quantida-
des praticamente iguais de austenita e ferrita, o PRE
equivale a 33 para o aco mais conhecido comercial-
mente (UNS S31803).
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Os elementos que compdem as ligas de acos
inoxidaveis nao somente definem o grau de resistén-
cia a corrosdo, mas também a estrutura que compdoe
o material. Estes elementos sdo capazes de definir
a estrutura do material relacionando os elementos
gamageénicos, ou estabilizadores de austenita, re-

% Ni., = %oNi+%Co +30*(%C) +25*(%N) +0,5* (%eMn) +0,3* (%Cu)

%Cr,, = %Cr+2*(%S) +1,5% (%Mo) +5* (%oV) +5,5* (% Al) +1,75* (% Nb) +

1,5*(%T0) +0,75* (%)

Na Figura 1, considerando o aco inoxidavel
duplex UNS S31803 com o %Cr, = 27,67, pela
equacdo 03, e %Nieq‘ = 11,54, pela equagao 02, de
acordo com a composicao do a¢o, e correlacionando
ambos os valores no diagrama, obtém-se a compo-
sicdo da microestrutura (40% de ferrita e 60% de
austenita), justificando os percentuais praticamente
iguais de ferrita e austenita, caracteristicos de uma
estrutura bifasica em acos inoxidaveis duplex.

Claudia Farias et al.

presentado pelo niquel equivalente (%Ni, ), com
os elementos de liga alfagénicos, ou estabilizado-
res de ferrita, representado pelo cromo equivalente
(%Cre&), de acordo com o diagrama de Schaeffler
(GIRAO, 2008 ¢ GERZELY, 2003), mostrado na Fi-
gura 1. As equacdes de %Nieq‘e %Cr, sdo apresenta-
das nas equacdes 02 e 03:

2

3

A adicao de niquel nos acos inoxidaveis me-
lhora a resisténcia a corrosdo em meio oxidante neu-
tro ou fraco, mas aumenta consideravelmente seu
custo. Niquel em quantidade suficiente possibilita a
estrutura austenitica (CFC) ser retida a temperatura
ambiente, (OLIVEIRA, 2003).

Agos inoxidaveis austeniticos s30
amplamente utilizados em plantas de geragdo
de vapor como materiais de canalizacdo e tubos

Fig. 1 Diagrama Schaeffier: Defini¢do das estruturas microestruturais dos agos pela relacao Nieq. e Creq (GIRAO, 2008; GERZELY, 2006).
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de superaquecimento, devido as suas excelentes
propriedades mecanicas e resisténcia a corrosdo em
elevadas temperaturas, (AYDOGDUL et al., 2006).

Em relagdao aos agos duplex, estes possuem
uma estrutura de duas fases microestruturais com
quantidades praticamente iguais, representadas pela
austenita (y) e ferrita (o), conforme dito anterior-
mente. Essa microestrutura da a esses acos excelen-
tes propriedades mecanicas e resisténcia a corrosao,
se comparado aos agos correspondentes ferriticos e
austeniticos monofésicos. Devido a sua composi-
¢do ter essencialmente altas concentra¢des de cro-
mo (Cr) e molibdénio (Mo) favorecem a utilizagdo
em ambientes agressivos. Dessa forma, agos inoxi-
daveis duplex tornam-se bastante competitivos em
relacdo a outros agos inoxidaveis. Devido as suas
excelentes propriedades, os agos inoxidaveis duplex
sdo altamente utilizados em industrias quimicas,
nucleares, petroquimicas, celulose, marinhas, entre
outros (ALBUQUERQUE et al., 2010; FARGAS et
al., 2009; SILVA et al., 2009).

Precipitados  nos inoxidaveis
austeniticos e duplex

agos

Quando agos inoxidaveis austeniticos sao
submetidos a elevadas temperaturas, como na solda-
gem, na faixa de temperatura entre 500°C e 600°C,
h4 a quebra de resisténcia a corrosdo intergranular
como resultado da segregacdo de carbonetos de
cromo (M,C,)). Altas concentragdes de particulas
de M,C,, em cromo diminuem localmente o cromo
contido na regido adjacente a estes precipitados ri-
cos em cromo, (NETTO, 2009).

Além de carbonetos de cromo, a exposi¢ao
dos agos inoxidaveis austeniticos, como 316L, a ele-
vadas temperaturas por longos periodos de tempo
podem resultar na formagdo de outras fases (sigma
(o), laves () e chi (y)), conforme mostrado na Fi-
gura 2. A formacao das fases intermetalicas, a qual
¢ atrasada devido a difusdo lenta de elementos subs-
titucionais necessarios para sua nucleacdo e cresci-
mento, resulta na diminui¢cdo de cromo (Cr) e mo-
libdénio (Mo) na matriz austenitica. Fase sigma cuja
composi¢do quimica, FeCr, ¢ um problema severo
devido aos efeitos prejudiciais nas propriedades me-
canicas e resisténcia a corrosao localizada. Essa fase
nucleia nos contornos de grao e ¢ encontrada nos

acos austeniticos 316L aproximadamente a 100h a
800°C, conforme observado no diagrama de preci-
pitacao de fases, na Figura 2, (AYDOGDUL et al.,
20006).

Fig. 2 Precipitagdo de fases secundarias no ago
austenitico 316L (SAHLAOUI, 2004).
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Ja para os agos duplex, em contrapartida as
suas excelentes propriedades, possuem algumas li-
mitacdes, como a facilidade para formar precipita-
dos quando sdo submetidos a ciclos térmicos acima
de 300°C, conforme mostrado na Figura 3.

Fig. 3 Precipitagao de fases secundarias no ago duplex
UNS S31803 (SAF 2205) (ZUCATO, 2002).
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Entre as diversas possibilidades, a formagao
de fase sigma segue sendo a que merece uma
atengdo especial, ja que possui uma rapida cinética
de formag¢dao e um forte efeito fragilizante. Esta
fase pode aparecer durante resfriamento lento se
atravessar a faixa de temperatura entre 600°C a
1000°C, sendo a sua cinética mais rapida a 850°C.
A fase sigma ¢ dura e fragil causando perda de
rigidez do ago duplex. Além disso, essa fase
consome cromo e molibdénio da matriz, o que leva
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ao esgotamento destes elementos na matriz. Como
resultado nas propriedades do aco, a formacao
da fase ¢ responsavel pela perda de resisténcia a
corrosdo. A formacao dessa fase limita a utilizagao
dos agos duplex em alguns processos de fabricagao
(produgdo de tubos grossos e barras de didmetro
grande), o que dificulta a obten¢do de forjados
com espessuras grandes, e também proporciona a
reducdo de sua vida til em servigo (FARGAS et al.,
2009; ZUCATO et al., 2002; VASCONCELLOS,
2008; ALBUQUERQUE et al., 2010).

Porém, quando os agos duplex sdo subme-
tidos a temperaturas abaixo de 525°C, numa faixa
entre 425 a 475°C, ocorre a transformacado de fase
através da decomposicao espinodal para formagao

Claudia Farias et al.

da fase a’, tendo sua cinética mais rapida a 475°C.
(ALBUQUERQUE et al., 2010). Este mecanismo ¢
responsavel pela formagao da fase o inicial em duas
fases, uma fase a pobre em cromo e outra fase o’
rica em cromo. Uma observacgao a ser feita ¢ que a
fase austenita ndo sofre transformagdo nesta regido
(SILVA et al., 2009).

Os agos inoxidaveis, em geral, possuem o dia-
grama de precipitagcdo de fases secundarias relacio-
nando o tempo de exposicao ao qual estdo subme-
tidos com a temperatura que esta sendo trabalhado,
como mostrado nas Figuras 2 e 3. Dessa forma, a Ta-
bela 1 mostra os precipitados que ocorrem nos agos
inoxidaveis austeniticos e duplex relacionando-os
com a faixa de temperatura que cada um ocorre.

Tabela 1. Principais fases secundarias dos agos austeniticos e duplex
(MILITITSKY, 2008; MARTINS, 2006).

AUSTENITICO 316L

DUPLEX UNS S31803

Temperatura de

Fase precipitagao (°C)

Temperatura de

Fase precipitacao (°C)

Carboneto de ferro

450-750

(M23C6)
Sigma (o) 650-800
Chi () 750-800
Laves (1) 600 - 750

Carboneto de Ferro

(M,C,) 550-900
Sigma (FeCr) 650-1000

o’ (alto Cr) 350-750
Austenita secundaria 600 - 1000
Nitreto (Cr,N) 550-1000

Ensaio niao destrutivo ultrassonico por
imersao

O ultrassom ¢ largamente utilizado em di-
versos segmentos industriais, como ferramenta de
controle de qualidade, garantindo a integridade de
materiais, principalmente na detec¢do de desconti-
nuidades como trincas, inclusoes, defeitos em sol-
das, entre outros, no interior de materiais que pos-
suam superficies refletivas (FONSECA, 2009).

A técnica pulso eco por imersao ¢ um método
ultrassonico cuja peca a ser inspecionada e o trans-
dutor ficam total ou parcialmente imersos. Durante
0 ensaio por imersdo ndo existe contato direto do
cabecote com a pega, conforme visto na Figura 4. A
transmissao sonora ¢ realizada através de um liqui-
do, usualmente agua.

Fig. 4 Ensaio por imersdo: Auséncia de contato entre
transdutor e a peca a ser inspecionada (SANTIN, 2003 e
ANDREUCCI, 2008)
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(Acoplante)
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Por nao haver contato direto do sensor com o
material, durante o ensaio de imersdo, o que ocor-
re ¢ a formagdo de uma coluna de liquido entre o
cabecote e o material que estd sendo inspecionado.
Esta coluna permite um acoplamento homogéneo e
uniforme garantindo uma boa transmissao acustica
(SANTIN, 2003). A coluna d’agua ¢ especifica de
cada tipo de transdutor e deve ser ajustada de modo
que o segundo eco da agua apareca na tela numa
distancia superior ao primeiro eco do material, con-
forme visto na Figura 5 (SANTIN, 2003).

Fig. 5 Visualizagdo A-scan dos ecos de fundo durante ensaio
por imersao (ANDREUCCI, 2008).
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O ensaio por imersdo tem como vantagens a
velocidade da inspegao e a possibilidade do controle
e da direcdo do feixe sdnico através de sistemas au-
tomatizados (LOPES et al., 2010).

Atenuacio sonica

A técnica ultrassonica ¢ usada para caracte-
rizacdo de microestruturas, avaliagdo de defeitos
e avaliacdo de propriedades do material. O uso de
medidas ultrassonicas durante a fabricagdo ¢ trata-
mento térmico garante a auséncia de descontinuida-
des inaceitaveis e a presenga de uma microestrutura
desejada e propriedades aceitaveis. Inspe¢do ultras-
sOnica em servigo ¢ realizada para detectar algumas
degradacdes inaceitaveis na microestrutura e a for-
macao e extensao de defeitos durante a operagao de
um componente. Pardmetros ultrassonicos como a

101

velocidade e atenuagdo tém sido correlacionados
com as caracteristicas microestruturais envolvidas
durante tratamentos térmicos em agos ferriticos, su-
perligas, ligas de aluminio e alguns outros materiais.
Técnicas ultrassonicas sdo utilizadas para a determi-
nacdo de limite de resisténcia, tenacidade a fratura,
tamanho de grao e fragdo volumétrica de fases se-
cundarias (KUMAR et al., 2002).

Conforme SANTIN (2003), o fendmeno da
atenuacdo ocorre quando a intensidade do feixe
sonico recebido por um transdutor ¢ menor do que
a transmitida no material. Na pratica, a atenuagdo
podera ser visualizada quando existir uma queda de
amplitude dos ecos de reflexdo proveniente do ma-
terial a ser inspecionado, o que representa a relacao
da perda de energia com a distancia percorrida pela
onda, conforme visto na Figura 6.

Fig. 6 Perda de energia: Visualizacdo através da
diminui¢do da amplitude dos ecos.

T

A determinagdo da atenuagdo sonica pode
ser realizada com base na norma ASTM E 664-93.
Sao exigidos alguns requisitos para a realizagdo do
ensaio: a amostra deve ter a espessura maior que o
comprimento de onda e o local de inspe¢ao ndo estar
proximo das laterais do corpo de prova. Os sinais
ultrassonicos coletados neste ensaio tém que ser
processados de forma a efetuar uma comparagao en-
tre as amplitudes dos ecos de fundos no dominio da
frequéncia, calculando o coeficiente de atenuacdo
através da equacgao 04:
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201 (A’"”) )
O -
g10 4, )

Atenuacao(f)]= ————
cdo() 2*¥(mn-m)*T

Onde n e m indicam as posi¢des dos ecos, Am(ﬂ
e A, as amplitudes dos espectros de frequéncia dos
ecos correspondentes e T € a espessura do material,
conforme visto na Figura 6.
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Metodologia

Confeccio dos
tratamentos térmicos

corpos de prova e

Foram confeccionados seis corpos de pro-
va: trés em aco inoxidavel austenitico AISI 316L
(composigao: C-0,03%; Si- 1,00%; Mn — 2,00%; P
— 0,045%; S — 0,03%; Cr — 16,00-18,00%; Mo —
2,00-3,00%; Ni — 10,00-14,00%) e trés corpos de
prova em ago inoxidavel duplex UNS S31803 (com-
posicao: C-0,014%, Cr—22,23%, Fpr—35,34%, Mn
1,39, Mo-3,08, N — 0,185, Ni — 5,8, P - 0,022, S —
0,0003, Si— 0,41). Todos os corpos de prova foram
confeccionados com as dimensdes (300x75x24)
mm, conforme a norma ASTM E 1065. A Tabela 2
exibe as condig¢des as quais foram submetidos cada
corpo de prova:

Tabela 2. Relacdo dos corpos de prova utilizado com os ciclos térmicos.

Material Amostra Temperatura (°C)  Tempo de exposi¢do
316L_CR - -
Austenitico 316L 316L_850 850 30 min
316L_1100 1100 15 min
, DP_CR - -
Duplex UNS .
$31808 DP_475 475 30 min
DP_850 850 30 min

Estas temperaturas foram escolhidas a fim de
comparar o aumento do tamanho de grao (nos agos
austeniticos), € o0 comportamento da precipitacao de
fases secundarias (nos acos duplex), com o fenome-
no da atenuacdo, conforme descrito no item sobre
atenua¢ao sonica. Quanto aos tempos de exposicao
térmica mostrados na Tabela 2, foram escolhidos
tempos de tratamentos térmicos proximos da reali-
dade da duragdo média de realizacdo de um proces-
so de soldagem.

Para as amostras em acos austeniticos 316L,
a atenuacdo foi comparada com a varia¢do no ta-
manho de grdo, pois conforme visto no diagrama
de precipitacdo de fases (Figura 2), a formagado de
fases deletérias, como carbonetos de cromo e fase
sigma, somente ocorrem sob tempos muito longos.
O corpo de prova 316 CR manteve-se como rece-
bido e os outros dois corpos foram submetidos aos

seguintes tratamentos isotérmicos: a temperatura de
850°C durante 30 minutos (316L_850), para com-
parag@o com os agos duplex na mesma temperatura,
e a 1100°C durante 15 minutos (316L_1100), con-
siderando a temperatura de solubilizagdo conforme
KUMAR et al.(1999), seguido de resfriamento brus-
co em agua.

Ja para as amostras em ago inoxidavel duplex,
a atenuacdo foi comparada com o comportamento
das precipitagdes de fases secundarias, mostradas
na Figura 6, pois para os agos duplex ndo ha uma
variagdo significativa no tamanho de grdo, ja que
sua estrutura consiste de matriz ferritica com
ilhas de austenita, microestruturas totalmente
diferentes entre si. Neste caso o corpo DP_CR nao
teve exposi¢do a ciclo térmico e nos outros dois
(DP_475 e DP_850) foram realizados tratamentos
térmicos para precipitagdo de fases secundarias.
O corpo de prova DP 475 foi submetido a um
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tratamento isotérmico a 475°C no tempo de 30
min, com o objetivo de encontrar a precipitagdo da
fase a’, segundo as Figuras 3 e 7, ZUCATO et al.
(2002), e, o corpo de prova DP_850 foi exposto a
um tratamento isotérmico a 850°C por 30 minutos,
para verificar a precipitacao da fase o, caracterizada
pelo endurecimento do material. Estas temperaturas
foram escolhidas, pois ambas apresentam a cinética
de precipitacdo mais rapida para as suas respectivas
fases (MAGNABOSCO, 2009 e ALBUQUERQUE
et al.,2010).

Fig. 7 Tempos e temperaturas de exposicao das fases
sigma e alfa linha (ZUCATO et al., 2002).

1000 |
200 |- = =Crole = == Fase sigma
. 800 Fase chip, %
8 ?uu - 23I 6
© 600 | .
= H
[y
] LU o 1 475°C Alfa linha
E
3 400 L :
2205 Duplex 1
1
auu B L L l L L L 'l
2min 6min 30min1h 3h 10h 30h
Tempo
Ensaios metalograficos e microscopia
optica

Com a finalidade de observar a variacdo do
tamanho de grao, nos agos austeniticos, e a precipi-
tacdo de fases deletérias, nos acos duplex, a realiza-
cdo de ensaio metalogréafico e a microscopia Optica
sdo métodos importantes para a visualizagcdo da mi-
croestrutura desses acos.

Para a realizacdo do ensaio metalografico, as
amostras do ago austenitico 316L e ago duplex UNS
S31803 foram embutidas em baquelite, lixadas com
lixas 220, 320, 400, 600 e 1200 meshes. A seguir,
foram polidas com pasta diamante 3pum e 1pum. Pos-
teriormente, as amostras do aco austenitico foram
atacadas durante 30 segundos em 30 mL de solugdo
contendo partes iguais de HCI, HNO, e 4gua desti-
lada (VANDER VOORT, 1984). Para cada amostra
foi possivel a visualizagdo homogénea da estrutura
austenitica, bem como as alteragdes no tamanho de
grao.

Para as amostras em ago duplex, a denomi-
nada DP_CR foi atacada durante 45 segundos com
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solugdo Behara, que ¢ produzido por 20 ml de acido
cloridrico (HCl) em 100 ml de H,O destilada e adi-
¢do de 0,6 g de metabissulfito de potassio (K,S,0.,),
(MOTTA et al., 2009), para revelar os graos de ferri-
ta, de cor marrom, e austenita, de cor mais clara, na
matriz, como visto em MARTINS (2006). Quanto
as demais amostras (DP_475 e DP_850), além da
aplicagdo da solucdao Behara, estas foram posterior-
mente atacadas pelo reagente Murakami durante 20
segundos. Este reagente ¢ composto de agua desti-
lada (H,0), ferricianeto de potassio, K,Fe(CN),, e
hidroxido de potassio (KOH) numa proporcao de
1:1:1, ou seja, foram utilizadas 30 ml de agua, 30
g de ferricianeto de potéssio e 30 g de hidroxido
de potassio, para revelar as precipitagoes de fases,
MARTINS (2006). Apos esta etapa, um microsco-
pio 6ptico UNIMET modelo 9117 e uma camera fo-
tografica Nikon modelo D50 permitiram a captura e
armazenamento das imagens referentes as microes-
truturas reveladas pelo ensaio.

Ensaio de dureza

Com o objetivo de caracterizacdo das preci-
pitacdes de fases secunddrias nas amostras de ago
inoxidavel duplex, foi realizado o ensaio de dureza
Vickers, conforme norma ASTM E 92-82, e pos-
teriormente comparados a velocidade ultrassonica
longitudinal e transversal, conforme ASTM E 494-
95. Para a determinagdo da microdureza nos corpos
de prova em aco inoxidavel duplex foi utilizado o
microdurémetro SHIMADZU©, modelo HMV-2E,
com uma for¢a de 10 kgf, conforme utilizado por
FARGAS et al. (2009).

Determinacio do tamanho de grao

Como parametro relevante no fenomeno da
atenuacdo soOnica em materiais anisotropicos, ter
ciéncia do tamanho do grao se torna necessario, vis-
to que sao superficies refletivas que contribuem para
a perda de energia no material a ser inspecionado.

A determinacdo do tamanho de grao para
as amostras metalograficas foi efetuada de acordo
com a norma ASTM E 112-96. A norma indica o
tracado, em diregdes aleatorias, de linhas retas cujo
comprimento total L seja conhecido (500 mm). E
contabilizado o nimero de interceptagdes P destas
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retas com os contornos de grao. As situacdes em que
ocorre a intercepc¢ao de uma jungao tripla, este valor
¢ tratado como 1,5. O comprimento total das linhas
L ¢ entdo dividido pelo total de interceptacdes P, in-
dicado pelo fator multiplicador k (mm), empregado
na equacao 05:

k=— 0
P

O fator multiplicador k ¢ encontrado em mi-

limetros. A determinagdo do tamanho de médio do

grao (n) em um ¢ realizada pela relacdo do k com a

escala da imagem metalografica (50 um), através de

uma regra de trés simples, conforme descrito abai-
X0:

Onde:

114

Para cada condi¢ao foram realizadas as medi-
das em cinco campos distintos.

Velocidades ultrassonicas longitudinal e
transversal

Para avaliar as varia¢cdes microestruturais e
relacionar com os dados de dureza obtidos para o
aco duplex, foram calculados os dados de veloci-
dade longitudinal, através de ensaios ultrassonicos
pulso eco por contato, utilizando um sensor Krautk-
ramer®, modelo MB-4S, com frequéncia central de
4 MHz; e velocidade transversal com o transdutor
de 2,25 MHz da Panametrics®, através da equagao
06, conforme norma ASTM E 494-95, no qual ¢ re-
lacionado a espessura do material (que € conhecida)
com o tempo de propagagao da onda (visualizado no
osciloscopio Tektronix ©, modelo TDS 2024B). Os
sinais foram coletados de forma aleatdria através de
todo corpo de prova no total.

2%e ()
t

V =

Claudia Farias et al.

Ensaio ultrassonico e determinacao da ate-
nuacao sonica

Para a coleta dos sinais utilizados na obten-
¢do do coeficiente de atenuacgdo, através do ensaio
ultrassonico pulso eco por imersao, assim como na
determinagdo da velocidade ultrassonica os sinais
foram colhidos de forma aleatoria através de todo
corpo de prova. Um aparelho de ultrassom da mar-
ca Krautkramer®, modelo USM 25 foi empregado
como um gerador de pulso para o sensor fabricado
pela Olympus Panametrics, modelo V303-SU, com
frequéncia central de 1 MHz e diametro de 0,5
(12,5 mm). Foi utilizado um osciloscopio Tektronix
©, modelo TDS 2024B, para digitaliza¢ao dos sinais
aquisitados pontualmente. Em seguida foram trans-
feridos a um computador para as etapas de proces-
samento digital dos sinais ultrassonicos. Na Figura
8 ¢ visualizado o esquema experimental.

Fig. 8 Esquema experimental do ensaio ultrassonico
(JUNIOR et al., 2010).

osciloscopio

ultrassom
computador

tanque

transdutor

‘ corpo de prova

Foram coletados 50 sinais em diferentes po-
sicdes dos corpos de prova em ago austenitico316
L e duplex UNS S31803. De acordo com a norma
ASTM E 664-93, em cada ecograma foram janela-
dos a regido com os ecos de reflexdo, para os quais
foi aplicada a Transformada Rapida de Fourier para
a determinagdo da atenuag¢do como fun¢do da fre-
quéncia.

Resultados e discussoes
Analise microestrutural

A microestrutura da amostra em ago austenitico
316L em sua condi¢ao como recebido, 316L._CR, pode
ser vista na Figura 9. Observa-se que a microestrutura
austenitica possui os contornos de grao bem definidos.
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Fig. 9 Microscopia 6ptica do ago AISI 316L com aumento
de (a) 400X e (b) 200X

(a)

(b)

Na Figura 10 ¢ apresentada a microscopia 0p-
tica do ago austenitico tratado termicamente a 850°C
por 30 minutos. Nesta temperatura e tempo de ex-
posicao da amostra 316L_850 ¢ possivel verificar o
aumento do tamanho de grao da matriz austenitica.

Fig. 10 Microscopia optica do ago AISI 316L tratado
isotermicamente a 850°C por 30 minutos com aumento de
(a) 400X e (b) 200X

@

105

(b)

Quando o ag¢o austenitico 316L ¢ tratado ter-
micamente a 1100°C por 15 minutos, verifica-se um
aumento do tamanho de grao superior as amostras
anteriores (316L_CR e 316L_850), conforme citado
por Kumar et al. (1999) e visto na Figura 11.

Fig. 11 Microscopia optica do ago AISI 316L tratado
isotermicamente a 1100°C por 15 minutos com aumento de
(a) 400X e (b) 200X

T .

(a)

(b)

Para a amostra de aco inoxidavel UNS
S31803, na condigdo como recebido, DP_CR, a cor
mais clara indica a regido das ilhas austeniticas e os
tons mais escuros, a matriz ferritica, sem a presen-
ca de fases deletérias observaveis por metalografia,
como observado na Figura 12.
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Fig. 12 Microscopia Optica do agco UNS S31803 com
aumento de (a) 400X ¢ (b) 200X

(a)

(b)

Na Figura 13, pode ser vista a metalografia do
corpo de prova DP_475 tratado a 475°C por 30 mi-
nutos, porém a fase secunddria caracteristica dessa
temperatura, a fase a’, ndo ¢ evidenciada, pois ainda
nao foi desenvolvido um reagente para revelar essa
fase, segundo SOUZA et al. (2002).

Fig. 13 Microscopia 6ptica do ago UNS S31803 tratado
isotermicamente a 475°C por 30 minutos com aumento de
(a) 400X e (b) 200X

(a)

(b)

Claudia Farias et al.

Na Figura 14, é apresentada a metalografia
do corpo de prova DP_850 em ago duplex tratado a
850°C por 30 minutos, onde se pode perceber a for-
macao da fase sigma nas interfaces de y/a, e o cres-
cimento da mesma para dentro da ferrita (o), como
visto em VASCONCELLOS (2008).

Fig. 14 Microscopia optica do ago UNS S31803 tratado
isotermicamente a 850°C por 30 minutos com aumento de

(a) 400X e (b) 200X

(a)

(b)

Parametros ultrassonicos e dureza

Os valores de dureza foram comparados com
fatores que podem caracterizar a mudanga microes-
trutural tais como a temperatura de exposi¢do e a
velocidade ultrassonica longitudinal e transversal
nas amostras em ago duplex.

As velocidades (longitudinal e transversal) fo-
ram encontradas através da relagdo da diferenca de
dois ecos consecutivos com a espessura do material
conhecida, conforme item 3.5. Os valores médios
tedricos e praticos desses parametros ultrassonicos
podem ser visualizados na Tabela 3.
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Tabela 3. Valores tedricos e praticos (médios) de velocidade longitudinal e transversal em ago inoxidavel UNS S31803.

Velocidade longitudinal

Velocidade Transversal

Material Amostra (m/s) (m/s)
Tedrico Pratico Teorico Pratico
| DP_CR 5800 5823 3100 3236
Duplex UNS
$31803 DP_475 ~5800 5803 =3100 3213
DP_850 ~5800 5813 ~3100 3216

Conforme visto na Figura 15, o maior valor
de dureza corresponde ao corpo de prova DP 475
(temperatura de 475°C) e possivelmente esta rela-
cionada a precipitagdo da fase a’, como indicado
por SOUZA et al. (2002). A velocidade transversal
tem o menor valor para a amostra DP_475. O corpo
de prova DP_850, caracterizado na Figura 14, apre-
senta o maior valor para a velocidade transversal e
um valor elevado de dureza, porém menor do que o
encontrado em DP_475. No corpo de prova DP_CR,
considerando o valor da temperatura da sala (25°C),
foi obtido o menor valor de dureza e um valor de
velocidade transversal maior do que encontrado em
DP 475, conforme descrito em RUIZ et al.(2009)

Fig. 15 Variagdo da velocidade da onda ultrassonica
transversal e dureza com a temperatura de exposi¢do dos
corpos de prova
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Na Figura 16, a temperatura de exposicao ¢

relacionada com a dureza e a velocidade longitudi-
nal. Verifica-se que o maior valor de dureza ocorre
também com o corpo de prova DP_475 e que o valor

da velocidade longitudinal também € menor nesse
ponto. Para a amostra DP_CR ¢ visto que possui o
maior valor para velocidade longitudinal e o menor
valor de dureza. J4 com a amostra DP_850, o valor
de dureza ¢ um pouco menor e o valor da velocidade
longitudinal supera o valor mostrado para DP_475
como citado por Kutty et al. (1987).

Fig. 16 Variacdo da velocidade da onda ultrassonica
longitudinal e dureza com a temperatura de exposi¢do dos
corpos de prova
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O grafico da figura 17 relaciona a dureza com
as velocidades ultrassonicas, longitudinal e trans-
versal. Observa-se entdo que ambas as velocidades
decrescem com o aumento da dureza, como visto
em RUIZ et al. (2009).
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Fig. 17 Variagdo da velocidade da onda ultrassonica
longitudinal e dureza com a temperatura de exposi¢cao dos
corpos de prova
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Atenuacio, tamanho de grio e precipitados

A Tabela 4 mostra os valores de coeficiente
de atenuagdo para as amostras em ago austenitico
316L e em ago inoxidavel duplex UNS S31803, cor-
relacionados com as medidas de tamanho de grao
obtidas por meio da norma ASTM E 112-96.

Considerando-se o aumento no tamanho
de grao da austenita nas amostras 316L CR e
316L 1100, foi verificado que a atenua¢ao mostrou-
-se dependente, conforme apresentado em KUMAR
et al. (1999).

Claudia Farias et al.

Para as amostras DP_CR, DP 475 ¢ DP_850,
nao houve correlacdo do tamanho de grdo com a
atenuacdo, considerando as variagdes insignifican-
tes quanto ao didmetro médio do grao da austenita.
RUIZ et al. (2009) indica que a complexidade dos
mecanismos de transformacao da ferrita para o aco
UNS S31803, entre outros fatores, contribuem para
a reducdo do coeficiente de atenuacdo. Dentre es-
tes mecanismos, a formacdo de novos contornos de
grao da fase o em um tempo curto de exposi¢cao a
temperatura do ciclo isotérmico permite caracteri-
zar as transformagodes da matriz ferritica que afeta as
propriedades do ago inoxidavel duplex, bem como a
precipitagdo de fases secunddrias, nestas temperatu-
ras, principalmente alfa linha e sigma. A redugao do
tamanho de grdo austenitico significa um aumento
da fase ferritica, onde sdo precipitadas as fases se-
cundarias responsaveis pelo aumento da dureza de-
tectada pelo ensaio Vickers.

Em relacdo aos desvios padrdes encontrados
para as amostras, foi observado que o maior valor
de desvio ocorre na amostra que estd solubilizada
(316L_1100), o que ¢ justificado pela homogenei-
dade da amostra. J&4 o menor valor de desvio padrao
tem valores similares na mesma temperatura em
ambos os acos (316L_850 e DP_850) provavelmen-
te devido a similaridade do comportamento do ta-
manho de grao austenitico nestas amostras.

Tabela 4. Resultados dos coeficientes de atenuacgio

Attenuation coef-

Material Tempoecratura Grain size (um) ficient 1 MHz (db/
(°C) mm)
Como recebido 36.16+6.37 0.0676
Austenitico 316L 850 33.05+2.71 0.0717
1100 73.35+£20.22 0.0720
Como recebido 57.65+9.03 0.0603
Duplex UNS S31803 475 54.32+7.14 0.0561
850 61.15+2.15 0.0546

Conclusoes

O parametro ultrassonico de atenuacdo em
funcdo da frequéncia mostrou-se uma ferramenta
util para avaliar as transformagdes microestruturais
das amostras em ac¢o inoxidavel austenitico 316L e
duplex UNS S31803.

O procedimento experimental utilizado para
a determinacdo das velocidades sOnica transversal
e longitudinal foi satisfatério quanto aos resultados

encontrados, ao serem confrontados com os teoricos.

Os valores obtidos no ensaio de microdureza
para as amostras em a¢o duplex indicaram a pre-
senca da formagao de fase o’ para o corpo de prova
DP 475, ndo observavel por microscopia Optica, e
também permitiu correlacionar a dureza com os va-
lores de velocidade de propagagdo do ultrassom nos
corpos de prova DP_CR, DP 475 ¢ DP_850.

Ja a determinagdo do grao se fez importante,
pois para as amostras em ag¢o austenitico (316L_CR
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e 316L _1100), a atenuacdo sdnica mostrou-se de-
pendente do tamanho do grao, justificando a perda
de energia do material. Para as amostras em duplex,
ndo houve correlacdo do tamanho de grao com a
atenuagdo, devido a ndo haver variagdes significan-
tes quanto ao diametro médio do grao da austenita.
Dessa forma, a complexidade dos mecanismos de
transformagao da ferrita (precipitacdo de fases se-
cundarias) para o agco UNS S31803, dentre outros
fatores, contribuem para a reducao do coeficiente de
atenuacdo. A reducao do tamanho de grao austeniti-
co significa um aumento da fase ferritica, onde sdo
precipitadas as fases secunddrias responsaveis pelo
aumento da dureza detectada pelo ensaio Vickers.
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