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3. CAPITULO III

MATERIAIS E METODOS

3.1. Materiais das amostras

Foram utilizados cinco agos inoxidaveis, sendorquiatriticos e um austenitico, e um

aco de baixo carbono conforme descritos abaixo:

a)

b)

d)

DIN 14003 (nome comercial - P410D) - Aco inoxidavetritico com 11% Cr.
Devido ao baixo teor de Cr, foi desenvolvido pamicacdes estruturais em
concorréncia ao ago carbono, e estd se difundirda pm uso que envolve
ambientes abrasivo-corrosivos moderados.

ASTM S40910 (nome comercial - P409A) - Aco inoxidiferritico com 11% Cr,
mas estabilizado ao Ti. Sua principal aplicacdoistermas de escapamentos
automobilisticos.

ASTM S43000 (nome comercial - P430A) — Aco inoxieléerritico com 16% Cr.
Sua aplicacao principal € em cutelaria. Apresema torte gradiente de textura
cristalografica ao longo da espessura.

ASTM S43000 (nome comercial - P430E) — Ac¢o inox@l&erritico com 16% Cr e
sua principal aplicagdo também é em cutelaria. &dste distingdo na norma para
este aco inoxidavel e o P430A, a diferenca encaragrincipalmente na
estabilizacdo ao Nb para este. Também possui um@ fvadiente de textura
cristalografica ao longo da espessura.

AISI 304(nome comercial - P304A) — Acos inoxidavaisstenitico com 18% Cr e

8% Ni. E de utilizacdo extremamente versatil, coretente resisténcia & corrosao,
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boa conformabilidade e soldabilidade, comparadod®wsais agos anteriormente
mencionados, 0 que o torna mais conhecido comererde.
f) ASTM A36 (nhome comercial igual ao da norma) — Agoxb carbono, (maximo

0,26% de carbono) de multiplas aplica¢des devidoa@m custo de aquisi¢ao.

3.2.  Caracterizagdo das amostras

A caracterizagdo das amostras, prévia aos ens@&osodosdo eletroquimica, foi
efetuada no centro de pesquisas da empfggmaam South AmericaRealiza-se quatro
caracterizacbes das amostras, sendo elas: An&iseomhposicdo quimica, propriedades

mecanicas, caracterizagcdo macroestrutural e caract@o da textura cristalografica.

3.2.1. Analise de composi¢ao quimica

Foram utilizados equipamentos distintos devido domprecisdo do resultado em

funcao da técnica e do elemento a ser avaliadop c@nsegue:

a) Para os elementos C e S, os elementos foram atwipala técnica de absorcao de
infravermelho, em equipamento do fabricante Lecodeio CS444;

b) Para o elemento quimico N, foi analisado pela té&cde termocondutividade, em
equipamento do fabricante Leco, modelo TC436;

c) Para os acos inoxidaveis, os demais elementos faratisados pela técnica de
espectrometria de fluorescéncia de raios-x, em paquento do fabricante
ThermoARL, modelo 9900;

d) Para o ago carbono, os demais elementos foransated por espectrometria de

emisséao o6tica, em equipamento do fabricante TheRhoAodelo 4460.

3.2.2 Caracterizagdo metalogréfica

As superficies das amostras, para a analise meiéittag foram preparadas por meio
das seguintes etapas: lixamento, polimento e atgjneico.

Realizou-se a etapa de lixamento com lixas de gtarigl20, P220, P320, P500 e P600.
O polimento, apos o lixamento, foi feito nos pari@B-Plancom em solucdo de pasta
diamantada de 9, 3 @uh na politriz da marca Struers Abramin-B.
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Para o ataque metalografico, foram necessariovasat tempos distintos, em funcéo

de serem materiais com resisténcia a corrosaedifemxda, conforme Tabela 3.1.

Tabela 3.1. Tempos e tipo de ataque metalografitpagdo para cada material.

Aco | Tempo [Seq.| Ataque
P304#£ 90 Agua Régi
P409#4 50 Vilella
P410C 80 Vilella
P430F 50 Vilella
P430¢E 50 Vilella

A36 12 Nital

Apo6s o ataque metalografico, a amostra foi lavama &gua, alcool e seca ao ar quente
para a observagédo no microscopio.

Foi utilizado um Analisador de Imagens do Fabrieabheco, composto de um
microscopioLEITZ DMRXEe o ‘softwaré de analiselA3001°, de forma a se fazer uma

avaliacao qualitativa da estrutura dos materiais.

3.2.3 Caracterizacdo da textura cristalografica

A textura foi feita via Electron Back Scattered DiffractibfEBSD) convencional,
acoplado MEV com filamento de LaB6, marca PHILIR&delo XL-30. Os dados obtidos
pela técnica EBSD foram analisados no software “@halysis™.

O procedimento de preparacdo das amostras corsistilas etapas de lixamento e
polimento, citado no subcapitulo anterior, paraep@racdo metalografica e, adicionalmente,
realizou-se outro polimento com silica coloidal @mproximadamente 2700 segundos na
politriz, marca Minimet 1000B. Os dados foram cadiets na secédo longitudinal ao longo da
espessura para as duas amostras de aco inoxidau€oe Cr, com aceleracdo do feixe de

20KV e o passo utilizado variou entre 1 a2

3.3. Ensaios de polarizagéo potenciodinamica

Usou-se para 0s ensaios de polarizacdo um potétoodo fabricante Biologic,

modelo SP150 (Fig. 3.1). Osdftware$ de aquisicdo e processamento de dados usados
foramEC Lal’vV10.18e EC Lab ExpressV5.4,respectivamente, fornecidos pelo fabricante.
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Figura 3.2. Potenciostato BioLogic SP150. (A) Saeainal potencial e aquisi¢cdo de sinal de
corrente da célula eletroquimica; (B) Saida de slgdwa processamento neoftwaré por
porta USB; (C) Saida de dados para processamerisnftavaré por porta Ethernet.

Os ensaios foram efetuados numa célula eletroqaipiEna do fabricante BioLogic
modelo EL-FLAT 3 (Fig. 3.2).

Figura 3.2. Célula eletroquimica plana, modelo EAF 3 do fabricante BioLogic.

A area de ensaio para esta célula é de 1 cm?, @odica a Fig. 3.3. Como contra
eletrodo foi usada uma gaze de Platina de 80 ndeshlhada na Fig. 3.4. Para o eletrodo de
referéncia, escolheu-se o eletrodo saturado dev@imo.
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Area de ensaio

lem?

O-Ring da Célula

Figura 3.3. Peca plana da EI-FLAT 3 onde instalassamostras ensaiadas.

Gaze Platina

Fio condutor

Figura 3.4. Gaze de Platina.

A disposicédo dos eletrodos é apresentada na Big. 3.

O tipo de ensaios realizado foi polarizagcdo linpatenciodindmica (aumento de
potencial elétrico no tempo), usando-se 0s seglintgos eletroliticos:

a) Solucao de agua destilada com 3,56% de NaCl em peso

b) Solucédo 1 N de 50O, em agua destilada.
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Figura 3.5. Disposicdo dos eletrodos na célulacglatmica (EI-FLAT3).

3.3.1. Geometria e superficie das amostras

Foi definido um tamanho padréo para as amostras ae25 mm.

Os corpos de prova foram tirados de chapa de 6 mmsgdessura para 0s materiais
P410D, P409A, P304A e A36, e de chapa de 4 mm messgra para os materiais P430A e
P430E. Essa diferenca na espessura é devida ao graitiente de textura ao longo da
espessura apresentado em chapa de 4 mm em relde&d mam. Além disto, elaboraram-se,
mediante usinagem, amostras com 80 e 50% da esp@sglinal da chapa para 0os materiais
com gradiente de textura (P430A e P430E), comorésaptado na Fig. 3.6. Essas posicoes
correspondem a 3,6 e 2 mm, respectivamente, odfelorse assim obter texturas
cristalograficas preferenciais diferentes devidg@aliente de textura.

Uma etapa de lixamento na face, aonde seriam adakzos ensaios, foi realizado nas
amostras. O lixamento foi até a lixa de grana P&dixamento na ultima lixa (P600)
realizou-se entre 8 e 12 horas antes de efetuasaicg com o intuito de dar tempo para que

uma nova camada passiva se formasse.
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Figura 3.6. Posicdes de elaboracdo da amostras garaterizacdo da textura cristalografica.

3.3.2. Ensaios de polarizacdo potenciodinAmica em ambiente desaerado

A polarizacdo potenciodinamica foi baseada na nok®aM G5-94 (2004) Making
Potentiostatic and Potentiodynamic Anodic Polai@zatVieasurements

Antes de iniciar o ensaio, a amostra foi montadaHtat Cell’, a qual foi preenchida
com o eletrolito. Apos a montagem ridat Cell’, procedeu-se a desaeracdo do meio por 15
minutos, com um fluxo de 150 éfmin de gas Argdnio. A norma preconiza que o fldeo
gas no meio eletrolitico seja no minimo 30 minaotes de submergir a amostra, mas devido
a forma de montagem ddat Cell, o meio eletrolitico ndo pode ser introduzido ardas
montagem da amostra. Para certificar-se da remadgdr do meio, e vedacéo da célula, o
tubo de saida dos gases passava por um Becker gom, @ara observacdo do
aborbulhamento, garantindo assim a desaeragao.

Apéds os 15 min, ligou-se a célula ao potenciostadieixou-se estabilizar o potencial de
circuito aberto (OCP) do ensaio durante 30 a 4Q @ifluxo de Argbnio ndo foi desligado
para continuar desaerando o0 meio. A montagem doaeasta apresentada na Fig. 3.7.

Estabilizado o potencial de circuito aberto (OCiRjgiou-se o0 ensaio, tendo como
parametro a razdo de aumento do potencial (E)sggeindo a norma ASTM G5-94, deve ser
50 mV por cada 5 min (0,167 mV/s). Além disto, éspecificado que o0 ensaio inicia-se em
valores 50 mV inferiores ao do potencial de ciwaiberto (OCP) estabilizado. Deixou-se o
fluxo de Argbnio durante todo o ensaio.

O método usado para terminar 0 ensaio variou peata meio eletrolitico. Quando o
meio era NaCl, o ensaio foi interrompido manuallenb momento que a corrente
ultrapassou 10 mA, para evitar a exagerada corrdadamostra. Para o0 meio deS&, o
potenciostato foi programado para interromper oaienguando o potencial (E) fosse
aproximadamente 1600 mV superior ao valor estaoibzdo potencial de circuito aberto
(OCP), garantido assim a conclusédo dos ensaios dateegido de crescimento da oxidacao

(ap6s da transpassividade) (ASM International, 1992
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Figura 3.7. Montagem para ensaio de polarizacdesaptando o fluxo do Argonio.

3.3.3. Ensaios de polarizacdo potenciodinAmica em ambiente aerado

Os ensaios em ambiente aerado seguiram a mesmalohogia dos ensaios em
ambiente desaerado, mas tirando o fluxo de Argémie se usava para desaerar. Dessa
forma, os 15 minutos de espera iniciais, que fanaados para desaerar, ndo foram aplicados
neste ensaio, mas permaneceram os 30 minutosatidizatao.

A montagem do ensaio é aquela apresentada na.€ig. 3

3.4. Caracterizacao da corrosao

Para compreender melhor o fendmeno corrosivo quat@é@eu nos ensaios de
polarizacdo potenciodinamica, utilizou-se microsaoftica e eletrénica de varredura para
analise da superficie. Foi usado o MEV da empigsaram South Americaque ja foi

especificado na segao 3.2.4.
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4. CAPITULO IV

RESULTADOS E DISCUSSAO

No presente capitulo, apresenta-se e discute-seespdtados de todos os ensaios

realizados para o trabalho desenvolvido.

4.1.  Analise quimica, caracterizacdo mecénica e cri  stalografica.

4.1.1. Analise de composicao quimica

Os resultados de composicdo quimica sao apressmtadbabela 4.1. As porcentagens
dos elementos estdo dentro dos limites estabekeo@®normas de cada material. Destaca-se
neste caso o baixo teor de carbono de alguns ageslaveis, como o P409 e P410 (0,01%
aprox.). Devido ao baixo teor de Cr destes, o btro de carbono € necessario para evitar a
formacdo de carbonetos de cromo, principalmentecemiornos de graos, o que reduziria
ainda mais a resisténcia a corrosdo em diversassmei

Ressalta-se ainda o elevado teor de Ni no aco B&ddio o principal responséavel por
sua estrutura austenitica a temperatura ambiente.

Ja afirmado, os acos P409 e P430E séo estabilizaddbse Nb, respectivamente. Nesta
ordem, tem uma similaridade quimica com os acosOPd1P430A, excetuando-se a

estabilizagao.

4.1.2. Caracterizacdo metalografica
A Fig. 4.1 apresenta as microestruturas proximaspeerficie dos acos utilizados no

trabalho.
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Tabela 4.1. Composicdo quimica dos materiais atiz (% em peso).

Elemento AGO
A36 | P304A | P409A | P410D| P430E | P430A

C 0,138| 0,055/ 0,009 0,011 0,0252 0,0488
Mn 1,06 1,15 0,13 0,61 0,205f 0,3186
Si 0,01 0,42 0,52 0,49 0,4585 0,3603
P 0,0154| 0,0251| 0,0182 0,024f 0,0358 0,0395
S 0,0075 0,0009| 0,0005 0,000 0,00183 0,0015
Cr 0,01 18,28| 11,29 11,23 16,1868 16,1028
Ni 0,01 8,01 0,12 0,31 0,1935 0,274

Mo 0,003| 0,063 0,005 0,021 0,0348 0,0199
Al 0,033 | 0,003| 0,003 0,002 0,0028 0,002

Cu 0,014| 0,085 0,013 0,022 0,021L 0,0409
Co 0,0025| 0,1145| 0,0183 0,0175 0,02056 0,0203
V 0,002 | 0,045| 0,027, 0,008 0,0391 0,0379
Nb 0,001, 0,005/ 0,002 0,006 0,4161 0,0143
Ti 0,001 | 0,001 0,144 0,003 0,004 0,0025
Sn 0,004| 0,006/ 0,002 0,008 0,0034 0,0041
w 0,008 | 0,019, 0,003 0 0,0168 0,0093

N 0,0026| 0,0421| 0,0087 0,014 0,0202 0,0528

Como era de se esperar, 0s a¢os inoxidaveis degitpresentaram uma estrutura
ferritica (Fig. 4.1 (a), Fig. 4.1 (b), Fig. 4.0 €Fig. 4.1 (d)). Nestas amostras, observaram-se
alguns pontos pretos dentro dos graos por todéeasho das amostras, indicando a presenca
de inclusdes e precipitados. Ressalta-se, ainda, rgunhum deles foi encontrado nos
contornos de grdo, mas somente algumas excecOes). A4.1 (e) apresenta uma estrutura
austenitica tipica com alguns precipitados e idessno interior dos grédos. E importante
notar este fato devido ao problema de sensitizagia esse tipo de acos inoxidaveis;
observou-se também a presenca de maclas. A Figf)4dco baixo carbono, apresenta uma
tipica estrutura ferritico-perlitica.

Embora ndo se tenha quantificado o tamanho de gh&ervaram-se grdos mais finos
no aco P430A (Fig. 4.1 (a)) em comparacdo com pgeacos inoxidaveis. Ressalta-se que
o tamanho de grdo do aco P410 (Fig. 4.1 (c)) tamBénwisivelmente menor que os

apresentados pelos demais acos inoxidaveis, porgaiog que aquele do aco P430A.
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P304 e (f) A36.
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A Fig. 4.2 apresenta microestruturas tipicas néroata espessura das chapas. A maior
diferenca encontra-se no tamanho e forma dos gr@@sos acos inoxidaveis ferriticos (Fig.
4.2 (a), 4.2 (b), 4.2 (c) e 4.2 (d)). Os gréos sgmeam uma forma mais alongada e maiores
dimensdes quando comparados com 0s graos presenggerficie das chapas (Fig. 4.1).
Este fato é devido ao processo de fabricacdo dessdsriais. O processo de laminagéo
produz intensa deformacédo e faz com que os grgoerfi de forma alongada (Fig. 4.2).
Como estes materiais foram produzidos via laminagénte, os graos superficiais sofrem
também o efeito de cisalhamento durante a laminagéim intensa. Devido a um processo de
recristalizacdo, formam-se mais nucleos na supedic que no centro, de forma que os graos
superficiais ficam refinados. No aco P430A, h4 wstautura central de grdos mais alongados
guando comparados com os da superficie.

O aco P304 nado apresentou uma variacao tdo visived foi encontrado nos demais
acos inoxidaveis (Fig. 4.2 e). O a¢o de baixo canb&36 ndo apresentou variagdo visivel no
tamanho de grdo, mas pode-se observar um pequerentiuna quantidade de perlita, visivel

pelo aumento das regides brancas na micrografia 4R f).

4.2. Caracterizacdo da textura cristalografica para  0s acos P430A e P430E

As figuras de polo inversa dos resultados da anéléstextura por EBSD Electron
Backscatter Difraction) sdo apresentadas na Fig. 4.3 (a). Nota-se qge B4B0A apresenta
um maior gradiente de textura ao longo da espessoraparativamente ao P430E. Na
superficie aparecem preferencialmente as orierdagb@l> e <111> e no centro da amostra
as orientacdes <001> e <111>. Na Fig. 4.2 (b),réebédo que o aco P430E também possui
um gradiente de textura, mas com gréos maioress®@velmente menores distingbes entre as
orientacdes ao longo da espessura que o apresgaiadd430A.

A figura de polos inversa permite uma analise tatafa. Os graficos, quantificando as
texturas preferenciais, sdo apresentados na Higpdta o aco P430E, e na Fig. 4.5, para o
aco P430A.



50

o=

s i

_1: -_ : gfé;ﬁ

7

(c) P410, (d) P409, (e) P304 e (f) A36.

5~ U

'.-.---»;!_‘ , 3 o ViR Rk Pt (B “1 = :~J. £
\i\l\ella - Egatm‘)\ k,’}\,;
B &N TR g :

Y

o

N,
5




51

Figura 4.3. Figura de polos inversa para os agd$430A e (b) P430E.

O aco P430E tem texturas preferenciais de tip@ fibfl00} <110> na regido central
da chapa, e a textura de cisalhamento Goss {01@9>xha posicdo correspondente a 70% da
semiespessura a partir do centro. Esses valoreomam com os reportados por Raabe e
Lucke (1992 a) para aco com 17% de Cromo e estalidi ao nidbio. Observa-se também
gue a textura de cisalhamento Latdo {011} <211>sposnaior intensidade préxima a
superficie. Isso é devido ao fendmeno de recusigdio que acontece preferencialmente na
superficie do material (RAABE e LUCKE, 1992 b) eeqé entendido pela deformacgéo
plastica gerada neste fendbmeno, da mesma forma estacdeformacéo é influenciada por
alguns elementos de liga como o Niobio. Na superfité 80% da espessura (ou 80% do
centro & superficie), ocorrem as mesmas fibragmeéiais{ {001} <110> ec {010} <110>.

As fibrase {010} <110> ey {001} <111> estdo presentes no centro da amosies em
intensidade menor (cerca de 50%) do que a &i{d0} <110>.
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Figura 4.4. Intensidade das texturas ao longo pdasssra para o aco P430E. (a) Textura de

fibra e (b) Textura de cisalhamento.

As texturas preferenciais de fibug100} <110> e de cisalhamento Goss {011} <100>
séo texturas que ocorreram tanto no aco P430A quex?430E. A intensidade da fibtaé
maior na regido central do aco P430A. A texturasGambém apresenta maior prevaléncia
no aco P430A, mas seu pico de intensidade est&/4a débespessura (55% do centro a
superficie), embora para 90% da espessura seu tatrém seja significativo. Raabe e
Licke (1992 a) reportam um comportamento similaa @atextura Goss num aco com 17%
de Cromo e estabilizado ao Niébio (P430E) e sembiziacdo (P430A). A diferenca de
intensidade ao longo da espessura pode ser capstala@stabilizacdo ao Nidbio e pela

diferenca na microestrutura que foi apresentaddigast.1 e 4.2. A textura de cisalhamento
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Latdo {011} <211> também esta presente em espesqu@imas a superficie (4% de
intensidade), e como se comentou anteriormentevia ao fendbmeno de recristalizacéo
(RAABE; LUCKE, 1992 b). No centro da amostra de R480A, as fibras {010} <110> ef
{001} <001> ocorrem também, além da textura com uma intensidade de 30%. Na
superficie do aco P430As fibras preferenciais, como no P430E, §§0601} <110> es¢
{010} <110> com intensidades de 25 e 22%, respactante. Entre 90% e 75% da espessura,
tém-se as mesmas fibras preferenciaif)01} <110> ee {010} <110>, mas como maior

intensidade, além a fibrp{100} <001>, com aumento consideravel de sua sitEde.
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Figura 4.5. Intensidade das texturas ao longo dasssira para o aco P430A. (a) Textura de

fibra e (b) Textura de cisalhamento.



