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RESUMO

A fase sigma é uma fase intermetálica prejudicial aos aços por aumentar consideravelmente a dureza e a fragilidade do material, e, nos aços duplex do tipo 2205, se precipita a partir da ferrita, quando expostos a temperaturas de 600 a 1000°C. O objetivo deste trabalho é relacionar a variação da dureza do material com o aumento da fração volumétrica de fase sigma após tratamentos térmicos a 700, 750 e 800°C e caracterizar microestruturalmente este aço após os tratamentos térmicos com uso de microscopia óptica e microscopia eletrônica de varredura.
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INTRODUÇÃO
Os aços duplex são constituídos das fases austenita e ferrita em proporções aproximadamente iguais e surgiram da necessidade de se aliar as qualidades de aços austeníticos e ferríticos: como a grande resistência à corrosão e a alta resistência mecânica e tenacidade, respectivamente (1).
A fase sigma é uma fase intermetálica não magnética e que apresenta elevada dureza e causa fragilização ao material, e se precipita nos aços duplex a partir da ferrita, principalmente nos contornos de grão ferrita/ferrita e ferrita/austenita.(2)
A dureza dos aços duplex do tipo 2205 está em torno de 260 HV (3).
O objetivo deste trabalho é relacionar a variação da dureza do material com o aumento da fração volumétrica de fase sigma após tratamentos térmicos a 700, 750 e 800°C e caracterizar microestruturalmente este aço após os tratamentos térmicos com uso de microscopia óptica e microscopia eletrônica de varredura.
MATERIAIS E MÉTODOS
Amostras de Aço Duplex 2205 da empresa ArcelorMittal na forma de chapas laminadas à quente com 20mm de espessura, com composição química contendo 0,02% C, 1,8% Mn, 0,3% P, 0,3% Si, 22,5% Cr, 2,9% Mo, 5,3% Ni, 0,2% N, foram cortadas, totalizando 22 amostras, dentre as quais, 21 sofreram tratamento térmico, enquanto uma delas não foi exposta ao tratamento térmico.

As 21 amostras foram tratadas isotermicamente em um forno do tipo mufla, com atmosfera ao ar, a três temperaturas (700, 750 e 800°C) durante sete tempos distintos (10, 30, 60, 120, 300, 600, 3000 e 6000 minutos) seguidos de resfriamento até a temperatura ambiente.

Todas as amostras foram lixadas manualmente com lixas d’água de carbeto de silício de granulometria de 120 a 2500 mesh, em uma lixadeira metalográfica.

Na sequência, as amostras foram polidas manualmente em uma politriz com pano de polimento para pasta de diamante em três estágios, iniciando-se com pasta de 6 μ, passando para a 3μ, finalizando com 1 μ para que se obtivessem superfícies planas e sem arranhões.

A fim de revelar as microestruturas presentes no material as amostras passaram por um ataque eletrolítico com solução de KOH a 10%, voltagem de 3v e tempo de imersão de 15s cada uma.

Este ataque eletrolítico foi utilizado por se tratar de um ataque seletivo à fase sigma, que apresenta coloração marrom nas micrografias.

A microestrutura do material foi visualizada e caracterizada com o auxílio do Microscópio Óptico Leica DMILM com câmera acoplada Leica DFC295 e software para aquisição de imagens Leica QWin Lite v 3.5.1. Já de posse das micrografias, utilizou-se o software de análise de imagens de domínio público Image J (4) para a quantificação de fase sigma, já para imagens de microscópio eletrônico de varredura utilizou-se o Microscópio Eletrônico de Varredura Carl Zeiss modelo EVO MA 10 (com filamento de tungstênio).
A fim de se determinar a dureza de cada amostra, tratada termicamente ou não, os ensaios de Dureza Vickers foram realizados em um Microdurômetro HMV – 2 Shimadzu, com carga de 100gf (9,807N) e tempo de identação de 30s.
RESULTADOS E DISCUSSÃO
A Fig. 1(a) e (b) apresenta um exemplo das micrografias obtidas com o microscópio eletrônico de varredura (MEV) e microscópio óptico (MO), respectivamente, onde é possível identificar a fase sigma, que aparece em alto relevo na micrografia do MEV (com o método de elétrons secundários), e com coloração marrom na micrografia do MO, sendo que, nem a ferrita nem a austenita puderam ser visualizadas, devido ao ataque eletrolítico ter sido seletivo à fase sigma. 
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Fig 1 – Micrografias obtidas das amostras com tratamento térmico de (a) 800°C/36000s (100h); e (b) a 800°C/18000s (5h)
Em trabalho anterior, durante a quantificação de fases com o uso do microscópio óptico foram encontradas frações volumétricas de fase sigma que variaram entre 0,9% (como o menor valor) e 43,8% (como o maior valor) (5).
A Fig. 2 mostra os resultados dos dados obtidos através dos ensaios de microdureza Vickers plotados contra o tempo (em segundos) dos tratamentos térmicos. 
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Fig 2 – Tempo (s) x Dureza Vickers

As Fig. 3 (a), (b) e (c) e (d) mostram os resultados obtidos através dos ensaios de microdureza Vickers plotados contra os dados da fração volumétrica (Vv) de sigma de cada amostra tratada termicamente. Para cada temperatura foi realizado um ajuste linear que fornece o coeficiente de determinação (R²) do ajuste. A partir do valor de R², é possível observar que a variância da dureza está relacionada em 91%, 79% e 93% com a variância da fase sigma a temperaturas de 700, 750 e 800°C, respectivamente, como apresentado nas Fig. 3.
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Fig 3 – Fração volumétrica de fase sigma x dureza Vickers: (a) amostras tratadas a 700°C; (b) amostras tratadas a 750°C; (c) amostras tratadas a 800°C e (d) amostras tratadas a 700, 750 e 800°C.
O teste de microdureza Vickers apresentou resultado para a amostra que não sofreu tratamento térmico dureza em torno de 250 HV, condizente com a literatura(3). Enquanto que as amostras expostas aos tratamentos térmicos tiveram sua dureza elevada até 455 HV, como a amostra a 750°/36000s (100h), que apresentou o maior valor de dureza dentre as amostras testadas. Na temperatura de 700°C, Fig. 3 (a), a variação da dureza foi de 230 HV para a amostra com tratamento térmico de 1800s (0,5h) a 370 HV para a amostra tratada com tempo de 36000s (100h). Na temperatura de 750°C, Fig.3 (b), a variação foi de 247 HV a 455 HV, em amostras tratadas a 600s (0,2h) e 36000s (100h), respectivamente. O tratamento térmico a temperatura de 800°C, Fig. 3 (c), a amostra tratada com tempo de 600s (0,2h) mostrou dureza de 254 HV, enquanto a amostra que sofreu tratamento térmico de 36000s (100h) alcançou dureza de 398HV. 
As amostras tratadas a 700ºC e 800ºC, Fig. 3 (a) e (c), com R2 igual a 0,91 e 0,93, respectivamente, indicam que o aumento da dureza está diretamente relacionado com o aumento da % de fase sigma. Para as amostras tratadas a 750ºC, Fig. 3 (b), com R2 igual a 0,79, indica que o aumento de dureza está relacionado com o aumento da % de fase sigma, mas durante o tratamento térmico deve ter ocorrido algum outro fenômeno, como precipitação de outras fases, que também contribuem para o aumento de dureza. O que explicaria o valor de R2 menor a 750ºC (0,79), quando comparado aos valores obtidos para 700º e 800ºC (0,91; 0,93, respectivamente). O que é corroborado com o fato de que a amostra que apresentou maior dureza (455 HV) é justamente a que sofreu tratamento térmico de 36000s (100h) a temperatura de 750°C, Fig 3 (b). Uma outra possibilidade é que tenha ocorrido crescimento de grão austenítico a 800ºC e por isso seu valor máximo de dureza (398 HV), Fig. 3 (c), é menor que o valor máximo de dureza (455 HV) a 750ºC, Fig 3 (b). Estudos mais detalhados sobre precipitação de outras fases e crescimento de grão austenítico estão sendo realizados e serão tema de trabalhos futuros.
CONCLUSÕES

Comparando a evolução da dureza das amostras conforme o aumento da temperatura e do tempo do tratamento térmico, percebe-se uma forte relação entre a dureza e a fração volumétrica de fase sigma precipitada, principalmente nas amostras tratadas a 700ºC e 800ºC, ou seja, que o aumento da dureza é explicado pelo aumento da fase sigma.
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STUDY OF RELATIONSHIP BETWEEN HARDNESS AND SIGMA PHASE PRECIPITATION ON A DUPLEX STAINLESS STEEL 2205
ABSTRACT
Sigma phase is an intermetallic phase steels for harmful to greatly increase the hardness and brittleness of the material, and, in duplex steels of the type 2205, precipitates from the ferrite when exposed to temperatures of 600 to 1000°C. The aim of this work is to relate the variation of the hardness of the material with increasing volume fraction of sigma phase after heat treatments at 700, 750 and 800°C and micro structurally characterize this steel after heat treatments using optical microscopy and scanning electron microscopy.
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