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Resumo

O aco inoxidavel austenitico superligado (22Cr-25Ni-
7Mo-0,3N), conhecido, comumente, como superausteni-
tico, tem, como principal caracteristica, a grande resistén-
ciaa corrosao em ambientes severos, principalmente em
agua do mar. Além da resisténcia a corrosdo, possui boas
propriedades mecanicas e estabilidade térmica. Para al-
cancar as propriedades citadas, o material deve ser trata-
do termicamente, visando a solubilizacdo dos elementos
de liga. Diferentes tratamentos térmicos foram testados
nesse trabalho: solubilizagéo (de 1100 a 1250°C); alivio
de tensdes (500 a 800°C) e sensitiza¢do (900°C, variando-
se o tempo em 1,5h, 12h, 24h, 36 e 48h). Foram realizados
ensaios de dureza e impacto, além de metalografia ética,
para se verificar a influéncia dos tratamentos térmicos na
estrutura do material.

Observou-se que, mesmo com temperaturas de so-
lubilizagdo extremamente altas (1240°C), ndo foi possivel
dissolver os precipitados formados durante a solidifica-
¢do. Para maximizar a resisténcia ao impacto, a solubiliza-
¢do deve ser feita entre 1150°C e 1200°C e 0 alivio de
tensoes, até 500°C. Na temperatura de 900°C, a resistén-
ciaao impacto (medida na temperatura ambiente) caiu de
25 J para 7 J, quando o tempo de permanéncia foi elevado
de 1,5 hora para 48 horas.

Palavras-chave: Aco inoxidavel, ago superaustenitico,
tratamento térmico, microestrutura, dureza, impacto.

Abstract

The austenitic stainless steel high alloyed
(22Cr-25Ni-7Mo-0,3N), well known as superaustenitic,
has as its main characteristic a high corrosion resistence
to several environments, mainly in sea water.
Furthermore the material shows good mechanical
properties and thermal stability. To obtain the
mentioned characteristics, the material must be
thermically treated, taking into consideration the
solubility of the alloy elements. Various heat treatments
were performed in this research : solution heat treatment
(from 1100 to 1250°C), stress relief (from 500 to 800°C)
and sensitization (900°C, varing the time at 1,5h, 12h,
24h and 48h). Hardness and charpy tests were used to
study the mechanical behaviour, and optical
methalography was done to investigate the heat
treatment influence in the material micro structure. It
was observed that even with the solution at an
extreamely high heat treatment temperature (1250°C),
it was not possible to dissolve the precipitates formed
during solidification scattering in the austenitic matrix.
To maximize the energy absortion impact, the solution
heat treatment must be performed between 1150°C and
1200°C and the stress relief until 500°C. In the 900°C
temperature range, the material impact resistence
(measured at environment temperature) decreased from
25J to 7J when the heat treatment time was increased
from 1,5h to 48 h.

Keywords: Stainless steel, superaustenitic stainless steel,
heat treatment, microstructure, hardness, charpy test.
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1. Introducao

O aco inoxidavel austenitico super-
ligado (22Cr-25Ni-7Mo-0,3N) recebe 0
nome de superaustenitico, devido a sua
alta resisténcia a corrosdo, principalmen-
te corrosdo localizada (pite, fresta). Es-
Ses agos possuem uma resisténcia equi-
valente a corrosdo por pites (PRE, pit-
ting resistance equivalent) maior que 40,
sendo PRE assim definido [1]:

PRE=Cr+3,3Mo+16 N (porcentagens
em peso)

O ago inoxidavel superaustenitico
é aplicado em ambientes de corrosdo
severa, principalmente sob acéo oxidan-
te de solugdes contendo altas concen-
tragdes do ion cloreto. A resisténcia a
corrosdo desse ago nesses ambientes é
maior do que a do aco inoxidavel super-
duplex e é equivalente a de ligas de ni-
quel, tornando-o0 uma opgéao de menor
custo.

Durante o processo de fabricagéo,
cuidados devem ser tomados para evitar
a formacéo de fases secundérias e preci-
pitados, para que o material atinja as pro-
priedades mecanicas e de resisténcia a
corrosdo desejadas. Embora a adi¢do de
nitrogénio ajude a retardar a formacao
de fases secundarias e precipitados, é
inevitavel a formacdo dos mesmos, prin-
cipalmente no processo de fundicdo de
pecas de grande espessura, onde O res-
friamento é mais lento. Sabe-se que, em
temperaturas entre 650 e 980°C, varios
precipitados surgem na estrutura auste-
nitica[2].

Observa-se, na Figura 1, que o tem-
po para precipitacao de fases secundari-
as é menor para 0s agos austeniticos e
superausteniticos com maiores teores de
cromo e molibdénio. Para 0 ago 254SMO,
o tempo, para inicio da precipitacéo, en-
tre 800 e 900°C é inferior a um minuto,
enquanto que, para 0 ago 316, é de,
aproximadamente, 30 minutos [3]. A
Tabela 1 mostra a composicao quimica
(porcentagens em peso) dos principais
elementos dos materiais relacionados
na Figura 1.

Os precipitados eutéticos, que se
formam durante a solidificagdo, néo se
dissolvem com tratamento térmico de
solubilizagdo [4].

Cinética de precipitagao isotérmica dos agos austeniticos
(Tipo 316) e superausteniticos (254-SMO)

0,1 1 10 100

Tempo (minutos)

1000

1000 —
800 g --=904L
5 254SMO
o0 S 7 Tipo 316
400 2 —317L
200
10000

Figura 1 - Cinética de precipitacao isotérmica nos agos inoxidaveis austeniticos e

superausteniticos [3].

Tabela 1 - Composic¢ao quimica (porcentagens em peso) dos principais elementos dos

materiais relacionados na Figura 1

Material Cc N Cr Ni Mo Cu
904L 0,02 - 19,0-23,0 | 23,8-28,0| 4,0-5,0 | 1,0-2,0
254SMO | 0,02 |0,18-0,22| 19,5-20.5| 17,5-18,5| 6,0-6,5 | 0,5-1,0

TIPO 316 | 0,03 0,10 16,0-18,0 [ 10,0-14,0 | 2,0-3,0 —

TIPO 317L| 0,03 0,10 18,0-20,0 [ 11,0-15,0 | 3,0-4,0 --

As normas ASTM A 744 Gr.
CN3MN, DIN EN 10283 Gr 1.4593 e Nor-
sok M-630 Rev. 4 MDS R16 especificam
diferentes temperaturas para o tratamento
térmico de solubilizacdo de material
fundido da liga 22Cr-25Ni-7Mo-0,3N
[5,6,7].

O objetivo desse trabalho foi o de
investigar a influéncia das diferentes
temperaturas de tratamento térmico na
morfologia dos precipitados e nas pro-
priedades mecanicas do aco inoxidavel
superaustenitico 22Cr-25Ni-7Mo-0,3N
com base na norma ASTM A 744 Gr
CN3MN.

2. Materiais e métodos

Foram fundidos corpos-de-prova
com didmetro de 50 mm e comprimento
de 260 mm do aco ASTM A 744 Gr

CN3MN em forno de indugéo a vacuo,
utilizando refratario a base de 6xido de
magnésio.

A andlise quimica foi realizada em
amostras solidas no espectrometro de
emissdo optica marca ARL 3460 Metals
Analyzer e o resultado é mostrado na
Tabela 2.

Foram usinados corpos-de-prova
com 38mm de diametro, os quais foram
submetidos a diferentes tratamentos tér-
micos (Tabela 3).

Para o exame da microestrutura, fo-
ram cortadas amostras de 20 mm de dia-
metro por 20 mm de espessura, lixadas e
polidas com pasta de diamante. As amos-
tras foram atacadas com &gua-régia mo-
dificada (60 ml de HCL, 20 mIHNO, e 20
mlde HC,H_.O,) por, aproximadamente, 3
minutos, ou com o reagente de Beraha
(50 ml de H,0, 50 ml de HCL e 1g de
K.S,0,).
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Tabela 2 - Composigdo quimica do aco utilizado nesse trabalho e os valores previstos pela norma ASTM A 744 Gr CN3MN (porcentagens

em peso).
C Mn Si P S Cr Ni Mo Cu N PRE
Norma 0,030* | 2,00* | 1,00* | 0,04* | 0,01* | 20,0-22,0| 23,5-25,5|6,0-7,0| 0,75*0,18-0,26| >40
Aco utilizado | 0,019 | 0,88 | 0,69 | 0,02 | 0,006 | 21,98 24,84 6,35 | 0,01 0,23 46,6
* Valores maximos permitidos pela norma ASTM A 744 Gr CN3MN.
Tabela 3 - Tratamentos térmicos realizados.
Solubilizagao Tratamento Isotérmico
Tratamento Térmico | Temperatura | Tempo de Patamar | Temperatura | Tempo de Patamar
(°C) (horas) (°C) (horas)
1250 1,5
1240 1,5 -- --
1225 1,5 - -
Solubilizagao 1215 15
1200 1,5 -- -
1170 1,5 -- -
1150 1,5 -- -
1100 1,5 - -
1170 1,5 800 4
1170 1,5 740 4
Alivio de Tensées 170 15 680 4
1170 1,5 620 4
1170 1,5 550 4
1170 1,5 500 4
1170 1,5 900 1,5
1170 1,5 900 12
Sensitizagao 1170 1,5 900 24
1170 1,5 900 36
1170 1,5 900 48

Obs.: Todos os resfriamentos foram feitos em agua entre 25°C e 50°C.

A dureza foi obtida conforme a nor-
maASTM A 370 [8], empregando-se uma
esfera de 1/16 polegadas e carga de 100

ram realizadas quatro medidas para cada
temperatura de tratamento térmico.

WOLPERT e a metodologia descrita na
norma ASTM A370. Foram realizados
quatro ensaios na temperatura ambiente

kgf (resultado em Rockwell B). Para con-
versdo da dureza Rockwell B para Brinell,
utilizou-se anorma ASTM E140 [9]. Fo-

O ensaio de impacto foi realizado
em corpos-de-prova com entalhe em V,
utilizando-se um equipamento OTTO

e quatro ensaios na temperatura de -
46°C, para cada temperatura de tratamen-
to térmico.
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3. Resultados e
discussdes
3.1 Ensaio de dureza

Analisando-se a Figura 2, nota-se
que a dureza do ago tende a aumentar
com a elevagdo da temperatura de solu-
bilizacdo, a partir de 1200°C. Provavel-
mente os precipitados grosseiros, que
foram dissolvidos na solubilizagdo, re-
precipitam como precipitados finos du-
rante o resfriamento, aumentando a du-
reza do aco.

Para o tratamento térmico de alivio
de tensdes, o pico de dureza é obtido na
temperatura de 740°C (Figura 3). Nesse
caso o0 aco foi, previamente, solubiliza-
do a 1170°C, o que dissolveu parte se
seus precipitados grosseiros e que pou-
co contribuem para a dureza. Ao ser rea-
quecido entre 500 e 800°C, houve a re-
precipitacdo de carbonetos finos, elevan-
do a dureza do ago.

Na Figura 4, observa-se que, quan-
to maior o tempo de patamar a 900 °C,
mais elevada foi a dureza obtida. Nesse
caso, os precipitados grosseiros, que fo-
ram dissolvidos na solubilizagéo, repre-
cipitam como precipitados finos, tanto
no contorno, como no interior dos graos
austeniticos, aumentando a dureza do
material. O aumento continuo da dure-
za com o tempo indica que, mesmo com
48 horas, ainda ndo havia ocorrido o
superenvelhecimento dos precipitados.

3.2 Ensaio de impacto

Analisando-se a Figura 5, nota-se
que 0 ago apresentou um aumento na
resisténcia ao impacto com o aumento
da temperatura de solubilizagdo, até um
valor maximo na temperatura de 1200°C,
voltando a diminuir tal valor nas tempe-
raturas acima desta. O valor maximo de
impacto correspondeu ao minimo de du-
reza obtido no material (Figura 2), o que
era de se esperar. 1sso ocorreu, tanto
para a medida de impacto na temperatu-
raambiente, como para -46 °C.

Para o tratamento térmico de alivio
de tensdes, a resisténcia ao impacto di-

DUREZA em funcao da temperatura de SOLUBILIZACAO

200
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1.080 1100 1120 1.140 1160 1.180 1200 1220 1.240 1.260
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Figura 2 - Influéncia da temperatura de solubilizacéo na dureza.

DUREZA em fungio da temperatura de ALIVIO DE TENSOES
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Figura 3 - Influéncia da temperatura de alivio de tensdes na dureza.

DUREZA em funcgéo do tempo de ENVELHECIMENTO a 900°C
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Figura 4 - Influéncia do tempo de envelhecimento a temperatura de 900°C na dureza.
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minuiu com a elevagdo da temperatura
(Figura 6), tanto para a medida de impac-
to na temperatura ambiente, como para -
46 °C, numa tendéncia inversa ao aumen-
to de dureza observado na Figura 3.

Na Figura 7, observa-se que, quan-
to maior foi o tempo de aguecimento do
aco a 900°C, menor foi a resisténcia ao
impacto obtida, tanto para a medida de
impacto na temperatura ambiente, como
para-46 °C, de maneira contraria ao ob-
servado com a dureza apresentada na
Figura 4. O valor obtido para a energia
absorvida no impacto foi sempre igual
ou menor a -46°C do que na temperatura
ambiente, como era de se esperar.

Analisando-se a Figura 8 (a, be c),
observa-se que, para todas as condi¢fes
de tratamento térmico, o valor da ener-
gia absorvida no ensaio de impacto é
inversamente proporcional ao resultado
do ensaio de dureza. A solubilizacdo de
precipitados grosseiros com posterior
reprecipitacdo como precipitados finos
aumenta a dureza e a resisténcia mecani-
ca do material, porém compromete sua
tenacidade (energia absorvida no ensaio
de impacto), como era de se esperar. Os
dados obtidos sdo importantes, pois
permitem prever a correlacéo entre a re-
sisténcia mecanica e a resisténcia ao im-
pacto desses acos.

3.3 Anélise microestrutural

Nesse artigo, sdo apresentadas
apenas as micrografias que se entende
serem as mais importantes para auxiliar
na compreensao dos resultados de du-
reza e impacto obtidos.

Embora até mesmo na maior das
temperaturas utilizadas (1250°C) apare-
¢am precipitados, sua distribui¢do e mor-
fologia diferem, por exemplo, da distri-
buicdo e morfologia de uma amostra bru-
ta de fundicdo, onde tais precipitados se
concentram no contorno de gréo auste-
nitico.

Um ponto interessante a destacar é
que os precipitados que aparecem na
amostra tratada a 1240°C (Figura 9-b) sdo,
provavelmente, de origem eutética, pois
ndo se modificaram durante os varios
tratamentos térmicos executados.
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de impacto.

Figura 5 - Influéncia da temperatura de solubilizacdo na energia absorvida no ensaio
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Figura 6 - Influéncia da temperatura de alivio de tensbes na energia absorvida no
ensaio de impacto.
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Figura 7 - Influéncia da temperatura de alivio de tensdes na energia absorvida no
ensaio de impacto.
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A analise dos precipitados encon-
trados, em cada amostra, esta sendo rea-
lizada por difracédo de raios X e sera pu-
blicada futuramente.

4. Conclusodes

Para o0 aco inoxidavel superauste-
nitico 22Cr-25Ni-7Mo-0,3N (NORMA
ASTM A 744 Gr CN3MN), submetido a
diferentes tratamentos térmicos de solu-
bilizacdo, alivio de tensdes e sensitiza-
¢do, conclui-se que:

¢ Mesmo com elevadas temperaturas
de solubilizagdo (1240°C), ndo é pos-
sivel dissolver os precipitados eutéti-
cos formados durante a solidificagao.

e Paramaximizar aresisténciaao impac-
to, a solubilizagdo deve ser feita en-
tre as temperaturas de 1150°C e
1200°C.

e Alivio de tensdes acima de 500°C
acarretara perda da tenacidade ao im-
pacto, embora até 750°C ainda fique
acima do estabelecido pela norma
DIN EN 10283 Gr.1.4593 (50 Ja tem-
peratura ambiente).

e Natemperatura de 900°C, a resistén-
cia ao impacto (medida na tempera-
tura ambiente) caiu de 25 para 7 J,
quando o tempo de permanéncia foi
elevado de 1,5 hora para 48 horas de
patamar.
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Figura 9 - Microestruturas obtidas na amostra antes e ap6s os diversos tratamentos
térmicos. Ataques utilizados: amostras a, b, e, f, g, h e i (4gua-régia), amostras ¢, d e j
(Reagente de Beraha).
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