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Resumo

Os mgggg}sqgs de endurecimento e aumento da resisténcia ; cor-
tosao dos agos inoxidaveis austeniticos Ni-Fe-Cr por adicoes de Nb, sao
propriedades de interesse nma Tecnologia Nuclear. Para este trabalho,adi-
gseﬁ de Nb foram feitas num aco inoxidavel tipo 321, para estudos de mi~-
crodureza, resistividade eletrica e metalografia. Neste trabalho, mos -
tram=-se resultados de medidas experimentais, onde se procurou analizar o
efeito das adig5es de Nb como elemento micro-ligante, e dos processos

térmicos e mecanicos (trabalho a frio em particular) na microestrutura e

propriedades de microdureza da liga austenitica 11ZNi-707Fe~17%Cr estuda

da.
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1. Introducao

Nos acos inoxidaveis a base Ni-Fe-Cr, sabemos ser a austenita
uma fase metaestiavel que se decampoe apos seguidos tratamentos t&rmicos
ou mecanicos. A temperatura critica de 600°C, a decomposicao da susteni-~
ta se da preferencialmente nos contornos de grao, possibilitando a corro
sao intergranular que prossegue como processo eletroquimico nas interfa=
ces entre a austenita e a nova fase precipitada(l)a

S3o numerosos os trabalhos sobre aplicacces destes agos em tem '

peraturas clevadas (usinas elétricas, reatores de potancih, etc..)(z's)-
contudo, pouco s¢ fala de mudancas microestruturais e consequentes alte-
ragoes nas propriedades mecanicas destes materiais(®),

Apos a fusdo, o C e demais impurezas presentes no material,vao
para os contornoa de grao do Fe-delta, estrutura que se forma imediata =
mente abaixo do ponto de fusao, no processo de resfriamento. A nao ser
que a velocidade de resfriamento seja muito pequena, a difusao a longa
distancia no estado solido e insignificante e, portanto, um esqueleto de
atomos de impurezas se forma nas regioes onde originalmente estavam os
contornos de grao do Fe-delta(s). A austenita tera assim, tal como o Fe-
deita, uma distribuigao intergranular de impurezas.

Sendo o Nb um forte formador de carbonetos, suas adigoes nes-
tes tipos de acos podem representar uma melhora de propriedades de dure=
za, resisténcia a corrosao, resisténcia ao inchaco (sob irradiacao) e ou
tras propriedades mecanicas. Tal como o Ti, Mo e Cr; o Nb tende a se con
centrar na cementita {(precipitado FeBC). substituindo o Fe que sairia da
matriz. Todavia, a influencia do Nb nas propriedades mecanicas & funcao
da composicao quimica e do processamento termo-mecanico do aco; sendo
sua temperaturz de solubilidade na austenita, fertemente dependente dos
teores de C e N(G).

Com este trabalho, estamos visando o desenvolvimento de técni-
cas de fabricacao e caracterizagao de agos especiais microlipados ao Nb,
por estudos de metalografia, propriedades de microdureza e resistivida-
de eletrica; propriedades estas, sensiveis as mudancas microestruturais
decorrentes de pré-tratamentos térmicos, mecanicos e irradiacoes., Nos a
gos inoxidaveis, as variagoes de composicao que resultam no decréscimo
do inchago, durante a irradiacao neutrﬁnica(J), sdo aquelzs que tendem
a produzir precipitados dispersos, tais como NbC ou TiC. ComparaqSes(a)

de varios agos inoxidaveis mostraram que maior resisténcia ao inchace
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se desenvolveu nos tipos 347 e 321, ambos contendo precipitados, do que
nos tipos 316 e 304, 0 tipo 304 estabilizado com Ti, incha menos que o
nao estabiliaado(g) e, o tipo FY548 incha menos que o tipo M316, sendo o
principal motivo da diferenga, um alto teor de Nb(lo). Uma redugao no in
chago devida aos precipitados NbC no ago tipo 348 foi notada(ll).Nem to-
dos os precipitados sao benéficos, comtudo; e quando os M,Cq estao pre-
sentes, cavidades tendem a ser forsadas em associacao a eles (10'12).

0s resultados finais serao discutidos no sentido de contribuir
ao estudo de danos de radiagdes em metais e ligas (especialmente agos i-
noxidaveis) durante irradiacoes com particulas de alta emergia no IEAR-1

2. Tecnicas Experimentais

Usamos para o presente estudo, um aco inoxiddvel austenitico
de composigao seguinte:

Cr 17,88% - Ni 11,022 - Ti 0,392 - C 0,087

De fabricacao Brasileira, o material foi recebido em forma de
barra com @ de 3/8". Antes do tratamento de solubilizacao, o material
foi trefilado a frio para seccao quadrada de 8,0 mm.

0 Nb, tambem de origem nacional, foi recebido com as sepuin -
tes caracteristicas:

a= Reagao alumino-térmica do Gxido de Nb (Nb,0.) CEMM

b~ 6 fusoes E.B. com vacuo de 1072 torr na Gltima fusdo

c- Analise

Ag  3ppm Al 40ppm Pb  Sppm
Mo 35" si 3" B 5"
Fe 10" S 4 " v 50"
Co 40 " i 5" H, 8"
Ni 10" Ta 800 " 02 105 "
Mg 3" $n 3" cC 8so"

Os tratamentos de solubilizacao e austenitizagao iniciais fo-
ram feitos num forno de inducao Politron de 25 kW de potencia. Para isso
foram utilizados cadinhos metalicos refrigerados a apua, com o aue paran
timos a nao contaminagao das amostras ma fusao ou recozimento. 0s cadi -
nhos foram confinados em tubos de quartzo, sendo todos os tratamentos

feitos sob atmosfera inerte de arponio, apos pre-viacuo da ordem de 1072
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Todas as amoatras sofreram tratamento imcxal a 1300 C, enten=-
dendo-se como tratamente de soluhilizagao para aqueles lotes que tiveram
inclusao de Nb, e equalizacao de condicoes iniciais para aqueles lotes
do material original. De cada lote foram retiradas amostras para estudos
de metalografia, microdureza, danos de radiacoes, resistividade elétrica
e envelhecimento antes e apos trabalhos a frio e recozimentos.

Para microscopia, metalografia e microdureza; usou-se como rea

tivo agua régis diluida de composigao seguinte:

15 ml de HC1 .
5 ml de HNOS
100 ml de l-lzn deatil.

3. Resultados Preliminares

3.1. Hetalggrafia'

Apds o tratamento de solubilizacao e homogenizacao a 1300°C se
guido de resfriamento lento (100°C/min), as amostras assim tratadas mos-
traram claramente a transiormacao da fase austenitica acompanhada de pre
cipitacao intergranular de carbonetos em certas regioes dos corpos de
prova. Estas primeiras amostras foram, em seguida, laminadas a frio e,
com a deformagao, a aparentemente homogenea estrutura que se desenvolveu
nos contornos de grao da austenita (ver fig.l), revelou um aspecto lame~
lar tipico da perlita; isto &, um arranjo lamelar da nova fase precipita
da e carbonetos, Examinadas numa microsonda eletronica, foi detetada a
presenca de Cr e Ti nessas regioes intergranulszres, certamente formando
carbonetos. Nao foi possivel, todavia, detetar o Nb, por tratar-se de a-
dicoes muito pequenas (fig.2).

A nucleaqio e crescimento de novas fases, hem como a formacao
de carbonetos nos contornos de grao, foram estudadas com diferentes tra-
tamentos térmicos, velocidades e condicoes de resfriamento. Pode-se foto
grafar em algumas amostras, diferentes fases, embrioes em crescimento e
regioes fronteirigas de transformacao devidas a diferentes velocidades

de resfriamento impostas nos lingotes (fig.4). Ja o desenvolvimento da
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Figura 1. Regiao de transformacao de fase e precipitacao
intergranular de carbonetos na amostra recozida a 1300°%

e resfriada lentamente. Amostra com adicao de 0.1% de Nb
peso, aumento 500X

Figura 2, Regiao observada na figura 1, num corpo de pro
va laminado a frio. Amostra com 0,1Y de Nb em peso, ata-

que dgua régia e reativo Murakami, aumento 200X
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Figura 3. Nucleacao e crescimento da nova fase observada
nos contornos de grao da msténita. preferencialmente,

Borda do corpo de prova contendo 0.1Z de Nb,aumento 100X

Figura 4. Regiao fronteirica em que a nova fase avanca
para a estrutura austenitica numa amostra heterogenea=-

mente resfriada. Amostra com 0.17 de Nb em peso, aumen
to 100X
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Figura 5. Centro de desenvolvimento da estrutura perli-
tica intergranularmente i austenita. Amostra do materi-
al original apos recozimento de equalizacao a 1300°C,a3
mento 100X

perlita, se yerificou em alguns poucos centros distribuides ao acaso na
amostra (fig.5). Percebe-gse pelas micrografias que esta estrutura se o-
rigina nos contornos de grac da fase austenitica, progredindo para seu
interior,pois, os compostos ali precipitados bem como a nova fase, cres
cem em detrimento da matriz austenitica. A precipitacao intergranular
pode tambem ser vista nas figuras 3 e 4.

3.2, Medidas de Microdureza

Mostraremos em seguida, resultados de medidas de microdureza
realizadas nas amostras da liga austenitica estudada. Para essas medi-
das, todas as amostras foram polidas e atacadas quimicamente para obser
vaqio da microestrutura a ser estudada. ‘

A primeira etapa de medidas se constituiu na aplicagao de car-
ga uniforme (25g) em toda a extensao das amostras, para avaliacao da ho-
mogeneidade destas. Os resultados obtidos mostraram grande regularidade
0 que nos permitiu passar para a etapa seguinte de medidas que consistiu

na aplicagao de cargas de 10g a 100g em pontos quaisquer das amcstras.

- .
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Nas figuras 6 e 7 que seguem, temos as linhas de dureza das a-
mostras e.tudadaé. onde se pode observar a variacao da microdureza com a
adigio de Nb e tratamentos térmicos e mec@nicos. Observa-se nas figuras,
o aumento da microdureza das amostras contendo Nb, notadamente a amostra
lemivada e recozida. Vale salientar que as amostras ditas normalizadas
(tratsmento inicial imposto a todas) sofreram recogimento de austénitiz_a_
cio a 1100°C; enquanto aquelas laminadas, apds normalizacao, sofreram re
cosimento a 1ooo°c. sempre seguidos de resfriamento ao fluxo de argonio,
Note~ge 0 aumento da varisgdo da wicrodureza nas amostras laminedas em
relacao &s outras; pois, as deslocagoes introduzidas mecanicamente alia-
das a processos térmmicos, através da reeriiataliuqio. criam econdigoes fa
voraveis para a precipitagso de particulas de Nb na austenita,

2,
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Figura 6. Linha de dureza do ago tipo 321 normalizado
com e sem adigao de Nb

- - = = Material Original Ve 76.2Kg /mm>

Material Original+0.1Z Nb HV=100,4Kg Iﬂnn2

£ importante notar nas figuras 6 e 7 que o aumento da microdure=-
za das smostras contendo Nb & acompanhsdo por uma reducao do coeficiente
de relaxzacao elastica. Este fato, que podera implicar em prejuizo de ou-
tras propriedades também desejdveis nestes materiais, justifica o empre-
go dos diversos métodos de caracterizacao aqui meneionados, a busca de o
timizagao do uso do Nb como elemento microligante. '
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Pigura 7. Linha de dureza de smostras do ago tipo 321
laminadas 20% a frio apds normalizacao e recozidas a "
1000°C com e sem adigao de Wb.

- = = = Material Original HV= 88.8Kg/m2

———— Material Original+0.1Z Nb  HV=128,5Kg/mm’

3.3. Envelhecimento a 700°C

Os corpos de prova submetidos ao tratamento de envelhecimento
a 700°c. foram laminados 202 a frio, encapsulados em vacuo e recozidos
durante 207 horas. Nestes corpos de prova, observou-se uma distribuicao
preferencialmente intergranular de precipitados, evidenciando uma decom

posicao da austenita nesta regiao como se previa (vide fig.8).

W

Procurou-ge com a deformacao plastica, introduzir outros cen- e
tros de nucleagao no interior dos graos da austenita. O motivo da cria- A
gao destes centros & uma possivel melhora das propriedades do material
na presenga de carbonetos precipitados, pois, os precipitados intergra-

nulares podem agir como obstacules ao movimento das deslocacoes duramte
uma deformagao subsequente(n) (fig.9).
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Figura B, A austenita em decomposicac na amostra do a=
co inox tipo 321 com adigao de 0.1% de Nb, trabalhado
a frio 202 e recozido a 700°C durante 207 horas. 500X

Figura 9. Precipitacao no interior do grao da austeni-
ta, produzida por deslocagoes mecanicamente introduzi-
das na amostra do aco tipo 321 com adigao de 0,17 Nb
trabalhada a frio 20Z e recozida a 700°C durante 207
horas. 200X
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4. Discussio

Embora nao possamos diretamente obgervar o efeito das adicoes
de Nb nas propriedades do material, estamos buscando nos estudos de pro-
priedades como microdureza e resistividade elétrica, com o auxilio da mi
croscopia e metalografia, melhor compreensao dos mecanismos de precipita
¢ao amostras pré-tratadas térmica e mecanicamente, que serao estudadas
antes, durante e apds irradiacoes com neutrons rapidos. Por ocasigo da
conclusao dos dados experimentais que eatao sendo coletados, procuraremos
num quadro geral, aquilatar a aplicabilidade deste e de outros materiais
em ambientes nucleares, com o que esperamos contribuir ao estudo de damnos
de radiagoes em metais e ligas.

5. Conclusoes

5.1. A adigdo de Nb em pequenas quantidades nas ligas austeni-
ticas, aumenta a microdureza destas, notadamente nas amostras submetidas
a tratamentos térmicos e mecanicos subsequentes.

5.2. As deslocacoes introduzidas mecanicamente aliadas a proces
sos térmicos, através da\recristalizaqio. criam condigoes favoraveis para
a precipitagao de particulas de Nb na austenita, melhorando o desempenho
da quantidade adiciomada e seu efeito mas propriedades do material. ‘

5.3. Dos resultados experimentais apresentados, observa-se que ;f
o aumento da microdureza & acompanhado por uma redugao do coeficiente de
relaxagao eldstica que devera implicar em prejuizo de outras propriedades
também desejaveis nmestes materiais; portanto, adigoes em diferentes quan
tidades serao estudadas, a busca de otimizacao do uso do Nb como microli
gante.

5.4. Nao obstante o aco 321 usado ja seja um material estubili
zado com Ti, ainda assim o Nb aparece como microligante eficiente, mesmo
em quantidades muito pequenas em relagao a quantidade de Ti presente,su=~
gerindo que no uso exclusivo entre um e outro, iguais resultados se pode
alcangar com quantidades de Nb menores em relagao ao Ti.

* Trabalho a ser apresentado na V Conferencia Interamericana

de Tecnologia de Materiais de 6 a 10 de novembro de 1978 =
Sao Paulo, SP - Brasil

*#% CARREI-Area de Danos de Radiacao-I1.E.A.~S80 Paulo, SP
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