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RESUMO

Medidas da fração volumétrica de 6 ferrita em aço

inoxidável austenitico AISI 304 foram feitas por difração de

Raios X, metalografia quantitativa (contagem pontual) e pelo

emprego de um aparelho comercial especifico para este fim,

que opera segundo principio magnético-indutivo: O Medidor de

Taxa de Ferrita 1053/Institut Dr. Forster. Os resultados fo

ram comparados tomando-se como referência aqueles obtidos por

contagem pontual. Foi também investigada a influência da mar

tensita provocada por deformação mecânica, nestas medidas.

As determinações feitas por difração de Raios X ,

pela razão entre as intensidades integradas das linhas (211)

da ferrita e (311) da austenita, se mostraram em excelente

acordo com aquelas feitas por contagem pontual. Obteve-se uma

curva de correção para as leituras do aparelho comercial em

questão, para teores de até 20% de 6 ferrita em aços inoxidá

veis 18/8.

Demonstra-se que, dependendo do método de medida

empregado e do tratamento superficial ao qual as amostras a

serem analisadas foram submetidas, a presença de martensita,

gerada por deformação mecânica da matriz austenitica, é um

problema que deve ser considerado.
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SYNOPSIS

Measurements of 6 ferrite volumetric fraction in

AISI 304 austenitic stainless steels were done by X-ray difrac

tion, quantitative metallography (point count) and by merms

of one specific commercial apparatus whose operational princi

pie is magnetic-inductive: The Ferrite Content Meter 1053 /

Institut Dr. Forster. The results obtained were comparated

with point count, the reference method. It was also invest^

gated in these measurements the influence of the martensite

induced by mechanical deformation.

Deverminations by X-ray diffraction, by the ratio

between integrated intensities of the ferrite (211) and auste

nite (311) lines, are in excelent agreement with those taken

by point count. One correction curve for the lectures of

the commercial equipment in focus was obtained, for the

range between zero and 20% of 6 ferrite in 18/8 stainless

steels.

It is demonstrated that, depending on the employed

measurement method and surface finishing of the material to

be analysed, the presence of martens ite produced by mechanical

deformation of the austenitic matrix is one problem to be

considered.
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1. . INTRODUÇÃO

Usinas nucleares com reatores a água leve (PWR) e a

próxima geração de reatores rápidos regeneradores (FBR) em-

pregam uma grande quantidade de aço inoxidável austenitico

em suas fabricações. Vasos de pressão nas indústrias nuclear,

química e petroquímica, utilizam largamente soldas em aços

inoxidáveis austeníticos em seus revestimentos internos.

Os aços inoxidáveis austeníticos, série 300, em ge

ral exibem em regiões de solda uma estrutura duplex, isto é,

apresentam alguma fração da fase delta (6) ferrita na matriz

austenítica. A priori, a quantidade de 6 ferrita que pode e£

tar presente nesses materiais é função da composição química

e das suas histórias térmicas. Esta quantidade é influenciada

por fatores tais como taxa de solidificação, segregação e

trabalho a quente, além da diluição do metal de adição no me

tal base durante os processos de soldagem [1,2].

Os códigos de projeto e construção de reatores nu-

cleares são muito severos no que diz respeito às caracterís-

ticas metalúrgicas dos materiais usados na construção nucle-

ar. Uma das exigências de tais códigos é limitar a extensão

de microfissuras em soldas austeníticas, o que pode ser con-

seguido através do controle da composição química do metal

de adição destas soldas, que afeta o teor de 6 ferrita pre-

sente nas mesmas.

Embora as soldas em aços inoxidáveis austeníticos

possuam excelente resistência a corrosão generalizada, nos

ambientes aos quais são normalmente expostas, formas de cor-
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rosão localizada tais como "pitting", corrosão intergranular

e corrosão sob tensão podem ocorrer, resultando em falhas no

revestimento. No que diz respeito à corrosão localizada,duas

variáveis metalúrgicas são de grande importância: o teor de

6 ferrita e o grau de sensitização dos contornos de grão do

material.

O teor de 6 ferrita afeta significativamente as

propriedades mecânicas e de resistência ã corrosão sob ten-

são dos aços inoxidáveis austeniticos, podendo causar efei-

tos benéficos ou prejudiciais, dependendo do teor e da apli-

cação do material.

Portanto, é extremamente importante a determinação

dos teores de 6 ferrita, principalmente na faixa de 1 a 12%,

face ãs especificações de projeto para as diversas aplicações

dos materiais austeniticos.

Este trabalho, eminentemente experimental, tem por

objetivo comparar métodos destrutivos de medida de 6 ferrita ,

como difração de Raios X e Metalografia Quantitativa, com um

método não destrutivo de medida ("Ferrite Meter"),além de ana

lisar em que condições é realmente aceitável o emprego da me

dida não destrutiva, a qual é de grande interesse prático.

Também, é discutida a influência da martensita provocada por

deformação mecânica em tais medidas. Em função disto, foram

preparadas amostras, efetuadas medidas e comparados resulta-

dos, conforme descrito nos capítulos posteriores.
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2. O EFEITO DO TEOR DE 6 FERRITA NAS PROPRIEDADES DOS

AÇOS INOXIDÁVEIS AUSTENlTICOS E SEUS MÉTODOS DE MEDIDA

2.1 Efeitos do Teor de 6 Ferrita

Os efeitos gerais da ferrita em juntas soldadas de

aço inoxidável austenitico são [1-6]:

• Soldas de r.ços inoxidáveis austeniticos em peças de por

te, como espessuras maiores que 1/2", são susceptíveis a fis-

suras ou trincas. Quantidades de 6 ferrita entre 4% e 8% dis-

tribuídas uniformemente na matriz austenitica melhoram signi-

ficativamente o comportamento das juntas soldadas,em termos de

evitar a fissuração das mesmas, tornando estas reqiões mais dúteis.

Fissuras são pequenas trincas com orientação preferen

ciai perpendicular ao eixo da solda e perpendicular â direção

de maior tensão residual, que ocorrem em soldas durante o pro

cesso de reaquecimento, quando um passe adicional de soldagem

é depositado sobre um passe já existente. Localizam-se geral-

mente na zona termicamente afetada pelo passe de soldagem pre

cedente, aquela área que atingiu temperaturas logo abaixo da

temperatura de fusão do aço, e podem se estender através do

passe que as causou [1].

Uma correlação entre teor de ferrita e fissuras é fei

ta por LUNDIN em [7].

• Dependendo do ambiente, o teor de ferrita e a sua distribujL

ção são de fundamental importância na determinação da suscepti

bilidade do material â corrosão sob tensão,e também na deter-

minação do modo de propagação de trincas nas soldas de estru-
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tura duplex. Quando a quantidade de ferrita presente gera na

matriz austenitica caminhos que permitam a fácil propagação

de trincas por corrosão sob tensão, estas regiões tornam-se sus

ceptiveis a tal ataque. Quando isto não ocorre, pode ocorrer

corrosão por dissolução preferencial da ferrita ou das regi-

ões da interface ferrita/austenita. A zona termicamente afeta

da da estrutura duplex formada durante a operação de soldagem

parece ser particularmente sensível â corrosão sob tensão

[8-11 ] .Também, as regiões de estrutura duplex são mais suscep_

tiveis ã iniciação de "pits'; sendo que a resistência a "pitting"

diminui com o aumento do teor de ferrita, conforme MANNING

[12].

• Quando os aços inoxidáveis austeniticos com algum teor de

6 ferrita são expostos a temperaturas de serviço entre -500°C

e 900 °C/ ou mesmo a tratamento térmico após a soldagem, por

longos períodos de tempo, sofrem o processo de transformação

da ferrita em fase sigma ( o) e, em menor extensão, em fase

intermetálica chi < x)> Também são formados carbetos, particu

larmente M23Cg» especialmente durante o inicio do envelheci-

mento. A presença destas fases na microestrutura pode provocar rup-

tura por fluência, reduzem a dutilidade, a resistência ao im-

pacto e a resistência à corrosão, segundo SPRUIELL [13] e

GRAY [14].

• O aumento do teor de 6 ferrita geralmente aumenta o limite de

resistência dos aços inoxidáveis austeniticos. Um estudo da

influência do teor de 6 ferrita nas propriedades mecânicas de

soldas de aços inoxidáveis austeniticos é feito por HAUSER e

VANECHO [15], bem como por BERGGREN e OUTROS [16].
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• A fase 6 ferrita é ferromagnêtica, enquanto a patriz

austenitica não o ê. Em aplicações onde é reoueri-

da pequena permeabilidade magnética, como,por exemplo,em par-

tes de reatores nucleares de fusão, pode ser necessário um

baixo teor ou mesmo nenhuma quantidade de ferrita em soldas.

• 0 teor de 6 ferrita afeta também a tenacidade ã fratura em

temperaturas criogênicas, de juntas soldadas de aço inoxidã -

vel austenítico, segundo trabalhos recentes de READ [17] e

WHIPPLE [18].

2.2 Métodos de Medida

Existem muitas técnicas empregadas para a medida

da fração volumétrica de 6 ferrita, nem todas totalmente estu

dadas e sendo muitas delas afetadas em maior ou menor grau pe

Ia morfologia e distribuição da ferrita e composição do mate-

rial. Podemos citar inúmeros métodos de medida, destrutivos

ou não destrutivos, e mesmo empíricos. Os métodos empíricos são

baseados em diagramas estabelecidos a partir da composição quí

mica do material de soldagem e fornecem apenas valores aproxi-

mados. 0 método destrutivo mais empregado envolve metalogra -

fia quantitativa. Também podem ser feitas medidas por difra -

ção de Raios X [19]. Métodos mais especializados envolvem

medida por saturação magnética [4,20], ou ainda medida ele

troquímica (21].

Os métodos* não destrutivos usuais, para os quais exis

te uma série de instrumentos comerciais no mercado internaci

onal, baseiam-se nas propriedades magnéticas da fase 6 ferrita
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ccno principio operacional. Resultados obtidos can tais aparelhos,

assim ccno vários métodos destrutivos, são bastante discutidos na litera-

tura [1, 2, 4, 5, 20].Técnicas mais sofisticadas envolvem Es-

pectroscopia MÕssbauer [22, 23]. 0 uso desta técnica para

este fim ainda não foi suficientemente explorado.

Apesar dos muitos métodos existentes, na prática tem-

se verificado que a medida de 6 ferrita está sujeita a um con

siderável grau de incerteza. Ainda não se estabeleceu um meto

do de medida que meça o teor absoluto de ferrita e que sirva

como referência para efeito de padronização.

Em vista disso, o Welding Research Council (HRO/USA,

apoiado pela American Welding Society (AWS), adotou o uso de

um aparelho comercial - o Magnegage1 - como instrumento primá_

rio de medida de 6 ferrita, utilizando para sua calibração um

conjunto de padrões do National Bureau of Standards (NBS), con

sistindo de camadas de cobre de espessuras entre -0,2 mm e

2,0 mm,depositadas sobre uma base de aço carbono, obviamente

magnética. A partir desse conjunto de padrões, a resposta do

Magnegage, cujo principio de operação é magnético, é calibra-

da em uma unidade arbritãria chamada de "Número de Ferrita

(FN)11, conforme norma AWS A4.2-74 [24], Este procedimento visa

a comparação de resultados obtidos por diferentes laboratórios.

Ê importante notar que, tendo sido definido arbitrariamen

te, o FN não é equivalente a % de ferrita. De fato, os núme-

ros de ferrita FN são aproximadamente iguais a % de ferrita

até em torno de 8%, havendo grande divergência para teores

maiores.

1 American Instruments Company / USA
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Existsm outros aparelhos comerciais especificados

para a medida não destrutiva do teor de 6 ferrita. 0 CDTN -

Centro de Desenvolvimento da Tecnologia Nuclear - possui um,de

nomidado "Ferrite Content Meter 1.053". *

Dentro do CDTN há a possibilidade de se efetuar a

medida de 6 ferrita tanto por método não destrutivo, pelo uso

do aparelho acima citado, como também por métodos destrutivos,

como difração de Raios X e metalografia quantitativa. Outros

métodos podem vir a ser desenvolvidos.

1 Institut Dr. Forster. D-7410, Reutlingen / west Germany
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3. AMOSTRAS

3.1 Preparação

Amostras foram preparadas a partir de uma chapa de

aço inoxidável austenítico AISI 304, cuja estrutura original

se vê na Figura 3.1, com a seguinte composição química*:

C Cr Ni Mn SI Mo N P S

0,053 17,8 8,2 1,4 0,65 0,15 0,032 0,025 0,0039

Todas as amostras foram confeccionadas na forma de disco com

22mm de diâmetro por 2mm de espessura (espessura nominal da

chapa).

* % em peso, conforme análise.

ÜUli

Ü
ISÍ
'IB

Kl

üSi
Figura 3.1 - Micrografia evidenciando a estru

tura original do material utili-

zado neste trabalho. Ataque com

ácido oxálico.

100X.
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3.2 Precipitação de 6 Ferrita

Para se obter uma sér ie de amostras com diferentes te

ores de 6 ferrita,foram f e i t o s tratamentos térmicos em forno

de indução e atmosfera de 500 Torr de Argônio, sempre com a

duração de 90 minutos a temperaturas constantes, variando desde

1280°C a 1390°C, seguidos de resfriamento brusco em solução saturada de

Cloreto de Cálcio (CaCl2>, ã - 20°C. Cano resultado de tais tratamentos

térmicos, foram obtidas 10 amostras, cem teores de ô ferrita variando en-

tre 1,4% e 33,6%, conforme determinado por método metalográ-

fico descrito abaixo. Deve ser notado que a estrutura obtida

a partir destes tratamentos térmicos (Fig. 4.1 a 4.3) contrasta

com a estrutura fina da ferrita encontrada em soldas. A Figura 3.2 mostra

o diagrama de fase pseudo binário pare. a liga em questão.

Figura 3.2

Diagrama de fase pseudo

binário para os aços

Cr/Ni.
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3.3 Normalização das Amostras

Devido ao fato de a deformação mecânica das amostras

vir a provocar precipitação de martensita nas mesmas, con-

forme é mostrado no capitulo 5., o que pode afetar

os resultados de Raios X, as amostras a serem utilizadas em

medidas por difração de Raios X, inclusive aquelas que sofre-

ram tratamento térmico para precipitação de 6 ferrita, foram

normalizadas através do seguinte procedimento:

- Polimento em lixas de carbeto de silício até lixa

600.

- Polimento em pastas de diamante de 15, 2,5 e 0,25 ym

- Ataque químico com reagente de Vilella

- Observação ótica da estrutura

- Retorno â pasta de diamante de 0,25um até retirar

todo o ataque químico.

As duas últimas etapas foram repetidas até que se

observasse uma total ausência de deformação da matriz. Tal

procedimento se fez necessário devido â verificação de que

apenas uma série de polimentos até o diamante (0,25 pm) , ape-

sar de oferecer uma superfície perfeitamente polida, não é

suficiente para acabar com toda a camada inicialmente deforma^

da pelas lixas de papel, o que condiz com os dados contidos na

Figura 3.3, retirada de BÜHLER e HOUGARDY [25]. Também,várias

tentativas de polimento químico não deram resultados positi-

vos, provavelmente pelo fato de se ter uma área muito grande

a ser polida (*v 4 cm1). Em todas as tentativas, o que ocorreu

foi o polimento de algumas regiões das amostras, enquanto que

outras sofriam ataque.
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24

20
pr'pfund. Mal da cômodo deformada

«amante J1U-H
ao

10 20 30 40 w iO 7O » tO
tamanho da «roo do abrasive (Mm)

Figura 3.3 - Influência do Tamanho de Grão

do Abrasivo na Profundidade da

Camada Deformada (Retirada de

BCHLER e HOUGARDY I25U.
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4. MEDIDAS DO TEOR DE 6 FERRITA

Os teores de 6 ferrita precipitados nas amostras nu-

meradas de 01 a 10 foram determinados por contagem pontual,di^

fração de Raios X e pelo uso de um aparelho comercial específi.

co para este fim, que opera segundo método de medida magnéti-

co-indutivo: O Ferrite Content Meter 1.053, do Institut Dr.

FÕrster.

4.1 Contagem Pontual

A determinação da fração volumêtrica por método meta

lográfico foi feita de acordo com a norma ASTM E-562-76 [26] ,

isto é, por contagem pontual sistemática, optou-se por uma con

tagem sistemática ao invés de aleatória, conforme sugerem al̂

guns autores [21, devido ã não homogeneidade da distribuição

da ferrita em algumas amostras.

Na análise por contagem pontual, uma série de pontos

igualmente espaçados (rede) são superpostos a um campo ótico

da amostra e o número de pontos que "caem" em uma dada fase

são contados. A fração volumêtrica desta fase é relacionada

com a razão entre o número total de pontos da rede e o nume

rn de pontos contados para a fase.

Após o polimento adequado das amostras, as mesmas fo

ram atacadas com o Reagente de Vilella (5 ml de ácido clorídrico,

1g de ácido pícrico, 100ml de álcool etílico95%).Foi utilizado um

microscópio binocular Zeiss/Photomicroscope II, com aumento

de 200x e projeção em tela com rede de 85mmX85mm e 100 pontos

(25 pontos para as amostras 06, 09 e 10).
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Na Tabela 4 . 1 , são apresentados o número de pontos

aplicados*a cada amostra, área varrida e a fração volumétrica

de 6 f err i ta , com os respectivos l imites de confiança de 95%.

Da Figura 4.1 à 4.3 são apresentadas micrografias

das amostras nas quais se vêem campos típicos c?e cada uma, evi-

denciados os grãos de 5 ferr i ta na matriz austenit ica .

Apôs as medidas metalogrâficas, as amostras de 01 a

10 foram submetidas ao processo de normalização descrito ante

riormente, sendo que para três delas determinou-se novamente

o teor de 6 ferri ta (amostras 02, 03 e 08). Estas determinações

em superfícies bem mais profundas que as anteriores mostram a uniformida

de da fase 6, permitindo a comparação dos resultados obtidos por difra-

ção de Paios X após o abaixamento da superfície do material, cor. os re-

sultados metalográficos precedentes. Tal uniformidade é c lara, e

pode ser comprovada pela comparação dos dados da Tabela 4.1

com os dados da Tabela 4 .2 .

As folhas de trabalho que levaram aos dados das Ta-

belas abaixo são apresentadas no Apêndice A.

TABELA 4.1 - Fração Volumétrica de 6 Ferrita Determinada
por Contagem Pontual

Amostra

01

02

03

04

05

06
07

08

09
10

Pontos Aplicados*

32000

20000

20000

20000

20000

12500

10800

10000

7000

5500

Área Varrida
mmxnun

8,5

8,2

7,5

6,0

8,0

5,0
7,5

4,0

4,3
8,5

X

X

X

X

X

X

X

X

X

X

6,5

4,3

3,5

3,0
4,0

2,5

2,3

4,0

3,0

2,2

% de 6

1,4
4,0

7,1
7,8
8,4

12,0

17,9

18,7

25,1

33,6

Ferrita

+ 0,2

0,3

0,4

0,4

0,5

0,6
0,7

0,6

1,0
0,8

* Pontos Aplicados » (n9 de pontos da rede) X (n? de vezes
que a rede foi aplicada à amostra)
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TABELA 4.2 - Fração Volumétrica de 6 Ferrita, determinada

por Contagem Pontual Após a Normalização das

Superfícies

Amostra

02

03

08

Pontos Aplicados

30000

15000

15000

Area Varrida
mmxmm

7,5 x 8,0

não anotada

6,5 x 4,0

% de 6 Ferrita

4,1 7 0,5

7,9 7 0,5

18,1 + 0,8

Figura 4.1 - Hicrografias das Amostras

a) 01, com 1,4% de 6 Ferrita

b) 02, com 4,0% de d Ferrita

Ataque com reagente de Vilella

200 X.
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Figura 4.2 - Micrografias das Amostras - a) 03, com 7,1% de 6
Perrita; b) 04 , com 7,8% de 6 Perrita; c) 05 ,com
8,4% de 6 Ferrita; d) 06 , com 12,0% de 6 Ferrita.
Ataque com reagente de Vilella
200 X.
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\

Figura 4 .3 - Micrograf ias das Amostras - a) 07» com 17,9% de
6 F e r r i t a ; b) 03 , com 18,7% de «S F e r r i t a ; c) 09 ,
com 25,1% de 6 F e r r i t a ; d) 10;com 33,6% de & Ferrita
Ataque com reagen te de V i l e l l a .
200 X.
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4.2 Difração de Raios X

4.2.1 Análise quantitativa por intensidades integradas

A medida quantitativa de fases por Difração de Raios

X requer a comparação direta das intensidades integradas

dos picos de difração selecionados, pois a intensidade das

linhas de difração das fases presentes em uma amostra depende

das proporções destas na amostra [27 - 31]

A intensidade integrada I de uma reflexão (hkl), pa

ra um difratometro, é dada por [32-35]:

T J I3 » 1
I (hkl) = If-Zj -̂ —£ -U FF* m ' ^ " s ^o exp(-2M) A(9) V

m_ c 32irr v sen Goos 6

onde: I = intensidade do feixe incidente

e,me= carga e massa do elétron

c = velocidade da luz

X = comprimento de onda da radiação incidente

A s área da seção transversal do feixe incidente

v • volume da célula unitária da fase considerada

F,F* » fator de estrutura e seu complexo conjugado para a

reflexão (hkl)

m * fator de multiplicidade para o plano (hkl)

d * ângulo de Brag

exp -2M = fator de temperatura de Debye Waller

A(8) • fator de absorção

V • volume relativo da substância considerada

r • raio do circulo do difratometro
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Podemos reescrever a expressão anterior em uma for-

ma mais usual como:

I(hkl) = K FF* m LP exp(-2M) A(6) ̂-*
v

Sendo:

I e4A3A
K = Q -• = constante independente da estrutura e

2 4
quantidade da fase.

LP s 1+co:> = fator de polarização-Lorentz
sen26cos9

N

n=

e x P [2iri(hu + kv + lw ) ] , Somados nos N á t o -n n n n
mos da célula unitária, em posições de
coordenadas fracionais uvw, da fase con
siderada. 0 fator atômico f é função
de sen 6/X.*

exP (-2;:) : M = 3h? M + iOO) , x . ± , 4<x) J. [
mK0 4 x T x '0

onde: h = constante de Planck

K = constante de Boltzmann

m • massa do elétron

T s temperatura absoluta

6 " temperatura característica

» Função de Debye**

* Tabela 71 , [33J .

** Tabela 79 , [ 3 3 ] ,
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O fator de absorção depende da geometria da amostra.

Para superfície planas, que é o caso, a absorção é independen

te de 9e é dada por A(6) = 1/2y, onde p é o coeficiente de

absorção linear da fase.

Definindo o Fator de Intensidade Relativa R como:

R = FF* m LP exp(-2M) / v2

para uma fase qualquer, a Intensidade Integrada será dada por

1 • I R V / 2n

Para o caso particular em que há apenas duas fases

presentes, ferrita e austenita (ou martensita e austenita), e

designando a austenita pelo índice y e a ferrita (ou mar-

tensita) pelo índice o , vem:

I/I = R V / R VY a Y y a a

V /V - T R / T R ÍTl
V O / V Y O K Y Y a ( '

A partir da equação (I), que fornece o volume relati

vo entre as fases e sendo que só existem as duas fases, isto

é,

va • vY = 1 = 100%

tem-se:

(II)

A equação (II) fornece a fração volumetrica da fase

em função da razão entre as intensidades integradas pa-

a, de acordo com os picos de difração sele-ra as fases Y

cionados.
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Os valores dos fatores de Raios X das três fases que

são de interesse neste trabalho estão listados para as várias

linhas na Tabela 4.3. Devido aos parâmetros de rede muito se-

melhantes e à radiação incidente usada - (Cu Kct) , os picos da

ferrita e da nartensita se superpõem,conforme se vê das Figu-

ras 4.5 e 5.8, por exemplo? Também, os dubletos (112)/(211) ,

(101)/M10), (200)/(002), (202)/(220) e (310)/(301) da marten-

sita não são resolvidos, o que implica em considerar para es_

ta fase fator de estrutura e multiplicidade de célula cúbica

de corro centrado [31]. Tais observações levam a fatores de Raios X

idênticos para a ferrita (cúbica de corpo centrado) e a martensita

(tetragonal de corpo centrado), exceto, é claro, o volume da célula unitá

ria.

4.2.2 Medidas por difração de Raios X

As medidas por difração de R-X foram feitas em um

Difratômetro Rigaku/Geigerflex, com o uso de tubo de cobre e

cristal monocromador, operando a 40 kV e 20 mA. As amostras

foram colocadas em um porta ^amostras giratório que oferece

uma rotação constante de 92 rpm, de modo a permitir que os

difratogramas independessem das posições das amostras no su-

porte. Após várias experiências prévias, selecionaram - se para

as medidas de fração volumétrica fendas de 0,5, velocidade do

goniõmetro de 0,25°/min, constante de tempo de 10 s e máxima

sensibilidade para o anrlisador de altura de pulsos. A veloci

dade do papel do registrador escolhida foi de 10 mm/min. 0

goniõmetro foi alinhado com o auxílio de padrão de silica.

* Dal a necessidade do procedimento de normalização descrito

em 3.2.
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TABELA 4.3 - Fatores de Raios X para a Ferrita e Martensita

(fases a), e para a Austenita (fase Y)» cal-

culados para a radiação Cu K - 1,5418 A*. *

Ferrita (CCC) i a = 2,8672 8 ; v = 23,5709 8 3

Martensita (TCC) : a a 2 ' 8 6 5 6 * . v = 23,5873 X3

c - 2,8724 A

Linha

a(110)

a(200)

a(2H)

a(220)

a(310)

e°

22,4

32,5

41,1

49,4

58,'

f

17,91

14,73

12,79

11,33

10,33

FF*

4(17,91)2

4(14,73)*

4(12,79)'

4(11,33)*

4(10,33)'

e-2M

0,981

0,962

0,943

0,925

0,908

m

12

6

48

12

24

LP

11,20

4,84

3,12

2,73

3,14

Ra

3,04

0,44

1,66

0,28

0,53

Austenita

Linha

Y(111)

Y(200)

Y(220)

Y(311)

YÍ222)

Y(400)

0o

21,8

25,5

37,5

45,4

48,0

59,2

ICFC) :

f

18,15

16,87

13,53

11,99

11,56

10,22

a = 3,5575 8

FF*

16(18,15)2

16(16,87)'

16(13,53)»

16(11,99)2

16(11,56)2

16(10,22)2

e-2M

0,982

0,975

0,951

0,934

0,928

0,905

•
9

m

8

6

12

24

8

6

v = 45,0227 8 3

LP

12,49

8,35

3,63

2,81

2,74

3,25

2,55

1,10

0,60

0,71

0,21

0,15

* a e c s parâmetros de rede, conforme [33]

v « volume das células unitárias



24

Para os espectros completos (29 : 42° a 120°), as

condições utilizadas foram de 4°/min para a velocidade do go-

niômetro, constante de tempo de 2 s e velocidade do papel

de 20mm/min. Os outros parâmetros foram os mesmos citados no

parágrafo anterior.

As amostras utilizadas apresentaram textura pronun-

ciada, pois medidas de intensidade para diferentes linhas con

sideradas e também para determinadas linhas quando da amostra

colocada em posições estáticas variadas, levaram a valores de

Va(%) os mais diversos. Tais medidas não foram registradas.

Alguma indicação da presença de textura é também vista nos di

fratogramas do Apêndice B, onde as intensidades relativas pa-

ra as várias amostras não estão de acordo com aquelas encon -

tradas em situações de orientação totalmente aleatória dos

planos cristalograficos para o ferro y e ferro a (Tabela 4.4).

TABELA 4.4 - Intensidades Relativas entre as Várias Linhas

para o Ferro y e Ferro a, com Distribuição To

talmente Aleatória dos Planos Cristalográfi -

cos [36].

Fe Y

Fe a

hkl

I/I,

hkl

I/I,

111

100

110

100

200

80

200

20

220

50

211

30

311

80

220

10

222

50

310

12

400

30

222

6

* I1 • máxima intensidade
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A linha y mais fortemente afetada foi a >(220), que

é a linha recomendada em [31] para medidas com amostras que

não apresentem orientação preferencial. Explica-se a grande a

fetação dos picos y(220) pelo fato de tal plano ser paralelo

ao plano de escorregamento ^(110) de um cristal cúbico de cor

po centrado laminado a frio [29].

A linha y menos afetada por textura, segundo [29] ,

é a linha (311), a linha y de menor simetria. Uma análise dos

dados contidos em [30] indica que para uma superfície parale-

la ã superfície de laminação, o uso do par de linhas y(311) e

ct(211) leva a medida compatíveis com aquelas obtidas pelo uso

da média das intensidades integradas para várias linhas y e a.

Em função disto, optou-se pelo uso apenas do par de

linhas acima citado (y (311) e a(211)), ao invés do uso dos vá-

rios pares y(hkl) e a(hkl), como indicado por alguns trabalhos

[30,37]. A adequação desta escolha para as amostras em questão

foi corroborada pelos resultados metalográficos, como é mostra-

do adiante.

Para cada uma das amostras numeradas de 01 a 10, fo

ram feitas três difrações entre os ângulos 29 de 81,0o a 84,0°

(a(211) e entre os ângulos 26 de 89,5° a 92,5° (Y(311)). A

tabela 4.5 mostra os resultados para a média das três difra -

ções, as quais apresentaram uma dispersão pequena. As intensi.

dades integradas foram medidas com o uso de um planímetro de

compensação.

A Figura 4.4 mostra a correlação entre a razão das

intensidades integradas para a linha (211) da ferrita e a li-

nha (311) da austenita e a fração volumétrica de 6 ferrita.Os
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valores obtidos levaram a uma correlação fracamente não line-

ar para o ajuste pelo método dos mínimos quadrados [38,39] ,is_

to é, a função obtida foi:

V = 30,68 d a/I y)
0,85 . B2 _, R' = 1,00

Uma difração típica de cada amostra é apresentada da

Figura 4.5 ã Figura 4.7.

TABELA 4.5 - Fração Volumétrica de 6 Ferrita, Obtida por

Difração de Raios X.

Amostra

01*

02

03

04

05

06

07

08

09

10

IY / Ia

38,80

9,60

5,87

5,03

4,78

3,16

2,00 '

1,91 ,y

1,28

0,81

% de 6 Ferrita

1,1 - 1,0

4,3 1 1,0

6,8 - 1,0

7,8 1 1,0

8,2 i 1,0

11,9 1 1,0

-17,6 í 1,0

18,3 - 1,0

25,0 1 1,0

34,5 1 1,0

*OBS: A amostra 01, cujo teor de 6 ferrita determinado metalo*

graficamente é de 1,4%, está no limite de resolução pa-

ra as difrações de R-X nas condições aqui empregadas.

Apesar de não haver nenhuma confiabilidade nos dados da

amostra em questão, das Figuras 4.7 b e B.12, é admissí-

vel assumir uma resolução de 1 1,0% para todas as ou-

tras medidas por difração de Raios X, feitas nestas mes-

mas condições já citadas.
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O 0.5

RAZÃO ENTRE INTENS. INTEGRADAS la/ly

Figura 4.4 - Correlação entre a razão das intensida-

des integradas para as linhas o(211) e

Y(311) e o teor de 6 ferrita obtido por

difração de Raios X.
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OBS: Os teores de 6 Ferrita indicados nas Figuras 4.5,

4.6 e 4.7 correspondem à média das difracões fei-

tas para cada amostra,em questão, e não ao teor

calculado apenas para a difração mostrada.
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4.3 Medidor do Teor de 6 Ferrita (Ferrite Meter)

4.3.1 Principio operacional

O aparelho fabricado pelo Institut Dr. FÔrster, o

Ferrite Content Meter 1.053, usa uma sonda cujo esquema é mo£

trado na Figura 4.8, onde há um pino central ferromagnetico

colocado entre dois pares de enrolamentos ligados em série: a

bobina de excitação e a bobina de recepção. Esse arranjo for-

ma um transformador diferencial.

Uma corrente alternada circula através da bobina de

excitação,induzindo uma diferença de potencial na bobina re-

ceptora, conectada em oposição à primeira. Quando o pino ferro

magnético não está em contato com uma superfície qualquer, a

voltagem de saída, isto é, a diferença de potencial desenvol-

vida na bobina receptora é zero. Quando tal pino é colocado

em contato com uma superfície metálica contendo fase magnéti-

ca, o campo magnético é perturbado devido â presença desta fa_

se. A voltagem de saída é então proporcional â quantidade de

fase magnética presente np metal em análise.

O aparelho ê ajustado para fornecer leituras em ter

mos de porcentagem de Ferrita, tendo quatro escalas cobrindo

de 0 a 1%, 3%, 12% e 50%. Para calibração o aparelho traz con

sigo um único padrão de pó de ferro misturado a uma resina ma

triz, especificado pelo fabricante como 9,5% de ferrita.

Segundo [40], o raio de ação da sonda é de aproxima

damente 1,5 mm, isto é, o material que influencia a leitura

do aparelho representa uma superfície de mais ou menos 3mm de

diâmetro em torno do pino de contato.
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1. Pino ferromagnético

2. Bobina de excitação

3. Bobina receptora.

Figura 4.8 - Principio de construção

da sonda do ferrite me-

ter [38].

4.3.2 Avaliação da profundidade de leitura do ferrite

meter / V

Visando determinar qual é a espessura da camada de

material analisada pelo ferrite meter e qual a influência do

uso de amostras com espessuras muito próximas â mínima reco-

mendada pelo fabricante [40)f que é de 1,5mm, foram feitas di

versas leituras do teor de 5 ferrita a partir do padrão com

9,5%. Usando discos de aço inoxidável austenitico 304 cor. espes

surasdeo,19, 0,47, 0,63 e 1,00mm colocados sobre o padrão, fo
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ran obtidas as seguintes leituras:

espessura (mm)

leitura ( % )

0,00

9 . 5

0,19

4 , 7

0,47

3 ,1

0,63

2,40

1,00

1,45

1,47

0,86

1,63

0,72

0 ajuste dos dados acima pelo método dos mínimos

quadrados a uma exponencial resultou em um indice de correla-

ção R2 = 0,97 para a seguinte exDressão (Figura 4.9):

% = 6,96 exp(-1,46x) ; x ê dado em mm.

Portanto, o uso de amostras com espessuras de 2,00irm

ou pouco menores devido ao polimento (2. 1,78 mm), não vai afe

tar significativamente os resultados obtidos no que diz res-

peito ã comparação do ferrite meter com outras técnicas de me

d ida.

10.

3. (mm)

Figura 4.9 - Leitura do ferrite meter em função da

espessura da camada não magnética (AISI

304) colocada sobre o padrão para cali-

bração, que acompanha o aparelho.
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4.3.3 Medidas

Para cada uma das amostras foram feitas em torno de

30 medidas, varrendo a superfície das mesmas por completo, to

mando-se o cuidado de evitar efeito de borda. Para tanto as

amostras foram colocadas sobre uma mesa com micrõmetros para

translaçao x e y, sendo as leituras efetuadas em pontos dis-

tantes 3,00 mm uns dos outros, e nunca a menos que 2,00mm das

bordas. A sonda foi mantida na vertical, pois variações acen-

tuadas na inclinação da mesma em relação à superfície da amo£

tra implica em alteração na leitura do aparelho.

Os resultados obtidos por esse método de medida maç[

nético-indutivo são apresentados na Tabela 4.5, onde são da-

dos os valores médios das frações volumetricas de 6 ferrita ,

com seus respectivos desvios padrão. As medidas que levaram

a tais números são apresentados no Apêndice C.

Note-se que os desvios padrão para todas as amos-

tras estão acima do erro de medida inerente ao aparelho, que

é especificado como sendo de-+5%,, -3% do fundo de escala uti-

lizado. »• ..,.

TABELA 4.5 - Fração Volumétrica de 6 Ferrita, obtido com

o uso do Ferrite Meter*

Amostra

01

02

03
04

05

% Ferrita

0,93 2

1,50 *

5,7 1

4,8 i

5,4 Í

0,38

0,63

1,5
0,6

1,3

Amostra

06
07

08
09

10

%

6

12

12
24

30

Ferrita

,8 1 1,0

,5 i 1,1

,1 * 2,2

1 1
* 4

* Média de 'v 30 medidas.
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5. INFLUÊNCIA DA MARTENSITA NA DETERMINAÇÃO DO TEOR

DE 6 FERRITA
i

A maioria dos aços inoxidáveis austeniticos e espe-

cialmente os aços tipo 18/8 (AISI 304) sofrem transformação

martensitica quando deformados a frio [41,42]. A quantidade de

martensita precipitada depende do grau de deformação e da temperatura na

qual esta se dá. A martensita, assim cano a ferrita,é uma fase magnética.

5.1 Polimento Mecânico

O polimento mecânico, mesmo com lixa de carbeto de

silício de granulação fina (20 um), provoca transformação mar

tensitica superficial significativa. Tal fato implica em difi

culdades para a preparação de amostras para difração de Paios

X e justifica o procedimento utilizado para normalização das

.nesmas, descrito em 3.2, conforme já observado.

Para mostrar também aqui a relação entre o tratamen

to superficial e a transformação martensitica, oito amostras

inicialmente normalizadas (série M) forar. submetidas, ja polimento automá
••'• "f

tico em condições idênticas , apenas variando-se a granulome

tria das lixas empregadas.

Os polimentos automáticos foram realizados em uma

politriz Struers DP-U, durante 5 minutos, a uma rotação de

400 rpm, com um fluxo d'água para refrigeração das amostras de

400 ml/min e CO.T. ur.a compressão sobre as mesmas de 0,3 Kgf.

As lixas empregadas e seus tamanhos médios de grão,

conforme FAZANO [43], assim como as quantidades de martensita

transformada em cada amostra, medidas por difração de R-X,são
i

dadas na Tabela 5.1.
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TABELA 5.1 - Lixas Usadas para Polimento Mecânico e a Quanti-

dade de Transformação Martensitica Provocada.

AMOSTRA

LIXA N?

TAMANHO MÉDIO
DE GRÃO (ym)

% MARTENSITA

MO*

0,25

0

M1

600

20

4,6

M2

500

24

5,6

M3

400

28

10,6

M4

320

34

11 ri

M5

220

58

13,5

M6

180

81

17,9

M7

150

96

28,5

(*) Normalizada.

As porcentagens de martensita listadas na Tabela 5.1

são resultados de uma única difração para cada amostra, e cãl̂

culadas conforme descrito em 4.2, a partir dos fatores de R-X

da Tabela 4.3. Foram tomados os picos a(211) e Y ( 3 1 1 ) .

A Figura 5.1 mostra a relação entre o tamanho médio

de grão e a quantidade de martensita transformada, medida por

difração de R-X.

Da Figura 5.2 à Figura 5.9 são mostradas as difra -

çoes de Raios X para as amostras da série M, as quais sofreram

polimento mecânico. Na Figura 5.10 é dada a leitura do Ferri-

te Meter para cada uma das amostras polidas mecanicamente, on

de também se vê tal resultado para uma amostra inicialmente

normalizada e que foi escovada severamente com uma escova de

aço elétrica, muito usada para limpeza de juntas soldadas.

A pequena influência destas modificações superfici-

ais na leitura do Ferrite Meter deve-se à pequena profundida-

de da camada deformada nestes casos, em relação â profundida-

de "enxergada" pelo aparelho, que é de aproximadamente 2mm,
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conforme determinado na seção 4.3. Mesmo para a escova de aço

ê valida tal afirmação, pois esta arranca material da superfi

cie, deixando uma camada deformada rasa.

50, 75 . 100
TAMANHO DE GRÃO </tim)

r

Figura 5.1 - Quantidade de Martensita Transformada, em

Função do Tamanho de Grão das Lixas Empre

gadas no Polimento Mecânico. Determinações

Feitas por Difração de Raios x, pela Razão

entre as Intensidades Integradas das li-

nhas 7(311) ea(211) .
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FIG.5.2-Difraçõo de RaiosX para a amostra MO (normalizada ). Nerhuma quan-

tidade de martensita é detetada.

t i

FIG.5.3 -Difração de RaiosX para a amostra M1. Lixa 600 (20 ftm). 4,6 % de
martensita transformada.
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FIG.5.4-Difração de RaiosX para a amostra M2. Lixa 500 (24/im). 5.5 % de

martensita transformada.

II* 19

FIG. 5.5-Difração de RaiasX para a amostra M3. Lixa 400 (28#irri). 10,6 % de

martensita transformada.
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f]I*IBTENIH(311)';

• 2"

FIG.5.6-Difração de RaiasX para a amostra NU. Lixa 320 (34/xm). 11.1 % de
mortensita transformada.

FID.5.7-Difração de RaiosX para a amostra M5. Lixa 220 (58 /im). 13.5% de
martensita transformada.
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FIG.58-Difraçõo cie RaiosX para a amostra M6. Lixa 180Í81 (am). 17,9 %

de martensita transformada.

91

FIG.5.9-Difraçõo de RaiosX para a amostra M7 Lixa 150 (96^m). 28,5 %

de martensita transformada.
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Figura 5.10 - Leitura do Ferrite Meter para as Amostras

Polidas Mecanicamente e para uma Amostra

Lixada com Escova de Aço Elétrica. As Li-

nhas Tracejadas Indicam o Desvio Padrão.

5.2 Jateamento

0 tratamento superficial por jateamento com microes

feras de vidro é uma prática usada tanto para limpeza como

para acabamento. Este tratamento provoca transformação marten
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sitica em camada profunda do material, quando aplicado na mai

oria dos aços inoxidáveis austeníticos, podendo acarretar em

leituras expressivas quando do uso do Ferrite Meter para es -

tes materiais. Isto pode levar a erros enormes na determina -

ção do teor de 6 Ferrita em superficies assim tratadas.

Para mostrar a influência da martensita induzida por

jateamento na determinação do teor de 6 ferrita, uma série de

amostras - série J - -oi jateada com tempos de jateamento

de 20, 40, 60, 80, 100 e 120 s e nas seguintes condições:

- ângulo de incidência do jato: 90°

- pressão média do ar comprimido: 80 psi

- distância entre a pistola e a superfície: 20cm

- esferas tipo Blastibrás AD, com diâmetros de 105

a 210ym.

As quantidades de martensita transformada por jatea

mento nas amostras da série J foram medidas por difração de

Raios X, nas mesmas condições descritas em 4.2, sendo que es-

ses resultados estão apresentados na Tabela 5.2, que também a

presenta a leitura do Ferritê Meter para estas amostras. A

Figura 5.11 mostra a relação entre o tempo de jateamento e a
f

quantidade de martensita transformada, para as amostras em

questão, conforme resultados obtidos por Raio X.

As Figuras 5.12 e 5.13 mostram as difrações de

Raios X que levaram às determinações de martensita transforma-

da para as amostras da série J.

A Figura 5.14 mostra a relação entre a leitura do

Ferrite Meter e o tempo de jateamento, para esta série de

amostras.
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TABELA 5.2 - Porcentagem de Martensita Transformada e Leitura

do Ferrite Meter para as Amostras Jateadas.

Amostra

J1

J2

J3

J4

J5

J6

Tempo de
Jateamento(s)

20

40

60

80

100

120

% de Martensita
Transformada (R-X)

22,6 4 1,0

41,9 4 1,0

45,4 4 1,0

53,5 4 1,0

60,2 4 1,0

70,6 4 1,0

Leitura do
Ferrite Meter(%)

0,6

1,0

1,3

2,2

2,2

2,4

0 20 £0 60 80 100
TEMPO DE JATEAMENTO,s

Figura 5.11 - Quantidade de Martensita Transformada em

Função do Tempo de Jateamento, para as

Amostras da Série J . Determinações Fei-

tas por Difração de Raios X, para as li-

nhas Y(311) e a (211)
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b)

c)
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FIG.5.12-Difrações de RaiosX para as amostras da série J. Amostras:

a) J1, 22,6% de mortensita.

b) J2,41,99/o ••

c) J3.A5.A% »

dlJA 53.5% «
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• . . . . ; . : . - . . ( . ; .

b)

II
• \ : % . . , • " •

FIG.5.13-Difrações de RaiosX para as amostras da série J. Amostras:

a) J5. 60,2% de martensita.

b}J6, 70,6%. H
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2,0

1,0

• + • • + • • + •

20 40 6 0 80 100 120 WO

TEMPO DE JATEAMENTO, S

160 180

Figura 5.14 - Leitura do Ferrite Meter em Função do

Tempo de Jateamento, para as Amostras

da Série J. A Parte Pontilhada da Cur

va foi Obtida por Extrapolação com B<a

se em um Valor Obtido para 240 s de

Jateamento.

200

Também, alguns ensaios preliminares realizados em

solução de cloreto de magnésio (MgCl2) a 155°C, indicaram que

o jateamento de superfícies de aço inoxidável austenltico pro

voca uma deterioração da performance de tal material em rela-

ção ã corrosão sob tensão.
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6. DISCUSSÃO

t
Neste capitulo são comparados os resultados das

medidas do teor de ó ferrita obtidas pelos diferentes meto -

dos, assim como também são colocadas as dificuldades ineren -

tes a cada um desses processos de medida. Tais resultados es-

tão listados na Tabela 6.1.

Conforme se pode observar da Tabela abaixo, os re -

sultados das medidas por difração de Raios X, pela razão entre

as intensidades integradas das linhas Y(311) e a(211), estão

em ótima concordância com aqueles obtidos pelo método metalo-

gráfico tomado como referência, isto é, por contagem pontual.

A correlação entre os dois métodos de medida da fração volume

trica de 6 Ferrita é mostrada na Figura 6.1.

Alguns dados obtidos tanto por BASU E OUTROS 130]co

mo por AZEVEDO e GALV&O DA SILVA [37] parecem confirmar que

o procedimento acima, quando aplicado na análise de superfí -

cies paralelas a superfície de laminação de chapas, realmente

levam a resultados bastante satisfatórios, concordando com a-

queles obtidos neste trabalho.

Nas condições aqui empregadas para as difrações de

Raios X, é possível medir-se teores de 6 Ferrita maiores que

aproximadamente 3%, e com uma precisão de 'v-H, o que concorda

com GUNIA e RATZ [2]. Nas medidas por difração de Raios X em

aços inoxidáveis austeniticos, é de fundamental importância

considerar-se a influência da martansita nos resultados. Como

foi mostrado no capítulo anterior (Figura 5.1 e 5.11), deter-

minados procedimentos de acabamento superficial que envolvam

deformação podem induzir a transformação de quantidades apre-
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ciáveis da matriz austenitica em martansita, a qual quando não

retirada convenientemente por certo irá mascarar por completo

qualquer resultados obtido, pois as linhas de difração da mar

tensita e da ferrita se superpõem.

Portanto, todo o processo de preparação de amostra

para medida de 6 ferrita em aços inoxidáveis austeniticos por

difração de Raios X deve levar em conta as possíveis transfo£

inações martensiticas provocadas por deformação mecânica. Tal

problema se torna ainda mais grave quando do UFO de difratrô-

metro portátil, situação em que é dificultada a preparação a-

dequada da superfície a ser analisada.

TABELA 6.1 - Fração Volumétrica de 6 Ferrita, Obtida por Dife

rentes Métodos de Medida

Amostra

01

02

03

04

05

06

07

08

09

10

Metalografia

1,4 •

4,0 +

7,1 +

7,8 +

8,4 +

12,0 +

17,9 +

18,7 +

25,1 •

33,6 +

0,2

0,3

0,4

0,4

0,5

0,6

0,9

0,7

1,0

1,4

Difração

1,0 +

4,3 +

6,8 +

7,8 +

8,2 í

11,9 i

18,3 í

17,6 1

25,0 i

35,1 i

R-X

1,0*

1,0

1,0

1,0

1,0

1,0

1,0

1,0

1,0

1,0

Ferrite

0,93 +

1,50 +

5,7 •

4,8 +

5,4 +

6,8 +

12,5 +

12,1 +

24 +

30 +

Meter***

0,38

0,63

1,5**

0,6

1,3

1,0

1,1
2,2

1

4

* Limite de resolução do método nas condições aqui empregadas

** Amostra contaminada durante o tratamento térmico para ore

* cipitação de ferrita.

*** Média de *> 30 leituras, com respectivo desvio padrão
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DIFRACAO DE RAIO X

10 20 30

% DE FERRITA POR CONTAGEM PONTUAL

Figura 6.1 - Correlação entre as Medidas do Teor de

6 Ferrita por Método Metalografico

(Contagem Pontual) e por Difração de

Raios X.
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As determinações do teor de 6 ferrita pelo emprego

do Ferrite Meter 1.053 levaram sistematicamente a medidas in-

feriores àquelas determinadas por contagem pontual. Para teo-

res de ferrita até 20% pode-se assumir uma correlação fraca -

mente não linear entre os teores medidos pelo Ferrite Meter e

pelo processo metalográfico, dada pela seguinte equação obti-

da pelo método dos mínimos quadrados, com um índice de corre-

lação de 0,96:

% FM = 0,52 (% CP) 1' 0 6

onde: %FM = leitura do Ferrite Meter

%CP = fração volumétrica, por contagem pontual.

Esta correlação encontrada difere bastante da corre

lação teórica esperada para tal aparelho, conforme mostra a

Figura 6.2. No ajuste da curva de correlação experimental des_

sa Figura, a medida assinalada com (*) foi desprezada por ter

sido contaminada durante o tratamento térmico de precipitação

de 6 ferrita.

Os resultados do Capítulo 5 mostram que apenas as

transformações martensíticas profundas, como aquelas provoca-

das por jateamento,poderão afetar significativamente as medi-

das do Ferrite Meter.

A correlação experimental entre as leituras do Fer-

rite Meter e o teor de 5 Ferrita determinad. por contagem pon

frual permite uma correção das leituras de tal aparelho para

os aços inoxidáveis austeníticos 18/8, como mostra a Figura

6.3. Para aços de composição química que difiram significati-

vamente dos aços 18/8, deve-se verificar se tal curva de cor-

reção seria válida, uma vez que, conforme BREWER e MOMENT [5),

a composição química das amostras afetaria a resposta do apa-

relho em questão.
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FERRITE METER

ccrrolopâo toârica ,'\

/
«rrolopoo oncontroda

0 10 20 30

% DE FERRITA POR CONTAGEM PONTUAL

Figura 6.2 - Correlação entre as Medidas do Teor de

6 Ferrita pelo uso do Ferrite Meter

1.053 e por Contagem Pontual.
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7. CONCLUSÕES

Os resultados obtidos neste trabalho permitem as

seguintes conclusões:

- Difração de Raios X é uma técnica de medida da fração volu-

métrica de 6 ferrita em aços inoxidáveis austeniticos viá-

vel para teores acima de aproximadamente 3%.

- A razão entre as intensidades integradas para as linhas

YÍ311) e a (211) ofereceram excelentes resultados para as amos

trás em questão, e ao que parece a utilização de apenas es-

tas duas linhas levam a bons resultados quando a superfície

em análise for paralela ã superfície de laminação de chapas.

- Deve-se dar uma atenção especial, nas medidas por difração

de Raios X, à possibilidade dos resultados serem mascarados

pela presença de martensita advinda de transformação marten

sítica sofrida pela matriz austenitica, provocada por de-

formação mecânica.

- 0 Ferrite Meter 1053, desde que usado adequadamente, é um

instrumento aceitável para a medida não destrutiva do teor

de 6 ferrita em aços inoxidáveis austeniticos.

Apresenta a vantagem de permitir a leitura pontual, o que

não ocorre com a difração de Raios X.

- Para aços inoxidáveis 18/8 deve ser usada a curva de corre

ção do Ferrite Meter mostrada na Figura 6.3, para teores

de até 20% de ferrita.

- Limpeza de soldas com escovas de aço não afetam a medida

não destrutiva do Ferrite Meter.
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O emprego de acabamento superficial que induza transforma-

ção martensitica em camada profunda dos aços inoxidáveis

austeníticos, tal como jateamento com microesferas de vi-

dro, afeta medidas a serem feitas nesses materiais com o

Ferrite Meter.

O jateamento provavelmente piora o desempenho dos aços ino

xidáveis austeniticos em relação ã corrosão sob tensão.Tal

problema deve ser estudado convenientemente.



56

APÊNDICE A

Folhas de trabalho para determinação da fração volu

métrica Vy, de uma segunda fase a, e seu limite de confiança

relativo de 95%(RCL), conforme a norma ASTM E - 562 [26],

Os dados da Tabela 4.1 correspondem às folhas de

trabalho das páginas 57 a 66 . As folhas de trabalho restan-

tes referem-se aos dados da Tabela 4.2.
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APÊNDICE B

Difrações completas das amostras de 01 a 10, bem

como de um aço inoxidável ferritico AISI 430 e de uma amostra

normalizada, isto é, um aço inoxidável austenitico AISI 304 .

Os difratogramas foram obtidos com o uso de radiação Cu-Ka,nas

condições descritas em 4.2 . As porcentagens de ferrita indi-

cada nas Figuras deste apêndice são aquelas determinadas por

metalografia quantitativa.
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Figura B.1 - Aço Inoxidável Ferrítico AISI 430
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Figura B.2 - Amostra Normalizada (Aço Inoxidável Austcniti

co AISI 304).
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Figura B.3 - Amostra 10 . 33,6% de Ferrita
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Figura B.4 - Amostra 09. 25,1% de Ferrita
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Figura B.5 - Amostra 08. 18,7% de Ferrita
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Figura B.6 - Amostra 07. 17,9% de Ferrita
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Figura B.7 - ATOostra 06. 12,0% de F e r r i t a
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Figura B.8 - Amostra 05. 8,4% de Fcrrita
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Figura B.9 - Amostra 04. 7,8% de Ferrita
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Figura B.10 - Amostra 03. 7,1 % de Ferrita
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Figura B.12 - Amostra 01. 1,4% de Ferrita.
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APÉUDICE C

Medidas do Teor de 6 Ferrita can o Uso do Ferrite Meter

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12

13

14

15

16

17

18

19

20

21

22

23

24

25

26

27

28

29

30

Média

01

0,56

0,34

0,76

0,55

0,47

0,82

0,80

0,68

0,90

0,73

0,92

0,82

1,18

1,10

1,15

0,98

1,42

1,28

1,23

1,52

1,60

1,55

1,45

1,20

0,91

0,52

0,61

0,79

0,90

0,41

0,93

10,38

02

1,30

1,55

2,05

1,85

1,10

1,40

2,00

3,00

2,00

2,75

3,00

1,62

1,20

1,10

0,95

1,00

1,42

1,55

1,86

1,00

1,20

1,05

1,05

1,25

1,48

1,05

0,70

0,60

1,50

10,63

0 3 *

5,1

6,3

6,1

6,3

7,2

7,1

6,8

5,7

5,6

6,9

7,1

7,0

5,3

1,5

1,7

4,9

6,6

6,7

6,8

5,5

5,3

6,4

6,3

6,4

5,6

3,6

5,1

4,8

4,6

5,7

11,5

04

5,6

6,1

5,4

4,9

4,9

5,3

5,2

5,2

5,2

4,8

4,3

4,5

4,6

5,0

4,6

4,1

3,8

3,7

4,2

5,1

5,6

4,9

3,8

3,9

4,2

4,7

4,7

4,6

4,5

5,8

4,8

10,6

05

6,2

6,8

7,6

8,2

7,8

6,5

5,6

4,9

3,9

4,3

4,8

5,6

5,9

6,7

6,2

5,1

4,4

4,0

3,8

3,7

4,2

4,6

5,4

6,2

5,7

5,0

4,2

3,9

5,4

11,3

06

8,2

7,6

8,1

8,5

7,7

6,7

6,7

8,2

6,9

6,2

6,4

7,2

8,7

8,6

7,6

7,2

6,7

6,1

5,7

6,2

5,9

5,4

6,2

6,4

6,8

6,3

5,9

5,4

5,1

6,8

n,o

07

10,0

10,8

9,8

12,2

11,9

11,6

12,4

13,9

12,1

11,9

12,1

12,3

12,1

12,5

12,3

12,3

12,0

12,3

13,8

13,0

12,1

12,4

12,6

10,5

10,8

12,2

12,8

14 5

12,1

t 1,1

08

11,7

12,5

11,3

11,5

14,4

15,8

14,4

12,7

9,8

12,9

14,3

15,0

15,3

12,0

15,2

15,5

14,2

12,6

8,0

11,3

12,7

14,0

13,1

12,0

8,2

10,0

10.9

10,4

9,8

12,5

* 2.2

09

24

24

26

25

24

24

23

23

23

22

24

25

24

26

26

24

24

23

22

23

23

23

22

23

24

26

25

23

23

23

24

± 1

10

33

33

32

28

24

30

32

33

34

34

30

30

30

28

?3

22

28

30

3?

34

29

34

32

29

24

30
1 4

* Amostra contaminada durante o tratamento tcmüco do precipitação de

FOT-TH t .-í
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