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Resumo

Este trabalho apresenta um estudo sobre a andlise das particulas de
segunda fase num aco inoxidavel austenitico de alto teor de nitrogénio especificado
como ISO 5832-9, utilizados na fabricacdo de implantes ortopédicos. Anélises
metalograficas através da microscopia eletrobnica de varredura e microscopia
eletrbnica de transmissao através da analise de amostras atacadas eletroliticamente
com HNOs;, analise por espectroscopia de energia dispersiva (EDS), difracao de
raios-X mostram a presenca das particulas de segunda fase, e entre estas estdo as
fases intermetdlicas conhecidas como a fase Z, que € um nitreto complexo de
cromo-nidbio, a fase de Laves, a fase Sigma, os nitretos de cromo e de nidbio, e a
fase Qui, e o aparecimento destas fases dependem da temperatura e do tempo de
envelhecimento.

Palavras-Chave: Envelhecimento, Microscopia eletronica, Fases intermetalicas,
Difracao de raios-X e EDS.

Abstract

This work presents a study on the analysis of the second phase particles in
the austenitic stainless steel of high nitrogen specified as ISO 5832-9 used in the
production of orthopedic implant. Metalographical observations through the optical
and scanning electron microscopy of samples attacked electrolytic with HNOG,
analysis of energy-dispersive spectroscopy, X-ray diffraction and transmission
electron microscopy shows the presence of particles of second phases, as well-
known as intermetallic phases as the Z phase that is a complex nitride of chromium-
niobium, the Laves phase, the sigma phase, the nitride of chromium and of niobium,
and the Chi phase. The presence of these phases depends on the temperature and
of the aging time.
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INTRODUCAO

Os acos inoxidaveis austeniticos ligados ao nitrogénio sdo materiais estruturais
importantes utilizados em reatores nucleares, como vaso de presséo, trocadores de
calor, mecanismo de transferéncia de fluidos etc. (Sundararaman et al., 1996).

Os acos inoxidaveis austeniticos sao utilizados a mais de meio século como material
de implante ortopédico para fixacdo de fraturas e substituicdo de juntas (Padilha &
Guedes, 1994). Atualmente o tipo de aco inoxidavel austenitico mais utilizado como
prétese ortopédica é o AISI 316L, no entanto, este ago é recomendado,
preferencialmente, para uso em proteses temporarios, embora, uma pequena
porcentagem de implantes permanentes sao fabricados com este material. O aco
inoxidavel AISI 316L é suscetivel a corrosdo localizada quando em contato com
fluido corp6reo, motivo pelo qual seu uso € indicado principalmente para aplicagdes
temporarios (Taira & Lautenschlager, 1992).

Em 1990, na Europa, comecgou a ser estudada uma nova classe de acos inoxidaveis
austeniticos com baixo teor de carbono e elevado teor de nitrogénio, até que em
1992 estes acgos foram classificados como ISO 5832-9, pela International
Organization for Standardization, como uma alternativa para substituir o 316L.
Algumas vantagens desse novo aco, ja foram apontadas por alguns pesquisadores,
em especial sua maior resisténcia mecanica e maior resisténcia a corrosao por pite e
sob fadiga, comprovada por Giordani (2001), que estudou esta liga na condicdo de
solubilizada na temperatura de 1030°C e Guimardes (2002), que estudou o
comportamento mecanico e de corrosdo deste aco quando submetido a tratamentos
térmicos em diversas temperaturas quando comparadas com a temperatura de
solubilizagéo.

Os materiais empregados na fabricacdo de implantes ortopédicos devem possuir
alguns requisitos essenciais como: biocompatibilidade, resisténcia a corrosdo no
ambiente hospedeiro, biofuncionalidade, propriedades mecéanicas adequadas a sua
funcionalidade e um preco compativel com a realidade brasileira (Ramires et al.,
1996).

Os implantes ortopédicos podem ser divididos em duas categorias: implantes
temporarios de fixacdo de fraturas e implantes permanentes de substituicdo de
partes do esqueleto humano. No implante temporario, espera-se resisténcia
mecanica suficiente para substituir temporariamente o papel desempenhado pelo
0sso em determinado segmento do aparelho locomotor, aliados a composicées que
nao promovam reacdes indesejaveis no organismo, até que o 0sso esteja totalmente
restabelecido. Exemplos classicos de um implante temporario que podem ser
citados séo as placas de fixagao para ossos fraturados, os pinos e os parafusos. No
implante permanente, ou seja, no caso de substituicdo de articulagbes, tem-se um
desafio adicional: suportar continuos movimentos e transmitir carga, que € o caso de
préteses de joelho, quadril e cotovelo (Chohfi et al., 1997; Fraker & Ruff, 1977).

As propriedades fisicas e mecanicas que devem ser consideradas s&o: dureza,
tracao, fadiga, tenacidade a fratura, abrasao, estabilidade dimensional, propriedades
viscoelasticas e permeabilidade a fluidos (Ratner, 1996; Zavaglia, 1993).



A presenca de um material estranho no corpo humano pode acarretar reacdes
localizadas ou sistémicas, e os principais efeitos sistémicos sdo: carcinogénicos,
metabdlico, imunoldgico e bacterialégico (Zavaglia, 1993).

Ornhagen et al. (1996) estudou dois tipos de acos inoxidaveis austeniticos com alto
e baixo teor de nitrogénio compativel com o ISO 5832-9 e observou que a diferenca
na resisténcia a corrosao entre as duas ligas nao foram significativas, mas a
resisténcia mecanica foi mais elevada para o de maior teor de nitrogénio e a
tenacidade foi maior para o ago de menor teor de nitrogénio. Além disso ele estudou
a influéncia da temperatura e do tempo de envelhecimento com a tenacidade a
fratura e verificou que a fragilidade ocorreu na temperatura de 800°C, e através de
analises no microscopio eletrénico de transmissao por padrao de difracao eletrénica
observou a presenca da fase Z no material solubilizado e da fase x no material
envelhecido a 800°C durante 4 horas. A composi¢do quimica da fase Z obtida por
analise de EDX corresponde ao seguinte aproximagcdo em porcentagens atdmicas
de elementos metalicos; 8% Fe, 36% Cr, 50% Nb, e 6% Mo. A queda na tenacidade
ocorre pela presenca da fase X, que apds um certo tempo no equilibrio se transforma
na fase o.

Segundo Padilha (1994), em alguns acos inoxidaveis 316 a fase o ja foi encontrada
com a seguinte composicdo em peso 55% Fe, 29% Cr, 11% Mo e 5% Ni, e a sua
cinética de precipitacdo é bastante lenta e nucleiando-se sempre incoerentemente
com a matriz em locais de alta energia, como em contornos triplos de grao,
contornos de graos e contornos de maclas.

Machado (1999), estudou quatro tipos de acos inoxidaveis e entre estes estava o
aco inoxidavel austenitico de baixo teor de carbono e alto teor de nitrogénio. Notou-
se que ap6s o envelhecimento ocorreu a precipitagdo de CroN e em seguida a
precipitacdo da fase sigma. A ocorréncia de fase sigma nos contornos de grao e
no interior dos graos austeniticos € explicada pelo empobrecimento localizado em
nitrogénio devido a ocorréncia de precipitacido de nitretos de cromo de maneira
continua. Nessas regides nao foi observada a formacao de ferrita. 0 nitrogénio
em solucédo soélida inibe a formacao de fase sigma. A precipitacao de nitretos de
cromo propicia a precipitagdo de sigma, pois ocorre uma diminuicdo dos teores
de nitrogénio da matriz. Por outro lado, pode-se questionar que a precipitacao
de nitretos de cromo também empobrece a matriz em cromo, que é um
elemento formador de sigma. No entanto, o empobrecimento em cromo é muito
menos significativo do que o empobrecimento em nitrogénio.

Segundo Lee et al. (2004), a sequiéncia de precipitacao foi CroN no contorno de grao em
CroN celular e finalmente sigma com o tempo de envelhecimento. Os mecanismos citados
por Lee sdo: i) precipitacao de carbonetos na matriz, transformacgéo de fase de gama para
alfa e nucleacéo da fase sigma em alfa. ii) a fase sigma se forma diretamente de gama
apos a precipitacao do carboneto Mx3Cs. iii) ago inoxidavel com (Cr + Ni) > 47% em peso a
precipitacdo de alfa precede a formacao de sigma enquanto que para conteldos menores
que 47% , afase sigma precipita diretamente de gama, e parcialmente do Mx3Ce.

A fase sigma também nao dissolve carbono e nitrogénio, os quais apresenta
maior solubilidade na austenita do que na ferrita. Elementos que nao se
dissolvem em sigma atrasam a sua formacao, sendo sua ocorréncia precedida



pela formacgéo de fases ricas nesses elementos, tais como carbonetos e nitretos
(Machado, 1999).

Giordani (2001), desenvolveu um trabalho com o aco ISO 5832-9 na condicdo
solubilizado a 1030°C por 1 hora, e 0 ASTM F 138 na mesma condig¢éo, concluindo
que o ISO 5832-9 apresentou resisténcia mecanica bem superior ao ASTM F 138.
Isto foi atribuido a combinacdo do nitrogénio e niébio em solugcao soélida intersticial,
ao endurecimento pela precipitacdo da fase Z e ao endurecimento por refino de grao
também influenciado pelas particulas de precipitado da fase Z, que ancoram o
crescimento do grdo durante o processo de recristalizacdo. Usando técnica de
dissolucao preferencial de fase, os precipitados foram analisados por difracdo de
raios-X, onde s6 a fase Z apareceu nesta condicdo. Andlises através do EDS
apresentaram a seguinte composicao média em peso 63,37% Nb, 29,83% Cr, 6,68%
Fe e1,2% Al.

A fase de Laves forma-se nos agos inoxidaveis austeniticos com teores de Mo
superiores a 2%, apoOs longos tratamentos térmicos de envelhecimento. A estrutura
atdbmica da fase de Laves hexagonal, com o0s seguintes parametro de rede:

a=473 A e c=772-785 A (Padilha & Guedes, 1994; Machado, 1999).

A fase de Laves mais comum nos acos inoxidaveis austeniticos é do tipo
C14(MgZny), apresentando as seguintes estequiometria: FesMo, FeoTi e FesNb.
Outros dois tipos de fase de Laves existentes sdo C15(Cu2Mg) e C136(MgNiy).

A fase de Laves nao provoca o endurecimento por precipitacdo, Unico efeito
benéfico causado por esta fase ao material, ela causa queda da ductilidade e
empobrecimento da matriz em Mo, Ti, e Nb. Uma outra caracteristica apresentada
por Laves é a capacidade de dissolver C.

A composicao da fase X, que possui estrutura cubica, é dada por FezsCrio2Mo1. A
ocorréncia desta fase esté ligada a teores de Mo superiores a 3% no sistema Fe-Cr-
Ni (Machado, 1999). Sua presenca também ja foi verificada no sistema Fe-Cr-Ni-Ti,
onde foi encontrada com composicdo FessCrisNigTiz. Ainda que tenha uma
composicao muito préxima da fase sigma, difere-se desta por ser capaz de dissolver
carbono, além poder ser coerente com a matriz (Padilha & Guedes, 1994). A
presenca do nitrogénio influencia a cinética de precipitacao da fase qui atrasando
sua formacao (Machado, 1999).

Nos acos inoxidaveis austeniticos pode ocorrer precipitacdo de nitretos e de
carbonetos, no estado soélido, em temperaturas abaixo de 1100°C, pois as
solubilidades do nitrogénio e do carbono caem sensivelmente abaixo desta
temperatura (Machado, 1995). Por outro lado, abaixo de 500°C a precipitacao
de nitretos e de carbonetos ocorre de maneira muito lenta. A formacao de fase
sigma em agos inoxidaveis austeniticos é mais lenta quando comparado aos
acos inoxidaveis duplex. O limite inferior de temperaturas para ocorréncia de
precipitacdo de fases intermetalicas estd em torno de 600°C. Na verdade,
abaixo dessa temperatura a cinética de precipitacao pode ser bastante lenta
(Padilha & Guedes, 1994; Machado, 1999).



MATERIAIS E METODOS

O material utilizado neste trabalho € o aco inoxidavel austenitico de alto teor de
nitrogénio especificado como 1SO 5832-9. Este aco foi fornecido pela Baumer S/A na
condicdo de solubilizada a 1030°C por 1hora, na forma de barras de 15,87mm, cuja
composicao esta apresentada na Tabela 1, que utiliza este material para confeccao
de préteses ortopédicas, conformadas por forjamento a quente, ap6s a solubilizacao.
O material fornecido pela Baumer foi produzido pela Villares Metals S/A  que
produziu, até o momento da entrega do material a Baumer, duas corridas deste aco,
utilizando um forno de fusdo por indugdo a vacuo, num processo conhecido como
V.I.M (Vacuum Induction Melting).

A porcentagem de nitrogénio desejada a neste material foi atingida pelo processo de
refusdo a vacuo sob escoéria eletrocondutora (ESR). Obtendo-se um lingote cilindrico
de 2 toneladas, com diametro de 15 polegadas e altura de 1,5 metro.

Em seguida foi realizado o tratamento de solubilizacdo. A temperatura de
solubilizacdo foi determinada experimentalmente, e as temperaturas utilizadas
inicialmente foram 950, 1000, 1050, 1100 e 1150°C durante 30 minutos, 1,2 e 5
horas, totalizando 20 condigdes. A temperatura escolhida para solubilizacdo deste
aco foi de 1030°C, durante 1 hora. Estas barras sofreram deformacao na direcdo
axial de 20%, e em seguida confeccionados corpos de provas (CDPs) retangulares,
gue em seguida foram envelhecidas em temperaturas de 600, 700, 800 e 900°C em
tempos de 1, 4 e 24 horas, para simular o processo de fabricacdo de proteses em
diversas temperaturas e tempos de envelhecimento. Apés o envelhecimento, os
CDPs foram cortados, embutidos polidos e submetidos ao ataque eletroliticos de
HNO3, para em seguida serem analisados pela microscopia eletrdnica de varredura
(MEV) e analise semiquantitativa por EDS. Corpos de provas retiradas da secéao
transversal foram preparados por lixamento, seguido pelo polimento mecénico para
analise de difracdo de raios-X. Além disso, corpos de provas na forma de discos
com espessuras de 100 um foram preparados no Tenupol-3 da marca Struers para
serem analisados no microscopio eletrbnico de transmissdo da marca Philips,
modelo CM 120 com tensao de aceleracao de 120kV.

Tabela 1. Resultado da andlise quimica do ago inoxidavel 5832-9, mostrando os
limites estabelecidos pela norma ISO 5832-9, e a comparacdo dos valores do
certificado de qualidade emitido pelas Industrias Villares S/A com o obtido pelo
CCDM.

COMPOSICAO QUIMICA| C |Si|Mn|Ni| Cr [Mo|Nb| S | P [Cu| N | Fe

(% PESO)
ISO-MINIMA - | - 12,009,019, |2,0|0,2| - - | - |0,2 |resta
5 5 5 | nte
ISO-MAXIMA 0,0 |0,7/4,2|11,|22, |3,0/0,8/0,01]0,0 [0,2] 0,5 [resta
8[5[5(0|0 0 25| 5 nte

CERTIFICADO VILLARES |0,0 |0,1(3,6{10,|21, |2,4|0,4|0,00 |0,0 |0,0|0,3 |resta
17|62 |6[06|4]2| 18 |13 |6 |70 nte
ANALISE CCDM 0,0 |0,0(3,8(11,|22, |2,4|0,4/0,00 [0,0 |0,0]0,2 |resta
321330601 ]2]26 [23|5 |91 nte




As analises foram realizadas no microscépio eletrénico de varredura Jeol JXA-840
A, e a analise por EDS foram realizadas num sistema de microsonda da marca
Noran Instruments, acoplado ao microscépio eletrdnico de varredura no Laboratério
de Analise e Caracterizacao de Materiais do DEMA-FEM-UNICAMP.

A difragdo de Raios-X foi realizada no Difratdmetro de Raios-X Philips modelo 1710
do laboratério de Difracdo de Raios-X do Instituto de Fisica da UNICAMP.

A preparacao e a analise no microscopio eletrdnico de transmisséo foram realizadas
no laboratério de Microscopia Eletrénica do DEMa/UFSCar.

RESULTADOS

Os resultados dos ensaios metalograficos sao mostrados nas figuras 1, 2, 3 e 4 que
exibem as fotomicrografias do aco inoxidavel ISO 5832-9, envelhecidas durante 1
hora, 4 e 24 horas nas temperaturas de 600°C, 700°C, 800°C e 900°C e atacadas
com o reativo de HNO3 obtidas no MEV.
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Figura 1. Micrografia obtida por microscopia eletrbnica de varredura do acgo
inoxidavel 1SO 5832-9, solubilizado a 1030°C durante 1 hora, resfriada em agua e
envelhecida a 600°C, durante 1 hora, 4 e 24 horas. Ataque eletrolitico HNOs.
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Figura 2. Micrografia obtida por microscopia éptica e eletrénica do aco inoxidavel
ISO 5832-9, solubilizado a 1030°C durante 1 hora, resfriada em agua e envelhecida
a 700°C, durante 1hora, 4 e 24 horas. Ataque eletrolitico HNOs.
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Figura 3. Micrografia obtida por microscopia éptica e eletrénica do aco inoxidavel
ISO 5832-9, solubilizado a 1030°C durante 1 hora, resfriada em agua e envelhecida
a 800°C, durante 1hora, 4 e 24 horas. Ataque eletrolitico HNOs.
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Figura 4. Micrografia obtida por microscopia éptica e eletrénica do aco inoxidavel
ISO 5832-9, solubilizado a 1030°C durante 1 hora, resfriada em agua e envelhecida
a 900°C, durante 1 hora, 4 e 24 horas. Ataque eletrolitico HNOs.

Microanalises pontuais (entre 1 a 2pm?) por energia dispersiva (EDS) foram
realizados nas particulas das Figuras 1 a 4. Estas revelaram que as particulas eram
compostas pelos seguintes elementos (% em peso), conforme mostra a Tabela 2.

As Figuras 5 a 10 mostram os resultados obtidos das amostras de ago
inoxidavel ISO 5832-9, através dos ensaios de difracdo de raios—X nas condi¢oes de
envelhecidas a 600, 700, 800 e 900°C durante 1hora, 4 e 24 horas.

As Figuras 11 e 12 mostram os resultados obtidos da andlise no microscopio
eletrénico de transmisséo.



Tabela 2. Resultados da Andlise por EDS mostrando os valore médios da
porcentagem em peso (%P) e o desvio padrao (DP) e as correspondentes fases,
em funcao da temperatura e tempo do envelhecimento.

T t Fase Fe Cr Ni Mo Si Nb
(°C) | (h) %P |DP| %P |DP|% |DP|% |DP|% |DP| %P |DP
600 1 Z (90 (04|32, |0,9(0,0/0,0(0,0/0,0({0,0|0,0{50, (0,7
600 4 Z (15, |4,0|31, {1,9(0,0/0,0{0,0/0,0{0,0|0,0|50, |4,1
600 24 Z (9,1 (02|32, |0,5(0,0{0,0(0,0/0,0{0,0|0,0{58, {0,7
700 1 y4 10, |2,2|32, {0,4(0,0(0,0/0,0/0,0{0,0|0,0|56, (2,0
700 4 Z (99 (02|33, |0,6({0,0/0,0{0,0/0,0{0,0/0,0|50, |0,8
700 24 Z (91 (0,1|31, {0,3(0,0/0,0{0,0/0,0{0,0/0,0|58, |0,9
700 24 c |58, [1,0|26, [2,5|7,5|0,6(|6,7|0,9(0,2|0,0{0,3 (0,1
800 1 Z (10, (1,8|32, |{0,9(0,0/0,0{0,0/0,0{0,0/0,0|57, |2,6
800 4 yA 10, |1,1|338, (0,6/0,0(/0,0|/0,0/0,0{0,0|0,0|55, |1,7
800 4 c |54, |0,2|32, (0,3(54/09]6,3|1,7|0,0{0,0|0,010,0
800 24 yA 10, |1,0|32, (0,4(0,0(0,0/0,0/0,0|0,0|0,0|54, (1,3
800 24 o |52, (2,0|34, [3,6|4,4|0,4|59|0,8(0,9|0,1({1,6 (0,1
900 1 Z (99 (0,5/33, |0,8(0,0/0,0(0,0/0,0{0,0|0,0{58, (0,7
900 4 Z (90 (0,534, |0,9(0,0/0,0({0,0/0,0{0,0|0,0(56, (1,4
900 4 o |56, |0,4|25, (0,7(7,9|1,6]/2,0/0,3|0,0{0,0|0,00,0
900 24 yA 10, |1,3|338, (0,6/0,0(/0,0|/0,0/0,0{0,0|{0,0|55, |2,0
900 24 o |53, |3,6|34, (1,8(46/|06|7,1|0,6/0,2{0,0|0,0 0,0

Média| Z (10, |1,6|32, |[0,7| - | - | - |- | -] - |56, [1,6
Média o |55 |1,4/30, ({1,8|6,0(/0,8|5,6/0,2| - | - - -
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Figura 5. Resultado obtido através do ensaio de Raios — X do Aco inoxidavel 1ISO
5832-9, envelhecida a 600°C e 700°C durante 1 hora.



1000 — - o - 100

Bog Crin | | E- | and Hh _ ¥
mp N = i i = | | 2
- r... " 2 g
x| =
z ]
o w600
o A
A -]
b =
= 4o E 400 iy ol
— bt L I+ rl == |
= E = B =l ) -
- = - = = o A =fa=
b8 = o T g t= &
! 2| | aoal | T 2= | A
P—— o s s s VPR WL PP W
o ; ; | BaE e o L AP AU B A e 1.1
i i a0 4 80 -1} i} an 0 3 an [ 1] [T 6 B
28 (grawE) 25 (i)

Figura 6. Resultado obtido através do ensaio de Raios — X do Aco inoxidavel 1ISO
5832-9, envelhecida a 800°C e 900°C durante 1 hora.
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Figura 7. Resultado obtido através do ensaio de Raios — X do Acgo inoxidavel 1ISO
5832-9, envelhecida a 600°C e 700°C durante 4 horas.
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Figura 8. Resultado obtido através do ensaio de Raios — X do Aco inoxidavel 1ISO
5832-9, envelhecida a 800°C e 900°C durante 4 horas.



1000 10110
il el = 0GR - f!l
. 800 = ; 5 =
] r o T = G
3 & C
-E &00 f!ﬂﬂ
= =
g 400 &
1.5
3 il = .E. saa . =
& & = E = - L
200 {5 | E B i z a
W - = 0| 5 B g8z | =
(- J I o o g |3 )
| "’—-ﬂlm | = = I“ IJ b
ol : . it P s el .._Lﬂhm
z0 a0 40 50 &0 0 a0 1] Ao i gd Al o il
gl 25 lgraush

Figura 9. Resultado obtido através do ensaio de Raios — X do Ago inoxidavel ISO
5832-9, envelhecida a 600°C e 700°C durante 24 horas.
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Figura 10. Resultado obtido através do ensaio de Raios — X do Ago inoxidavel ISO
5832-9, envelhecida a 800°C e 900°C durante 24 horas.
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Figura 11. Resultado obtido através do ensaio de Raios — X do Ago inoxidavel ISO
5832-9, envelhecidas a 800°C e a 900°C durante 4 horas. Em (a) observa-se a fase
Z e em (b) afase Qui.
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Figura 12. Resultado obtido através do ensaio de Raios — X do Ac¢o inoxidavel 1ISO

5832-9, envelhecidas a 800°C e a 900°C durante 24 horas. Em (a) tem-se NbN na
forma de bastonetes e em (b) o CroN .

DISCUSSAO

Através da analise por EDS verificou a presenca da fase Z em todas as
temperaturas e tempos de envelhecimento com composicdo média em peso
56,36%Nb 32,78%Cr 10,72%Fe, além disso foram constatada também a presenca
da fase sigma a partir da temperatura de 700°C em tempo de envelhecimento de 24
horas, e nas temperaturas de 800°C e 900°C em tempos de 4 e 24 horas com
composicao média em peso 55,15%Fe 30,88%Cr 6,0%Ni 5,67%Mo.

Através do ensaio de difracdo de raios-X foram detectados a presenca de
precipitados, que ndo apareceram nos exames por microscopia éptica, eletrbnica de
varredura e EDS nas temperaturas de ensaios de 600 a 900°C durante 1hora e
temperaturas de 600 a 900°C durante 4 e 24 horas. A fase sigma s6 nio apareceu
na temperatura de 700°C durante 1 e 4 horas. Na analise por EDS na temperatura
de 600°C e 800°C durante 1 hora de envelhecimento a fase sigma até entdo nao
tinha sido detectado. A fase de Laves (n) néo tinha sido detectado em nenhuma
temperatura de envelhecimento, apareceu nas temperaturas de 700°C durante
24horas e 900°C durante 1 hora de envelhecimento, isto porque as dimensdes tanto
da fase sigma como da fase de Laves eram tdo pequenos que nao puderam ser
analisados pelo feixe eletrénico, que estava incorporando parte da matriz na sua
analise, mascarando portanto o resultado da analise.

A andlise no MET foram realizadas somente em tempos de 24 horas, pois nestas
temperaturas foram constatadas em trabalhos anteriores uma queda acentuada na
tenacidade, principalmente nas temperaturas de 700, 800 e 900°C. Através da
analise no MET em amostras envelhecidas entre 600°C e 900°C durante 24 horas,



observou-se que a fase Z estava presente em todas as temperaturas de
envelhecimento. O nitreto de nidbio (NbN) foi observado nas temperaturas de 600°C,
800°C e a 900°C. A fase Qui foram observados na temperatura de 700°C a 900°C e
nitreto de cromo (Cr2N) somente foram observados na temperatura de 900°C. Estes
resultados concordam parcialmente com os obtidos por Ornhagen et al. (1996), onde
observados a presenca da fase Z e da fase Qui.

Neste trabalho nao foi detectado a presenca de carbonetos como ocorreu no
trabalho de Machado (1999), e a composi¢ao quimica da fase Z diferiu do trabalho
de Giordani(2001), que analisou a fase Z sem a interferéncia da matriz.

CONCLUSOES

As conclusdes que podem ser tiradas deste trabalho sao:

1. A fase Z apareceu em todas as temperaturas e tempos de envelhecimento, mas
a fase sigma nao foi téo facil de localizar. Para o tempo de envelhecimento de 1
hora a fase sigma nao foi localizada a 600°C, 700°C e 800°C, através da
microscopia o6ptica, pelo MEV e pelo EDS, mas em outras temperaturas e
tempos de envelhecimento foi facilmente detectada a sua presenca, tendo
maiores porcentagens a 900 e 800°C durante 24 horas. No tempo de
envelhecimento de 4 horas a 700°C também n&o foi possivel identificar a fase
sigma, nem usando a difracdo de raios-X. Através da difracao de raios-X as fases
sigma puderam ser identificadas nas temperaturas de 600°C.

2. Para o tempo de envelhecimento de 24 horas foi possivel observar a partir de
700°C, e a maior taxa de precipitados ocorreu para a temperatura de 800°C. A
precipitacao de fase sigma, nos acos inoxidaveis austeniticos, ocorre em
regidoes de elevada energia, como pontos triplos e junto aos carbonetos e
nitretos, pois a fase sigma apresenta dificuldade de nucleagcdo. Quanto
menor o tamanho de grdo maior a tendéncia a formacédo de sigma, pois a
etapa critica € a nucleacdo. A fase sigma forma-se mais facilmente em
contornos de gréo e interfaces de alta energia.

3. . Pela analise por EDS, os precipitados que apareceram com ataque de reativos
de HNOj3; foram analisados , € em todas as temperaturas analisadas a fase Z
esteve presente (Tabela 3), ja a fase o, foi detectado nas temperaturas de 700°C
somente no tempo de envelhecimento de 24 horas. Na temperatura de 800°C, a
fase o apareceu a partir do tempo de envelhecimento de 4 horas. Na
temperatura de 900°C, a fase o pode ser detectado em todos os tempos de
envelhecimentos, aumentando a sua densidade com o aumento do tempo de
envelhecimento. A fase o, cuja composicdo média em peso é de: 55,15%Fe
30,88%Cr 6,0%Ni 5,67%Mo, e a fase Z apresentou uma composicdo média
em peso de : 56,36%Nb 32,78%Cr 10,72%Fe.



4. Através da difracao de raios-X, os precipitados que nao apareceram nos exames
por microscopia Optica, eletronica de varredura e EDS nas temperaturas de
ensaios de 600 a 900°C durante 1hora e temperaturas de 600 a 900°C durante 4
e 24 horas puderam ser identificados. A fase sigma apareceu na temperatura de
600°C em todos os tempos de envelhecimento, na temperatura de 800°C durante
1 hora so6 foi detectado através da difracdo de raios-X. A fase de Laves (n) nao
havia sido detectado em nenhuma temperatura e puderam ser identificados nas
temperaturas de 700°C durante 24horas e 900°C durante 1 hora de
envelhecimento.

5. Os Nitretos de Cr e Nb observados no MET s&o muito importante no aumento da
resisténcia mecanica, visto que eles funcionardo como bloqueadores aos
movimentos das discordancias, por outro lado, precipitados como a fase o, a
fase Qui e a fase Z , que retiram o cromo da matriz diminuindo a resisténcia a
corrosao e a resisténcia mecanica do aco 1SO5832-9.
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