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Abstract

Resumo

Os agos inoxidaveis duplex possuem, em temperatura ambiente, es-
trutura bifésica ferritico-austenitica, conferindo a liga maior resistén-
cia a corrosdo e oxidagdo com apreciavel tenacidade. Nesta pesquisa,
utilizou-se as técnicas metallrgicas que garantissem a caracterizagao
do material como recebido e também a analise do seu comportamento,
quando submetida ao aquecimento a temperatura elevada (1.000°C) em
diferentes tempos. Foram realizadas analises por Microscopia Eletro-
nica de varredura (MEV) e Difra¢do de Raios X (DRX). Os resultados
confirmam o adensamento da espessura da camada oxidada com a ele-
vacdo do tempo de exposigdo a alta temperatura.

Key-words

The duplex stainless steels possess at room temperature ferritic-
austenitic two-phase structure giving the alloy higher corrosion
resistance and oxidation with significant toughness. In this research, we
used the metallurgical techniques that guarantee the characterization
of the material as received and also the analysis of their behavior when
subjected to heating at high temperature (1000 °C) at different times.
Analyses were performed by scanning electron microscopy (SEM)
and X-ray Diffraction (XRD). The results confirm the thickening the
thickness of the oxide layer with increasing time of exposure to high
temperature.
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1. Introducio

Com o objetivo de atender as novas de-
mandas do mercado, cada vez mais exigente,
a industria metaltrgica vem crescendo em tec-
nologia e inovagdo. Prova disso s@o as inume-
ras especificacdes de ligas com caracteristicas
e aplicagdes diversas. O ago inox duplex sur-
giu justamente da necessidade de se agrupar as
qualidades de uma estrutura ferritica e da es-
trutura austenitica e suas aplicag@oes incluem
a industria quimica, téxtil, petroquimica e nu-
clear, dentre outras. (-2

Os acos inoxidaveis duplex referem-se
a uma categoria de novos materiais que ofere-
cem superior resisténcia mecanica aliada a ele-
vada resisténcia a corrosdo, quando comparado
aos convencionais acos inoxidaveis ferriticos e
austeniticos. Sendo assim, os agos duplex sdo
possiveis substitutos dos agos inoxidaveis em
aplicac@o nas areas: petroquimica, quimicas, ex-
ploracdo de dguas subterraneas, papel e celulose
e nuclear, dentre outras. Dentre suas aplicagdes,
podem ser citadas: as tubulagdes de trocadores
de calor, tanques para produtos quimicos, vasos

de reatores quimicos, sistemas de manuseio de
acidos acético e fosforico, aquecedores de dgua
domésticos, sistemas de combate a incéndio, se-
paradores de agua e gas, equipamentos para eva-
poragdo de sal, plantas de dessalinizaggo, pegas
fundidas, implantes cirargicos. &

O presente trabalho aborda o comporta-
mento do ago inox duplex no estado laminado
e quando submetido a condi¢des de oxidagdo
forgada por meio da exposi¢cdo & temperatura
elevada por tempos determinados, a espessura
da camada oxidada, a varia¢do da morfologia
das fases e, consequentemente, sua influéncia

no comportamento mecanico do material.

2. Materiais e Métodos

Os procedimentos utilizados na gera-
¢do das informagdes para definigdo das pro-
priedades mecanicas e morfologia do ago
inox duplex sdo descritos pelo fluxograma da
Figura 1, apontando-se, de forma sucinta, as
etapas envolvidas no trabalho para que os ob-
jetivos propostos fossem atendidos.

Figura 1 - Fluxograma da metodologia aplicada neste trabalho.
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As amostras foram analisadas segundo as
normas ASTM E 7 e preparadas, atacadas e
fotografadas, conforme as normas ASTM E3,
E407, E883, sendo caracterizadas segundo a
ASTM E 1181 e ASTM E 562. A microdure-
za foi determinada segundo a norma ASTM E
384. As amostras foram lixadas com lixas de
grana 220, 320, 400, 600, 1000, 1500 e polidas

em soluc¢do de alumina 1 ¢ 0,5 microns. Na
revelacdo da microestrutura, o reagente utili-
zado foi o Behara Modificado (20ml de HC1 +
100ml de agua destilada + 0,3g de metabissul-
fito de potassio), permitindo o contraste dptico
entre os constituintes. ¢ 0 processo utiliza-
do foi por esfrega, em que a superficie polida

foi friccionada com algodao saturado do rea-



gente por 12 horas, lavada em agua corrente e
alcool e seca ao ar quente.

Para a analise da microestrutura, visando
a determinaco dos constituintes, foi utilizado o
microscopio optico Opton, onde pode-se visuali-
zar a propor¢ao e distribuigdo das fases ferrita e
austenita. Para quantificar as fases presentes e ali-
nhar as caracteristicas metalograficas com as pro-
priedades mecanicas, a determinacdo da fragdo
volumétrica na microestrutura foi realizada pelo
emprego de uma rede sobrepondo-se a imagem
da foto e, desse modo, contando-se o niimero de
pontos coincidentes entre a fase e a rede. 7-®

Com o objetivo de gerar a camada oxidada
para avaliagdo da espessura e caracterizagio de
sua morfologia, foi aplicado o processo de trata-
mento térmico de oxida¢dio em 5 amostras, que
foram aquecidas até a temperatura de encharque
de 1000 °C em atmosfera natural do forno, sen-
do retiradas para resfriamento ao ar, a partir dos
tempos de encharque: 1, 6, 12, 24 ¢ 48h.

Para a apreciagdo da camada oxidada,
as amostras foram analisadas em um MEV
HITACHI, modelo TM3000, do UniFOA,
operando a 15 kV.

A composi¢do quimica foi determina-
da por meio de um expectdmetro Thermo
Scientific ARL™ 3460 por emissdo Opti-
ca, na empresa Votorantim Siderurgia, em
Barra Mansa.

Foi medida a dureza HRB com o uso do
durdmetro PANTEC RASN, carga de 150kg e
penetrador de esfera de ago temperado.

O ensaio de microdureza Vickers (HV)
foi realizado no durémetro TIME, modelo
DHYV 1000 e aplicada a carga de 100g por 15
segundos.

3. Resultados e Discussao

A macrodureza do material base foi deter-
minada em 92,8 + 2,2 HRB (Tabela 1) (entre
190 a 195 Brinell) e, de posse desses valores,
confirma-se a identifica¢do do aco como 2304
(UNS S32304). Isso ¢ possivel com os valores
de fabricagdo conformes ™, ou seja, HV  de
180-230, HB de 180-230 e HRC de 20.

Tabela 1 - Representacio da Dureza Rockwell (HRB)

Medida 1

VALORES (HRB) 91

94

90 94 95

Na determinagdo da composi¢do quimi-
ca ficou evidente a composi¢do quimica ca-
racteristica do inox duplex X2 CrNiN 23 4,

conforme norma DIN, como pode ser visto na
Tabela 2. A Figura 2 corrobora esses resulta-

dos com seus respectivos valores conformes.

Tabela 2 - Determinac¢io da composi¢ao quimica do inox duplex

C Mn Si S P Cu Ni Cr
0,02 1,41 0,44 0,03 0,04 0,44 3,58 24,85

Al Nb Sn \Y% Mo Ca Ti B
0,028 0,017 0,005 0,069 0,18 0,003 0,001 0,0027
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Figura 2 - Valores de fabricacio conforme !
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O percentual de fase foi determinado, visto
que as propriedades mecanicas sdo reflexos das
fases encontradas no material. A micrografia do
material como recebido exibe a dire¢do da con-
formagdo mecanica sofrida em graos alongados
alternadamente em lamelas de ferrita (fase escu-
ra) e austenita (fase clara). Por meio da fragao vo-
lumétrica, foi quantificado o percentual das fases
descritas, sendo notério o balanceamento entre

ferrita e austenita, como mostra a Figura 3 (a) e

(b). A Figura 4 (a) e (b) mostra a avaliagdo
do material ap6s o ensaio de oxidacdo, por
1, 6, 12, 24 ¢ 48h. Para analise da espessura
da camada oxidada, os dados foram tratados
estatisticamente, demonstrando a tendéncia
central e distribuigdes por meio do software
Minitab 17, exibindo 95% dos intervalos de
confianga. Dessa forma, os resultados podem
ser verificados para cada amostra pela Figura

5 (a), (b) e (©).

Figura 3 - Andlise da proporcio de fases de austenita e ferrita:
(a) tempo de encharque e (b) tempo de oxida¢ao
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Figura 4 - Metalografia do material apés oxidacio, sob aumento de 400 X, de 1, 6, 12, 24 e 48h

oxidado a 1h oxidado a 6h

oxidado a 12h oxidado a 24h oxidado a 48h

Figura 5 - Avaliacio das espessuras das camadas oxidadas:
(a) Valores individuais, (b) intervalos e (c) Regressdo — Linha ajustada
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A Camada oxidada se apresenta grosseira Esse fato pode ser observado com as imagens
e porosa para o tempo de 1 hora de encharque de MEV, como mostram a Figura 6 (a), (b), (c)
e vai se tornando cada vez mais densa com o e (d) e a Figura 7.

passar do tempo no tratamento de oxidagdo.
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Figura 6 - Microscopia ética das camadas oxidadas: (a) 1h, (b) 6h, (c) 12h e (d) 24h
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FIG. 7 Espessura da Camada Oxidada por amostra, nos tempos (h) de oxida¢ao
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A microdureza Vickers foi verificada nas
fases presentes ferrita e autenita e determinada
a dureza ponderada pelo percentual de fases
existente no material. Para modelar o relacio-
namento entre a dureza como variavel respos-
ta aos tempos de encharque do tratamento de
oxidacdo considerados variaveis continuas,

foram estimadas as curvas de regressdo, por

meio do software Minitab 17. Como j4 era de
se esperar, os valores de dureza da fase auste-
nita foram superiores aos da ferrita.

Para comparagdo com as amostras oxi-
dadas, foi determinada a dureza Vickers dos
constituintes do material base, sendo apresen-
tada na Figura 8 (a) e (b).

Figura 8 - Avaliacio dos resultados da Microdureza: (a) Por dispersao e (b) ponderada
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4. Conclusoes

O ago inox duplex X2 CrNiN 23 4 de
material base laminado apresentou grdos de
ferrita e austenita alongados nos percentuais
de fase 58% ¢ 42%, respectivamente.

Com a aplicacao do tratamento de oxida-
¢do pode-se verificar o adensamento da cama-

da oxidada com o acréscimo do tempo de en-
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charque e, posteriormente, crescimento desta
para tempos superiores a 48 horas, apresentan-
do uma moderada correlagao entre a espessura
da camada oxidada e tempo de encharque.

As propriedades mecénicas foram sutilmen-
te influenciadas pelo tratamento térmico, havendo
pequena variacdo de dureza Vickers ascendente

para a austenita e decrescente para ferrita.
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Palavras-chave Resumo

A adicdo de fibras lignoceluldsicas do bagago da cana-de-agucar, quan-

Fibras do inserida na matriz de polipropileno (PP), revela uma melhoria nas

lignocelulodsicas propriedades mecéanicas, ao serem comparadas com a matriz pura, e
uma possivel redugdo nos custos do produto final, sugerindo uma apli-

Propriedades cacdo industrial. Na busca por inovagdes tecnologicas, este trabalho

mecanicas apresenta um estudo sobre o desenvolvimento de um compdsito de PP
refor¢ado com fibra de celulose do bagaco da cana-de-agucar, devido

PP ao baixo custo, tanto da fibra quanto da matriz adotada, e de suas ex-
celentes propriedades mecénicas. No presente trabalho, serd avaliada a
caracterizagdo da fratura no composito, pelas técnicas de Microscopia
Eletronica de Varredura (MEV) e dureza Shore D. O valor da dureza
Shore D para os compositos de PP com 5% e 10% de fibra foram da
ordem de 60.

Abstract Key-words

The addition of lignocellulosic fibers of bagasse from sugar cane when
placed in the polypropylene matrix (PP) showed an improvement in
mechanical properties compared with the pure matrix, and a possible
reduction in cost of the final product suggesting an industrial application.
In the search for technological innovation, this paper presents a study
on the development of a PP composite reinforced with cellulose fiber
bagasse from sugar cane, due to the low cost of both the fiber as the
adopted mother, and its excellent mechanical properties . In this study,
we will evaluate the characterization of fracture in the composite, by
electron microscopy technique (SEM) and Shore hardness D. The value
of the Shore D hardness for PP composites with 5 and 10% of the fiber
were 60 order.

Lignocellulosic fibers
Mechanical properties

PP
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1. Introducio

Diversas pesquisas e inovagdes vém sen-
do desenvolvidas com materiais compositos
reforgcados com fibras in natura. Esse fato pode
ser explicado devido a crescente preocupacao
com o meio ambiente (EL-SABBAGH, 2014).

A utilizacao de fibras lignoceluldsicas,
em especial a fibra de bagago da cana-de-agu-
car, ¢ uma alternativa para a substituicdo das
fibras sintéticas, pois hd redu¢do da massa es-
pecifica do composito e, consequentemente,
reducdo dos custos, bem como os aspectos
ligados & recuperagdo das matérias-primas
e ao reaproveitamento dos materiais descar-
tados no final do ciclo de vida do produto
(MULINARI, 2009). O refor¢o pode ser apli-
cado em polimeros termoplésticos e termor-
rigidos, devido as diversas vantagens que as
fibras oferecem quando comparadas as fibras
sintéticas, como baixo custo, baixa densidade,
biodegradabilidade, baixa abrasividade e ndo
toxicidade (DAI, 2014).

A grande dificuldade para preparar esse
compdsito estd na interacdo entre a fibra e a
matriz, pois a fibra é hidrofilica e a matriz
hidrofébica. No entanto, para se obter me-
lhor interagdo entre os materiais, foi adotado
para este trabalho um agente compatibilizante
(MULINARI, 2010).

2. Materiais e Métodos

Para a confeccdo do composito foram

utilizadas fibras provenientes do bagaco de

cana-de-agucar e polietileno de baixa densi-
dade (PEBD). A fibra do bagago de cana-de-
-acucar utilizada neste trabalho foi fornecida
pelo CTBE, localizada em Campinas — SP.
O procedimento realizado para o tratamento
da fibra foi a imersdo das fibras de bagaco de
cana-de-agucar em uma solugdo de H,SO, 1%
m/v. Apoés esse tempo, as fibras foram lavadas
exaustivamente com agua destilada, até atin-
girem o pH da dgua destilada e seca em estufa
a 80 °C. Posteriormente, as mesmas foram pe-
neiradas em peneira de 10, 20 e 40 mesh.

O PP utilizado neste trabalho foi forneci-
do pela BRASKEN. E indicado para pegas in-
jetadas que possuem excelente resisténcia me-

canica ao calor ¢ alta resisténcia ao impacto.
2.1. Obtencao do composito

Os compositos de 95% PP e 5% fibra e,
90% PP e 10% de refor¢o foram obtidos em
um homogeneizador. Inicialmente o reforgo e
a matriz foram secos em estufas a 50 °C, por
2h. Apds mistura entre reforgo e matriz no ho-
mogeneizador “Dryser”, o material foi moido
em moinho granulador e novamente seco em
estufa a 50 °C, por 2h.

Os compositos moidos previamente se-
cos foram injetados em molde contendo cavi-
dades com dimensdes especificas para ensaios
mecanicos, utilizando-se uma injetora RAY
RAM - modelo TSMP, do UniFOA.

Os compositos analisados foram obtidos
com proporg¢des de fibras, como relacionados
na Tabela 1.

Tabela 1 - Descricdo dos compositos de PP refor¢cados
com diferentes proporg¢des de fibras e do PP puro
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P Tipo de fibra Quantidade de Quantidade de Quantidade de
mostra
reforgada PP (% m/m) reforgo (% m/m) PP-g-MAH
PP - 100 - -
*CBT5% Fibra tratada 95 05 -
CBT10% Fibra tratada 90 10 -

*CBT (compdsitos reforcados com fibras tratadas)
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