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Resumo
Nesse trabalho, a microscopia de varredura por son-

da (Scanning Probe Microscopy - SPM), nos modos con-
tato (Atomic Force Microscopy - AFM) e de força mag-
nética (Magnetic Force Microscopy - MFM), foi utiliza-
da para analisar a microestrutura de um aço inoxidável
dúplex 2205 solubilizado e envelhecido. Foi feita uma aná-
lise por AFM da superfície do aço solubilizado após cres-
cimento de filme passivo. Por AFM, obteve-se indicação
de crescimento de filme sobre a microestrutura do aço
solubilizado, enquanto por MFM a distribuição de fases
pôde ser observada sem a necessidade de ataque da su-
perfície.

Palavras-chave: Aço inoxidável dúplex, crescimento de
filme, SPM, microestrutura.

Abstract
In this work, Scanning Probe Microscopy (SPM),

in the contact (Atomic Force Microscopy - AFM) and
magnetic force (Magnetic Force Microscopy - MFM)
modes, has been used to analyze the microstructure of a
solution-treated and aged 2205 duplex stainless steel.
A surface analysis of the solution-treated steel has been
performed by AFM after passive film growth. By AFM it
was obtained a indication of film growth on the
microstructure of the solution-treated steel, while by
MFM the phase distribution could be observed without
the need of surface etching.

Keywords: Duplex stainless steel, film growth, SPM,
microstructure.
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1. Introdução
Aços inoxidáveis dúplex apresen-

tam as fases ferrítica e austenítica. Para
otimizar as propriedades, essas fases apre-
sentam frações volumétricas próximas a
50%. Pela combinação de excelentes pro-
priedades mecânicas e alta resistência à
corrosão, esses materiais são utilizados
em numerosas atividades industriais [1].

Contudo, quando o inoxidável dú-
plex é envelhecido em condições de ser-
viço em baixas temperaturas (em torno
de 400ºC), ocorre uma degradação de
suas propriedades mecânicas e de sua
resistência à corrosão, devido à precipi-
tação de fases ricas em Cr ou Mo [2-4].

A microscopia de varredura por
sonda (Scanning Probe Microscopy -
SPM) utiliza uma sonda mecânica para
obter imagens a partir de interações en-
tre a ponta e a amostra. A SPM apresen-
ta alta resolução espacial e pode ser uti-
lizada em vários modos de operação,
entre eles o modo contato (Atomic
Force Microscopy - AFM) e a microsco-
pia de força magnética (Magnetic Force
Microscopy - MFM), que é uma ferra-
menta importante e avançada, que pos-
sibilita a detecção das interações mag-
néticas [5].

Esse trabalho utiliza a microscopia
de varredura por sonda, AFM e MFM,
para analisar a estrutura de um aço inoxi-
dável dúplex 2205 nas condições solubi-
lizada e envelhecida em baixas tempera-
turas por tempos prolongados. Além
disso, foi feita uma análise da superfície
por AFM antes e após crescimento de
filme passivo sobre o dúplex na condi-
ção solubilizada.

2. Material e métodos
O material analisado foi um aço ino-

xidável dúplex 2205 com composição
química mostrada na Tabela 1.

Foi feita uma solubilização a 1050ºC
por 1 hora, seguida de resfriamento em
óleo. Algumas amostras foram envelhe-
cidas a 400ºC por 7000 horas. Foi anali-
sada a seção longitudinal de laminação.

Utilizaram-se dois tipos de amos-
tras: polidas em alumina 1,0 µm e ataca-
das com ácido oxálico eletrolítico a
1 A/cm² por cerca de 20 segundos. Após
limpeza com ultra-som, em soluções con-
tendo desengordurante e acetona, foram
feitas as análises por MFM e AFM.

O aço solubilizado, com a superfí-
cie polida, foi polarizado potenciostati-
camente a +400 mVSCE (na região passi-
va) em H2SO4 0,1 M por 30 minutos, para
crescimento de um filme passivo. Poste-
riormente, a superfície foi analisada por
AFM antes e após o crescimento de fil-
me, para investigar alterações topográfi-
cas devido à formação do filme anódico.

As imagens de AFM e MFM foram
obtidas utilizando um microscópio de
força atômica, Dimension 3000, equipa-
do com um controlador Nanoscope IIIa
e um módulo de extensão eletrônica
(Veeco Instruments, Santa Barbara, CA).
As medidas topográficas e de MFM fo-
ram obtidas simultaneamente e em duas
etapas (Lift Mode).  Na primeira etapa, a
ponta (operando em TappingMode) var-
re uma linha topográfica e, então, utili-
zando o Interlive/Lift Mode, a ponta é
afastada a uma altura predefinida para a
segunda varredura com o objetivo de re-
mover o efeito da rugosidade da superfí-
cie. Nessa segunda varredura, detectam-
se as variações de freqüência de oscila-
ção do cantilever, registrando a influên-
cia das forças magnéticas, usando o prin-

cípio de detecção de gradiente de força.
Em todas as análises, utilizou-se uma
sonda MESP, recoberta de Co/Cr. A dis-
tância de separação entre a ponta e a
amostra foi de 75 nm, para minimizar os
efeitos das forças de van der Waals.

3. Resultados
A Tabela 2 mostra como varia a du-

reza com o envelhecimento. Após o en-
velhecimento, observa-se endurecimen-
to da ferrita, o que não ocorre na auste-
nita.

As Figuras 1 e 2 apresentam ima-
gens topográficas das amostras ataca-
das com ácido oxálico, nas condições
solubilizada e envelhecida a 400ºC por
7000 h, respectivamente.

A Figura 1 mostra que ocorreu mai-
or dissolução da austenita, representa-
da pelas regiões mais baixas e escuras.
Além disso, é possível observar maclas
na austenita.

Nas Figuras 2 (a) e (b), observa-se
dissolução preferencial da ferrita, repre-
sentada pelas regiões mais baixas e es-
curas, contrário ao observado nas ima-
gens da amostra solubilizada (Figura 1).

As Figuras 3 e 4 apresentam ima-
gens de amostras polidas, nas condições
solubilizada e envelhecida, respectiva-
mente.

Tabela 1 - Composição química do aço inoxidável dúplex (porcentagens em peso).

Tabela 2 - Valores de Microdureza Vickers (HV25) da ferrita e austenita do aço inoxidável
dúplex solubilizado e envelhecido, com 10 medidas em cada fase.
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As imagens topográficas (Figuras
3(a) e 4(a)) mostram superfícies planas,
com partículas de contaminação e alguns
riscos, não sendo possível observar a
distribuição de fases. Observa-se que a
ferrita, (Figuras 3b e 4b), apresenta do-
mínios magnéticos, enquanto a austeni-
ta revela-se mais clara e uniforme, devi-
do ao seu paramagnetismo.

As Figuras 5(a) e (b) apresentam
imagens da superfície polida do dúplex
solubilizado, antes e após crescimento
de filme anódico. A Figura 5(c) é uma
imagem da mesma região atacada. Nas
Figuras 5 (a) e (b), as linhas demarcam
regiões ao longo das quais foram obti-
dos os perfis de topografia, mostrados
na Figura 5 (d).

Os perfis topográficos sugerem
crescimento de filme sobre a microestru-
tura do aço solubilizado.

4. Discussão
Na estrutura de ferrita e austenita

dos aços inoxidáveis dúplex, é possível
ocorrer dissolução preferencial da aus-
tenita ou da ferrita, dependendo da com-
posição do meio corrosivo e do potenci-
al eletroquímico [6]. A menor taxa de dis-
solução da ferrita no aço solubilizado
(Figura 1) pode ser atribuída aos maio-
res teores dos elementos ferritizantes Cr
e Mo presentes nessa fase em relação à
austenita. Na amostra envelhecida, esse
comportamento inverte-se, com foi mos-
trado na Figura  2. A dissolução prefe-
rencial da ferrita pode ser atribuída à di-
minuição dos teores de Cr e Mo da ferri-
ta devido à formação das fases α’ e G,
descritas na literatura [2-4]. O aumento
de dureza da ferrita mostrado na Tabela
2 é ocasionado por essas transformações
de fase. Por serem muito finas, essas fa-
ses não foram observadas por AFM e
MFM.

A técnica de MFM é útil na visuali-
zação da distribuição de fases do aço
inoxidável dúplex, uma vez que permitiu
a identificação das fases com um mínimo
de preparação de amostra e sem a neces-
sidade de ataque metalográfico. As ima-
gens de MFM, mostradas nas Figuras 3
e 4, são similares àquelas obtidas com
dúplex em trabalhos anteriores [7-8].

Figura 2 - Imagens da superfície do aço inoxidável dúplex envelhecido e atacado (60
µm x 60 µm x 1,5 µm): (a) 2D; (b) 3D.

Figura 1 - Imagens da superfície do aço inoxidável dúplex solubilizado e atacado (60
µm x 60 µm x 1 µm): (a) 2D; (b) 3D.

Figura 3 - Imagens do aço inoxidável dúplex solubilizado e polido: (a) Topografia
(15 µm x 15 µm x 0,25 µm); (b) Imagem MFM (15 µm x 15 µm x 200 Hz).
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Figura 4 - Imagens do aço inoxidável dúplex envelhecido e polido: (a) Topografia
(15 µm x 15 µm x 0,2 µm); (b) Imagem MFM (15 µm x15 µm x 50 Hz).

Figura 5 - Imagens da superfície do aço inoxidável dúplex solubilizado e polido: (a) antes do crescimento do filme anódico (40 µm
x 40 µm x 300 nm); (b) após crescimento de filme anódico (40 µm x 40 µm x 400 nm). (c) Imagem da superfície do aço inoxidável
dúplex solubilizado atacado (40 µm x 40 µm x 1 µm). (d) perfis topográficos antes e após crescimento de filme.

A análise dos perfis topográficos
obtidos por AFM antes e após cresci-
mento de filme (Figura 5d) dá indicação
de crescimento de filme sobre a microes-
trutura ferrítica-austenítica do aço solu-
bilizado. Entretanto o crescimento de fil-
me anódico requer investigação adicio-
nal.

5. Conclusões
1. As técnicas de AFM e MFM foram

utilizadas com sucesso para obser-
var a distribuição de austenita e fer-
rita em aço inoxidável dúplex; parti-
cularmente, a MFM não requer ata-
que metalográfico.

(d)

(a) (b) (c)
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2. Houve dissolução preferencial de
uma das fases ferrítica ou austeníti-
ca durante o ataque com ácido oxáli-
co, sendo que a topografia resultan-
te depende do tratamento térmico,
invertendo-se de uma amostra para a
outra.

3. Obteve-se indicação de crescimento
de filme sobre a microestrutura do
aço solubilizado, o que requer inves-
tigação adicional.
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