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Microscopia de varredura por sonda (SPM)
aplicada a acos inoxidaveis duplex

Resumo

Nesse trabalho, a microscopia de varredura por son-
da (Scanning Probe Microscopy - SPM), nos modos con-
tato (Atomic Force Microscopy - AFM) e de for¢a mag-
nética (Magnetic Force Microscopy - MFM), foi utiliza-
da para analisar a microestrutura de um aco inoxidavel
duplex 2205 solubilizado e envelhecido. Foi feita uma ana-
lise por AFM da superficie do ago solubilizado apos cres-
cimento de filme passivo. Por AFM, obteve-se indicagdo
de crescimento de filme sobre a microestrutura do aco
solubilizado, enquanto por MFM a distribuicdo de fases
pode ser observada sem a necessidade de ataque da su-
perficie.
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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. Introducéo

Acos inoxidaveis duplex apresen-
tam as fases ferritica e austenitica. Para
otimizar as propriedades, essas fases apre-
sentam fragGes volumétricas proximas a
50%. Pela combinacéo de excelentes pro-
priedades mecanicas e alta resisténcia a
corrosdo, esses materiais sdo utilizados
em numerosas atividades industriais [1].

Contudo, quando o inoxidavel dd-
plex é envelhecido em condigdes de ser-
vigo em baixas temperaturas (em torno
de 400°C), ocorre uma degradacgdo de
suas propriedades mecénicas e de sua
resisténcia a corrosdo, devido a precipi-
tacdo de fases ricas em Cr ou Mo [2-4].

A microscopia de varredura por
sonda (Scanning Probe Microscopy -
SPM) utiliza uma sonda mecanica para
obter imagens a partir de interacGes en-
tre a ponta e aamostra. A SPM apresen-
ta alta resolucéo espacial e pode ser uti-
lizada em vérios modos de operacéo,
entre eles o modo contato (Atomic
Force Microscopy - AFM) e a microsco-
pia de forca magnética (Magnetic Force
Microscopy - MFM), que € uma ferra-
menta importante e avancada, que pos-
sibilita a deteccédo das interagdes mag-
néticas [5].

Esse trabalho utiliza a microscopia
de varredura por sonda, AFM e MFM,
para analisar a estrutura de um ago inoxi-
davel diplex 2205 nas condicoes solubi-
lizada e envelhecida em baixas tempera-
turas por tempos prolongados. Além
disso, foi feita uma analise da superficie
por AFM antes e ap0s crescimento de
filme passivo sobre o diplex na condi-
cao solubilizada.

2. Material e métodos

O material analisado foi um aco ino-
xidavel duplex 2205 com composi¢édo
quimica mostrada na Tabela 1.

Foi feitauma solubilizacdo a 1050°C
por 1 hora, seguida de resfriamento em
6leo. Algumas amostras foram envelhe-
cidas a 400°C por 7000 horas. Foi anali-
sada a secdo longitudinal de laminag&o.

Utilizaram-se dois tipos de amos-
tras: polidas em alumina 1,0 um e ataca-
das com &cido oxalico eletrolitico a
1 Alecmz por cerca de 20 segundos. Apos
limpeza com ultra-som, em solugBes con-
tendo desengordurante e acetona, foram
feitas as analises por MFM e AFM.

O aco solubilizado, com a superfi-
cie polida, foi polarizado potenciostati-
camente a +400 mV_ (naregido passi-
va)em H,SO, 0,1 M por 30 minutos, para
crescimento de um filme passivo. Poste-
riormente, a superficie foi analisada por
AFM antes e ap6s o crescimento de fil-
me, para investigar alteracoes topografi-
cas devido a formacao do filme anddico.

As imagens de AFM e MFM foram
obtidas utilizando um microscépio de
forga atdmica, Dimension 3000, equipa-
do com um controlador Nanoscope Illa
e um modulo de extensdo eletrdnica
(\eeco Instruments, Santa Barbara, CA).
As medidas topogréaficas 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 topografica e, entdo, 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 superfi-
cie. Nessa segunda varredura, detectam-
se as variagdes de frequéncia de oscila-
cao do cantilever, registrando a influén-
cia das forcas magnéticas, usando o prin-

cipio de deteccdo de gradiente de forca.
Em todas as anélises, utilizou-se uma
sonda MESP, recoberta de Co/Cr. A dis-
tancia de separacdo entre a ponta e a
amostra foi de 75 nm, para minimizar os
efeitos das forcas de van der Waals.

3. Resultados

ATabela 2 mostra como varia a du-
reza com o envelhecimento. Apos o en-
velhecimento, observa-se endurecimen-
to da ferrita, o que ndo ocorre na auste-
nita.

As Figuras 1 e 2 apresentam ima-
gens topograficas das amostras ataca-
das com acido oxalico, nas condicdes
solubilizada e envelhecida a 400°C por
7000 h, respectivamente.

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

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

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

Tabela 1 - Composicdo quimica do ago inoxidavel diplex (porcentagens em peso).

Cr Ni Mo Mn

Si C N S

22,6 5,38 2,58 1,67

0,35 | 0,024 | 0,13 | 0,008

Tabela 2 - Valores de Microdureza Vickers (HV,,) da ferrita e austenita do ago inoxidavel
diplex solubilizado e envelhecido, com 10 medidas em cada fase.

Condigao Fase Microdureza (HV25)
Ferrita 268 £ 19
Solubilizada
Austenita 260 £ 22
Ferrita 403 £ 55
Envelhecida a 400°C por 7000 h
Austenita 252 + 31
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As imagens topograficas (Figuras
3(a) e 4(a)) mostram superficies planas,
com particulas de contaminag&o e alguns
riscos, ndo sendo possivel observar a
distribuicdo de fases. Observa-se que a
ferrita, (Figuras 3b e 4b), apresenta do-
minios 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 superficie polida do duplex
solubilizado, antes e ap0s crescimento
de filme anddico. A Figura 5(c) € uma
imagem da mesma regido atacada. Nas
Figuras 5 (a) e (b), as linhas demarcam
regides ao longo das quais foram obti-
dos os perfis de topografia, mostrados
na Figura5 (d).

Os perfis topograficos sugerem
crescimento de filme sobre a microestru-
tura do aco solubilizado.

4. Discussao

Na estrutura de ferrita e austenita
dos acos inoxidaveis daplex, é possivel
ocorrer dissolucédo preferencial da aus-
tenita ou da ferrita, dependendo da com-
posi¢cdo do meio corrosivo e do potenci-
al eletroquimico [6]. Amenor taxa de dis-
solucédo da ferrita no aco solubilizado
(Figura 1) pode ser atribuida aos maio-
res teores dos elementos ferritizantes Cr
e Mo presentes nessa fase em relagéo a
austenita. Na amostra envelhecida, esse
comportamento inverte-se, com foi mos-
trado na Figura 2. A dissolucéo prefe-
rencial da ferrita pode ser atribuida a di-
minuicao dos teores de Cr e Mo da ferri-
ta devido a formagdo das fases o’ e G,
descritas na literatura [2-4]. O aumento
de dureza da ferrita mostrado na Tabela
2 é ocasionado por essas transformacdes
de fase. Por serem muito finas, essas fa-
ses ndo foram observadas por AFM e
MFM.

Atécnicade MFM é (til na visuali-
zacdo da distribuicdo de fases do aco
inoxidavel diplex, uma vez que permitiu
aidentificacdo das fases com um minimo
de preparacdo de amostra e sem a neces-
sidade de ataque metalografico. As ima-
gens de MFM, mostradas nas Figuras 3
e 4, sdo similares aquelas obtidas com
duplex em trabalhos anteriores [7-8].

Figura 1 - Imagens da superficie do ago inoxidavel duplex solubilizado e atacado (60
pm x 60 pm x 1 pm): (a) 2D; (b) 3D.

Figura 2 - Imagens da superficie do aco inoxidavel duplex envelhecido e atacado (60
pm x 60 pm x 1,5 pm): (a) 2D; (b) 3D.
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Figura 3 - Imagens do aco inoxidavel duplex solubilizado e polido: (a) Topografia
(15 pm x 15 pm x 0,25 pm); (b) Imagem MFM (15 pm x 15 pum x 200 Hz).
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A analise dos perfis topograficos
obtidos por AFM antes e ap6s cresci-
mento de filme (Figura 5d) da indicacédo
de crescimento de filme sobre a microes-
trutura ferritica-austenitica do aco solu-
bilizado. Entretanto o crescimento de fil-
me anddico requer investigacao adicio-
nal.

5. Conclusodes

1. As técnicas de AFM e MFM foram
utilizadas com sucesso para obser-
var a distribuicéo de austenita e fer-
rita em aco inoxidavel duplex; parti-
cularmente, a MFM né&o requer ata-
que metalografico.

(b)

Figura 4 - Imagens do ago inoxidavel duplex envelhecido e polido: (a) Topografia
(15 pm x 15 pm x 0,2 um); (b) Imagem MFM (15 pm x15 pm x 50 Hz).
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Figura 5 - Imagens da superficie do ago inoxidavel duplex solubilizado e polido: (a) antes do crescimento do filme anédico (40 um
X 40 um x 300 nm); (b) apds crescimento de filme anédico (40 um x 40 pm x 400 nm). (c) Imagem da superficie do ago inoxidavel
diplex solubilizado atacado (40 pm x 40 um x 1 um). (d) perfis topogréaficos antes e ap6s crescimento de filme.
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2. Houve dissolucdo preferencial de
uma das fases ferritica ou austeniti-
ca durante o ataque com &cido oxali-
co, sendo que a topografia resultan-
te depende do tratamento térmico,
invertendo-se de uma amostra para a
outra.

3. Obteve-se indicagéo de crescimento
de filme sobre a microestrutura do
aco solubilizado, o que requer inves-
tigagdo adicional.
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