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INOX: Metalurgia Física
Efeito do tratamento térmico  de solubilização na mi-
croestrutura e nas propriedades de impacto do aço 
inoxidável superaustenítico ASTM A 744 Gr. CN3MN

Aging heat treatment effect on the microstructure and impact properties 
of the super-austenitic stainless steel ASTM A 744 Gr. CN3MN

Resumo
O aço inoxidável superaustenítico ASTM A 744 Gr. CN3MN é aplicado na 

fabricação de equipamentos que trabalham em ambientes sob corrosão severa com 
solicitação mecânica. Nesse trabalho investigou-se a infl uência do tratamento tér-
mico de solubilização na microestrutura e nas propriedades desse tipo de material. 
Foram realizados tratamentos térmicos de solubilização na faixa de temperaturas 
entre 1100 e 1250°C. Ensaios de impacto (Charpy) em temperatura ambien-
te e a -46°C foram realizados nas amostras tratadas termicamente. As análises 
microestruturais foram feitas por meio de microscopia eletrônica de varredura, 
eletrônica de transmissão e difração de raios X. Concluiu-se que, para maximizar 
a resistência ao impacto, a solubilização deve ser feita a 1200°C, pois tal medida 
produz a menor fração volumétrica de precipitados. As amostras solubilizadas a 
1200 e 1240°C apresentaram fase sigma () e carboneto M6C.

Palavras-chave: Aço inoxidável, aço superaustenítico, tratamento térmico, 
microestrutura, corrosão, precipitados.

Abstract
This research investigated the infl uence of solution heat treatments on the 

microstructure and properties of this type of material.  These treatments were 
carried out at temperatures ranging from 1100 to 1250ºC. Impact (Charpy) tests 
were conducted at room temperature and -46°C for all solution treated samples. 
The microstructural analyses were carried out by scanning electron microscopy, 
transmission electron microscopy and X-ray diffraction. It was concluded that, to 
maximize the material’s impact strength, the solution heat treatment should be done 
at 1200ºC, at which temperature the volumetric fraction of precipitates is lower 
than at other solution heat treatment temperatures. The samples that were solution 
heat treated at 1200 and 1240ºC presented sigma () and M

6
C carbide phases.                                          

Keywords: Stainless steel, superaustenitic stainless steel, solution heat treatment, 
microstructure, corrosion, precipitates.
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1. Introdução
O aço inoxidável superaustenítico 

ASTM A 744 Gr. CN3MN é bastante 
utilizado na fabricação de componen-
tes para equipamentos que trabalham 
em ambiente sob corrosão severa. Os 
principais elementos de liga adicionados 
nesse aço são: o cromo, para melhorar 
a resistência à corrosão, o níquel, para 
estabilizar a austenita, o nitrogênio, 
para estabilizar a austenita, e o moli-
bdênio, para aumentar a resistência à 
corrosão por pite. Além de infl uenciar 
na resistência à corrosão, o nitrogênio e 
o molibdênio melhoram as propriedades 
mecânicas da liga. O termo superauste-
nítico relacionado aos aços inoxidáveis 
austeníticos indica que possuem altas 
quantidades de cromo, níquel, molibdê-
nio e nitrogênio (Padilha, 2002).

Durante o processo de fabricação, 
cuidados devem ser tomados para evitar 
a formação de alguns tipos de preci-
pitados e fases e para que o material 
alcance as propriedades mecânicas e 
de resistência à corrosão desejadas. 
Embora a adição de nitrogênio ajude a 
retardar a formação de outras fases além 
da austenita, é inevitável a formação das 
mesmas, principalmente no processo de 
fundição de peças com grandes espes-
suras, onde o resfriamento é mais lento. 
Sabe-se que, em temperaturas entre 650 
e 980°C, vários precipitados surgem na 
estrutura austenítica (Grubb, 2002). 

O tratamento térmico de solubiliza-
ção tem o objetivo de deixar o material 
na melhor condição para aplicação, 
dissolvendo grande parte dos precipi-
tados formados durante o processo de 
solidifi cação e mantendo os elementos 
de liga em solução sólida na matriz 
austenítica. A Tabela 1 apresenta dife-
rentes especifi cações de temperatura de 
tratamento térmico de solubilização para 
o aço superaustenítico ASTM A 744 Gr. 
CN3MN.

2. Materiais e métodos
Corpos-de-prova com diâmetro de 

50 mm e comprimento de 260 mm foram 
moldados no processo cura a frio (areia 
aglomerada com resina orgânica) e pre-
enchidos com o aço inoxidável ASTM 
A 744 Gr. CN3MN fundido em forno 
de indução a vácuo. A análise química 
foi realizada em amostras sólidas no 
espectrômetro de emissão óptica marca 
ARL 3460 Metals Analyzer.

Foram usinados corpos-de-prova 
com 38 mm de diâmetro e submetidos 
a tratamentos térmicos de solubilização 
com resfriamento em água. As tempera-
turas e tempo de patamar estão mostra-
dos na Tabela 2.

Para a análise da microestrutura 
foram cortadas amostras de 20 mm de 
diâmetro por 20 mm de espessura, lixa-
das e polidas com pasta de diamante. As 
amostras foram atacadas com água régia 
modifi cada (60 ml de HCL, 20 ml HNO

3 

Tabela 1 - Principais normas e respectivas condições de tratamento térmico de solubilização.

e 20 ml de HC
2
H

3
O

2
) por, aproximada-

mente, 3 minutos. Os ensaios por meio 
de microscopia ótica foram realizados 
num microscópio modelo Union Met 
800X e a fração volumétrica de preci-
pitados foi determinada com uma rede 
de pontos sobre uma determinada área 
da microestrutura conforme a norma 
ASTM E 562 (1990). Utilizou-se um 
Microscópio Eletrônico de Varredura 
LEO Stereoscan 440, com resolução 
de 4,5 nm a 30 kV, para observação 
da estrutura. As microanálises foram 
realizadas em Microscópio Eletrônico 
de Varredura, Philips XL30FEG, com 
resolução de 2 nm a 30 kV, acoplado a 
um equipamento de microanálise por 
raios X Oxford, Link ISIS 300, com 
janela fi na de diamante com capacidade 
de detecção até o elemento boro.

O ensaio de impacto (Charpy) 
foi realizado num equipamento OTTO 
WOLPERT com a metodologia descri-
ta na norma ASTM A 370 (1997). Os 
corpos-de-prova foram  usinados na 
geometria exigida, com entalhe em V, 
conforme  norma ASTM A 370 - item 
19, Fig. 11. Foram realizados quatro en-
saios na temperatura ambiente e quatro 
ensaios na temperatura de -46°C para 
cada amostra. 

Exames por difração de raios X 
foram realizados a partir de amostras 
cortadas com 20 mm de diâmetro por 
20 mm de espessura, lixadas e polidas 
com pasta de diamante de granulometria 
1μm. Os ensaios foram realizados em 
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Tabela 3 - Composição química do aço utilizado.

equipamento Rigaku Rotafl ex, modelo 
RU200B, e câmara multipurposer, uti-
lizando a radiação do cobre K1 com 
comprimento de onda 1,54056Å. Os 
resultados foram comparados com as 
fi chas-padrão de cada estrutura com base 
no banco de dados internacional JCPDS 
(Joint Committee on Powder Diffraction 
Standards).

Como técnicas complementares 
,foram realizadas análises por meio de 
microscopia eletrônica de transmissão 
(MET) em amostras solubilizadas a 1200 
e a 1240 °C, para identifi car a estrutura 
cristalina dos precipitados através de 
difração de elétrons em área selecionada 
(SAEDP). A preparação das amostras 
foi feita da seguinte maneira: corte, 
lixamento e polimento eletrolítico ou 

polimento por feixe de íons. As 
análises foram realizadas em 
microscópio de transmissão 
Philips CM120.
 

3. Resultados e 
discussões
3.1 Análise Química

A composição química 
do aço utilizado é apresentada 
na Tabela 3 e foi balanceada 
de maneira a atender a espe-
cifi cação da norma ASTM A 
744  Gr.CN3MN e ao valor 
mínimo do PRE, conforme 
especifi cado na própria tabela. 

3.2 Ensaio de impac-
to (Charpy)

A energia absorvida no 
ensaio de impacto apresenta variação 
em função das diferentes temperaturas 
de tratamento térmico de solubilização, 
conforme mostrado na Tabela 4 e Figura 
1. Nota-se que, com o tratamento térmi-
co de solubilização, a energia absorvida 
ao impacto aumenta a medida que a 
temperatura de solubilização aumenta 
até a temperatura de 1200°C. A partir de 
1200°C, a energia absorvida no ensaio 
de impacto diminui bruscamente. O 
comportamento do material referente 
às propriedades de impacto é similar 
nas duas temperaturas de ensaio 
(ambiente e -46 °C).

3.3 Análise microestrutural
O aço inoxidável superaustenítico 

possui matriz austenítica com preci-

Tabela 2 - Tratamentos térmicos realizados nos corpos 
de prova usinados.

pitados de diferentes morfologias. A 
Figura 2 apresenta a microestrutura 
bruta de fundição de uma amostra que 
foi resfriada no molde de areia até a tem-
peratura ambiente. Nota-se, na Figura 
2a, que existem precipitados dispersos 
pela matriz nos espaços interdendríticos 
e nos contornos de grão. A Figura 2b 
mostra, em detalhes, a morfologia dos 
precipitados encontrados na estrutura 
bruta de fundição.

Nota-se, na Figura 3, que, mesmo 
com tratamento térmico de solubilização 
a 1200°C e 1240°C, os precipitados con-
tinuam presentes na matriz austenítica. A 
morfologia dos precipitados encontrados 
nas microestruturas das amostras solubi-
lizadas (Figuras 3a e 3b) é similar às en-
contradas na amostra bruta de fundição 
(Figura 2b). Na amostra solubilizada a 
1200°C, não foram encontrados precipi-
tados nos contornos de grãos.

As quantidades de precipitados 
variam nas amostras com diferentes 
temperaturas de tratamento térmico de 
solubilização, conforme mostrado na Ta-
bela 5 e na Figura 4. Nota-se, que, com 
o tratamento térmico de solubilização, a 
fração volumétrica de precipitados dimi-
nui nas temperaturas acima de 1170°C 
apresenta valor mínimo a 1200°C (2,1%) 
e volta a aumentar nas temperaturas aci-
ma de 1200°C chegando a um patamar 
maior que 7%.

3.4 Análise química dos pre-
cipitados

As Figuras 5 e 6 mostram o percen-
tual em peso dos principais elementos de 
liga  presentes nos precipitados analisa-
dos nas amostras solubilizadas a 1200 e 
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1240°C. Essas duas temperaturas 
foram escolhidas para a microaná-

lise por representarem o ponto de 
inversão dos valores das energias 
absorvidas no ensaio de impacto, 
conforme ilustra o gráfi co da Figu-
ra 1. Nota-se que os precipitados 
são ricos em molibdênio e cromo. 
Os precipitados de contornos de 
grãos encontrados na amostra 
solubilizada 1240°C apresentam 
teor de molibdênio de 25%, sendo 
ligeiramente maior que os outros 
formatos da mesma amostra. 

A Tabela 6 apresenta uma 
comparação entre a composição 
química dos precipitados das 
amostras solubilizadas a 1200 e 

1240°C, com a composição química 
média de precipitados encontrados em 
trabalhos realizados por outros autores 
em materiais similares. As composições 
químicas dos precipitados das fases 
sigma e chi foram as que mais se apro-
ximaram. Isso é um indício de que os 
precipitados que existem nas amostras 
podem ser dessas duas fases.

3.5 Difração de raios X
A Figura 7 apresenta os ângulos de 

difração de raios X da amostra solubi-
lizada a 1200°C nas faixas do espectro 

Tabela 4 - Infl uência das temperaturas de solubilização na absorção de energia ao impacto.

Figura 1 - Infl uência das temperaturas de solubilização na absorção de energia 
ao impacto.

Figura 2 - Amostra bruta de fundição - MEV - ataque com água régia.



17REM: R. Esc. Minas, Ouro Preto, 63(1): 013-020, jan. mar. 2010

Márcio Ritoni et al.

Figura 3 - a) Amostra solubilizada a 1200°C. b) Amostra solubilizada a 1240°C. MEV - ataque com água régia.

Tabela 5 - Infl uência da temperatura de solubilização nas frações 
volumétricas de precipitados.

Figura 4 - Infl uência da temperatura de solubilização nas frações volumétricas de precipitados.

compreendida entre os ângulos que 
possuem maior intensidade de difração. 
Nota-se que os cinco picos identifi cados 
coincidem exatamente com os planos de 
difração da austenita. O pico referente 
ao ângulo 95,94 plano (222) não fi cou 
evidente no ensaio. Apesar de existirem 
precipitados na amostra solubilizada a 
1200°C, conforme mostrado nos exames 
micrográfi cos, a pequena fração volumé-
trica (2,1%) difi culta a identifi cação pela 
técnica de raios X.

As Figuras 8 e 9 apresentam os ân-
gulos de difração de raios X da amostra 
solubilizada a  1240°C nas faixas do 
espectro compreendidas entre os ângu-
los que possuem maior intensidade de 
difração. Os planos da austenita foram 
identifi cados dentro do espectro difra-
tado, porém os ângulos 50,67 e 90,67,  
referentes aos planos (220) e (311), 
respectivamente, não fi caram evidentes 
no ensaio. Além da austenita, surgiram 
outros planos difratados que pertencem 
à fase sigma, porém não foram encon-
trados todos os planos pertencentes a 
essa fase na faixa do espectro difratado. 
Embora a comparação da composição 
química dos precipitados feita na Tabela 
6 mostre a possibilidade de existir fase 
chi, a mesma não foi encontrada pela 
técnica de difração de raios X.
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Figura 6 - Composições químicas dos precipitados (arredondados, aciculares e de contorno de 
grão) encontrados na amostra solubilizada a 1240°C em comparação com a matriz austenítica.

Figura 5 - Composições químicas dos precipitados (arredondados e aciculares) encontra-
dos na amostra solubilizada a 1200°C em comparação com a matriz austenítica.

Tabela 6 - Comparação dos resultados da microanálise com valores da literatura.

 3.6 Microscopia eletrônica 
de transmissão (MET)

As observações por MET foram 
efetuadas principalmente em campo 
claro (BF) tentando identifi car as fases 
precipitadas com tamanhos que permi-
tissem obter um SAEDP (difração de 
elétrons em área selecionada)  represen-
tativo. As Figuras 10 e 11 apresentam 
precipitados referentes às amostras 
solubilizadas a 1200 e 1240°C respec-
tivamente. Os precipitados foram iden-
tifi cados como carboneto M

6
C (Figura 

10) e fase sigma (Figura 11).

4. Conclusões
Para o  aço inoxidável superauste-

nítico ASTM A 744 Gr. CN3MN solu-
bilizado na faixa de temperaturas entre 
1100 e 1250°C conclui-se que:

• A melhor temperatura para o tra-
tamento térmico de solubilização 
foi 1200°C. Nessa temperatura, a 
resistência ao impacto foi maior 
(196 J) e a fração volumétrica de 
precipitados foi a menor (2,1%). 
Nessa temperatura de solubilização, 
não foram encontrados precipitados 
nos contornos de grãos.

• Em temperaturas acima de 1200°C 
ocorreu a reprecipitação de fases 
previamente dissolvidas a 1200°C. 



19REM: R. Esc. Minas, Ouro Preto, 63(1): 013-020, jan. mar. 2010

Márcio Ritoni et al.

Figura 7 - Difração de raios X da amostra solubilizada a 1200°C, na faixa do espectro 
compreendida entre os ângulos de difração 40 a 120°.

Figura 8 - Difração de raios X da amostra solubilizada a 1240°C, na faixa do espectro 
compreendida entre os ângulos de difração 35 a 55º.

Figura 9 - Difração de raios X da amostra solubilizada a 1240°C, na faixa do espectro 
compreendida entre os ângulos de difração 65 a 95º.

Figura 10 - a) Imagem de precipitados de carboneto 
M6C analisado por microscopia eletrônica de transmis-
são na amostra solubilizada a 1200°C. b) Padrão de 
difração por área selecionada (SAEDP) de carbonetos 
M

6
C, eixo de zona [-5,5,6].

• Os precipitados encontrados nas amostras apresentaram pequenas dife-
renças nas composições químicas. Os precipitados de contornos de grãos 
encontrados na amostra solubilizada a 1240°C apresentaram teores de 
molibdênio de 25%, sendo ligeiramente maior do que os demais precipi-
tados encontrados na mesma amostra. Embora as composições químicas 
dos precipitados analisados assemelhem-se com as fases sigma () e chi 
() encontradas nas literaturas, não foi possível afi rmar a existência da 
fase chi ().

• As amostras solubilizadas a 1200 e 1240°C 
apresentaram fase sigma () e carboneto 
M

6
C na matriz austenítica conforme iden-

tifi cado pela técnica de microscopia eletrô-
nica de transmissão e de raios X no caso da 
amostra solubilizada a 1240°C.
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