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Resumo. O objetivo deste trabalho é avaliar uma metodologia de medi¢do de microdureza Vickers com carga de 5
gramas-for¢a (gf) para materiais metalicos com grdos extremamente pequenos. O material utilizado neste estudo foi
uma amostra de juntas soldadas TIG em um ago hyperduplex. A amostra foi indentada com a carga especificada de 5gf.
Apos a amostra ser indentada no microdurémetro, foram utilizadas técnicas de microscopia eletrénica de varredura
(MEYV) para caracterizar e registrar as indentagoes. Imagens feitas por microscopia optica (MO) também foram feitas
para termos de comparagdo com a qualidade das imagens feitas por MEV. Para medir as diagonais da indentacdo, foi
utilizado o aplicativo destinado a processamento de imagens ImageJ. Observou-se que a precisdo ao realizar as
medigoes utilizando-se das imagens feitas por MEV sdo melhores que as feitas diretamente no equipamento.

Palavras chave: Microdureza. Vickers. MEV. Hyperduplex.

Abstract. The aim of this work is to evaluate a Vickers microhardness measurement methodology with a load of 5
grams-force (gf) for metallic materials with extremely small grains. The material used in this study was a sample of
GTAW welded joints in a hyperduplex steel. The sample was indented with the specified load of 5gf- After the sample
was indented on the microhardness tester, scanning electron microscopy (SEM) techniques were used to characterize
and record the indentations. Images taken by optical microscopy (OM) were also acquired for comparison with the
quality of the SEM images. The ImageJ software was used to measure the diagonals of the indentation. It was observed
that the precision in performing the measurements using SEM images is better than those made directly on the
equipment.
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1. Introducao

Acos inoxidaveis duplex sdo agos bifasicos compostos pela combinagdo microestrutural de ferrita(a) e austenita(y),
sendo a ferrita uma estrutura cristalina ctibica de corpo centrado, enquanto a austenita é cubica de face centrada. A fase
ferritica € responsavel pelo aumento da resisténcia mecanica, enquanto a austenita garante a tenacidade e uma melhor
resisténcia a corrosao. Os acos inoxidéveis duplex combinam, portanto, algumas das caracteristicas das duas principais
classes, as graduacgdes austeniticas e ferriticas. Essa combinagdo de propriedades confere aos agos inoxidaveis duplex
uma grande atratividade para uma ampla gama de aplicacdes e setores de mercado. (Dobrzaiiski et al., 2007). Atualmente,
existem quatro tipos de ago duplex disponiveis no mercado, sendo eles: “lean-duplex”, “duplex”, “superduplex” e
“hyperduplex”. Eles tém as mesmas proporgdes de ferrita e austenita em sua microestrutura, entretanto, possuem
diferentes quantidade de elementos de liga. (Charles, 2008).

Os agos inoxidaveis duplex sdo amplamente utilizados em varias areas do mercado por conta de suas caracteristicas
mecanicas atrativas. Eles apresentam desafios técnicos muito diversificados e, simultaneamente, propriedades atrativas.
com excelentes indices custo/propriedades, especialmente em mercados criticos, incluindo petroleo e gas, industria
quimica, industria de papel e celulose, sistemas de agua, plantas de dessalinizacdo, equipamentos de controle de polui¢do,
navios-tanque quimicos, etc. (Charles, 2008).
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Os agos hyperduplex, ultima geragdo a ser desenvolvida, destacam-se por sua alta resisténcia a corrosao e mecanica.
Uma das modificagdes implementadas nos agos hyperduplex ¢ o refino dos grdos, com o objetivo de atingir altas
propriedades mecanicas. (Wang et al. 2022).

Na ciéncia dos materiais, a dureza representa uma caracteristica dos solidos que se manifesta na sua resisténcia a
deformacdo plastica localizada. Geralmente, essa resisténcia ¢ testada mediante abrasdo ou indentagdo, refletindo a
capacidade de um material em "riscar" outro. Ensaios ndo destrutivos de dureza, microdureza ¢ nanodureza so feitos
para avaliar a resisténcia a deformagdo plastica do material. Geralmente, essa resisténcia ¢ testada por meio de uma
indentacdo. Geralmente ensaios de dureza sdo realizados para definir a dureza média do material, ndo se importando com
a dureza de uma fase especifica presente no material. Cargas em quilo forga (kgf) sdo aplicadas para realizagao de ensaios
de dureza. Ensaios de microdureza sd3o conduzidos em escala microscépica, onde as indentagdes feitas tem comprimentos
de micrometros. As técnicas mais realizadas para microdureza sdo Vickers e Knoop, que aplicam cargas em grama-forga
(gf) especificas por tempo determinado em um unico grao do material e medem o tamanho da marcagdo resultante da
indentagdo. Ensaios de nanodureza sdo realizadas quando ¢ desejado medir a dureza em escalas muito menores a de um
grao especifico. A indentacdo tem escala nanométrica e normalmente o método utilizado € o de teste de Berkovich, onde
se aplica uma forca expressa em milinewtons (mN) (Callister Jr., W. D. 2008).

Em juntas soldadas de ago duplex, principalmente os agos hyperduplex, a microestrutura gerada ¢ muito refinada,
resultando em tamanho de grdo muito pequeno, como apresentado por (Strnad e Jakab-Farkas 2014). Portanto, ndo ¢
possivel utilizar a técnica de microdureza para medi¢do desta propriedade em cada fase individualmente na estrutura
resultante na zona de fusdo. Fato que limita os estudos dos efeitos de soldagem. Até o presente momento, ¢ desconhecido
qualquer resultado neste sentido apresentado na literatura.

O proposito deste estudo € introduzir uma metodologia especifica para a medi¢do da microdureza Vickers em agos
com estruturas muito refinadas, como os inoxidaveis hyperduplex. Objetivando investigar e comparar as dificuldades
encontradas ao lidar com as caracteristicas especificas para medicao de dureza neste tipo de ago.

2. Materiais e Metodologia

Amostras de juntas soldadas TIG autdégenas em acos hyperduplex foram utilizadas neste estudo. As amostras foram
cortadas e embutidas em baquelite PolyFast da marca Struers, uma baquelite condutora para facilitar a observagdo em
microscopio eletronico de varredura. O embutimento foi realizado em uma embutidora Arotec PRE 30 Mi.

No preparo das amostras foram utilizadas lixas de 180 até 1200 mesh. Apos serem lixadas, as amostras foram
higienizadas e passaram por banho de ultrassom por 3 minutos para completa remog¢ao de residuos da lixa. Apos, as
amostras foram polidas com pastas de diamante de 6, 3 e 1 um, respectivamente.

Para permitir a identificacdo das fases durante o ensaio de microdureza, foi realizado um ataque eletrolitico em um
equipamento da marca Buehler, modelo Eletromet 4. A amostra ¢ imersa por completo numa solu¢do 10% NaOH, um
eletrodo negativo é imerso na solucdo enquanto o eletrodo positivo fica em contato direto com a amostra. Uma diferenca
de potencial de 3 volts ¢ aplicada por 20 segundos para realizar o ataque quimico e revelar as fases ferrita e austenita.

Os testes de microdureza vickers foram conduzidos com uma carga de 5gf. O equipamento possui uma ponta de
diamante em formato de pirdmide, que ¢ forgado contra a superficie do material fazendo, entdo, uma indentagéo no mesmo
utilizando-se de uma carga fixa pré-configurada antes do teste. Apds a carga ser atingida, esta ¢ mantida por 10 segundos,
realizando uma indentagdo no grao, para que estas sejam feitas corretamente, devem estar completamente dentro do gréo,
conforme orientado pela (NBR ISO ABNT 6507-1 2019).

A caracteriza¢do das indenta¢des foram feitos por microscopia eletrénica de varredura (MEV), o equipamento
utilizado foi um Hitachi TM 3000, o formato de sinal utilizado foi BSE COMPO, a voltagem de aceleragao dos elétrons
foi de 15 keV, utilizou-se uma ampliagdo de 9000x nas imagens. Para ser possivel encontrar de forma rapida as marcagdes
feitas pelo microdurémetro, foi utilizado o formato de sinal TOPO em conjunto com marcagdes feitas manualmente por
caneta marca texto na amostra.

Para a medicdo das diagonais realizadas pela indentacdo, foi utilizado o software de processamento de imagens
ImagelJ. (Schneider, Rasband, e Eliceiri 2012).

Com o intuito de permitir comparagdes, imagens com as amplia¢des iguais a0 do microdurémetro foram retiradas em
microscopia Optica, e para encontrar as marcas feitas pela indentagdo, duas marcas de caneta marca texto foram feitas
manualmente na amostra, ¢ as indenta¢des foram feitas entre as duas marcas.

3. Resultados e Discussoes

Devido as limitagdes do equipamento, torna-se extremamente dificil fazer medigdes utilizando-se apenas do zoom
optico do microscopio do microdurdmetro, tendo em vista as dimensdes extremamente pequenas das diagonais da
microindentagdes feitas pela carga de 5 gramas-for¢a. Para meio de comparacao, foram retiradas imagens por meio de
microscopia Optica utilizando-se de uma objetiva de 50x, que é a ampliagdio maxima que o microscopio do
microdurémetro utilizado neste estudo atinge, além disso, uma imagem com ampliagdo maxima do microscopio optico,
utilizando a objetiva de 100x, foi retirada. As indentagdes com essas ampliagdes podem ser observadas na Figura 1. Cada
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Figura apresenta duas indentagdes, uma maior, realizada com a carga de 20 gramas-for¢a, ¢ outra menor com a carga de
5 gramas-forga. E notério que utilizar a ampliagio de 50x, que é a mesma do microdurémetro, é inviavel para fazer
medigdes precisas, tendo em vista que a indentacdo que deve ser medida é a menor, sendo necessario, entdo, meios de
avaliagdo que possam ampliar mais ainda a imagem, com o intuito de melhorar a precisdo das medi¢des das diagonais.
Mesmo utilizando a objetiva de 100x ndo seria possivel medir a indentagao realizada com 5 gramas-forga.

NS NTF

VY

(A) (B)
Figura 1: Imagens em MO. Objetiva de 100x (A). Objetiva de 50x (B)

Imagens foram retiradas em MEV em formato TOPO para demonstrar como € possivel visualizar as indentagdes ao
lado da marcagdo manual feita (Figura 2(A)). Além disso, outra imagem feita em modo COMPO (Figura 2(B)) na mesma
ampliacdo utilizada por esta metodologia foi feita com o intuito de demonstrar que ha maior clareza na visualizagdo das
indenta¢des no modo TOPO em ampliagdes menores.

2024/03/06 18:57 A TD4,1 x100 1mm 2024/03/06 18:56 A D4,1 x100 1mm

(A) (B)

Figura 2: Imagens em MEV. Ampliag¢do de 100x, modo de visualizagdo TOPO (A). Ampliagdo de 100x, modo de
visualizagdo COMPO (B).
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Na Figura 3, onde foi utilizado o modo de visualizagdo TOPO, ¢é possivel identificar com clareza as indentagdes,
porém nao fica claro em qual grdo a indentag@o se encontra tampouco a acuracia da marcagdo. Além disso, o tamanho de
suas diagonais ndo pode ser observado com exatiddo.

2024/03/06 1854 A TD4,1 x9,0k  10um

Figura 3: Imagem em MEV. Ampliagdo de 9000x, modo de visualizagdo TOPO. Indentagdo de 20gramas-forca e 5
gramas-forca num grdo de austenita.

As dimensdes das lamelas dos graos de austenita na zona de fusdo no a¢o hyperduplex sdo muito finas, dificultando a
medigdo ao utilizar as cargas comumente utilizadas em ensaios de microdureza. Outros estudos de microdureza indicam
que comumente as cargas utilizadas variam de 20gf até 200gf em agos inoxidaveis duplex (Olanipekun et al. 2019).

Para permitir comparagdo visual do tamanho da indentag@o com a espessura do gréo, duas marcas foram feitas lado a
lado num gréo de austenita, permitindo visualizar que néo seria possivel utilizar a carga de 20gf para medir a microdureza
deste grao, tendo em vista que suas diagonais sdo maiores que a espessura do grao.

Na Figura 4 ¢ possivel identificar as indentagdes utilizando o modo de visualizaggo COMPO, além disso, ¢ possivel
visualizar também se a marcagdo foi feita dentro do grdo e o tamanho exato de suas diagonais, como ¢ esperado.
Conjuntamente, ¢ notdrio que a marca de 20gf é maior que a espessura do grdo, tornando inviavel utilizar tal carga em
medi¢des de microdureza de um material tdo refinado, diferente da carga de 5gf, que esta dentro do grdo, como pode ser
visto na imagem.

2024/03/06 18:52 A D4,1 x9,0k 10 um

Figura 4: Imagem em MEV. Amplia¢do de 9000x, modo de visualizagdo COMPO. Indentagdo de 20gramas-forca e 5
gramas-forca num grdo de austenita.
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4. Conclusoes

Este trabalho avaliou uma metodologia de medi¢do de microdureza Vickers para materiais com graos de lamela muito
finas, utilizando-se de meios externos ao equipamento de microdureza para realizar a caracterizagdo e medigdo com maior
precisdo. Os resultados permitem concluir que:

e Utilizando-se cargas muito baixas para indentacdo, a precisdo da medigdo ¢ inviavel ao se utilizar apenas o
microscopio do microdurdmetro.

e A carga de 5gf imprime no material indentacdes com as dimensdes ideais para realizar o teste de microdureza
Vickers.

e Astécnicas utilizadas para caracterizar e registrar as diagonais da indentacao utilizando a microscopia eletronica
de varredura se mostraram extremamente eficientes.

e A utilizagdo da aplicagdo Imagel para medi¢cdo das diagonais da indentacdo se mostrou extremamente eficiente.
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