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induce the precipitation of SPs the steel was heat‐treated at 750 °C, 850 °C, and 900 °C for increasing 

durations up to 10 h. 

The surfaces of the samples were mechanically polished by using SiC paper up to 4000‐grit, then 

finished with diamond paste and later etched by means of Beraha reagent (200 mL HCl + 1000 mL 

H2O + 1 g K2S2O5). For each sample, 30 micrographs were recorded on different fields at the same 

magnification (400×) and submitted to image analysis through the software LUCIA (Version 4.51, Za 

Drahou, CZ, Czech Republic, 1991–2000) to detect the SPs by means of relative area measurements. 

LM gives the total amount of SPs, but no information about the characteristics and the amount 

of each phase. Thus, X‐ray diffraction  (XRD) analysis was performed by using a Philips PW 1729 

diffractometer with Mo‐Kα radiation (λ = 0.07093 nm) (Philips, Eindhoven, The Netherlands). The 

spectra were recorded through 2θ step‐scanning from 5° to 55°, in steps of 0.05° and a counting time 

of 5 s per step. TEM observations through a JEM CX FII by Jeol (Tokyo, Japan) and a H600 by Hitachi 

(Tokyo,  Japan) were  carried  out  to  obtain  details  on  each  phase.  Twin‐jet  electro‐polishing  in  a 

solution of 90% methanol and 10% perchloric acid (12 V, 100 mA) was used to prepare thin foils. 

Vickers  hardness  tests  (Micro‐hardness  tester,  Shimadzu  Corporation,  Kyoto,  Japan)  were 

carried out on the samples after different heat treatments. In order to assess the specific hardness of 

the phases and their possible evolution microhardness Vickers tests were made on ferrite, austenite, 

and σ phases. 

4. Results 

4.1. Microstructure Characterization 

The microstructure of as‐supplied 2205  steel exhibits elongated austenitic grains  in a  ferritic 

matrix with a mean grain size of 25 and 65 μm for α and γ phases, respectively. LM observations did 

not show SPs in the solution‐annealed material consisting of 51% of austenite and 49% of ferrite. 

An example of LM image analysis of the heat‐treated material is reported in Figure 2 where SPs 

are highlighted in green. For each heat treatment the average volume fraction of the total SPs (σ + χ 

+ carbides + nitrides) was calculated through relative area measurements and the results are shown 

in  Table  1. Data  are  the  average  values  of  30 measurements;  it  can  be  observed  that  standard 

deviations (Sdv) are higher for smaller amounts of SPs. Table 1 also reports the volume fractions and 

mean grain sizes of ferrite and austenite. 

 

Figure 2. Duplex Stainless Steel DSS 2205 after heat treatment at 850 °C for 8 h: secondary phases 

(SPs) are highlighted in green. 


