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RESUMO

Acos inoxidaveis com propriedades que permitam alta conformabilidade aliada a
resisténcia mecanica satisfatéria devido a transformacbes de fase vém sendo
destaque nas industrias e centros de pesquisa de metalurgia. Para tanto, os
fendbmenos relacionados ao encruamento devem ser compreendidos e dominados,
pois os processos de deformacdo desempenham uma funcdo extremamente
importante na transformacdo de fases desses materiais. As investigacdes séao
conduzidas com deformacdes plasticas nos agos inoxidaveis por meio de limagem,
compressdo a 60% de reducdo da altura e laminacéo a niveis de 12%, 31%, 50%,
70%, 80% e 90% de reducdo. Para fins comparativos, sdo conduzidas andlises
microestruturais por meio de: microscopia 6ptica, EDS, EBSD, difracdo de raios X,
medidas de dureza e ferritoscopia. Percebeu-se uma dureza acima do esperado nos
materiais inicialmente caracterizados devido ao fato de os mesmos néo estarem na
condicdo de recozidos. Baixos niveis de redugdo na espessura promoveram
elevados indices de transformacado da austenita para martensita €, enquanto que
altos niveis de reducao resultaram em elevado alongamento dos grdos e as maiores
fragbes de martensita a’ entre todas as condi¢gdes de deformagao. Deformacao por
meio de limagem e por meio de compressdo promoveram altos indices de
transformacao da austenita em martensita o’ para o ago inoxidavel AISI 304, porém
quando submetido a compressao, o aco AlSI 316 ndo apresentou consideraveis
fracbes de martensita na microestrutura. Sendo assim, conclui-se que o aumento de
dureza do aco AISI 316 se deu por mecanismos classicos de endurecimento, e ndo
pela formacdo de martensita induzida por deformacéo. Isso porque a tendéncia em
formar martensita induzida por deformacdo é dependente da EDE, e
consequentemente, da composicdo quimica do material.

Palavras-chave: Acos inoxidaveis austeniticos. Laminacao. Limagem. Compressao.
Austenita. Martensita.



ABSTRACT

Stainless steels with properties which allow high conformability and satisfactory
mechanical resistance due to phase transformations are becoming prominently active
for industries and metallurgical research centers. Therefore, the phenomena related
to the work hardening must be understood and mastered, once the strain has an
extremely important function on the phase transformation of these materials. For the
investigations, are conducted different kinds of strains on the stainless steels by
filing, compression and cold rolling at 12%, 31%, 50%, 70%, 80% and 90% reduction
levels. In order to compare the materials, are conducted the following technics:
optical microscopy, EDS, EBSD, X ray diffraction, hardness measurements and
ferritoscope. The high hardness presented by these as received materials is
attributed to the fact that they were not annealed. Low rolled steels showed high
transformation into e-martensite, and high rolled levels (like 90%) showed high grain
elongation and very high o’- martensite fractions. Filling and compression also
showed high o’- martensite fractions for the AISI 304. However, the AISI 316 didn'’t
show a significant fraction of o’- martensite after the compression test. Therefore, the
high hardness showed by AISI 316 steel after the compression test is certainly due to
classic work hardening mechanisms, not due to a a’- martensite transformation,
which depends on the Stacking Fault Energy (SFE).

Keywords: Austenitic stainless steels. Rolling. Filing. Compression. Austenite.
Martensite.
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1. INTRODUCAO

Este trabalho tem como proposta avaliar a transformacéo da fase austenitica
em fase martensitica em acgos inoxidaveis austeniticos das classes AlISI 304 e AlSI
316, com o intuito de desenvolver novas possibilidades de aplicacdo destes
materiais, ampliando o leque ja existente de situacfes nas quais eles possam ser
utilizados. Algumas aplicacbes nos dias atuais estdo relacionadas aos seguintes
fenbmenos:

o TRIP (termo em inglés para Transformation Induced Plasticity, traduzida como
“Plasticidade Induzida por Transformagao”), onde a plasticidade do material é fruto
de uma transformacéao de fases.

o TWIP (termo em inglés para Twinning Induced Plasticity, traduzida como
“Plasticidade Induzida por Maclacdo”), onde a plasticidade é fruto de maclas de
deformacéo contidas na microestrutura do material.

Algumas ligas que apresentam propriedades TRIP ou TWIP também podem
ser chamadas de ligas com memoéria de forma, pois devido a esses fenbmenos elas
possuem a habilidade de retornar a um formato ou tamanho prévio quando
submetidas a um ciclo térmico adequado ou quando a carga aplicada € removida (1).

Esse tipo de material pode ser utilizado na construgdo de atuadores leves e
silenciosos nos campos da robdtica, substituindo solenoides, por exemplo (2), além
de aplicagcbes em mancais para maquinas rotativas, com o objetivo de controlar a
vibracdo do sistema (3), filtros de coagulos sanguineos, onde o metal é fixado as
paredes das veias expandindo-se ao atingir a temperatura do corpo humano em que
é implantado (4), implantes de placas 6sseas que auxiliam na recuperagdo de 0Ss0s
guebrados ou fraturados mantendo os 0ssos unidos devido a compressao em que o
metal estd submetido (5), e na indUstria aerondautica, substituindo os sistemas
hidraulicos dos flaps por metais com propriedades TRIP nas asas dos avibes, 0 que
reduz o custo e o peso das estruturas (6).

Embora os metais com plasticidade induzida por transformacdo de fases
possam ser aplicados em todas as situagcdes acima descritas, uma aplicacao
especifica para os materiais utilizados neste trabalho merece destaque: o uso em
industrias  automobilisticas, aliando alta resisténcia mecanica e boa

conformabilidade, mantendo ainda um preco competitivo no mercado. Isso permite a
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reducdo na quantidade de material utilizado, tornando possivel o uso de chapas
mais finas, principalmente nas etapas de estampagem (7).

Companhias automobilisticas vém obtendo bons resultados ao aplicar acos
inoxidaveis austeniticos processando-os inicialmente por meio de laminacdo a frio
em diversas estruturas e pecas, 0 que comprova a importancia deste trabalho no

que diz respeito a aplicacdes industriais (8).

Sendo assim, o presente estudo tem como objetivo geral:
o Avaliar o efeito das deforma¢des na microestrutura de dois acos inoxidaveis
austeniticos de diferentes composi¢cdes quimicas.

Como objetivos especificos, pode-se citar:
o Avaliar a microestrutura inicial de ambos 0s a¢os inoxidaveis austeniticos.
o Avaliar a susceptibilidade de ambos os materiais a formacado de martensita
induzida por diferentes tipos de deformacao.

Justifica-se o desenvolvimento deste trabalho por meio das muitas lacunas
de conhecimento em relagdo aos mecanismos envolvidos na transformacéo
martensitica induzida por deformacédo, embora estudiosos se direcionem cada vez

mais para este tema atualmente.
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2. REVISAO DA LITERATURA

Os acos inoxidaveis sao ligas ferrosas que apresentam na sua cComposicao
quimica pelo menos 10,5% de cromo. O que ocorre, na realidade é que estes acos
ndo sdo completamente inoxidaveis, e sim, mais resistentes a corrosao que outros
tipos de acos (9).

A importancia dos agos inoxidaveis reside na grande gama de aplicacdes
possiveis para este tipo de material, como por exemplo, em utensilios domésticos,
moveis, na industria automobilistica, no corpo humano, e até mesmo aplicacdes
aeroespaciais (10).

Uma forma de se explicar a melhor resisténcia desses acos quando
comparados a outras ligas ferrosas esta relacionada ao fato de a superficie do
metal reagir com um agente oxidante, em geral, o oxigénio, formando um fino filme
de 6xido de cromo, aderente na superficie do aco. Esse filme ndo pode ser visto a
olho nu, e é de dissolucdo lenta e continua em pontos discretos, mas
imediatamente regeneravel, funcionando como uma barreira entre o0 metal e o0 meio,
e retardando a corrosdo sofrida pelo metal. Uma vez que o carbono esta presente,
e facilita a corrosdo, maiores teores de cromo, ou entdo outros elementos de liga
como niquel e molibdénio, precisam também estar presentes para evitar 0
fenbmeno de sensitizacdo, que resulta da formacdo de carbetos metalicos
causadores de corrosao intergranular (11). Outra perspectiva sugere que a pelicula
ou camada € adsorvida quimicamente, normalmente de oxigénio ou ions
passivadores, diminuindo a velocidade de reagéo de corroséo (10).

Os acos inoxidaveis ganham cada vez mais espaco nos estudos de
pesquisadores de diferentes areas, e cada pais apresenta em suas normas
dezenas de composicdes para este tipo de material, cada qual deve ser utilizado
em um tipo de aplicagdo, como mostra a Figura 1 para os a¢os da norma
americana AlSI segundo (Padilha, 1994) (10).



Figura 1 — Classificagao dos agos modificados a partir do ago inoxidavel austenitico AlSI 304
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Fonte: (PADILHA, 1994)

Acos inoxidaveis sdo frequentemente utilizados devido a sua resisténcia a

corrosdo. Mas, além disso, sdo materiais estruturais que apresentam significativa

resisténcia mecanica, podendo fornecer valores de tenséo, deformacéo, ductilidade

e resiliéncia bastante interessantes. Essa combinacdo de elevada resisténcia

hY

mecanica aliada a resisténcia a corrosao facilta a conformabilidade e a
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soldabilidade, dando ductilidade a esses materiais mesmo a baixas temperaturas.
Como consequéncia, muitas vezes é possivel utilizar esses materiais em
aplicacdes criogénicas, além de tradicionais aplicacdes em industrias de bebidas e
alimenticias, na construcao civil e arquitetura, e na industria de transportes (12).
E muito comum uma classificacdo dos acos inoxidaveis que os divide nas

seguintes classes, de acordo com a sua microestrutura (9; 11; 12):

e Austeniticos;

e Ferriticos;

e Martensiticos;

e Duplex (Austeniticos-ferriticos);

e Endureciveis por precipitacao;

A classe dos acos inoxidaveis austeniticos tera grande importancia neste
trabalho, relacionando esses acos a alguns conceitos de metalurgia fisica e
processamento de materiais metalicos. Tais conceitos tratam dos mecanismos de
deformacéo plastica, textura e principais fases encontradas nos acos inoxidaveis
austeniticos AISI 304 e AISI 316. Uma atencdo especial serda prestada a
transformacdo da fase austenitica para a fase martensitica, resultante de

deformagdes sofridas pelos materiais estudados.

2.1. Acos inoxidaveis austeniticos

Os acos inoxidaveis austeniticos foram desenvolvidos inicialmente na
Alemanha, onde também tiveram o dominio da tecnologia de sua producdo muito
desenvolvido (12). A classe dos austeniticos é a classe de acos de maior
utilizacdo dentre todos os acos inoxidaveis, exaustivamente utilizados em
industrias de transporte (devido as propriedades mecéanicas (13)), de construcéo
civil (devido a sua resisténcia a corrosdo causada pelas condicbes ambientais (14;
15; 16)), como filtros ou préteses expansiveis na industria médica (17), ou ainda
na forma de contentores de substancias quimicas e radioativas, pois sua
resisténcia a corrosao interessa muito a esses segmentos industriais, entre outros.

Os acos inoxidaveis austeniticos possuem estrutura cristalina do tipo CFC,
sdo paramagnéticos, com porcentagem de cromo geralmente entre 16% e 30% em

massa, tornando-os excelentes no que diz respeito a resisténcia a corrosao.

Niquel, elemento gamagénico (que estabiliza a fase austenita), € adicionado em
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proporcdes de 8% a 20 % em massa para estabilizar a austenita nas temperaturas
desejadas, uma vez que o cromo é um elemento alfagénico, facilitando a formacgéo
da ferrita (18). A quantidade de carbono (também gamagénico) presente, tange 0s
valores entre 0,03% em massa e 0,1% em massa, pois um excesso deste elemento
pode levar o aco a sensitizacdo devido a precipitacdo de carbetos
preferencialmente nos contornos de grao (19). Outros elementos como molibdénio,
tithnio e manganés, estdo sempre presentes, pois podem fornecer resisténcia
mecanica mais elevada ou até aumentar a resisténcia aos mecanismos de
corrosao localizada no ago, como corroséo galvanica (18).

Quando comparados aos outros acos inoxidaveis, percebe-se uma alta
ductilidade e alta tenacidade nos austeniticos, mesmo a baixas temperaturas, o
que nos mostra a inexisténcia de uma transicdo ductil-fragil nestes acos
inoxidaveis. Além disso, 0s ac¢os inoxidaveis possuem baixa temperabilidade
(devido as porcentagens pequenas de carbono presentes) e alto coeficiente de
expansao térmica, quando comparados as outras classes de acos inoxidaveis,
necessitando de atencdo quando o objetivo for aplica-los em ambientes com alta
variacédo de temperatura (20).

A laminacédo € o processamento mais comumente aplicado ao se produzir
esses agos, e resulta em graos alongados tridimensionalmente, a fim de acomoda-
los uns sobre os outros da forma mais compacta possivel (21).

Para se avaliar a resisténcia a corrosao dos acos inoxidaveis, emprega-se o
indice chamado PRE (termo em inglés de Pitting Resistence Equivalent), que mede
a resisténcia a corrosdo por pitting baseada na composicdo quimica dos acos
conforme a Equacéo (1) (22).

PRE = % peso Cr + 3,3 * % peso Mo + 16 * % peso N Equacéo (1)
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2.2.  Acos inoxidaveis austeniticos AlISI 304 e AlSI 316

Os acos inoxidaveis austeniticos AISI 304 e AISI 316 diferenciam-se pelas
porcentagens em peso dos elementos cromo, niquel e molibdénio, como mostra a
tabela abaixo, obtida de (KLOCKNER & CO, 2013) (23):

Tabela 1 - Composi¢éo quimica dos acos inoxidaveis austeniticos 304 e 316

Composicao quimica (%)

Tipo
Cméx Mn max Simélx I:)méx Smé\x Crméx I\limé\x Ivloméx Nmélx
18,0 a
304 0.08 2,0 1,0 0,045 0,030 8,0a 10,5 - 0,1
16,0 a 20a
316 0.08 2,0 1,0 0,045 0,030 10,0a 14,0 0,1
20,0 3,0

Fonte: (KLOCKNER & CO, 2013)

A porcentagem em peso restante para se alcancar os 100% é constituida de
atomos de ferro. Com base nesta composi¢do quimica, € possivel estimar o indice
PRE para estes dois materiais, que correspondem a 20,6 para o aco inoxidavel
austenitico AISI 304 e 27,9 para o aco inoxidavel austenitico AlSI 316. Uma vez que
o molibdénio é adicionado ao ago AISI 304 para aumentar a corrosdo por pitting,
como ilustra a Figura 1, era de se esperar que o indice PRE calculado para o ago
AISI 316 seja maior.

Na literatura séo listados valores comuns de resisténcia mecanica como 0s

seguintes para estes dois materiais:
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Tabela 2 — Propriedades mecanicas dos agos inoxidaveis austeniticos 304 e 316 no estado recozido

Tens&o de Limite de
Material escoamento resisténcia a Alongamento Dureza
tracao

AlISI 304
recozido

205 MPa 515 MPa 40% 150 HV
AlSI 316
recozido

Fonte: (KLOCKNER & CO, 2013)

2.3. Mecanismos de deformacéo plastica

Estudos realizados durante a década de 1930 tentavam entender por que
a resisténcia mecanica experimental dos metais era na grande maioria das vezes
menor do que a calculada. Quando surgiu 0 conceito de discordancia e a teoria de
discordancias, obteve-se uma resposta para essa questdo tdo pertinente aos
estudiosos, uma vez que discordancias facilitam a deformacao plastica dos metais
(24).

A deformacéo plastica macroscopicamente observada é o resultado do
movimento de muitas discordancias, ja que cada discordancia deforma o material
em apenas uma distancia interatdmica. Este movimento pode ser associado ao
deslocamento de uma lagarta, que se move de forma sequencial, elevando
pequenas regides do seu corpo de cada vez (25).

O escorregamento que gera a deformacao ocorre mediante a quebra de
ligacdes atdbmicas, que posteriormente sao refeitas entre outros atomos em planos
preferenciais, e principalmente, em dire¢cdes preferenciais, chamados de sistemas
de escorregamento. Em materiais policristalinos, este movimento ocorre no
sistema de escorregamento com orientacdo mais favoravel em cada grédo. Como
consequéncia, ocorre uma rotacao do reticulado na dire¢cado da deformacao.

Durante a deformagéo plastica, muitos defeitos cristalinos séo introduzidos

no material, pois as discordancias se multiplicam em até 100 mil vezes durante a
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deformacédo. Interacdes entre as discordancias sédo responsaveis pela queda na
sua mobilidade média e consequente encruamento, além de um aumento na
dureza e uma diminui¢éo na ductilidade sempre que um metal € deformado (26).

Ainda durante a deformacdo plastica de um metal sujeito a
processamento, os gréos ficam alongados, alterando sua morfologia, e o0s
contornos de gréo tém um grande aumento no numero de discordancias, ja que os
contornos de gréo sao regides com frequentes lacunas de atomos e a propagacao
das discordancias pelos contornos de grao exige que essas alterem seu plano de
deslizamento. Em situac6es como estas de deformacdes, a microestrutura €
fragmentada, formando graos extremamente finos. E quanto maior o trabalho a
frio, mais refinada a microestrutura fica, além de dar origem a uma orientacéo
preferencial chamada de textura (26).

A forma como as discordancias se organizam dentro de um gréo tem uma
relacdo muito forte com a estrutura cristalina do material e sua EDE. Materiais com
estrutura cubica de face centrada e baixa EDE (por exemplo, a fase austenitica de
um ago), tém as suas discordancias distribuidas homogeneamente, enquanto
materiais de alta EDE (por exemplo, a fase ferritica de um aco), que possui
estrutura do tipo cubica de corpo centrado, tém as suas discordancias distribuidas
de forma heterogénea, resultando em uma estrutura celular, como mostrado na

Figura 2 (27).

Figura 2 — Imagens reais de Microscopia Eletrbnica de Transmissdo para a distribuicdo de
discordancias em grdos encruados. A esquerda: arranjo de discordancias homogeneamente
distribuidas, como num gréo de baixa EDE; A direita: arranjo celular de discordancias, como num
gréo de alta EDE

Fonte: (PADILHA, 2005)
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A deformacéo plastica nos metais pode ser causada por diferentes tipos de
processamento. Alguns deles séao: limagem, moagem de alta energia, laminacdo a
frio e a quente, forjamento, compressao, trefilacdo, tracédo, extrusdo e estampagem
(24). Como mostrado mais adiante, este trabalho tem foco nas deformacdes
plasticas obtidas por laminagéo, compressao e limagem, de forma que seja possivel

comparar as caracteristicas dos metais antes e apés €SSes processamentos.

2.4. Energia de Defeito de Empilhamento

Ao se deformar um metal plasticamente, é possivel produzir falhas na
sequéncia de empilhamento dos &tomos, criando nessa regido uma energia
chamada de Energia de Defeito de Empilhamento (EDE).

Essa energia age no sentido de recombinar as linhas de atomos, tentando
eliminar as falhas. Quanto mais alta for a EDE, mais proximas estardo as
discordancias (linhas de atomos) parciais, € mais estreita é a falha de empilhamento.

A EDE influencia significativamente na deformacéo plastica dos metais, pois
agueles metais que possuem defeitos de empilhamento mais largos, ou seja, com
menor EDE, encruam mais rapidamente que aqueles que apresentam defeitos de
empilhamento mais estreitos, ou seja, com maior EDE. Tratando a mesma situacao
pela perspectiva contraria, podemos afirmar que materiais com alta EDE sdo mais
dificeis de encruar, pois a probabilidade de aniquilacdo das discordancias € grande
(26).

Para o aco inoxidavel AISI 304, aqui abordado, o valor da EDE citada por
Murr (28) corresponde a 16,8 mJ/m?, o que pode ser visto como um valor muito
baixo quando comparado a outros metais de estrutura cubica de face centrada,
como o aluminio (166 mJ/m?), niquel (128 mJ/m?) ou cobre (78 mJ/m?) (28; 29). Ja o
aco inoxidavel AISI 316, possui uma EDE correspondente a 40 mJ/m? segundo o
mesmo autor. E importante salientar que os valores de EDE podem sofrer uma
pequena variacdo na literatura devido aos parametros utilizados por cada autor ao

realizar a medida.

A energia de defeito de empilhamento da austenita dos agos inoxidaveis 304
e 316 podera ser estimada com o auxilio da Equacao (2), proposta por Schramm e

Reed (30) valida para ac¢os inoxidaveis austeniticos, a seqguir:
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EDE (mJ/m?) =- 53+6,2(%Ni)+0,7(%Cr)+3,2(%Mn)+9,3(%Mo) Equaco (2)

Esta equacédo néo leva em consideracao os elementos presentes em menor
porcentagem, tais como carbono, silicio, fésforo ou enxofre, pois eles néo teriam
uma grande influéncia no calculo da EDE, ou entdo se mantém em uma

concentracao relativamente constante, ndo alterando esses calculos (30).

De acordo com a composi¢do quimica teorica apresentada pela Tabela 1,
aplicando-se a Equacao (2) para os materiais aqui estudados, estima-se uma EDE
de 23,7mJ/m? para o aco AlISI 304 e de 63,6 mJ/m? para o aco AlSI 316.

2.5. Martensita induzida por resfriamento rapido

Dependendo da temperatura em que o material é processado,
transformacdes causadas pela difusdo atdomica s&o inibidas, ocorrendo apenas
transformacdes adifusionais. Nestas transformacdes, uma elevada taxa de
cisalhamento se faz presente na rede cristalina, permitindo que a nucleacédo e o
crescimento acontecam numa velocidade proxima a velocidade do som, ou seja,
cerca de 330m/s, no interior da austenita metaestavel (31).

Esta transformacao é chamada de transformacdo martensitica, uma reacéo
gue acontece no estado solido, e por meio de movimentos coordenados e
cooperativos onde os atomos se movem em distancias menores que o parametro
de rede, resultando numa microestrutura chamada de martensitica. A estrutura
martensitica possui grande densidade de discordancias e alta resisténcia mecéanica
devido a combinacao de varios mecanismos de endurecimento (10).

Quando a martensita se forma somente pela variacdo da temperatura, ela é
denominada martensita maclada, em placas ou martensita tipo twinned. Nesta fase
ela apresenta 24 variantes, isto é, 24 subtipos com orientacOes cristalograficas
diferentes (32).

A morfologia da martensita obtida por resfriamento rapido apresenta
aspecto lamelar, com linhas centrais denominadas midribs, como mostra a

comparacao entre os dois tipos de martensita, a seguir:
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Figura 3 - Imagens de microscopia eletrbnica de transmissdo comparando a martensita em forma de
ripas (a esquerda) e em forma de placas (a direita)

r -
e

Thin-foll specimen 24,000 x 2% nital 1000 %

Fonte: (KRAUSS, 1999)

Além disso, martensita com morfologia em placas é formada em acos de
médio e alto teor de carbono, necessitando de temperaturas relativamente baixas
para que seja formada, o que € possivel verificar no grafico de temperatura de
transformacao x teor de carbono:

Figura 4 - Temperaturas de inicio da formacdo de martensita e sua morfologia em fungcdo da
porcentagem em massa de carbono (33)
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Fonte: (KRAUSS, 1999)
A transformacdo martensitica pode ser entendida pela combinacdo da
deformacédo de Bain com uma rotacdo do corpo rigido onde existe ab menos uma

linha de deformacéo invariante. Bain mostrou a existéncia de uma célula unitaria
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tetragonal de corpo centrado no interior de duas células adjacentes de austenita
(cubica de face centrada). O que é chamado de deformacdo de Bain é a
deformacéo que converte uma estrutura cubica de face centrada em uma estrutura
cubica de corpo centrado por meio de uma tetragonal de corpo centrado, como
esquematizado na Figura 5 (34).

Figura 5 — Em (@): relagdo entre a célula CFC com a tetragonal de corpo centrado da austenita. Em

(b): célula unitaria tetragonal de corpo centrado da austenita sofrendo deformacéo de Bain no seu
parédmetro para CCC da martensita.

[001); [001],

(b)

Fonte: (LO, 2010)

A célula unitaria acaba por se achatar aproximadamente 20% em um
determinado eixo, expandindo-se nos outros dois eixos aproximadamente 12%,
sem ocorréncia de difusdo, com os atomos se movendo a distancias menores que
uma distancia interatbmica. Além da deformacéo de Bain, é necessario que haja
uma rotacdo do corpo rigido, onde ha deformacdo homogénea com uma linha
invariante macroscopicamente invisivel, mas microscopicamente possivel de se ver,
onde tanto a forma quanto a estrutura estejam corretas. Este parametro invariante
acontece por maclacdo ou por deslizamento, resultando em martensita, cheia de

degraus lembrando véarias camadas sobrepostas, causada pela presenca de n
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discordancias como ilustrado na Figura 6. Ao contrario do que acontece em acos
inoxidaveis duplex, de acordo com LO et al. (35), a martensita nos a¢os inoxidaveis
austeniticos pode ser formada pelo choque térmico causado durante o resfriamento
rapido a partir de altas temperaturas, embora este choque de temperaturas nao
seja tao facilmente obtido, na pratica.

Figura 6 — Aspectos fenomenoldgicos tedricos da cristalografia da martensita. (a) representa o cristal
de austenita (c), (d) e (e) tém estrutura cubica de corpo centrado. (b) tem uma estrutura
intermediaria entre CCC e CFC (ou tetragonal de corpo centrado). (c) tem estrutura cubica de corpo
centrado, mas a forma é inconsistente. Aplicando-se uma linha de deformacéo invariante (por

maclacdo ou deslizamento) € capaz de corrigir os equivocos, resultando na forma e estrutura
corretas.

w w
. Forma
Austenita PR~ observada,
mas estrutura
y errada
X X
(a) (b) (c)
PARAMETRO
DE DEFORMACAO
INVARIANTE
Contorno % z o -2
de macla
(d) X y X y (e)
Martensita Martensita
maclada por escorregamento

Forma macroscoépica correta, estrutura correta

Fonte: (BHADESHIA, H.K.D.H., 2001)

2.6. Martensita induzida por deformacao

Quando a martensita € induzida por deformacdo devido a um
processamento (como a laminacgéo, limagem ou compressao neste trabalho), as 24
variantes da martensita maclada se reorientam na direcdo mais favoravel a tensao
aplicada, ocorre entédo a formacéo de martensita em morfologia de ripas (32). Este
tipo de martensita, também denominado de martensita o', é frequentemente obtido
em acos de baixo carbono (36). Sua estrutura cristalina € cubica de corpo centrado,

e € neste tipo de martensita que este trabalho tem seu foco.
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A austenita de acos inoxidaveis austeniticos permite a formacdo de uma
estrutura martensitica intermediaria do tipo hexagonal compacta, chamada
martensita épsilon (€), que pode ser precursora da martensita alfa linha (a’) e
diminui sua quantidade a medida que a martensita o’ tem seu volume na
microestrutura aumentado.

Em acos inoxidaveis austeniticos a facilidade em se obter martensita
induzida por deformacao esta associada com a diminuicdo da EDE, ou seja, quanto
menor a EDE, maior a facilidade em se obter martensita induzida por deformacao
(37; 38). E correto afirmar, também, que quanto mais metaestavel for a austenita do
aco inoxidavel estudado, maior serd a quantidade de martensita induzida por
deformacéo obtida em um determinado nivel de deformacéo (39).

Olson e Cohen (40) afirmaram por meio de estudos realizados na década
de 70, que o espagcamento causado pelo defeito de empilhamento e a temperatura
estdo relacionados de forma que quanto maior for o espagamento entre as
discordancias parciais, maior também sera a temperatura para nucleacao
espontanea da martensita. Isso ocorre porgue, como ja mencionado, pequenas
distancias entre as parciais geram grandes EDEs, diminuindo a energia térmica
necessaria para a nucleacdo da martensita.

A martensita induzida por deformacdo consiste de arranjos paralelos de
regides de martensita. Em acos de baixo carbono a maioria dessas regides em
grupos paralelos possui a mesma orientacdo e 0s grupos paralelos sdo chamados
de blocos (36).

A martensita induzida por deformacao nos acos inoxidaveis é muito dificil
de ser visualizada, como mostram as imagens de um estudo realizado por Galindo
et al. (41) comparando um aco inoxidavel austenitico AISI 304 recozido, contendo
0,04% de martensita ao mesmo a¢co com 37,5% de reducao por laminacgéo, onde se
obteve 4,3% de martensita. Nessas imagens de microscopia Optica ndo € possivel

distinguir a martensita induzida por deformacgéo:
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Figura 7 — Microscopia 6ptica do ago inoxidavel AlSI 304 contendo 0,04% de martensita (a esquerda)
e contendo 4,3% de martensita (a direita)

B 4 b ey S -/ Ay X

Fonte: (GALINDO, 2016)

Mesmo em microscopios eletrdnicos de varredura, ha dificuldade em se
observar a martensita induzida por deformacéo, devido a sua morfologia muito fina.
Apesar disso, existem registros por microscopia eletronica de transmissao,
mostrando blocos que contém finas ripas, como 0s mostrados na Figura 8 (42; 43).

Figura 8 — Imagem de microscopia eletrdnica de transmissao, ilustrando blocos de ripas de
martensita induzida por deformacgéo na austenita do ago 4140 (a esquerda) e 304 LN (a direita)

Fonte: (KRAUSS, 1999)

Dessa forma, ndo sera possivel visualizar a martensita induzida pelas
deformacgbes aplicadas por meio das imagens de microscopia Optica obtidas neste
trabalho.
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2.7.  Texturacristalografica

De textura, € chamada a orientacdo cristalografica que aparece em maior
ou menor quantidade quando comparada a uma referéncia (44). Quando um metal
é deformado a quente, o principal mecanismo de deformacdo atuante consiste no
deslizamento de planos atdbmicos de orientagcOes preferenciais, resultando na
chamada textura de deformacéo.

A textura final de um material depende da mudanca de forma imposta
durante a deformacgé&o, da temperatura na qual ocorreu a conformacao, e ainda, no
caso particular de pequenas deformacgdes, da orientacéo inicial dos grdos antes da
deformacéo (45). O mesmo aco inoxidavel austenitico 304 pode, por exemplo, ter
diferentes texturas para condicfes de laminacdo e tratamento térmico diferentes,
resultando em propriedades mecanicas que variam de acordo com o0 sentido da
solicitagdo aplicada. O mesmo se aplicaria para o ago inoxidavel austenitico 316
(46).

Ha duas maneiras classicas de se abordar as heterogeneidades de
deformacgéo, sendo uma por meio da abordagem mecénica e outra por uma
abordagem microestrutural (47). Esta segunda est4d baseada na evolucdo das
estruturas de discordancias e na selecdo dos sistemas de escorregamento
preferenciais para a ocorréncia dessas heterogeneidades, o que esta fortemente
relacionado com a textura dada ao material (48).

A partir da técnica do EBSD (sigla para o termo em inglés Electron
Backscatter Diffraction), técnica que sera detalhada adiante, € possivel conhecer a
rede cristalina e determinar a orientacdo dos dominios cristalinos, ou seja, fazer
uma andlise detalhada da micro e da mesotextura do material a ser examinado,
considerando que a microtextura consiste em orientagdes individuais relacionadas a
detalhes da microestrutura e a mesotextura consiste na orientagao preferencial

entre graos ou geometria dos contornos de graos.
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Foram
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investigadas diversas caracteristicas da estrutura dos agos

inoxidaveis austeniticos AISI 304 e AISI 316, tendo-se uma atencdo maior a

transformacao parcial da austenita em martensita induzida por deformacéo plastica.

Para esta investigacdo, foram processados dois acos inoxidaveis austeniticos de

diferentes composi¢des quimicas, comparando-se 0s materiais no estado encruado.

A caracterizacado inicial dos materiais como recebidos foi realizada antes da

deformacéo dos acos por meio de trés métodos distintos: laminacéo, compressao e

limagem. O fluxograma a seguir mostra os procedimentos realizados durante a

parte pratica deste trabalho.

Figura 9 - Fluxograma dos procedimentos experimentais realizados

Fonte: O AUTOR
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3.1. Caracterizacao inicial dos acos inoxidaveis AISI 304 e AISI 316

Os acos inoxidaveis austeniticos AISI 304 e AISI 316 utilizados neste
trabalho também s&o chamados popularmente de 18/8 (devido a composicéo
quimica) e naval (devido a frequente aplicacdo em &guas salgadas),
respectivamente (49).

A fim de se comprovar a composi¢cdo quimica destes materiais, foram
realizadas andlises de espectroscopia por dispersdo de energia (EDS) em regides
distintas da microestrutura austenitica dos materiais. A Tabela 3 apresenta a
meédia de duas analises quantitativas realizadas em cada aco e, como esperado,
os dados experimentais estdo de acordo com a literatura para todos os elementos
quimicos apresentados.

Tabela 3 — Fracdo média dos elementos em peso obtida pelas andlises quimicas quantitativas

Elemento Porcentagem em peso
AIS| 304 AlISI 316
Si 0,4 0,3
Cr 19,5 17,6
Mn 1,7 1.8
Fe 69,9 67,6
Ni 8,3 10,1
Mo - 2,3

Fonte: O AUTOR

A partir destes resultados, é possivel calcular a EDE dos materiais, uma
vez que a EDE é dependente da composi¢cdo quimica, como mostra a Equacgéo
(2). Aplicando-se esta equagédo, foi possivel calcular um valor experimental de
EDE igual a 18,02 mJ/m? para o aco AISI 304 e de 50,07 mJ/m? para o aco AlSI
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316, em conformidade com os valores relatados por Murr (28) e com os valores
teoricos calculados no item 2.4.

Além disso, os resultados de andlise quimica nos permitem calcular o
indice PRE para ambos os materiais a partir da Equacéo (1), que fornece valores
experimentais de PRE iguais a 19,5 e 25,4 para os agos inoxidaveis AlISI 304 e
AISI 316, respectivamente.

Também foram realizadas analises de dispersdo de energia em regides
possivelmente compostas por ferrita delta segundo as micrografias obtidas, a fim
de se comprovar quimicamente a composi¢cao dessas regides. Tais regides estao
explicitas nas Figuras 10 e 11.

Figura 10 — Imagem de MEV para uma regido rica em ferrita delta onde foi realizada analise quimica

Austenita

Ferrita delta

10pm

Fonte: O AUTOR
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Utilizando-se de analises pontuais e em linha, foi possivel comprovar que
essas regides eram de fato compostas por ferrita delta, uma vez que a
porcentagem em peso de cromo € maior e as porcentagens em peso de niquel e
silicio sé@o consideravelmente menores nessas regides. O resultado pode ser visto
tanto na Tabela 4 quanto na Figura 11, referentes a regido de analise verificada

apenas para o acgo AlS| 304:

Tabela 4 — Média dos resultados de analise quimica pontual para o ago AlSI 304

Elemento Porcentagem em peso
Si 0,4
Cr 26,6
Mn 1,6
Fe 67,1
Ni 4,2

Fonte: O AUTOR
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Figura 11 — Regido onde foi realizada a analise quimica linear para o aco AlSI 304 e a variacdo da

porcentagem em peso dos elementos de acordo com a posi¢ao
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Ambos o0s acos inoxidaveis austeniticos (AISI 304 e AISI 316)
encontravam-se na forma de discos, que foram cortados a partir de tarugos
laminados a quente, ndo solubilizados, com espessura de 14,85mm. O material
como recebido foi cortado em uma serra do tipo fita, dividindo cada disco como

nas imagens abaixo:

Figura 12 - Geometria dos cortes realizados nos discos. AlSI 304 (a esquerda) e AlISI 316 (a direita)

Fonte: O AUTOR

A fotografia mostra os discos apés a retirada de regides da borda para a
caracterizagdo inicial, a qual foi realizada pelas técnicas de microscopia Optica,
EDS, medidas de dureza, ferritoscopia e difracdo de raios X. Para a preparagao
metalografica, foi realizado lixamento até a gramatura # 1200, seguido de
polimentos mecéanico ou eletrolitico, variando-se para cada condicdo a fim de
comparagao.

Para as amostras polidas mecanicamente foi utilizada suspensdo de
diamante 1um, e para as amostras polidas em meio eletrolitico, foi usado acido
percloérico como eletrélito com uma corrente de aproximadamente 1,5A por 20
segundos. Para a observacdo em microscopia Optica as amostras foram atacadas

com os reagentes metalogréaficos Fry, Behara e Carpenter.
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3.2. Meétodos utilizados para deformacao das amostras

3.2.1. Laminacéao

Para deformar plasticamente os materiais aqui estudados, promovendo a
formacdo de martensita induzida por deformacéo nos acos inoxidaveis, 0S mesmos
foram submetidos a laminagéo, compressao, e limagem, de forma n&o sucessiva.

A laminacdo consiste em um processo de conformacgédo onde o material €
forcado a passar entre dois cilindros que giram com a mesma velocidade, em
sentidos opostos, distanciados entre si de um valor menor que a espessura do
material a ser deformado. Para obter-se a espessura desejada, deve-se proceder
com varios passes, diminuindo a distancia entre os cilindros a cada passe, ou seja,
a cada passagem do material (21).

Ao passar entre os cilindros, o metal sofre deformacédo plastica. A
espessura é reduzida e o comprimento e a largura sdo aumentados, pois o volume
serd sempre conservado.

O inconveniente desse processamento esta no fato de que é gerada uma
forte orientacdo preferencial no material (textura). Isso pode dificultar a
quantificacdo pela analise de difracdo de raios X, confundindo o analista.

Os tipos de laminadores mais encontrados, de acordo com o nimero e a
disposicéo dos cilindros sdo: duo simples, duo reversivel, trio, quadruo, Sendzimir e
universal. O Ultimo é capaz de laminar as bordas, além das faces superior e inferior
do material. Foi utilizado no processo um laminador duo reversivel atuando como
duo simples.

Tanto as amostras de aco inoxidavel austenitico 304, quanto as de aco
inoxidavel austenitico 316 foram cortadas formando chapas retangulares de
aproximadamente: 45,5 mm x 15,0 mm para as do aco 304, que foram usinadas
reduzindo sua espessura até 10,5 mm, e 57,1 mm x 15,0 mm para as do acgo 316,

gue foram usinadas reduzindo sua espessura até 11,1mm.

As laminacdes a temperatura ambiente foram realizadas em um laminador
americano Fenn, modelo 042/4 — 046 com diametro de cilindro laminador de 108
mm. A literatura apontou bons resultados de laminacdo em acos
inoxidaveis duplex para este equipamento utilizando-se frequéncia igual a
30 rotacdes por minuto e velocidade periférica (linear) correspondente de 10,17

metros por minuto (50). O laminador utilizado encontra-se em um dos laboratérios
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do Departamento de Engenharia de Materiais (DEMA) na Universidade Estadual
de Ponta Grossa / PR (UEPG).

Figura 13 — Laminador de laboratdrio Fenn, instalado no laboratério do Departamento de Engenharia
de Materiais da Universidade Estadual de Ponta Grossa

Fonte: O AUTOR

7

O fator delta é um fator geométrico que depende de trés variaveis:

espessura de entrada, espessura de saida e arco de contato. Este € dependente do
raio do cilindro usado para a laminacdo, portanto, o fator delta depende
indiretamente do raio do cilindro. Mais precisamente, pode-se obter o valor do fator
delta multiplicando-se a diferenca entre a espessura inicial e a espessura final pelo
arco de contato e depois dividindo-se o resultado por 2. O arco de contato pode ser
obtido pela raiz quadrada da multiplicacédo entre o raio do cilindro e a diferenca entre

as espessuras inicial e final, como mostrado nas seguintes equacdes:

Arco de contato: a, = /T (e; — ef) Equagéo (3)

ei—ef
2a,

Fator delta = Equacéo (4)
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Quando os passes possuem um fator delta maior que 1,0, é possivel que
ocorra uma deformacéo heterogénea do material e como consequéncia, pode ser
obtida uma microestrutura com diferentes deformacdes entre o centro e a superficie
(51).

Mantendo-se a atencdo para este valor de fator delta, a deformacéo para a
reducdo de 90% desejada neste trabalho ficaria mais préxima de um processo
homogéneo, possuindo poucas variagcdes no sentido da espessura. Apesar disso,
sempre existem heterogeneidades presentes, e na pratica, ndo foi possivel manter
um fator delta menor que 1,0 nos primeiros passes, uma vez que os cilindros
utilizados neste trabalho possuem um raio de 54mm, como mostram as duas
tabelas seguintes.

As tabelas indicam o nimero de passes realizados, a espessura inicial, e a
espessura final para os acos inoxidaveis austeniticos. Os valores marcados com

asterisco correspondem as amostras retiradas para a posterior caracterizagao:
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Tabela 5 — NUmero de passe e controle das espessuras para 0 aco inoxidavel austenitico AlSI 304

AISI 304 Es.pe.zs.sura Espessura final Fator
inicial delta
Passe (Ei) (mm) (Ef) (mm)
1 10,5 9,9 1,7
2* (12% reducéo) 9,9 9,2 1,5
3 9,2 8,6 1,5
4 8,6 7,9 1,3
5* (31% reducéo) 7,9 7,2 1,2
6 7,2 6,6 1,2
7 6,6 5,9 1,0
8* (50% reducéo) 5,9 5,3 0,9
9 53 4,8 0,9
10 4.8 4.4 0,9
11 4.4 4,1 1,0
12 4,1 3,5 0,6
13* (70% reducao) 3,5 3,1 0,7
14 3,1 2,9 0,9
15 2,9 2,7 0,8
16 2,7 2,5 0,8
17 2,5 2,3 0,7
18 2,3 2,1 0,6
19* (80% reducao) 2,1 2 0,8
20 2 1,8 0,6
21 1,8 1,6 0,5
22 1,6 1,5 0,6
23 1,5 1,4 0,6
24 1,4 1,2 0,4
25 1,2 1,1 0,5
26* (90% reducéo) 11 1 0,5

Fonte: O AUTOR
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Tabela 6 — NUmero de passe e controle das espessuras para o aco inoxidavel austenitico AISI 316

AISI 316 Espessurainicial Espessura final Fator
delta
Passe (Ei) (mm) (Ef) (mm)
1 11,1 10,4 1,7
2* (12% reducéo) 10,4 9,7 1,6
3 9,7 9,1 1,6
4 9,1 8,4 1,4
5* (31% reducéo) 8,4 7,7 1,3
6 7,7 7 1,2
7 7 6,2 1
8* (50% reducéo) 6,2 5,5 0,9
9 55 4,8 0,8
10 4,8 4,4 0,9
11 4,4 4 0,9
12 4 3,7 0,9
13* (70% reducao) 3,7 3,3 0,7
14 3,3 2,9 0,6
15 2,9 2,6 0,7
16* (80% reducao) 2,6 2,2 0,5
17 2,2 1,8 0,4
18 1,8 1,5 0,4
19 15 1,3 0,4
20 1,3 1,2 0,5
21* (90% reducéao) 1,2 1,1 0,5

Fonte: O AUTOR
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3.2.2. Limagem

O processamento do material por limagem permite a formacdo de um
cavaco devido ao desgaste causado pela raspagem da ferramenta no metal. A lima
€ uma ferramenta geralmente fabricada em ago temperado, e possui ranhuras que
podem ser obtidas por fresa nas suas faces.

Essas ranhuras geram o cavaco que pode ter suas dimensdes variadas de
acordo com a geometria da lima utilizada. Aqui, foi utilizada uma lima murca, ou
seja, com finas ranhuras, de 8" x 200mm, que permitiu a obtengdo de particulas
(cavaco) bastante finas, as quais foram utilizadas para caracterizacao.

Este processo permite eliminar a forte textura cristalografica possivelmente
presente no material como recebido, além da obtencdo de grandes proporcdes de

martensita induzida por deformagéo, segundo Machado et al. (52).

3.2.3. Compressao

Em um ensaio de compresséo, aplica-se uma tensao uniaxial compressiva,
no sentido de prensar o corpo de prova a partir das suas extremidades fixadas na
maquina, possibilitando a extracdo de diferentes propriedades mecéanicas do

material ensaiado.

O ensaio de compressdo em metais pode apresentar inconvenientes como
flambagem do corpo de prova ou problemas com o atrito entre ele e a maquina de
ensaio, por esse motivo deu-se uma atencdo especial aos parametros e ao

posicionamento do corpo de prova durante sua realizacao.

Neste trabalho, tal ensaio foi aplicado com a finalidade de se verificar
teorias da literatura que relatam a nao formacao de martensita tipo @’ em materiais
deformados somente por compressao. A razao para isso seria a necessidade de um
aumento no volume para a formagao da martensita a’, o qual é impedido pela
tensdo de compressao imposta sobre o material. Ja a martensita do tipo ¢ esta
relacionada com uma diminuicdo do volume do material, 0 que permite a sua

formacdo quando o mesmo esta submetido a uma tensédo compressiva (53).

Os corpos de prova ensaiados foram usinados com geometria cilindrica, a
partir das bordas dos discos da Figura 12. Apés solubilizados a 1050°C por 30

minutos, os cilindros com dimensdes de 6,5 mm de diametro e 10,6 mm de altura
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foram submetidos ao ensaio de compressao uniaxial que resultou em amostras com
60% de reducao na altura. Portanto, os corpos de prova apds 0 ensaio passaram a
medir 4,25 mm de altura. Os materiais antes e ap6s 0 ensaio de compressao sao
apresentados nas figuras a seguir:

Figura 14 — Cilindros usinados para o ensaio de compressao uniaxial

Fonte: O AUTOR

Figura 15 — Geometria dos materiais ap0s o ensaio de compressao uniaxial

Fonte: O AUTOR



45
3.3. Técnicas de analise microestrutural utilizadas

Durante todas as etapas deste trabalho, foram caracterizadas amostras por
meio de diferentes técnicas. A seguir, tem-se uma descricdo breve destas técnicas
de caracterizacao utilizadas.

3.3.1. Microscopia Optica

A microscopia 6ptica € uma das técnicas mais comumente utilizadas para
se estudar as microestruturas dos materiais, e para tanto é utilizado o equipamento
chamado de microscopio Optico de luz refletida (54).

Embora trabalhosa, a preparacdo das amostras para andlise é
relativamente simples. Ela consiste no lixamento e polimento das amostras, seguida
de um ataque metalografico que evidencia regides especificas dos materiais
caracterizados. A resolucédo neste tipo de microscépio pode ser considerada baixa,
por consequéncia do comprimento de onda da luz visivel, que esta entre 400 e 800
nm (54).

As lentes chamadas de oculares e objetivas se combinam de forma a
ampliar a imagem dando ao observador a impressdao de um aumento na area
visualizada devido a luz que é refletida na superficie metalica polida e atacada. Dai
a importancia de se ter uma amostra bem preparada (54). Sua faixa de utilizagao
compreende um aumento entre 1 e 1500 vezes, permitindo a observacdo de
defeitos cristalinos como contornos de grdo, contornos de macla e constituintes
maiores que 0,5 ym (55).

Neste trabalho foi utilizado um microscépio 6ptico da marca Olympus,
modelo BX51, com camera digital acoplada Q-Color3 de 3 mega pixels de
resolucéo e sinal de saida ligado a um computador controlado pelo software Image-
Plus 5.1, que se encontra no Laboratorio de Microscopia Optica do Departamento
de Engenharia de Materiais da Universidade Estadual de Ponta Grossa.

3.3.2. Anélises quimicas e de textura

Para aumentar a resolu¢cdo de um microscépio é necessario utilizar-se de

uma radiacdo com comprimento de onda menor do que a luz visivel. Sendo assim,
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um microscopio eletrénico de varredura, que utiliza um feixe de elétrons no lugar
de fétons e permite a producdo de um poder de resolucao alto quando submetido
a uma voltagem suficientemente alta, como por exemplo, 50 kV entre lentes
magnéticas, pode ser requerido em alguns casos (56).

Para andlise da microestrutura, tais elétrons podem ser usados de duas
formas:

o Secundarios — € o0 método mais utilizado, gerando contraste de relevo, e
subdividindo-se ainda em trés tipos de elétrons secundarios, que nao seréo
detalhados.

o Retroespalhados — usado para contraste de massa ou numero atémico.
Quanto mais pesado for o elemento quimico, mais clara é a imagem formada por
esses elétrons(55).

Nos microscopios eletrdnicos de varredura € possivel realizar também
uma andlise de dispersdo de energia devido a um acessoério em que 0s raios X
emitidos da microrregido analisada da amostra tém as suas energias
determinadas por detectores de silicio dopado com litio. Cada elemento
encontrado no material gera um tipo especifico de pico, permitindo uma analise
qualitativa confiavel dos elementos quimicos presentes (55).

Determinando-se a dispersdo de energia, pode-se determinar o
comprimento de onda (A) dos raios X caracteristicos, e consequentemente, 0s
atomos que os emitiram. A intensidade da energia é proporcional a concentracéo
daquele tipo de atomo presente, e a partir da composicdo quimica da austenita
possivel avaliar a sua energia de defeito de empilhamento (EDE) e, claro, sua
propensédo a formacao de martensita induzida por deformacéao (30).

A andlise por EDS, ou seja, espectroscopia por dispersdo de energia
permite identificar qualitativamente a composicdo de materiais condutores e
semicondutores em pontos especificos da imagem (57). Ao incidir sobre o
material metalico, o feixe de elétrons excita os elétrons mais externos dos
atomos, que ao retornarem para a posi¢ao inicial, emitem fétons medidos por um
detector. Como cada atomo emite fo6tons com niveis energéticos diferentes, é
possivel descobrir quais atomos estéo presentes.

Embora a difragcdo de raios X seja uma técnica muito conhecida e util em
estudos cristalograficos, ela costuma ser incapaz de determinar a orientacao de

um grdo em particular, exceto se esse fizer parte de uma granulometria
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extremamente grosseira. 1sso nos leva a técnica de EBSD (Electron Backscatter
Diffraction), ou difracdo de elétrons retroespalhados, que possibilita uma
descricdo completa da microestrutura e a obtencdo de dados com
representatividade estatistica de forma que se possa conhecer a rede cristalina e
determinar a textura do material a niveis microscopicos por meio de medidas
pontuais das orientagBes cristalograficas (58). Sua limitacdo consiste na
dificuldade de se obter resultados em amostras muito deformadas, pois estas tém

sua microestrutura fragmentada, formando subgrédos de tamanhos diminutos.

Trés fatores contribuem para uma boa deteccdo dos elétrons
retroespalhados de alta energia que formam as imagens nessa técnica: numero
atbmico dos atomos presentes na superficie do material avaliado, angulo de
inclinagcdo da amostra e, a um nivel menor de importancia, energia do feixe

incidente (controlada pela diferenga de potencial aplicada) (27).

Neste trabalho, foi utilizado um microscopio eletrénico de varredura com
emissédo de campo (MEV/FEG) da marca Tescan, modelo Mira 3, com sistema de
microandlise por dispersao de energia. O acessoério de analise de dispersédo de
energia acoplado ao MEV é da marca Oxford, e esse equipamento esta instalado
no Complexo de Laboratérios Multiusuarios (C-LABMU), do Centro Interdisciplinar
de Pesquisa e POs-Graduacdo (CIPP) da Universidade Estadual de Ponta

Grossa.

3.3.3. Determinacgédo de tamanho de gréo

Para a determinacdo do tamanho de grdo em casos de microestruturas
orientadas, no presente caso graos ndo equiaxiais, pode ser utilizado o método
dos interceptos em direcbes aleatorias. Esta metodologia € baseada na norma
ASTM E 112 (55).

O método foi aplicado para as amostras no estado solubilizado, de forma
que linhas de comprimento conhecido foram desenhadas na microestrutura do
material sob essa condicdo. Em seguida, contou-se a quantidade de graos
interceptados por cada linha e dividiu-se o comprimento da linha pela média do
namero de grédos interceptados. Por fim, esse resultado foi dividido pela
amplificacéo linear das micrografias, como exemplificado pelas equacdes (5) e (6)
(59).
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X =L/ (N medio) Equacao (5)

onde L é o comprimento conhecido das linhas tracadas, e N médio € a média da

guantidade de graos interceptados pelas linhas.

Ao se obter o valor de X, o didmetro médio de grédo é calculado pela

divisdo entre esse valor e a amplificacdo, como a seguir (6) (59):

Dmedio = X/ A Equacéo (6)

onde A é a amplificacdo utilizada para a obtencéo da imagem.

3.3.4. Difracéo de raios X

Ao ocorrer a incidéncia de um feixe monocromatico e coerente (ou seja,
em fase) de raios X, com comprimento de onda A, em um angulo 6 de um
conjunto de planos cristalinos com espacamento d entre esses planos, ocorrera o
fenbmeno de difracdo se a distancia extra percorrida por cada feixe for um
multiplo inteiro de A que é chamado de n. William H. Bragg e seu filho W. L. Bragg
fizeram essa afirmacéo, desenvolvendo assim a Lei de Bragg, que pode ser
descrita pela equacéo (7) (60).

nA = 2dsinf Equacdo (7)

Os espacamentos entre os planos (h k I) possuem relacbes com o0s
parametros de rede e os angulos do reticulado cristalino. Para sistemas cubicos é
vélida a Equacéo (8) (60).

1 h2+k2+1? N
E = T Equacéo (8)

Os picos de raios X verificados nas figuras de difracdo nao séo
exatamente linhas verticais. Fatores como tensbes e deformacdes residuais,
presenca de defeitos cristalinos formando contornos de baixo &angulo, ou
calibracdo do equipamento sao responsaveis por pequenos desvios na forma de

alargamento dos picos. Sendo assim, 0 que € observado em figuras de difracéo
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sao picos aproximadamente triangulares. A quantificagcdo de fases, portanto,
pode ser realizada comparando-se a propor¢cdo da &rea contida nos picos de
cada fase. A técnica consiste basicamente na medic&o da largura a meia altura e

subsequente multiplicacéo pela intensidade dos picos (60).

A intensidade dos picos gerados é dependente dos seguintes fatores
(61):

¢ Intensidade do feixe incidente;
e Area da seccdo do feixe incidente;
e Comprimento de onda;

e Raio do circulo do difratdmetro;
e Carga do elétron;

e Massa do elétron;

e Fator de estrutura;

e Fator de multiplicidade;

e Angulo de difrac&o;

e Fator de temperatura,

e Coeficiente de absorgéo linear;
e Volume da célula unitaria;

A relacdo entre esses fatores pode ser encontrada com facilidade na
literatura, porém néo sera detalhada aqui, uma vez que tal nivel de detalhamento

foge do escopo deste trabalho.

Quando um material é deformado, campos de compressdo causam um
aumento do angulo 26 e campos de tracdo causam uma diminuicdo do angulo
268. Com isso, o pico que deveria ser bem definido (como apresentado na Figura
16A), passa a ter menor intensidade e maior alargamento (como mostrado na
Figura 16B). Um cristal que ndo sofreu deformagdes teria picos mais intensos,

como os da figura 16A (60).
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Figura 16 — Esquema representando picos de difracdo de raios X. A — representacéo dos picos de
um cristal livre de deformacdes. B — representacdo dos picos de cristais deformados

20

A B

Fonte: (CULLITY, 1957)

Assim como as microdeformacdes, também sdo responsaveis pelo
alargamento dos picos de difracdo algumas regibes chamadas de cristalitos ou
subgrdos, que sao pequenos blocos individuais com mesma orientacdo
cristalografica, sistematicamente agrupados para formar um dominio coerente de
difrac@o (62). Cada regido de um material policristalino € constituida por inimeros
cristalitos, justapostos uns aos outros com diferentes orientacbes quando
comparados aos cristalitos vizinhos, e as regibes entre eles sdo as paredes
constituidas de discordancias (60). E o tamanho dos cristalitos que possui a
influéncia no alargamento dos picos de difracéo, além das microdeformacdes (63).

Para realizar a caracterizagcdo por difragdo de raios X, foi utilizado um
difratbmetro da marca Rigaku, modelo Ultima IV, com radiacdo Cu Ka, instalado
no Complexo de Laboratérios Multiusuarios (C-LABMU), do Centro Interdisciplinar
de Pesquisa e Pé6s-Graduacao (CIPP) da Universidade Estadual de Ponta Grossa,
além de um equipamento do qual ndo foi possivel ter acesso ao modelo, cuja
propriedade é do Instituto SENAI de Tecnologia. Foram realizadas analises de
modo continuo com 26 entre diferentes intervalos, sempre a 1°/minuto, e no modo

step scan, com passo/tempo de 0,02s.
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3.3.5. Ferritoscopia

Analises magnéticas sdo comuns em materiais metalicos, pois de acordo
com a resposta a um campo magnético, é possivel prever quais fases estdo
presentes, ja que algumas fases sdo magnéticas e outras sdo paramagnéticas.

Uma inducdo magnética é responsavel pelas medidas do ferritoscopio, de
forma que um campo magnético gerado por uma bobina interage com as fases
magnéticas. As alteracbes no campo magnético geram uma voltagem proporcional a
guantidade de fase magnética em uma segunda bobina (64).

No caso dos acos inoxidaveis austeniticos estudados neste trabalho, serdo
de interesse as respostas dadas pela fase martensita a’ (ferromagnética) e austenita
(paramagnética). Os ensaios magnéticos mais empregados sao os obtidos por
ferritoscopio, e por magnetdmetro de amostra vibrante. A ferritoscopia foi utilizada
para este trabalho seguindo-se a norma ASTM A342 (65), de forma a promover uma

interacdo entre 0 equipamento e as componentes magnéticas da amostra (50).

3.3.6. Curvas de dureza para as amostraslaminadas

As amostras laminadas foram cortadas em tiras menores para analisar as
faces longitudinais (espessura), e preparadas metalograficamente até suspensao
de diamante de 1 um, conforme recomendacdo da norma ASTM E 384 (66).
Segundo a distribuidora de acgos Klockner & Co (23), e diversas outras fontes, o
valor de dureza esperada para esses acos no estado recozido é préximo de 150
HV.

As medidas de dureza foram realizadas em um equipamento de testes de
dureza Vickers a nivel microscopico da marca Leica, modelo VMHT MOT
apresentado na imagem a seguir, com aplicacdo da carga de 500gf por 15

segundos.
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Figura 17 — Microdurémetro Leica, instalado no DEMA, na Universidade Estadual de Ponta Grossa

Fonte: O AUTOR

O equipamento esta instalado no laboratério do Departamento de
Engenharia de Materiais (DEMA) na Universidade Estadual de Ponta Grossa /PR.
Cada amostra, e em cada condi¢do de laminagéo foi submetida a seis medicoes, e

os resultados foram expressos por meio de graficos e desvios estatisticos.
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4. RESULTADOS E DISCUSSOES
4.1. Microscopia Optica
4.1.1. Amostras no estado como recebido

Por meio das analises de microscopia Optica realizadas, podem-se aferir
informacdes de interesse sobre a existéncia e quantidade de ferrita delta, possiveis
maclas de recozimento e bandas de deformacdo presentes no material como
recebido, assim como avaliar a morfologia dos grdos, comparando-se a
microestrutura com a possivel origem do material.

As imagens a seguir representam as microestruturas obtidas a fim de
destacar algumas caracteristicas de interesse pertencentes aos acos inoxidaveis em
estudo. Assim como nos estudos desenvolvidos por (GALINDO, 2016) (41), em
nenhuma imagem de microscopia oOptica, sob qualquer condicdo de deformacéo,
serd possivel visualizar a fase martensitica, pois suas dimensdes sdo extremamente
pequenas. Para todas as imagens, a direcdo de laminacdo durante o processo de

fabricacdo dos agos na industria corresponde a dire¢éo horizontal:

Figura 18 — Microestrutura do aco AlSI 304 na dire¢éo longitudinal. Reagente metalogréafico FRY

Fonte: O AUTOR
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Figura 19 — Microestrutura do aco AISI 304 na direcéo longitudinal. Reagente metalografico FRY

Fonte: O AUTOR

Figura 20 — Microestrutura do aco AISI 316 na direcdo longitudinal. Reagente metalografico FRY

Fonte: O AUTOR



Figura 21 — Microestrutura do aco AISI 316 na direcédo longitudinal. Reagente metalografico FRY

Fonte: O AUTOR
Figura 22 — Microestrutura do aco AlSI 316 na direcéo longitudinal. Reagente metalogréfico FRY
" Ferrita delfa

i o

Fonte: O AUTOR

55



56

Figura 23 — Microestrutura do aco AISI 316 na dire¢éo transversal. Reagente metalogréfico FRY

Fonte: O AUTOR

Figura 24 — Microestrutura do aco AlSI 316 na dire¢éo transversal. Reagente metalografico FRY

Bandas de deformacgao

”

Graos poligonais

Fonte: O AUTOR
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Figura 25 — Microestrutura do ago AISI 316 na direcdo transversal. Reagente metalografico FRY

/

| Bandas| de deformagao.

\
\

N /
/

Graos poligonais

N

- Ferrita de[té’

Fonte: O AUTOR

Todas as imagens apresentadas neste item foram obtidas antes do
tratamento térmico de solubilizacéo. Isso explica a forte presenca de ferrita delta que
aparece, por exemplo, nas figuras 18, 19 e 20 como linhas horizontais, as quais
estdo paralelas ao sentido da laminacéo realizada para obtencdo de ambos os tipos
de aco. Nas figuras 21 e 22, embora a ferrita delta também esteja paralela ao
sentido de laminacgdo, ela aparece em forma de particulas alongadas, apenas em
virtude da magnitude do aumento utilizado no microscopio.

Nas imagens de cortes transversais a dire¢cdo de laminacao, a ferrita delta
também se faz presente, porém em uma geometria puntiforme, jA que o corte
também é transversal a ferrita. Isso € perceptivel na figura 24 na forma de pontos
escuros, e nas figuras 23 e 25 na forma de pontos claros.

Em todas as imagens, fica evidente o carater poligonal dos gréaos
austeniticos, assim como as heterogeneidades de deformacado. As figuras 24 e 25,
em particular, mostram com clareza as bandas de deformacdo dentro dos gréos, as
quais reforcam a necessidade de solubilizar o material antes dos processamentos

pretendidos.
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Também é possivel verificar nas imagens, especialmente nas figuras 21 e
22, as maclas de recozimento, que apresentam uma geometria retilinea em
microscopia Optica. Tais maclas provavelmente foram geradas durante o
processamento a quente dos perfis arredondados de onde foram cortados os discos
(27). Por fim, a figura 22 apresenta contornos incoerentes de maclas, que sao
resultado da sua interrupcdo no interior dos graos, e ndo nos contornos dos

mesmaos.

4.1.2. Amostras solubilizadas

Por meio do método do intercepto linear, regulamentado pela norma ASTM
E-112 (59), foi possivel estimar o tamanho médio dos gréos para ambos os materiais
apos tratamento térmico de solubilizagdo. Os valores de diametro médio estimados
sao de 41,1 ym para o aco AISI 304 e 65,3 um para o AlSI 316.

Figura 26 — Microestrutura do aco AISI 304 solubilizado mostrando maclas e ferrita delta n&o
dissolvida. Reagente metalografico Carpenter

. o w -l..t ‘
-«Maclas.de

[Selle

Fonte: O AUTOR
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Figura 27 — Microestrutura do aco AISI 316 solubilizado mostrando gréos poligonais. Reagente
metalogréafico Carpenter

Fonte: O AUTOR

Percebe-se que tanto para o aco inoxidavel austenitico AlISI 304 quanto para
0 aco inoxidavel austenitico AISI 316, o tratamento térmico de solubilizagéo néo foi
suficiente para dissolver a ferrita delta existente no material como recebido. A Figura
26 mostra com clareza as linhas de ferrita delta na direcdo horizontal. A mesma
imagem também deixa evidente uma regido com maclas de recozimento, que estdo
dispostas paralelamente umas as outras.

A Figura 27 mostra a geometria poligonal dos grados austeniticos e as suas
dimensdes homogéneas apdés o tratamento térmico de solubilizacdo a 1050°C.

4.1.3. Amostras deformadas por laminacéo

Os materiais solubilizados que foram submetidos a laminacdo até uma
reducdo de espessura correspondente a 12% foram analisados tanto por
microscopia Optica quanto por EBSD, o que permitiu uma comparagdo da
microestrutura por ambas as técnicas.
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As Figuras 28 e 29, referentes ao agco AISI 304 apresentam bandas de
deformacdo, também chamadas de bandas de transicdo, geradas logo nos primeiros
passes da laminacdo, como as bandas observadas por (PADILHA, 2005) (27) no
estudo da superliga INCOLOY MA 956. Além disso, tais bandas de deformacéao
mostram-se presentes no interior das maclas contidas na microestrutura do material.
Para todas as imagens de microscopia Optica que caracterizam os a¢os laminados
neste trabalho, a dire¢éo de laminacéo corresponde a direcao horizontal.

Figura 28 — Microestrutura do aco AlSI 304 laminado com 12% de reducdo na espessura. Reagente
metalografico Carpenter.

Fonte: O AUTOR
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Figura 29 — Microestrutura do ago AISI 304 laminado com 12% de reducdo na espessura mostrando
bandas de deformacao e maclas. Reagente metalografico Carpenter.

Fonte: O AUTOR

O carater poligonal dos graos é mantido para esse nivel de lamina¢do, como
evidenciam as Figuras 30 e 31, correspondentes ao aco inoxidavel austenitico AlSI
316.
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Figura 30 — Microestrutura do aco AISI 316 laminado com 12% de redugdo na espessura. Reagente
metalografico Carpenter
iy B

Fonte: O AUTOR

Figura 31 — Microestrutura do aco AISI 316 laminado com 12% de reducdo na espessura. Reagente

metalogréfico Carpente
TR TP Y |

Fonte: O AUTOR
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Nesses niveis de reducdo da espessura devido a laminagdo, ha maior
quantidade de martensita €, transformada a partir de parte da austenita. Esta
martensita € ndo € visivel a partir de microscopia Optica, porém pode ser
comprovada por outras técnicas de caracterizacao, como a difracdo de raios X.

Quando submetidos a uma reducédo de 31% na sua espessura atravées da
laminagéo (deformacédo real de 0,09), a microestrutura desses materiais sofreu
alteracdes, de modo que os graos passaram a se alongar, como mostrado nas
Figuras 32 e 34 e nas imagens de EBSD que serdo mostradas mais adiante. Além

disso, a quantidade de bandas de deformacg&o também sofreu acréscimo.

Figura 32 — Microestrutura do ago AISI 304 laminado com 31% de redu¢do na espessura mostrando
maclas no material. Reagente metalogréfico Carpenter

Fonte: O AUTOR
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Figura 33 — Microestrutura do aco AISI 316 laminado com 31% de redugdo na espessura. Reagente
metalogréafico Carpenter

Fonte: O AUTOR

Figura 34 — Microestrutura do ago AISI 316 laminado com 31% de redugdo na espessura. Reagente
metalogréafico Carpenter

Fonte: O AUTOR



65

Os graos continuaram sofrendo um alongamento sob niveis de reducao
correspondentes a 50% da espessura inicial. As bandas de deformacdo, que
aparecem como linhas escuras nas Figuras 35 e 36 multiplicaram-se cada vez mais,
e tornaram-se mais visiveis outros tipos de heterogeneidades de deformacédo, como
por exemplo bandas de cisalhamento, que n&o se limitam a um determinado gréo,
como afirmado por (Sandim, 2001) (48).

Figura 35 — Microestrutura do a¢o AlSI 304 laminado com 50% de reduc¢&o na espessura mostrando o
alongamento dos gréos sob esse nivel de deformag&o. Reagente metalografico Carpenter

Fonte: O AUTOR
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Figura 36 — Microestrutura do aco AISI 304 laminado com 50% de redugdo na espessura. Reagente
metalogréafico Carpenter

Fonte: O AUTOR

Figura 37 — Microestrutura do aco AISI 316 laminado com 50% de redugdo na espessura. Reagente
metalografico Carpenter

Fonte: O AUTOR
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Em niveis de 70% de reducdo na espessura, mais nenhum carater poligonal
pode ser visualizado nos gréos. Estes acabam por se tornar completamente
alongados na direcéo da laminacdo, como mostram as microestruturas seguintes:

Figura 38 — Microestrutura do ago AISI 304 laminado com 70% de redu¢do na espessura mostrando
regides de ferrita delta ndo dissolvida durante a solubilizacdo. Reagente metalogréafico Carpenter

Fonte: O AUTOR

Figura 39 — Microestrutura do aco AISI 316 laminado com 70% de reduc&o na espessura mostrando o
alongamento dos graos. Reagente metalografico Carpenter

Fonte: O AUTOR
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Figura 40 — Microestrutura do aco AISI 316 laminado com 70% de redugdo na espessura. Reagente
metalogréafico Carpenter

Fonte: O AUTOR

A Figura 38 mostra claramente algumas regides ricas em ferrita delta, que
certamente desprendeu-se da matriz austenitica, seja durante a deformacao, ou
durante a preparacdo metalografica da amostra.

A resisténcia quimica destes acgos inoxidaveis pode ser evidenciada pelo
frequente aparecimento de pites de corrosdo nas tentativas de ataque,

principalmente a maiores niveis de reducdo, como mostrado na Figura 41.
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Figura 41 — Microestrutura do ago AlSI 304 laminado com 80% de reducéo na espessura mostrando
pites de corrosdo devido ao ataque quimico. Reagente metalografico Carpenter

-

Pites de corrosao ——

Fonte: O AUTOR

Figura 42 — Microestrutura do aco AISI 316 laminado com 80% de redugéo na espessura. Reagente
metalogréfico Behara

Fonte: O AUTOR
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Figura 43 — Microestrutura do aco AISI 316 laminado com 80% de redugdo na espessura. Reagente
metalogréafico Carpenter

-

e

s - e e

Fonte: O AUTOR

Com 90% de reducdo da espessura, 0S grdos mostram-se quase que
totalmente alinhados na direcdo de laminacdo. Isso porque a tensdo utilizada
durante o processamento provoca uma deformacdo inevitavel no material, que
responde a solicitacdo com grandes rotacbes do reticulado, fragmentacdo da
microestrutura e geracdo de uma enorme quantidade de heterogeneidades de

deformacdo.
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Figura 44 — Microestrutura do aco AISI 304 laminado com 90% de reduc¢&o na espessura mostrando o
alongamento dos graos. Reagente metalogréafico Behara
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Fonte: O AUTOR

Figura 45 — Microestrutura do aco AISI 304 laminado com 90% de redugdo na espessura. Reagente
metalogréafico Behara
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Fonte: O AUTOR
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Figura 46 — Microestrutura do aco AISI 316 laminado com 90% de redugdo na espessura. Reagente
metalogréafico Behara

Fonte: O AUTOR

Figura 47 — Microestrutura do aco AISI 316 laminado com 90% de redugdo na espessura. Reagente
metalogréfico Behara

Fonte: O AUTOR
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4.1.4. Amostras deformadas por compresséo

Os acos inoxidaveis austeniticos AISI 304 e AISI 316 ap6s deformacao por
compressao tiveram as superficies paralelas e transversais ao sentido da
compressao uniaxial analisadas. Ambos os materiais, mas em especial o ago AlSI
304, apresentou um grande numero de maclas, as quais podem ser visualizadas na
Figura 48.

Figura 48 — Microestrutura da secéo transversal & compressao do a¢o AISI 304 mostrando as maclas
na microestrutura do material. Reagente metalogréfico Carpenter

Fonte: O AUTOR

Graos de tamanhos diversificados foram resultado do processo de
compressao ao qual os materiais foram submetidos, como se nota na Figura 49, que
apresenta um grao de tamanho pequeno em meio a gréos poligonais de tamanho
muito superior. Grdos pequenos e triangulares como este, normalmente s&o
incorporados aos graos maiores durante o fendbmeno de crescimento de graos em
um recozimento, como observado nos estudos de um aco inoxidavel austenitico AISI
316L de (Zhao, 2014) (67).
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Figura 49 — Microestrutura da secéo transversal a compressdo do ago AISI 316 mostrando os
diferentes tamanhos de graos. Reagente metalografico Carpenter

grao

//& trlangular

Fonte: O AUTOR

A secdo longitudinal, ou seja, a dire¢do paralela a compressao apresentou
graos visivelmente deformados na tentativa de acomodar as tensbes impostas
durante o ensaio. Para as imagens a seguir, a dire¢cdo da compresséao corresponde a

direcéo vertical.
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N

Figura 50 — Microestrutura da secéo longitudinal & compressdo do aco AISI 304. Reagente
metalogréafico Carpenter

Fonte: O AUTOR

Figura 51 — Microestrutura da secado longitudinal a compressdo do ago AISI 316 mostrando a
deformacéo sofrida pelos graos. Reagente metalogréafico Carpenter

Fonte: O AUTOR
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4.2. Medidas de dureza e ferritoscopia

4.2.1. Amostras no estado como recebido

As amostras do material como recebido ndo apresentaram grande variacao
de dureza entre si, com excec¢do da amostra de ago AISI 304 na dire¢ao longitudinal,
guando medidas no microdurébmetro com marcas do penetrador em regides distintas
das suas superficies e a uma carga de 500gf por 15s. Seis medidas foram realizadas
em cada uma das quatro amostras antes do tratamento de solubilizacdo. Na tabela a
seguir, DL representa a direcao longitudinal ao processamento para obteng&o do aco
e DT representa a diregéo transversal ao mesmo. A tabela apresenta os valores de

dureza Vickers obtidos:

Tabela 7 — Valores médios de dureza para todas as amostras no estado como recebido

Amostra 304 DL 304 DT 316 DL 316 DT
Média (HV) 224 202 197 204
Desvio padrao 15,7 4,3 2,9 7,6

Fonte: O AUTOR

Quando submetidos ao campo magnético gerado pela resisténcia contida
em um ferritoscopio, 0s acos inoxidaveis austeniticos respondem a este campo
magnético de acordo com as suas propriedades de permeabilidade magnética.
Cinco medidas foram realizadas para cada face citada, e os valores explicitos nas
tabelas correspondem a média global de todas as faces das amostras:

Tabela 8 — Percentuais de fase magnética para as amostras no estado como recebido

Porcentagem de fase magnética

Material

Média das medidas Desvio Padrao
AISI 304 0,4 0,3
AlISI 316 0,3 0,1

Fonte: O AUTOR
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A técnica de ferritoscopia, que possui um limite de deteccdo de 0,1%, nos
permite aferir especificamente dessas amostras, que a porcentagem de fase

magneética presente nos materiais como recebidos € desprezivel.

4.2.2. Amostras solubilizadas

Como citado por (KLOCKNER & CO, 2013) (23), os valores de dureza média
apos a realizacdo de 6 medidas em cada amostra solubilizada encontram-se
proximos a 150HV para ambos os materiais, uma vez que o tratamento térmico de
solubilizac&o permitiu a ocorréncia dos fendmenos de recuperacéo e recristalizagéo
do material, reduzindo muito o numero de defeitos. Tal resultado € mostrado tanto na

Tabela 9 quanto na Figura 52:

Tabela 9 — Valores médios de dureza para as amostras no estado solubilizado

Amostra AlSI 304 AISI 316
Média (HV) 159 153
Desvio padrao 4,1 3,4

Fonte: O AUTOR

Apds solubilizacdo, as amostras dos acos inoxidaveis austeniticos
mantiveram uma porcentagem bastante baixa de fase magnética, uma vez que a
fase austenitica é paramagnética e nenhum fenémeno fisico ou quimico capaz de

induzir a formacgéo de fases magnéticas ocorre durante este tratamento térmico:

Tabela 10 — Percentuais de fase magnética para as amostras no estado solubilizado

Porcentagem de fase magnética

Material

Média geral Desvio Padrao
AlSI 304 3,4 1,1
AlSI 316 0,1 0,1

Fonte: O AUTOR
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4.2.3. Amostras deformadas por compresséo

Ambos os materiais sofreram grande aumento de dureza apds deformacédo
por compressao. Os resultados mostram que com deformacgdes de 60% através de
compressao, é possivel praticamente dobrar a dureza do aco AlSI 316, e aumentar a

dureza do aco AISI 304 em aproximadamente 157% do valor inicial.

Tabela 11 — Valores médios de dureza para as amostras deformadas por compressao

Amostra AlSI 304 AlSI 316
Média (HV) 409 305
Desvio padrao 19,6 29,1

Fonte: O AUTOR

Enquanto que o ago AISI 304 teve um grande aumento na porcentagem de
fase magnética durante a deformacdo por compressao, o AISI 316 nado teve
significativo aumento, o que caracteriza nenhuma ou desprezivel formacédo de

martensita a’.

Tabela 12 — Percentuais de fase magnética para as amostras deformadas por compressao

Porcentagem de fase magnética

Material

Média geral Desvio Padréo
AISI 304 13,5 1,2
AlSI 316 0,6 0,1

Fonte: O AUTOR

A seguir, é apresentada uma tabela comparativa entre ambos 0s materiais
relacionando-se os valores de dureza e ferritoscopia para todas as condicdes

analisadas.
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Tabela 13 — Valores comparativos de dureza e fracdo magnética em volume para todas as condicdes

AlSI| 304 AlSI 316
Fracéo Fracéo
- Dure;a Desvio magnetica Desvio Du,re.za Desvio magnetica Desvio
Condicdo media adrao em adrao media adrao adrao
(HV) P volume P (HV) P volume P
(%) (%)
Como
_ 213 4.4 0.4 03 219 2,9 0.1 0.1
recebido ’ ’ ’ ’
Solubilizado | 159 4,1 3,4 1,1 153 34 0,3 0,1
Limado - - 30,6 2,0 - - 24,5 2,0
Comprimido | 409 19,6 13,5 1,2 305 29,1 0,6 0,1
Laminado
320 12,5 1,1 0,3 249 14,3 0,1 0,1
(12%)
Laminado
412 15,4 53 0,6 318 15,9 0,4 0,0
(31%)
Laminado
447 22,7 11,7 0,4 390 25,4 2,7 0,2
(50%)
Laminado
512 10,6 23,8 1,2 426 15,3 10,3 0,5
(70%)
Laminado
535 6,9 28,5 1,4 490 19,9 15,4 0,7
(80%)
Laminado
540 14,6 32,9 0,8 493 12,7 20,7 2,5
(90%)

Fonte: O AUTOR
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As figuras 52 e 53 trazem as curvas comparativas para todas as condicdes e

seus respectivos desvios.

Figura 52 — Grafico de comparacao para a dureza dos materiais em todas as condi¢des
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Fonte: O AUTOR

Figura 53 - Grafico de comparacao para o percentual de fase magnética dos materiais em todas as

condicdes
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43. EBSD

A difracdo de elétrons retroespalhados foi realizada para as amostras
laminadas com 12% de reducado e 31% de reducdo, uma vez que niveis maiores de
deformacdo comprometem as analises por meio desta técnica devido a grande
quantidade de defeitos nas amostras.

A partir de um mapa de indice de qualidade resultante da técnica, tem-se
que as regides com tonalidade mais escura correspondem a regides com maior
quantidade de defeitos cristalinos, enquanto que regides mais claras representam
areas com menor numero de defeitos. As regides de coloracdo verde séo resultado
de areas ndo indexadas, ou seja, regibes em que 0 equipamento ndo conseguiu
gerar dados devido a um numero ainda maior de defeitos ou superficies nao
identificadas durante a varredura. Para todas as imagens obtidas por EBSD, a

direcdo de laminacao corresponde a direcao vertical.

Figura 54 - Mapa de indice de qualidade para o aco AISI 304 laminado com 12% de redugéo

N - 200 :m; Band Contrast; Step=1.3 pm; Grid533x533

Fonte: O AUTOR
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Um mapa de fases fornece informacdes sobre quais fases estdo presentes
nos grdos do material a partir de aspectos cristalograficos, de forma que uma
estrutura cubica de face centrada pode ser mostrada com coloracao distinta de uma
cubica de corpo centrado, por exemplo. E o que acontece para o resultado abaixo,
onde a austenita (CFC) aparece em vermelho, e a martensita o’ (CCC) aparece em
azul. Para esses resultados de EBSD, o equipamento foi configurado de forma que
todas as linhas escuras nos mapas de fases correspondem a contornos de graos
com angulo maior que 15°, revelando a geometria dos gréos poligonais e maclas,
como as que (Renard, 2012) observou em seus estudos que relacionam
propriedades mecanicas dos acos com sua EDE (68).

Figura 55 - Mapa de fases para o aco AISI 304 laminado com 12% de reducdo (em azul a fase
martensitica)

Iren f-:c Tron bee (old)
I = 200 um; Phase Map; Step=1.3 pm; Grid533x533 - . .

Fonte: O AUTOR

Por fim, um mapa de orientacdes fornece resultados sobre como os graos do
material estdo orientados uns em relagcdo aos outros de forma que cada cor

representa uma orientacdo. Além disso, € possivel verificar com clareza a mudanca
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de orientacdo que pode acontecer dentro de um mesmo grdo devido a rotacdo do
reticulado mostrada pelos gradientes de cores.

Figura 56 — A esquerda: mapa de orientacdes para o aco AlSI 304 laminado com 12% de reducéo. A
direita: triangulo unitario de referéncia de cores

Fonte: O AUTOR

Para as amostras de ago inoxidavel austenitico AISI 304 laminadas a 31%
de reducdo, as regides ndo indexadas aparecem em maior quantidade, pois o
processo de laminacao e sua consequente deformacao resultam num maior nimero

de defeitos cristalinos no material.
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Figura 57 - Mapa de indice de qualidade para o aco AISI 304 laminado com 31% de reduc¢é&o

S - 200 . 52nd Contrast; Step=1m; Grids9x634

Fonte: O AUTOR

Também é resultado do maior nimero de defeitos o incremento de regides
mais escuras na imagem, como ja mencionado, e a alteracdo morfoldgica dos graos,

gue ficam mais alongados.
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Figura 58 - Mapa de fases para o ago AISI 304 laminado com 31% de reducdo (em azul a fase
martensitica)
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Iron boc {old)
N — 200 m; Phase Map; Step=1pm; Gridé34x654

Fonte: O AUTOR

O mapa de fases mostra que além do namero de defeitos, a porcentagem de
martensita o (regides em azul) também aumentou. Tal resultado se deve a

deformacé&o por laminacéo, que induziu a formacao deste microconstituinte.
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Figura 59 - A esquerda: mapa de orientagdes para o aco AlSI 304 laminado com 31% de reducéo. A
direita: triangulo unitario de referéncia de cores
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Fonte: O AUTOR

Com maior nivel de reducdo na laminacgéo, esta amostra apresentou grande
rotacdo dos graos a fim de acomodar as deformagfes impostas no processamento,
como mostram os gradientes de coloracdo dentro da maior parte dos grdos na

Figura 59.
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Para o ago inoxidavel austenitico AISI 316 laminado a um nivel de 12% de
reducao, percebe-se pequena fracao de regides escuras, correspondentes a defeitos
cristalinos. Assim como uma baixa quantidade de regibes ndo indexadas,

apresentados na Figura 60:

Figura 60 - Mapa de indice de qualidade para o aco AISI 316 laminado com 12% de redugéo

I - 200 i 5and Contrast; Stzp=1.05 pm; Gridos 1x661

Fonte: O AUTOR
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Também é baixa a fracdo de fase martensitica, como pode ser visto na

proporcao de regides em azul:

Figura 61 - Mapa de fases para o ago AISI 316 laminado com 12% de reduc¢do (em azul a fase
martensitica)

Iron foc [§Iron boc (old)
I - 200 Hm; Fhase Map; Step=1.05 um; Grid66 1x661

Fonte: O AUTOR
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E o mapa de orientacdes mostra pouca rotacdo no interior dos graos, de

acordo com a Figura 62:

Figura 62 - A esquerda: mapa de orientacdes para o aco AISI 316 laminado com 12% de reduc&o. A
direita: triangulo unitario de referéncia de cores

- 200 um; IPF Z All Phases; Step=1.05 pm; Grid66 1x661

Fonte: O AUTOR
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J& as amostras de aco AlISI 316 laminadas a 31% de reducéo da espessura,
passaram a ter uma quantidade maior de regides nao indexadas, assim como de
regibes escuras, ambos correspondentes ao acréscimo no numero de defeitos
gerados pela laminacao:

Figura 63 - Mapa de indice de qualidade para o aco AISI 316 laminado com 31% de reduc¢é&o

I - 200 :; 52nd Contrast; Step=1. 15 pm; Gridé03x603

Fonte: O AUTOR
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Por meio do mapa de fases gerado na técnica de EBSD, é possivel afirmar o
que a técnica de ferritoscopia demonstrou, ou seja, que a fragcao de martensita o’
formada neste aco ndo aumentou nas mesmas proporc¢des que para o aco AlSI 304,
havendo poucas regibes em azul quando comparados ambos os materiais nas

mesmas condic¢des:

Figura 64 - Mapa de fases para o a¢o AISI 316 laminado com 31% de reducdo (em azul a fase
martensitica)

Iron fcc

b

Iron boc {old)
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Fonte: O AUTOR
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Assim como para o0 aco AlSI 304, o aco AISI 316 também sofreu um alto
indice de rotacdo dos grdos quando o material foi laminado a 31% de reducao, além

do alongamento dos gréos devido a deformacéo.

Figura 65 - A esquerda: mapa de orientacdes para o aco AlSI 316 laminado com 31% de redugéo. A
direita: triangulo unitario de referéncia de cores

Fonte: O AUTOR

Sendo assim, € possivel afirmar que o processo de laminacao provocou em
ambos os materiais: aumento no numero de defeitos, aumento na fracdo de fase

martensitica e rotacéo do reticulado cristalino.

4.4. Difragdo de raios X

4.4.1. Amostras no estado como recebido

Como esperado, ambas as amostras do material como recebido
apresentaram apenas picos caracteristicos da fase austenitica, ndo havendo picos

consideraveis de martensita nas figuras de difracdo seguintes:



Figura 66 - Figura de difracdo do aco AISI 304 como recebido. Radiacdo CuKa
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Figura 67 - Figura de difragdo do ago AlSI 316 como recebido. Radiagdo CuKa
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Para ambos os materiais nessa condicdo as figuras de difragcdo foram
obtidas de modo continuo com velocidade de 1° por minuto.

4.4.2. Amostras solubilizadas

As figuras de difracdo de ambos os materiais apds solubilizacdo também
revelam que apenas a fase austenitica (CFC) esta presente. Tais espectros podem
ser visualizados nas Figuras 68, para o aco inoxidavel austenitico AISI 304, e 69,

para o aco inoxidavel austenitico AlSI 316.

Figura 68 - Figura de difracdo do ago AlSI 304 solubilizado. Radiagdo CuKa
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Figura 69 - Figura de difracdo do aco AISI 316 solubilizado. Radiagao CuKa
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Fonte: O AUTOR

Para ambos os materiais nessa condicdo as figuras de difragcdo foram

obtidas de modo continuo com velocidade de 1° por minuto.

4.4.3. Amostras laminadas com 12% de reducao na espessura:

As figuras de difracdo resultantes desse nivel de laminacdo mostram a
transformacao de parte da austenita em martensita € (A&ngulos coincidentes com o0s
da fase austenitica) e parte em martensita o’. Isso seria esperado, uma vez que
niveis baixos de reducdo favorecem a formagcéo de martensita €, precursora da

martensita o’.
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Figura 70 - Figura de difracdo do aco AISI 304 laminado com 12% de reducdo da espessura.
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Figura 71 - Figura de difracdo do aco AISI 316 laminado com 12% de reducdo da espessura.
Radiagdo CuKa
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Para o0 aco AISI 304 nessa condicdo a figura de difracéo foi obtida de modo
continuo com velocidade de 1° por minuto. Ja a figura de difracdo do aco AISI 316

nessa condicao foi obtida no modo step scan, com passo/tempo de 0,02s.

4.4.4. Amostras laminadas com 50% de reducdo na espessura:

Niveis de reducdo de 50% de reducdo promoveram a formacdo mais
acentuada de martensita ' segundo as figuras de difracdo a seguir. As figuras
também mostram que a transformacgao da austenita para martensita o’ foi mais
pronunciada no aco AlISI 304 e que toda ou quase toda a martensita € contida nas

amostras laminadas com menores reducdes transformou-se em martensita a’.

Figura 72 - Figura de difracdo do aco AISI 304 laminado com 50% de reducdo da espessura.
Radiacdo CuKa
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Figura 73 - Figura de difracdo do aco AISI 316 laminado com 50% de reducdo da espessura.
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Para ambos os materiais nessa condicdo as figuras de difracdo foram

obtidas de modo continuo com velocidade de 1° por minuto.

4.4.5. Amostras laminadas com 90% de redug¢do na espessura:

Os niveis de reducdo da espessura em 90% promoveram a transformacéo
de uma altissima fragdo da microestrutura austenitica em martensitica para o aco
inoxidavel austenitico AISI 304. Embora menos pronunciada, também ocorreu um
grande aumento na fracdo de martensita o’ induzida por deformagdo no ago AlSI

316. Ambos os resultados estao explicitos nas figuras de difracdo a seguir:
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Figura 74 - Figura de difracdo do aco AISI 304 laminado com 90% de reducdo da espessura.
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Figura 75 - Figura de difracdo do aco AISI 316 laminado com 90% de reducdo da espessura.
Radiagcdo CuKa
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Para ambos os materiais nessa condicdo as figuras de difragcdo foram
obtidas de modo continuo com velocidade de 1° por minuto.

4.4.6. Amostras deformadas por limagem

A deformacédo do material por limagem mostrou-se bastante eficaz no que se
refere a transformacgao de austenita para martensita a’. As figuras de difracdo das

finas particulas resultantes da limagem s&o apresentadas nas Figuras 76 e 77.

Figura 76 - Figura de difracdo do aco AISI 304 deformado por limagem. Radiagdo CuKa
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Também na deformacédo por limagem, a proporcdo de fase martensitica
formada no aco AISI 316 foi inferior a proporcdo de fase martensitica formada no
aco AISI 304, o que esta explicito na Tabela 14.

Para o aco AISI 304 nessa condicdo a figura de difracao foi obtida de modo
continuo com velocidade de 1° por minuto. J& a figura de difracdo do ago AISI 316
nessa condicéo foi obtida no modo step scan, com passo/tempo de 0,02s.
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Figura 77 - Figura de difracdo do aco AISI 316 deformado por limagem. Radiacdo CuKa
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Na condicdo de limado, foi realizada uma estimativa por meio de
guantificacdo das fases presentes. O mesmo ndo foi aplicado aos materiais
deformados por outros métodos, uma vez que ha uma forte textura cristalografica
resultante dos processos de laminacéo e compressao. A quantificacao foi realizada
através de indexacdo das fases, seguida de célculos do fator de espalhamento, fator

R e, por fim, a area do pico. O resultado consta na seguinte tabela:

Tabela 14 — Estimativa da fracdo de fase martensitica contida em ambos o0s acos

_ Porcentagem de fase Porcentagem de fase
Material ) )
austenitica martensitica
AISI 304 limado 69,4 30,6
AISI 316 limado 75,5 24,5

Fonte: O AUTOR
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4.4.7. Amostras deformadas por compresséo

A técnica de difracédo de raios X aplicada para as amostras deformadas por
compressdo também revelou alta fracdo de austenita transformada em martensita.
Na figura de difracdo obtida para o aco AlSI 304, diferentemente do que observou
(KIM, 2015) nos seus estudos relacionados a obtencdo de martensita por meio de
compressao (53), ficam evidentes tanto a transformagao para martensita € (estrutura

HC) quanto para martensita o’ (estrutura CCC).

Figura 78 - Figura de difracdo do aco AISI 304 deformado por compresséo. Radiagao CuKa
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Figura 79 - Figura de difracdo do aco AISI 316 deformado por compresséo. Radiagdo CuKa
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J& o aco inoxidavel austenitico AISI 316, mostrou-se menos propenso a

transformacdo martensitica induzida por compressao quando comparado ao AlSI

304, embora uma pequena fracdo de austenita tenha se transformado. E possivel

perceber que a diferenca quantitativa na formacao de fase martensitica entre os dois

materiais € bastante significativa para este tipo de deformacéo.
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5. CONCLUSOES

Os resultados obtidos nos permitem concluir que:

o A microestrutura inicial dos materiais avaliados era composta por gréos
austeniticos de carater poligonal, contendo maclas, bandas de deformacéao e ferrita
delta alinhada a direcdo do processamento para obtencdo dos acos. Portanto,

diferente de uma microestrutura de material metélico recozido.

o Apos tratamento térmico de solubilizacdo, nem toda a ferrita delta contida na
microestrutura foi dissolvida, a dureza de ambos os materiais foi reduzida e os gréos
de ambos os acos apresentaram tamanho homogéneo, embora o aco inoxidavel
austenitico AISI 316 tenha apresentado grdos maiores quando comparados aos
graos do AISI 304.

. O aco inoxidavel austenitico AlSI 304 € mais dificil de ser processado durante
a laminagdo, uma vez que sua EDE é mais baixa que a do AISI 316 segundo os
valores reportados na literatura e calculados neste trabalho, o que facilita o

encruamento do material.

o Durante a deformacao por laminacao, baixos niveis de reducdo na espessura
promovem os maiores indices de transformacdo da austenita para martensita ¢,
engquanto que altos niveis de reducdo promovem elevado alongamento dos gréos e

as maiores fragcdes de martensita a’ entre todas as condi¢des de deformacgao.

o Todos os processos de deformagédo promovem altos indices de transformacéo
da austenita em martensita o’ para o ago inoxidavel AlSI 304. Por outro lado, quando
submetido a compresséo, o aco AISI 316 ndo apresenta consideraveis fracdes deste
constituinte. Portanto, quando deformado por compressao, o aumento de dureza do
aco AISI 316 deve dar-se por mecanismos classicos de endurecimento, e ndo pela

formacado de martensita induzida por deformacao.
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