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RESUMO

Dois acos inoxidaveis (AlSI430 ferritico e AISI316L austenitico) foram
analisados por testes de tracdo uniaxial as temperaturas ambiente e criogénica,
com taxas de deformacdo controladas para ambos os metais. Utilizou-se o
equipamento Synchrotron Gleeble®, capaz de realizar medicdes de difracdo de
raios X in situ, controlando a temperatura da amostra, a condi¢cdo de tensao /
tracdo, bem como a atmosfera da camara e permitindo também a injecdo de
nitrogénio liquido diretamente sobre a amostra com excelente versatilidade e
reprodutibilidade. Os testes foram realizados em um sistema de simulag&o
termomecanica avancado, XTMS, localizado Centro Nacional de Pesquisa em
Energia e Materiais - CNPEM - Campinas, SP, Brasil. A caracterizacao foi
realizada por meio de imagens MEV e XRD in situ. As fotomicrografias e os
resultados dos ensaios de tragcdo mostram que o aco AlSI 430 apresenta uma
fratura ductil a temperatura ambiente e fratura fragil a temperatura criogénica
com aumento da resisténcia. Os resultados do aco AISI 316L evidenciam que o
material tem uma fratura dactil em ambas as condicfes. Para este mesmo metal,
o alongamento a ambas as temperaturas foi praticamente o0 mesmo, mas a
resisténcia a tragcdo no ambiente criogénico foi muito maior. Este comportamento
pode estar associado ao efeito TRIP, o que esta de acordo com os dados XRD,
uma vez que o0s picos de martensita o' induzida por deformacdo sé&o

evidenciados.

Palavras-chave: Deformacao criogénica, tracao uniaxial, difracao de raios X,

temperatura criogénica, propriedades mecéanicas.



ABSTRACT

Two stainless steels (AISI430 ferritic and AISI316L austenitic) were
analyzed by uniaxial tensile tests at room and cryogenic temperatures, with
controlled strain rates for both metals. The Gleeble® Synchrotron system was
used; it is capable to perform X-ray diffraction measurements in situ, controlling
the sample temperature, controlling the stress / strain condition, as well as the
chamber atmosphere, and also allowing the injection of liquid nitrogen directly
into the sample with excellent versatility and reproducibility. The tests were
performed in an advanced thermo mechanical simulation system, XTMS, located
in the National Center for Research in Energy and Materials - CNPEM -
Campinas, SP, Brazil. The characterization was performed by means of SEM
images and in situ XRD. The photomicrographs and the results of the tensile tests
show that AISI 430 steel presents a ductile fracture at room temperature and
fragile fracture at cryogenic temperature with resistance increasing. The results
of the AISI 316 L steel show that the material has a ductile fracture in both
conditions. For this same metal, the elongation at both temperatures was
practically the same, but the tensile strength in the cryogenic environment was
much higher. This behavior may be associated with the TRIP effect, which agrees

with the XRD data, since peaks of a’ strain induced martensite are evidenced.

Keywords: Cryogenic deformation, uniaxial traction, X-ray diffraction, cryogenic

temperature, mechanical properties.
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1 OBJETIVOS

1.1 Objetivo Geral

O objetivo geral deste trabalho foi a avaliacao in situ do efeito da temperatura
no comportamento mecanico do aco inoxidavel ferritico AlISI 430 e do aco inoxidavel

austenitico AlISI 316L submetidos a deformac¢des uniaxiais.

1.2 Objetivos Especificos

Os obijetivos especificos deste trabalho foram:
1) Avaliar o comportamento mecénico do aco inoxidavel ferritico AISI 430 e do
aco inoxidavel austenitico AISI 316L submetidos a deformag¢des uniaxiais em
temperatura ambiente e criogénica;
2) Avaliar os efeitos da temperatura criogénica no mecanismo de fratura destes
acos em comparacao com a fratura em temperatura ambiente;
3) Avaliar efeitos da temperatura de deformacédo na evolucdo de parametros de
difracéo de raios X obtidos in situ, para 0s mesmos acos;
4) Avaliar os efeitos da temperatura de deformacéo na formacdo de martensita o’

induzida por deformacéo no acgo inoxidavel austenitico AISI 316L.
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2 INTRODUCAO

Estudos sobre a deformacéo de metais em temperaturas criogénicas tém sido
referenciados com frequéncia na atualidade. Estes materiais, quando deformados a
temperaturas proximas de -196 °C, apresentam, em determinadas situagdes,
aumentos significativos em algumas propriedades, tais como o alongamento e a
resisténcia a tracao.

Acredita-se que este fenOmeno possa estar associado ao fato de que as
deformacdes criogénicas induzem a um refino microestrutural mais efetivo, devido a
inibicdo parcial da recuperacdo dinamica e a inducdo do mecanismo de maclacéo
mecanica.

No presente trabalho sera realizada uma breve abordagem sobre conceitos
metallrgicos relativos ao acgo inoxidavel austenitico (AISI 316L) e o ago inoxidavel
ferritico (AISI 430) principalmente no que concerne aos aspectos da deformacéo
plastica destes acos, tanto em temperatura ambiente quanto criogénica.

A investigacdo das modificagfes microestruturais € comumente realizada por
meio de técnicas de caracterizacdo apds o processamento dos materiais. Entretanto,
fendbmenos que ocorrem durante a deformacdo criogénica sdo pouco citados na
literatura. Desta forma, efetuaram-se andlises in situ das alteragdes microestruturais
causadas por deformacao, pela utilizacao da técnica de difracao de raios X. Neste tipo
de andlise, faz-se a aquisi¢do de dados de difracao de raios X com boa resolugcédo em
intervalos de poucos segundos, a qual é simultanea a deformacéo plastica em tragao
uniaxial. Ademais, podem ser exploradas varias faixas de temperaturas, inclusive
temperaturas criogénicas, justificando a importancia do seu uso.

Isto foi possivel por meio da utilizagéo da estacdo XTMS (X-ray Scattering and
Thermo-Mechanical Simulation), acoplada ao anel Sincrotron UVX, instalado no
Centro Nacional de Pesquisa em Energia e Materiais (CNPEM, Campinas, Brasil).

Adicionalmente, foi analisada a superficie de fratura evidenciando o aumento
da quantidade de defeitos na microestrutura durante a deformacéo, com o suporte de
microscopia eletrénica de varredura com emisséo de campo (MEV/FEG).

Em condi¢Bes especificas de taxa de deformacdo e temperatura, como
observado em testes preliminares deste grupo de pesquisa, € possivel obter aumento

da ductilidade apds a deformacéo criogénica inclusive de acos inoxidaveis ferriticos.
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Nestes testes, foi observado o aumento da quantidade de dimples na superficie de
fratura, evidenciando o aumento de ductilidade apresentado na curva de tracéo.

A aplicacdo de temperaturas criogénicas tem viabilidade econémica e industrial
devido a disponibilidade comercial do nitrogénio liquido, o principal meio de obtencéo
de ambientes criogénicos, indicando potencialidades deste estudo para a contribuicdo
no desenvolvimento deste tipo de processamento.
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3 REVISAO DA LITERATURA

No decorrer do século XIX, houve iniUmeros experimentos utilizando ferro e aco
na tentativa de obter-se ligas diferentes das que ja existiam, visando principalmente,
a obtencdo de novas propriedades para a época como por exemplo, a resisténcia a
corrosdo. A deficiéncia em resisténcia a corrosdo e a oxidacdo gerada em acos
carbono convencionais quando submetidos a altas temperaturas, adicionalmente a
diminuicdo da resisténcia mecanica nestas condi¢des, foi justamente o que incitou o
desenvolvimento dos chamados “agos inoxidaveis”. Estes agos sao ligas de maior
resisténcia a acdo da corrosdo pela adicdo de elementos de liga, tornando-os ao
mesmo tempo, mais resistentes aos esforcos mecanicos e aptos a novas aplicacdes,
0 que deu inicio a uma jornada de estudos e melhorias progressivas. Esta busca por
melhores propriedades de resisténcia, ndo somente a corrosdo mas também
resisténcia mecanica, uniu, de forma histdrica, a trajetéria de desenvolvimento destes
acos ao periodo no qual estudiosos de paises como Alemanha, Franca, Inglaterra e
EUA, iniciaram suas publicacdes sobre ligas de ferro com adicdo de cromol. A
chegada do século XX trouxe ainda mais descobertas no que tange a esses materiais.
Entre eles estdo os agos inoxidaveis ferriticos, martensiticos e austeniticos®2.

Algumas experiéncias e relatos sobre 0s acos inoxidaveis ferriticos datam de
setembro de 1911, no estado da Pensilvania (cidade de Pittsburgh), nos EUA. Para
0S acos inoxidaveis martensiticos, os primeiros estudos foram desenvolvidos em
Sheffield, na Inglaterra. Ja os estudos preliminares sobre o0s acos inoxidaveis
austeniticos, ocorreram em Essen (Alemanha) por meio de uma empresa denominada
Krupp?.

Naquela época, os estudos realizados faziam associacdes sobre a resisténcia
a corrosédo de amostras submetidas a meios acidos, e o aumento do teor de cromo
contido em ligas a base de ferro. Haviam ainda consideragcfes sobre a presenca do
elemento carbono, presente na liga, e sua acdo prejudicial sobre a propriedade de
resisténcia a corrosdo. Um aumento de resisténcia a oxidacao foi percebido em ligas
contendo um valor minimo de 12% de cromo em sua composicao?.

Desde entdo, uma nova classe de materiais, com excelentes caracteristicas

mecanicas e resistentes a meios corrosivos, encontrava-se disponivel para as mais
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diversas aplicacdes. Entre 1950 e 1980, os acos inoxidaveis representavam 2/3 da
producdo mundial de aco inoxidavel.

3.1 Acos Inoxidaveis

Os acos inoxidaveis conhecidos atualmente séo, de forma comum, formados
por ligas ferrosas que apresentam em sua composicao teores acima de 12 % de
cromo, além de elementos de liga adicionais, conforme as resisténcias quimica e
mecanica desejadas. Considera-se que estes a¢os sao, de fato, resistentes a corrosao
gquando comparados a outros tipos de acgos. Portanto, ndo s&o completamente
inoxidaveis e a correta selecdo do aco esta relacionada ao meio em que sera
exposto®4. Ao mesmo tempo, as adicbes de elementos de liga promovem
endurecimento por solucédo soélida, o que os tornam mecanicamente mais resistentes.

Alguns autores consideram que a resisténcia a corrosao esteja associada a
teoria da passivacdo, a qual sugere em uma de suas explicacfes, que ocorra uma
reacao entre a superficie do metal e um oxidante (comumente o oxigénio), formando
um filme rico em cromo e muito fino (invisivel a olho nu) na superficie do ac¢o. O filme
aderido a superficie do aco possui dissolucdo lenta e continua em pontos discretos,
entretanto, imediatamente regeneravel. Assim, ele age como uma barreira de
protecdo entre o0 metal e o meio, e retardando a corrosédo sofrida pelo metal?3°.

Outro ponto de vista, considera haver adsorcdo quimica da pelicula
(normalmente oxigénio ou ions passivadores) ocasionando assim, uma diminuicdo na
velocidade de reacdo de oxidagdo?®.

Sob o ponto de vista de aplicagOes, o desenvolvimento desde os estudos e
descobertas iniciais, 0s acos inoxidaveis tém conquistado espago e atencdo dos
metalurgistas. Sua importancia esta diretamente ligada ao vasto leque de possiveis
utilizagbes para este tipo de material, abrangendo de utensilios domésticos, industrias
dos mais variados setores, implantes no corpo humano até aplicacdes aeroespaciais?.

De acordo com norma americana AlSI, cada tipo de aco inoxidavel deve ser
utilizado em um tipo de aplicacdo de acordo com suas composicdes tipicas e
modificacdes, conforme mostrado na Figura 1.

Além da frequente utilizacdo em funcd@o da resisténcia a corrosdo, 0s agos

inoxidaveis sdo materiais estruturais que apresentam o6timas propriedades de
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resisténcia mecénica, mostrando-se extremamente interessantes em atributos como:
valores de tenséo, deformacéo, ductilidade e resiliéncia.

Desta forma, a unido entre propriedades de elevada resisténcia mecanica e
resisténcia a corrosdo, resulta em melhores condicbes de conformabilidade e
soldabilidade, proporcionando ductilidade a esses materiais ainda que em baixas
temperaturas. Adicionalmente, com a correta sele¢do da classe do aco a ser utilizado,
€ possivel aplicacbes em ambientes criogénicos, além de tradicionais aplicacoes ja

conhecidas®.

Figura 1 — Possiveis modificacdes de composi¢do quimica a partir do aco inoxidavel austenitico
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Fonte: Adaptado de Padilha (1994)2.
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Em relacdo a influéncia dos elementos de liga presentes nos agos inoxidaveis
austeniticos na microestrutura apos soldagem ou solidificagdo, a partir de estudos
experimentais, foram criadas algumas equacdes que relacionam os elementos de liga
de acordo com o efeito ferritizante ou austenitizante de cada elemento. Essas
equacdes permitem o célculo do cromo equivalente (Creq) € do niquel equivalente
(Nieq)".

Embora nédo seja o unico modelo, um bom exemplo, inicialmente desenvolvido
para explicacdes em soldagem, o diagrama de Schaeffler mostrado na Figura 2, foi
estabelecido levando em consideragéo o resultado das equacgdes (1) e (2), chegando-
se em uma previsdo da microestrutura de solidificacdo de uma determinada

composicdo quimica. Duas equacdes frequentemente utilizadas sdo apresentadas?o:

CTpq = Cr+1,37Mo + 1,5Si + 2Nb + 3Ti (1)

Nigg, = Ni+0,3Mn+22C + 142N + Cu )

Figura 2 — Diagrama de Schaeffler mostrando os campos de composi¢éo das principais familias
de acos inoxidaveis
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Cromo equivalente, Cr,, = Cr + 1,37Mo + 1,5Si+ 2Nb+ 3Ti

Fonte: Adaptado de ASM Speciality Handbook: Stainless Steels (1994)10,
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Alguns ajustes de propriedades ou de fragdo volumétrica de microestruturas
pode ser conseguido por meio de variagdes nas composi¢des dos agos inoxidaveis,
adeguando-se o material conforme a aplicacédo desejada''-13. Desta forma, esses acos
estéo divididos em cinco familias com suas proprias caracteristicas gerais, em termos
de propriedades mecénicas e resisténcia a corrosao.

Uma classificagdo bem comum divide os acos inoxidaveis quanto a sua

microestrutura em cinco tipos 6:14-16.

e Ferriticos;

e Austeniticos;

e Martensiticos;

e Endureciveis por precipitacao;

e Duplex (ferriticos-austeniticos).

Neste trabalho, serdo abordados acos inoxidaveis de duas classes, um deles
austenitico AISI 316L e outro ferritico AISI 430. Seréo relacionados alguns conceitos
como: mecanismos de deformacéo plastica, recuperacdo dinamica e deformacéo
criogénica e a ocorréncia da transformacdo martensitica para o ago inoxidavel AlSI
316L.

3.1.1 Acos Inoxidaveis Austeniticos

A classe dos austeniticos é a classe de agos inoxidaveis mais comuns e de
maior utilizacdo dentre todos 0s ac¢os inoxidaveis. Possuem estrutura cristalina do tipo
cubica de face centrada (CFC) e sado paramagnéticos, com teores de cromo
geralmente entre 16% e 30% em massa, tornando-0s excelentes no que diz respeito
a resisténcia a corrosao®1’.

A presenca do elemento estabilizador da fase austenita, o niquel, situa-se entre
8 a 20% em massa no intuito de estabilizar a austenita na temperatura de trabalho,
visto que, o cromo € um elemento alfagénico, estabilizando a ferrital®,

O carbono, igualmente ao niquel, é elemento gamagénico, e sua quantidade
varia entre 0,03% e 0,1% em massa para minimizar a ocorréncia do fenbmeno de
sensitizacdo do a¢o devido a precipitacdo de carbetos que, por sua vez, ocorrem

preferencialmente nos contornos de grédo. Ainda ha a presenca de outros elementos
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como titanio, manganés e molibdénio, os quais podem conferir um aumento de
resisténcia aos mecanismos de corroséo localizada, como corrosdo galvanica ou
ainda promover um aumento de resisténcia mecanica ao aco?®.

No que diz respeito a resisténcia a corrosdo em acgos inoxidaveis, 0s
parametros sdo tomados com base no indice PRE (Pitting Resistance Equivalent), que
mede a resisténcia a corrosao por pite baseada na composi¢do quimica dos agos, de

acordo com a equacéo (3)%.

PRE = (%) peso Cr + 3,3 X (%) peso Mo + (%) peso N 3)

O aco inoxidavel austenitico é produzido, na grande maioria das vezes, por
processo de laminacdo resultando em gréos alongados de forma tridimensional,
acomodando-0s uns sobre os outros de maneira mais compacta??.

Outra caracteristica relevante para 0s acos austeniticos € a auséncia de
transicdo ductil-fragil em relagdo a outros acos inoxidaveis. Como consequéncia,
observa-se a alta ductilidade e alta tenacidade mesmo em baixas temperaturas. Aliado
a isso, 0s austeniticos possuem baixa temperabilidade (em funcdo de pequenas
quantidades de carbono presente) e alto coeficiente de expanséo térmica??.

Em resumo, a principal caracteristica dessa familia de acos inoxidaveis € a
presenca predominante da austenita, que traz consigo muitas caracteristicas

diferentes dos acos ao carbono.

3.1.2 Agos Inoxidaveis Ferriticos

Os acos inoxidaveis ferriticos sao ligas Fe-Cr, de estrutura alfa (a) cubica de
corpo centrado (CCC). Estes acos sao definidos como aqueles cuja composicao situa-
se a direita do campo austenitico no diagrama ferro cromo. De maneira mais clara
esta analise deve ser efetuada sobre o diagrama ternario Fe-Cr-C, devido ao forte
efeito estabilizador da austenita pelo carbono. A estrutura consiste, essencialmente,
de ferrita em todas as temperaturas, até a temperatura liquidus?324,

O elemento Cr aparece entre 11,0 % a 30% e baixos teores de C, abaixo de
0,1% S&o acos que ndo sao temperados, pois, ndo podem ser totalmente
austenitizados. Proporcionam boa resisténcia a corrosdo e um coeficiente de

expansao térmico relativamente baixo. Sdo ferromagnéticos e seu comportamento
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mecanico é semelhante aos acos carbono. Sdo amplamente utilizados na fabricagcéo
de talheres, bandejas e na linha branca (fogdes, geladeiras, lava-roupas), devido ao
bom compromisso entre resisténcia a corrosao e custo baixo, pois este tipo de acgo
inoxidavel pode n&o conter niquel ou este elemento pode estar presente em pequenos
teores. O tipo AISI 430 é um bom exemplo para representar essa familial’.

Estes acos possuem temperatura de transicdo elevadas (frequentemente,
acima da temperatura ambiente), ndo sendo, portanto, indicados para operacdes em
temperaturas criogénicas.

Adicionalmente, a tenacidade dos acos inoxidaveis ferriticos pode ser ainda
mais afetada pelo aguecimento prolongado a temperaturas na faixa de 400 a 550 °C.
Entretanto, o fendbmeno torna-se mais prejudicial em temperaturas proximas a 475 °C,
sendo conhecido por “fragilizacdo de 475 °C”. Sua causa esta fundamentada na
precipitagdo de uma fase rica em cromo, denominada o', deixando regiées pobres em
cromo, 0 que além de ser deletério em relacdo a tenacidade prejudicam também a
resisténcia a corrosdo. Esta fase indesejada pode ser eliminada por aquecimento na

faixa de 600 °C seguido de resfriamento rapido?.

3.2 Temperatura Criogénica

O comportamento mecéanico de metais em temperaturas criogénicas, comecou
a chamar a atencdo dos estudiosos a medida que eventos catastroficos com
embarcacdes em aguas congeladas comecaram a ocorrer com maior frequéncia.
Observou-se que alguns metais exibiam um comportamento fragil, em funcédo da
temperatura de transicdo ductil-fragil estar proxima ao ponto de congelamento da
agua?®,

O prefixo crio (no inglés, cryo) € derivado do grego kryos, que significa frio. O
elemento nitrogénio, no estado liquido, possui temperatura de ebulicdo de 77,3 K (ou
de -195,85 °C) e tem se mostrado eficaz em sistemas criogénicos desenvolvidos para
estudos dessa natureza. O nitrogénio liquido apresenta ainda como vantagem um
custo de producao relativamente baixo em relacdo a outras substancias que podem
ser utilizadas para ensaios criogénicos. O hélio liquido, por exemplo, apresenta um
custo de producao de aproximadamente dez vezes o valor do nitrogénio liquido. Isto
favorece a grande utilizagdo e comercializacdo do nitrogénio liquido voltada para
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atender a demanda da indUstria?’. Para o trabalho com sistemas criogénicos, existem
ainda outras substancias que podem ser utilizadas.

A Tabela 1 relaciona os pontos de transformacéo de fase, em Kelvin e graus
Celsius, para uma série de outras substancias que podem ser utilizadas em

substituicdo ao nitrogénio liquido.

Tabela 1 — Substancias que podem ser utilizadas para ensaios em baixas temperaturas.

Substéancia Temperatura (K) Temperatura (°C)
Agua/ Gelo 273,15 0

Isobutano 263 -10,15
Tetracloreto de carbono 250 -23,15
Propano 231 -42,15
Tricloroetileno 200 -73,15
Diéxido de Carbono 195 -78,15
Metanol 175 -98,15
n-pentano 142 -131,15
Iso-pentano 113 -160,15
Metano 112 -161,15
Oxigénio 90,1 -183,05
Nitrogénio 77,3 -195,85
Nednio 27,2 -245,95
Hidrogénio 20,4 -252,75
Hélio (He4) 4,2 -268,95
Hélio (He3) 3,2 -269,95

Fonte: Adaptado de Walsh (2004)%’.

A melhoria das propriedades mecanicas e a facilidade de aplicagédo explica o
aumento no numero de pesquisas relacionadas ao efeito de temperaturas criogénicas

no comportamento dos materiais, observado na Gltima década até os dias atuais?’.

3.3 Mecanismos De Deformacéo Plastica

No decorrer da década de 1930, alguns estudos buscaram compreender por
gue a resisténcia mecanica experimental dos metais era sempre muito menor do que
a calculada. Quando surgiu o conceito de discordancia e com 0 subsequente

detalhamento da teoria de discordancias, péde-se entender o porqué da maior
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facilidade de deformar o material real quando comparado com os valores calculados
para um cristal perfeito, j& que, as discordancias tém efeito facilitador da
deformacéo?®29,

Todos os materiais reais possuem algum tipo de defeito, que vao desde o0s
defeitos de equilibrio, como lacunas, ou defeitos oriundos de processamento como
discordancias, contornos de grao, fases e inclusées. Por meio da deformacéo plastica
mais defeitos ainda séo introduzidos no material, principalmente pela multiplicacdo de
discordancias. A guantidade destes defeitos pode ser aumentada em até 100 mil
vezes, em um material, imediatamente ap6s a deformacédo plastica. As interacdes
entre as discordancias ocasionam uma diminuicdo da mobilidade média, causando o
fenbmeno de encruamento. Geralmente, tem-se um aumento na dureza e uma
diminuicédo na ductilidade guando um metal é deformado?.

Com relacdo a distribuicdo das discordancias no interior de um gréo, esta
possui uma relagdo muito forte com a estrutura cristalina e também com a energia de
defeito de empilhamento do material (do inglés, Stacking Fault Energy - SFE (EDE).

Os materiais com estrutura cubica de face centrada e de baixa energia de
defeito de empilhamento, como por exemplo, a fase austenitica de um aco, tendem a
apresentar uma distribuicAo mais homogénea das discordancias, Entretanto,
materiais de alta energia de defeito de empilhamento, como € o caso da fase ferritica
de um aco, que é cubica de corpo centrado, possui distribuicdo heterogénea das
discordancias, formando um arranjo celular.

Um esquema representativo dos dois tipos de distribuicdo das discordancias
em graos encruados é apresentado na Figura 3 e é comparado a imagens reais

obtidas por meio de Microscopia Eletronica de Transmiss&do?°.
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Figura 3 — Esquema representativo da distribuicdo das discordancias em gréos encruados
comparado a imagens reais obtidas por meio de Microscopia Eletrénica de Transmisséo: (a)
representacdo do arranjo planar, para metais de baixa EDE e (b) representacéo do arranjo
celular, para metais de alta EDE, (c) imagem real: arranjo de discordancias homogeneamente
distribuidas, como num gréo de baixa EDE, (d) imagem real: arranjo celular de discordancias,
como num gréo de alta EDE.
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Fonte: Adaptado de Padilha e Siciliano Jr. (1996)2°.

A deformacao plastica pode ser proporcionada por Varios processos, tais quais
processos de producéo de cavaco, limagem, moagem de alta energia, ou ainda por
processos convencionais de conformacdo mecéanica como a laminacdo a frio e a
quente, forjamento, compressao, trefilacdo, tracédo, extrusédo e estampagem?3°,

Em temperaturas criogénicas, o mecanismo de maclacéo pode ser favorecido,
uma vez que processos termicamente ativados, que auxiliam o mecanismo de
deslizamento de planos, sdo desfavorecidos. Segundo Humphreys3!, metais CCC
geralmente deformam por deslizamento, assim como metais CFC de alta e média
EDE. Em metais de baixa EDE, como a prata, latdo e acos inoxidaveis austeniticos, a
maclacdo é o mecanismo predominante. Além disto, menores temperaturas e altas
taxas de deformagcao dificultam ainda mais a recombinacéao de discordancias parciais,
favorecendo a maclagéo. Em altos graus de deformacao, o bloqueio de discordancias

pelo encruamento também favorece este mecanismo.
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Adicionalmente, martensitas induzidas por deformacdo e bandas de
cisalhamento podem modificar a cinética de ocorréncia destes fendmenos. Desta
forma, o estudo in situ, pela difragdo de raios X utilizando luz sincrotron, pode fornecer
informacdes importantes para verificacdo da evolugcdo microestrutural que ocorre nas

diferentes condi¢cbes de ensaio.

3.4 Transformacgédo Martensitica

3.4.1 Generalidades sobre a transformacéo

Para ocorrer a formacdo da martensita € necessario haver uma transformacéo
de fase no estado solido, na auséncia de difusdo, por meio de movimentos
coordenados e cooperativos, onde os atomos se movem em distancias menores que
0 parametro de rede.

A formacao da martensita produzida a partir da austenita pode ocorrer por taxas
severas de resfriamento, ou ainda pode ser induzida por deformacdo. Esta

transformacédo de fase possui como alguns pontos principais a serem observados?8:

¢ N&o hd mudanca de composi¢ao quimica,

¢ Nao hé difuséo;

e Ocorre com mudanca de estrutura cristalina;
e Alta velocidade de transformacéao;

e Causa formacéo de grande quantidade de defeitos cristalinos durante a

transformacéo;
e Existem relagbes de orientagéo entre a matriz e a fase formada;

e Pode ocorrer em ligas ferrosas e em nao ferrosas, e também, em néo

metais.

Dependendo da composicdo quimica e da temperatura de deformacgéo, o aco
inoxidavel austenitico estard sujeito a transformacdo martensitica quando for
deformado. Neste trabalho sera abordada somente a transformacdo martensitica

induzida por deformacéo.
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A possibilidade de formacdo de martensita induzida por deformagéao a partir da
estrutura CFC esté relacionada a diminuicdo da EDE do metal ou liga®'32. Dois tipos
de martensita podem ocorrer nos acos inoxidaveis austeniticos, a martensita épsilon
(€) cuja estrutura cristalina € hexagonal compacta (HC), e a martensita alfa linha (a’),
de estrutura clbica de corpo centrado (CCC)®33.

A reducédo de temperatura pelo processamento criogénico inibe parcialmente
transformacdes de fase causadas pela difusdo atdmica (fendmenos termicamente
ativados). A transformagao y—a’ pode ocorrer em temperaturas muito baixas, até
mesmo proximo do zero absoluto, nas quais a difuséo intersticial ndo acontece?®.

As martensitas presentes em um determinado material alteram
expressivamente as propriedades e, portanto, as aplicacdes dos acos sao fortemente
dependentes da quantidade formada de martensita®®. A quantidade, a distribuicdo e a
morfologia das martensitas € e a' também alteram a conformabilidade dos acos

inoxidaveis austeniticoss3334.

3.4.2 A instabilidade da austenita perante a deformacéao

A austenita é caracterizada por possuir 12 sistemas de escorregamento de
maxima densidade. Como consequéncia, a austenita possui grande capacidade de
deformar-se plasticamente mediante tensdes aplicadas. Esta fase, por sua vez, possui
uma certa instabilidade e durante as deformacdes pode decompor-se e sofrer alguma
transformacao de fase, como sera abordado daqui em diante. Esta austenita pode
passar por uma estrutura intermediaria hexagonal compacta (HC), também
paramagnética, chamada martensita épsilon (€) ou passar de maneira direta para uma
fase ferromagnética cubica de corpo centrado (CCC), chamada de martensita alfa
linha (a)37-39,

Esta instabilidade da austenita, por vezes, € descrita na literatura como uma
funcao da energia de defeito de empilhamento (EDE). Diz-se que quanto menor a EDE
maior a tendéncia da austenita em transformar-se em martensita induzida por
deformacéo (o’) de maneira direta. Em outras palavras, quanto menor a EDE da
austenita, mais instavel é a fase?0.

Além da energia de defeito de empilhamento, outro fator importante na
transformacdo martensitica é a temperatura em que ocorre a deformacao.

Comparando-se mesmo niveis de deformacéo, quanto menor a temperatura, maior é
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a quantidade de martensita induzida por deformacéo (o). Alguns trabalhos apontam

que a EDE diminui continuamente com a diminuigdo da temperatura*®-45,

3.4.3 Deformacéao pléastica e nucleacdo da martensita induzida por deformacao

O aumento gradativo de deformacdes plasticas nos acos promove um
aumento gradativo na quantidade de defeitos cristalinos, principalmente na
guantidade de discordancias. Estas por sua vez reagem entre si, podendo dissociar-
se, onde uma discordancia unitaria da origem a duas parciais, desde que 0 processo
seja vetorialmente possivel (a soma dos vetores de Burgers das duas parciais seja
igual ao vetor de Burgers da unitaria) e energeticamente favoravel (a energia das
discordancias parciais seja menor que a energia da discordancia unitaria). Outros
tipos de defeitos vao surgindo com o aumento dos niveis de deformacéo, tais como
defeitos de empilhamento, bandas de cisalhamento e maclas de deformacéo37:38 40. 46-
48_

A austenita dos acgos inoxidaveis tem baixa energia de defeito de
empilhamento. Desta forma, a deformacdo plastica pode ser caracterizada pela
dissociacdo de uma discordancia unitaria em discordancias parciais de Shockley,
formando largos defeitos de empilhamento entre estas discordancias parciais*°-.

As bandas de cisalhamento surgem quando h& a superposicao de defeitos de
empilhamento nos planos da familia {1 1 1} da austenita. Quando os niveis de
deformacéo se tornam mais pronunciados, estes defeitos de empilhamento podem
sobrepor-se a cada 2 planos da familia {1 1 1} da austenita, caso onde se origina a
martensita épsilon (¢) induzida por deformagéo. Quando os defeitos de empilhamento
ocorrem pela sobreposicao de planos sucessivos da familia {1 1 1}, surge a macla de
deformacéo?°4,

As Figuras 4, 5 e 6, que sdo imagens de microscopia eletrbnica de
transmissdo de um ago austenitico AISI 304, exemplificam a formac¢ao de uma falha
de empilhamento, banda de cisalhamento e martensita épsilon (¢) induzida por

deformacéo, respectivamente?®.
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Figura 4 — Formacéao de defeitos de empilhamento em baixas taxas de deformacédo, com
deformagcéo total de 25%. Direc¢do do feixe [011]

Fonte: Ferreira, P.J. et.al (2004)%.

Figura 5 — Formacéo da variante secundaria de maclas em altas taxas de deformacé&o, as quais
parecem nuclear no contorno da 12 variante. Sobreposi¢éo dos defeitos de empilhamento em
planos sucessivos da familia {1 1 1} da austenita, com deformacao total de 25%, direcédo do feixe
[011]

—_— >

Variante _7‘ Variante ‘
Primaria  |§ lSecund ia v

Fonte: Ferreira, P.J. et.al (2004)46.
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Figura 6 — Formagéo da martensita épsilon (¢) em altas taxas de deformacgao. Sobreposi¢do dos
defeitos de empilhamento a cada 2 planos sucessivos da familia {1 1 1} da austenita, com

deformagéo total de 25%, direg&o do feixe [110]cfc // [1210] hc

Sobreposicdo dos defeitos de

» empilhamentoa cada 2 planos
sucessivosda familia{1 1 1} da
austenita.

50 nm

Fonte: Ferreira, P.J. et.al (2004)46.

Em suma, a principal diferenca entre a formacéo de maclas e a nucleacao de
martensita épsilon (¢) € a quantidade de planos que separa a emissao de
discordancias parciais*®46.

Sob este ponto de vista, para elevados niveis de deformacdo, aumenta-se a
probabilidade de existir discordancias parciais em planos sucessivos; logo, defeitos
de empilhamentos em planos sucessivos e, com isto, a maclacdo passa a ser um
mecanismo muito provavel 4046,

Ja a martensita (a’) induzida por deformacgéo pode nuclear-se em alguns sitios
preferenciais, dentre eles, as intersec¢coes de bandas de cisalhamento. Outros
possiveis sitios de nucleagdo podem ser contornos de macla e ainda, a propria
martensita (¢) induzida por deformagao. O posterior crescimento da martensita (a’)
induzida por deformacdo estd associado a nucleacdo sucessiva e coalescimento
destes nucleos. Portanto, € bem provavel que a nucleagao da martensita (a’) seja
precedida por pelo menos um destes outros defeitos*0:46.

A taxa de deformacao, além dos niveis de deformacéao, exerce forte influéncia
na formacgao da martensita (a’). As baixas taxas de deformacéo associadas aos altos

niveis de deformacdo, sdo condicbes favoraveis a producdo de grandes fraches
volumétricas de martensita (a’) induzida por deformacéo. Em contrapartida, altas taxas
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de deformacdo, ou seja, deformacbes produzidas em altas velocidades podem
suprimir a formacéo de martensita. Pelo menos parcialmente, sendo que o motivo
dessa supresséo provavelmente € o aquecimento adiabatico provocado pela referida
condicéo de deformacgé&o?®.

A temperatura é outro fator que tém influéncia na formagao da martensita (a’)
induzida por deformacédo. Existem na literatura estudos que evidenciam que a fracao
de martensita (a’) induzida por deformacdo aumenta com a diminuicdo de

temperatura, quando é comparado um mesmo nivel de deformag&o*°46-5°,

3.4.4 O efeito TRIP em agos inoxidaveis austeniticos metaestaveis

Como discutido até entdo, sob o ponto de vista de mecanismos, 0s acos
inoxidaveis austeniticos estdo sujeitos as transformacfes de fase induzidas por
deformagéo, bem como, maclacédo. Estes fen6menos podem exercer influéncias
positivas no comportamento mecanico da fase austenitica, sendo que, as
deformacbes podem estar acompanhadas por plasticidade induzida por
transformacdo de fase (efeito TRIP - Transformation Induced Plasticity) ou por
plasticidade induzida por maclagem (TWIP - Twinning Induced Plasticity)*7:4°:50,

O efeito TRIP é conhecido por ser representativo no mecanismo de
endurecimento de acos e tem sido estudado em acos inoxidaveis austeniticos
metaestaveis, acos 9%Ni e acos multi-microestruturais do tipo TRIP-aided.

Tanto as maclas mecanicas quanto as martensitas podem contribuir para um
refino de gréo, simultaneamente trazendo efeitos de aumento de resisténcia mecanica
e ductilidade. Em outras palavras, um aumento na resisténcia mecéanica pode estar
associado a estes efeitos sem a perda significativa da capacidade de
deformagédo*”:49.50,

A literatura aponta evidéncias de que o efeito TRIP é um possivel mecanismo
de aumento do alongamento uniforme devido a formagao da martensita (a’) induzida
por deformacdo. O uso desta base de conhecimento sobre o efeito TRIP pode
direcionar condi¢cdes de processamento para a obtencdo do maximo alongamento
uniforme#9:50,

Neste contexto, h4 evidéncias na literatura que apontam duas condi¢cdes

gerais para se obter maximo de alongamento uniforme e otimizar o efeito TRIP.
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A primeira € que a martensita (a’) induzida por deformagao continue sendo
induzida até estagios finais de deformacéo; e segunda € que a taxa de transformacéo
por unidade de deformacdo deve alcancar um valor maximo perto do limite de
alongamento uniforme?9:0,

Independente da estabilidade da austenita (ou seja, da sua EDE), um maximo
alongamento uniforme € alcancado devido ao efeito TRIP quando a fracdo de
martensita (a’) induzida por deformagdo com deformagdes reais de 0,3 é
aproximadamente 5%. Portanto, cada aco de diferente composicdo tem sua melhor

temperatura para ser processado*®:°0,

3.5 Deformacéao Criogénica E Recuperacdo Dinamica

A diminuicdo da temperatura de deformacdo pode reduzir a ocorréncia de
fenbmenos termicamente ativados como deslizamento com desvio (cross slip) e
escalada (climb)?°. Desta forma, o rearranjo e aniquilagdo de discordancias é
dificultado, e um maior acumulo de defeitos € esperado para o material deformado.
Se este fato ocorre durante a deformacgéo, pode ser considerado como supressao
parcial da recuperacao dinamica. Isto induz a um aumento da energia armazenada na
deformacédo pelo aumento da quantidade de defeitos internos no material.
Consequentemente, € favorecido o aumento da capacidade de deformacao.

Estudando aluminio deformado a 78 K, Swann (1963), observou que a
formacao de células de deformacdo foi dificultada e a energia armazenada foi maior
em relacdo a amostra deformada em temperatura ambiente®!. Segundo Padilha e
Siciliano Jr. (1996), o aumento da velocidade de deformacdo equivale a um
abaixamento da temperatura®®.

Como este fendmeno induz a um maior acumulo de defeitos, o entendimento
de como ocorre 0 rearranjo microestrutural € de extrema importancia para o
entendimento das propriedades mecéanicas do material deformado, uma vez que
caracteristicas como transformacgfes de fase e o0 modo de fratura dependem da
microestrutura obtida durante a deformacgédo?®.

Alguns estudos envolvendo deformacdo criogénica tem a criolaminacéo
(laminacdo criogénica) como rota principal de processamento®2°3, Adicionalmente,
diversos estudos envolvendo deformacao plastica severa (SPD, do inglés severe

plastic deformation)®* e deformacéo plastica dinamica (DPD, do inglés dynamic plastic
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deformation)®® também tém correlacionado investigacdes de deformacéo plastica em
condi¢cbes extremas de temperatura e taxa de deformacao, para entendimento dos
fendbmenos envolvidos na deformacéo.

Acos com matriz austenitica tendem a ser ducteis em temperaturas criogénicas,
podendo até mesmo, apresentar um aumento simultaneo de ductilidade e resisténcia.
Estas propriedades, em temperatura ambiente, sdo consideradas inversas, devido ao
encruamento. Porém, em temperaturas criogénicas ou em condi¢cdes de deformacao
plastica severa, é possivel obter esta melhoria de propriedades simultaneamente?,

Acos com matriz ferritica tendem a ter uma transi¢ao ductil-fragil bem definida,
e a taxa de deformacao pode ser decisiva no modo de fratura do material deformado
em temperaturas criogénicas®®. Em condicdes especificas de taxa de deformacéo e
temperatura, como observado em testes preliminares deste grupo de pesquisa, é
possivel obter aumento da ductilidade apdés a deformacdo criogénica de acos
inoxidaveis ferriticos. Nestes testes, foi observado o aumento da quantidade de
dimples na superficie de fratura, evidenciando o aumento de ductilidade apresentado

na curva de tracéo.%®

3.6 Fratura

A fratura ddactil é caracterizada pela atuacdo de diversos sistemas de
deslizamento, gerando a fratura do tipo taca-cone, em materiais policristalinos.
Adicionalmente, a fratura é caracterizada por instabilidades localizadas, devido a
presenca de inclusdes e do préprio deslizamento de contornos de grédo, gerando
microcavidades denominadas dimples (no inglés)?°. A geracdo de dimples, a partir de

microvazios € apresentada na Figura 7.
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Figura 7 — Esquema representativo da formag&o de microvazios em fratura tipo taga-cone
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Fonte: Askeland e Fulay (2010)2¢

Logo, um exame fractografico pode indicar se o material apresentou um carater
mais ductil ou mais fragil durante a deformacédo. Assim sendo, e os efeitos de
parametros como taxa de deformacgéao, energia de defeito de empilhamento, tamanho
de gréo inicial e temperatura sobre o modo de fratura, podem ser identificados pelo
exame fractogréfico.

A fratura fragil pode ocorrer por dois mecanismos: através da propagacéo da
trinca pelo interior dos graos (transgranular) ou ao longo dos contornos de gréao

(intergranular)®’, como mostrado na figura 8.
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Figura 8 — Perfil esquematico de fratura transgranular (superior) e intragranular (inferior)
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Fonte: Callister (2008)5%7.

O modo de fratura depende de parametros como tamanho e morfologia dos
gréos iniciais, temperatura de deformacdo, modo de carregamento, taxa de
deformacéo, presenca de barreiras fisicas para o empilhamento de discordancias
(inclusbes, particulas de segunda fase, contornos de grdo), e da composicao e
estrutura do material®®. A deformacéo criogénica reduz a ocorréncia de fendmenos
termicamente ativados como escorregamento com desvio (cross slip) e escalada
(climb), ou seja, inibe parcialmente a recuperagéo dinamica, e induz a um aumento na
guantidade de defeitos do material, e consequentemente a um refino microestrutural.
Em baixas temperaturas, 0 mecanismo de maclagao é favorecido em materiais com
poucos sistemas de deslizamento ativos, como os metais HC e CCC.

Na Figura 9 sdo apresentados os principais mecanismos de formagao de
microcavidades, que evoluem para dimples na superficie de fratura. O favorecimento
da maclacédo para os acos inoxidaveis austeniticos, pela deformacao criogénica, pode
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induzir a ocorréncia de microvazios, como mostrado na figura 9(a). Na figura 9(b) é
apresentado o mecanismo de formacao de microtrincas por meio do deslizamento de
contornos de grdo. Durante o encruamento, o empilhamento de discordancias em
paredes de células, contornos de grdo e em particulas de segunda fase, pode

favorecer o mecanismo de Zener-Stroh, como ilustrado na Figura 9(c)®®.

Figura 9 — Principais mecanismos de formac&o de microcavidades. (a) microvazios; (b)
mecanismo de formacéo de microtrincas; (c) mecanismo de Zener-Stroh
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Fonte: Meyers e Chawla (2009)5%8

Todos os mecanismos descritos sao formados a partir do aumento da
guantidade de defeitos e das interacdes entre eles, resultando em maiores distor¢cdes
no reticulado. Sao importantes para mostrar a relacdo entre a quantidade de dimples

na superficie de fratura, com a evolu¢cdo microestrutural resultante da deformacéao.

3.7 Difracdo De Raios X

Segundo Humphreys (2004)31%° a determinacdo da energia armazenada
durante a deformacao pode ser realizada diretamente por técnicas de calorimetria e

por difracdo de raios X.
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Esta técnica permite correlacionar medidas de alargamento e deslocamento de
picos, com microdeformacdes na rede, que séo Uteis para quantificar a energia
armazenada na deformacg&o®. O efeito das microdeformacdes nos picos de difracdo

sdo mostrados na Figura 10.

Figura 10 — Relacéo entre a deformagéo causada por tensfes uniformes e ndo-uniformes e o
deslocamento e alargamento dos picos de difracéo
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Fonte: Padilha e Ambrozio Filho (1985)8°.

Adicionalmente, algumas aplicacbes classicas da difracdo de raios X sao:
identificacdo de fases pela sua cristalografia, determinacédo da quantidade das fases,
da tenséo residual, dos tamanhos das fases, estudos de ordenacao, estudos de
decomposicdo espinodal e determinacdo da textura cristalografica’®.Como a
deformacéo criogénica induz a uma maior quantidade de defeitos no material
deformado, em comparacdo com a deformagdo em temperatura ambiente, pode-se
inferir que havera um efeito nas transformacdes de fases induzidas na deformacao.

Como os agos inoxidaveis austeniticos sao suscetiveis as transformacodes de
fase em baixas temperaturas, para formagao de o’ e €, o estudo por técnicas de

difracdo de raios X sdo de extrema importancia para quantificacdo e determinagéao



40

das fases presentes, uma vez que técnicas convencionais de microscopia ndo sao
suficientes para identificagdo destas martensitas induzidas por deformacéo?2.

Dois parametros importantes para estudo da evolucdo microestrutural em
metais, obtido por meio da difracdo de raios X, sdo a microdeformacéo e o tamanho
médio de cristalitos. O significado fisico destes cristalitos também podem estar
relacionados com tamanho de sub-gréo®.

O tamanho de cristalitos sdo compreendidos como 0s menores dominios de
difracdo detectados pela difracdo de raios X, e sdo obtidos pela equacdo de

Scherrer®!:

D = 0,941/f cos 6 (4)

Onde: D é o diametro médio das particulas; K é a constante ligada a forma das
particulas (esfera = 0,94); 1 € o comprimento de onda da radiacdo; 8 é o angulo de
difracdo e f é a largura na metade da altura do pico de difracéo.

A microdeformacéo residual é determinada a partir da equacdo do método de

Wilson e Stokesb!:

e =B cos6/4sinb (5)

Onde: ¢ é a microdeformacéo residual; 6 é o angulo de difragéo e § € a largura
na metade da altura do pico de difracao.

Embora existam outros métodos de andlise de perfis de difragdo, como Warren-
Averbach e Williamson-Hall®?, os métodos utilizados podem fornecer informacdes

importantes da evolugédo microestrutural de metais.

3.8 Fonte De Luz Sincrotron

O nome sincrotron vem da expressdo inglesa “synchronous electron
accelerator”.

A Luz Sincrotron € a radiacdo eletromagnética produzida por feixes de elétrons
de alta energia circulando em anéis de armazenamento com velocidade proxima a da

luz, tendo sua Orbita desviada pela acdo de um campo eletromagnético. A radiacao
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eletromagnética, extraida tangencialmente da trajetéria dos elétrons, é utilizada para
experimentos nas linhas de luz®?

Na Figura 11 é apresentada uma visao geral do acelerador de particulas do
CNPEM — Campinas e o conjunto de equipamentos necessarios para produzir luz

sincrotron.

Figura 11 — Anel de Luz Sincrotron LNLS/CNPEM

Fonte: o autor.

A radiacéo sincrotron, de espectro amplo, permite ver detalhes da matéria, com
uma resolucdo fina. Quanto menor o comprimento de onda, mais ela penetra na
estrutura atdmica, revelando informagfes que nem sempre sdo vistas no microscopio
eletrénico. A partir de um monocromador, € possivel isolar um feixe com comprimento
de onda da ordem de angstrons, que é da mesma ordem da distancia interatbmica,
possibilitando o estudo das estruturas cristalinas®364,

Quanto maior a intensidade do feixe incidente, maior é a precisdo da analise
de difracdo de raios X, pois maior é a intensidade dos picos de difracdo. A intensidade
do feixe incidente é dependente das fontes de raios x, que podem ser classificadas
como: Anodo selado; Anodo rotativo e Aceleradores de particula de alta energia -
Radiacao Sincrotron.

Dentre as fontes possiveis de raios X, a fonte sincrotron € a que oferece raios
de mais alta energia. A radiacdo sincrotron € obtida a partir de um acelerador de
particulas e, com ela, é possivel detectar tracos de elementos em amostras®®.
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Uma fonte de luz sincrotron é composta por dois conjuntos principais de
aceleradores de particulas: um Sistema Injetor e um Anel de Armazenamento.

O sistema injetor inclui um Acelerador Linear (Linac) e um Sincrotron Injetor
(Booster) que sdo responsaveis pela producéo do feixe de elétrons e sua aceleracéo
até a energia de operacdo do Anel de Armazenamento. O Anel é o acelerador
principal, responsavel pelo armazenamento dos elétrons por longos periodos de
tempo®4,

Na Figura 12 é apresentado um esquema ilustrativo da posicédo do Booster e a

disposicéo das linhas de luz ao redor do anel de armazenamento.

Figura 12 — Esquema ilustrativo da disposi¢éo das linhas de luz ao redor do anel de
armazenamento

ANEL DE
ARMAZENAMENTO

Fonte: Synchrotron Soleil®s.

A Linha de Luz XRD1 é uma estacdo experimental dedicada a analises por
difracéo de raios X em policristais na faixa de energia dos raios X duros (de 5,5 a 14
keV). A linha se dedica a determinacdo de parametros estruturais de amostras
policristalinas, com aplicacées em fisica, quimica, ciéncia e engenharia de materiais,
geociéncias e ciéncias do ambiente, farmacologia e biologia. A linha também permite

estudos em um amplo espectro de temperaturas (100 a 1070 K).
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Esta estacdo experimental (XRD1) consiste de uma instalagcdo construida em
torno de um avancado simulador termo-mecanico, o sistema Gleeble® Synchrotron, o
qual permite que o material de interesse seja sujeito a uma vasta faixa de condi¢cbes
termo-mecanicas. Além disso, linha conta com o sistema MYTHEN 24K, da Dectris®,
um sistema com dois detectores lineares com resolugéo angular de 0,1° e faixa de
varredura de cada detector de aproximadamente 9,15° com um gap de 0,5° entre as
varreduras. Um monocromador permite um comprimento de onda de A=1.0332
angstrons. Os tempos das medidas variam, tipicamente, entre 30 e 400 segundos,
dependendo da amostra e dos objetivos das investigacdes®+6.

Com base no levantamento bibliografico realizado neste trabalho, verificou-se
gue tém sido realizados muitos estudos sobre o comportamento dos materiais em
ambientes criogénicos. Neste contexto, informacdes a respeito de deformacfes em
ambientes criogénicos podem ter grande interesse cientifico e tecnoldgico no que
tange aos mecanismos envolvidos no processo, mudancas microestruturais e
consequentemente de propriedades. Além disto, potenciais aplicacdes de materiais e
até mesmo obtencdo de parametros para processamento em ambientes criogénicos,
justificam os esforcos na caracterizacdo de materiais e observacao de fenbmenos in
situ. Sob esta perspectiva, torna-se fundamental o uso do sistema Gleeble® XTMS,

que sera descrito na parte experimental deste trabalho a partir da préxima secao.
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4 MATERIAIS E METODOS

Para a realizacdo deste estudo, foram utilizados dois acgos inoxidaveis:
austenitico (316L) e ferritico (430) e as amostras de ambos 0s materiais pesquisados
foram obtidas de chapas comerciais. O fluxograma mostrado na Figura 13, auxilia no

entendimento das etapas praticas do estudo e locais onde foram realizadas.

Figura 13 — Fluxograma do processo e locais de realizacdo das etapas e técnicas utilizadas no

estudo
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Fonte: O Autor

A composicao quimica dos acos estudados foi estabelecida por espectrometro
de emissdo O&tica, marca Ametek, modelo Spectromaxx, do Laboratério de
Caracterizacao e Processamento de Metais (CPM), do LNNano/CNPEM, é mostrada

na tabela 2.

Tabela 2 — Composi¢do quimica das amostras utilizadas - acos inoxidaveis AlSI 316L (austenitico) e
AISI 430 (ferritico) obtida por meio de espectrdmetro de emissao 6tica. Valores expressos em %

AlSI UNS C Mn Si Cr Ni P S Mo Fe

316L S31603 0,021 1,50 0,47 14,72 10,12 0,034 <0,006 2,05 eq.
430 S43000 0,051 0,45 0,45 13,81 0,19 0,023 <0,004 0,002 eq.

Fonte: O Autor.

A tabela 3, mostra a composi¢éo padrédo para os dois tipos de agos inoxidaveis

estudados.
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Tabela 3 — Composi¢Bes quimicas padrées dos agos inoxidaveis AISI 316L (austenitico) e AlSI 430

(ferritico). Valores maximos expressos em %

AlSI UNS C Mn Si Cr Ni P S Mo Fe
60— 10,0- 2.0

6L $31603 003 200 100 ‘2O 107 0045 003 A0 eq

430  S43000 012 1,00 1,00 1fé°0‘ 004 003 . eq

Fonte: Modificado de Washko?.

4.1 Preparagao Das Amostras

4.1.1 Laminacao

Para a preparacgao dos corpos de prova foram utilizadas chapas com espessura

inicial de aproximadamente 5mm para os dois acos analisados. As chapas foram

laminadas até uma espessura de 1,5 mm em um laminador americano Fenn, modelo

042/4 — 046 com diametro de cilindro laminador de 108 mm.

A Figura 14, mostra o equipamento de laminacao utilizado, o qual encontra-se

em um dos laboratérios do Departamento de Engenharia de Materiais (DEMA) na
Universidade Estadual de Ponta Grossa / PR (UEPG).

Figura 14 — Laminador Fenn, instalado no Laboratério do Departamento de Engenharia de

Materiais da Universidade Estadual de Ponta Grossa, PR

Fonte: O Autor
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bY

Posteriormente a etapa de laminagdo, as amostras foram usinadas para
obtencao dos corpos de prova, com 33 mm de comprimento, 8 mm de largura e 1,5
mm de espessura. A Figura 15 mostra o corpo de prova com suas dimensdes finais

adaptadas para utilizacdo na Gleeble 3S50°.

Figura 15 — Corpo de prova utilizado. Dimensdes em (mm)

W)
\Z

-/
S

1.5

Fonte: O Autor

As amostras foram ajustadas a essas dimensdes reduzidas para que 0s
materiais a serem ensaiados pudessem ser acoplados a diferentes modelos de garras
existentes no simulador termomecanico Gleeble 3S50°.

Na Figura 16 é mostrada uma outra adaptacdo de suportes, de forma a

melhorar o suporte inicialmente projetado.

Figura 16 — Adaptacéo para melhor acomodacé&o do corpo de prova

Fonte: O Autor
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4.1.1 Recozimento

As amostras foram recozidas utilizando atmosfera de argbnio e seguiram 0s

patamares®® indicados na Tabela 4.

Tabela 4 — Temperaturas e tempos de recozimento para as amostras estudadas

Metal Temperatura (°C) Tempo (Min) Taxa (°C/min)
316L 1100 30 10
430 790 30 10

Fonte: O Autor

4.1.2 Metalografia

Para a realizacdo da analise metalografica as amostras de aco inoxidavel AlSI
316L e AISI 430 foram inicialmente embutidas em resina de cura a frio e
posteriormente lixadas utilizando a lixas de 80#, 120#, 150#, 320#, 400#, 600#, 1200#
e 1500#. A etapa de polimento, para posterior ataque quimico, foi realizada com
auxilio de polimento eletrolitico em sistema de eletro-polimento modelo Eletromet 4,
marca Buehler®. Composicdo da solucédo eletrolitica utilizada para ambas as
amostras estudadas foi de 800 mL alcool etilico (P.A), 140 mL de agua destilada e 60
mL de &cido perclérico (HCIOa4) 8°. Para o ataque quimico das amostras utilizou-se os
reagentes metalogréaficos: Carpenter e Beraha Il para o aco AlISI 316L e Villela para o
aco AlSI 430.

A tabela 5 mostra a composicdo dos reagentes utilizados e os tempos

aproximados de imerséo das amostras.



Tabela 5 — Reagentes quimicos utilizados para ataque das amostras estudadas.
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Amostra Reagente Composicao do Reagente Tlempo~de
merséo
8,5 gramas cloreto de ferro (ll)
2,4 gramas de cloreto de cobre (II) 25 _ 30
Carpenter 122 mL de alcool segundos
122 mL de acido cloridrico (HCI)
6 mL de acido nitrico (HNO3)
AlSI 316l 80 mL de 4gua destilada
40 mL de &cido cloridrico (HCI)
Beraha Il 4,8 gramas de bifluoreto de amonio 25-30
(modificado) (NHs)HF2 segundos
1 grama de metabissulfito de potassio
(K2S205)
5 mL de &cido cloridrico (HCI) 1-15
AISI 430 Vilella 2 gramas de acido picrico (CeHsN307) minutbs

100 mL de alcool

Fonte: Martin (1985)%°,

4.1.3 Linha XTMS — Ensaio mecanico e Difracdo de Raios X in situ

A linha XTMS, (X-ray Scattering and Thermo-Mechanical Simulation Station),

encontra-se instalada no segundo modulo da linha XRD1, (conforme Figura 17), no

anel de luz sincrotron. Ambas as linhas integram um complexo sistema de testes e

andlises instalado no Centro Nacional de Pesquisa em Energia e Materiais —

CNPEME36470,
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Figura 17 — Anel de luz sincrotron com detalhe de localizag&o da linha XRD1

Fonte: CNPEM7™0

O sistema conta com um simulador termomecanico Gleeble 3S50® para a
realizagdo dos testes fisicos e os programas de aquisi¢cdo e instrumentacdo, foram
desenvolvidos através de parceria entre a Dynamic System Inc. (DSI) e equipes do
CNPEM: LNNano (Laboratério Nacional de Nanotecnologia) e LNLS (Laboratorio
Nacional de Luz Sincrotron). A capacidade de armazenamento do Anel de luz é de
1,37 GeV e injecdo de corrente aproximada de 250 mA. Existem também dois
monocromadores de silicio instalados na linha XTMS. Quando a amostra é
posicionada no interior do simulador, esta fica a uma distancia de aproximadamente
17 metros do segundo monocromador. Ao passar pela amostra, 0 raio que incide
sobre a mesma possui uma largura média de 1,2 mm (na direcdo vertical) e 3,6 mm
(na diregc&o horizontal).

Com relacao aos detectores de raios X, o sistema utiliza dois tipos 0s quais se
dividem em detectores tipo linear Mythen 1K e detectores de area Rayonix
SX165CCD. A posicado dos detectores varia entre 360 a 600 mm radialmente em
relacdo a superficie da amostra®’.

A taxa de deformacéo utilizada na Gleeble foi de 10 s e os perfis de difragéo
foram coletados entre 4 e 10 segundos. A energia de radiacdo transmitida pela linha
XTMS sobre a amostra é da ordem de 12 keV e comprimento de onda A=1,0332 A",

Para que o feixe de luz sincrotron possa incidir corretamente sobre as amostras
ensaiadas, a cada troca de amostra, devem ser realizados ajustes de geometria e

posicionamento no interior do simulador termomecanico.
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Na Figura 18, é mostrada a parte superior da camara, a qual possui uma tampa
equipada com um janela especial de um material polimérico fabricado pela Dupont®.

Figura 18 — Detalhe da parte superior da cAmara da Gleeble 3S50®
t

Fonte: O Autor

Trata-se de um filme de poliamida conhecido comercialmente como Kapton e
gue possui grande transparéncia aos raios X. A janela situa-se 280 mm da amostra e
permite uma faixa angular de 130° e o angulo de difracao 206 pode variar entre -5° e
125967,

A Figura 19 fornece uma visdo do interior da camara (que possui a opcao de
injetar nitrogénio liquido diretamente sobre a amostra) onde o corpo de prova é
tracionado.
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Figura 19 — Detalhe do interior da cAmara da Gleeble e do dispositivo de acomodacéo da
amostra

GARRAS
DE TRACAO
(SISTEMA GLEEBLE)

AMOSTRA FIXADA
NO DISPOSITIVO

Fonte: O Autor

DISPOSITIVO DE
FIXACAO

Os dados de difracao foram sincronizados (ensaio mecanico e difracao de raios
X) com o auxilio do software MATLAB®, com um algoritmo desenvolvido por Faria
(2014)" e o software Panalytical High-ScorePlus® foi utilizado para ajustar perfis de
difracéo, utilizando funcbes gaussianas para obter os parametros de interesse tais
como: intensidade integrada, posi¢ao de pico e largura a meia altura (FWHM, do inglés
full width at half maximum).

Para a obtencdo dos mapas de cores dos dados de difracéo, foi utilizado um
algoritmo elaborado por Babu (2005)72, suportado para o programa lgorPro®.

A superficie de difracdo pode ser afetada por mudancas nas dimensdes das
amostras decorrentes da deformacdo e de mudancas de temperatura. O fator
temperatura ndo foi considerado devido esta permanecer constante durante todo o
teste, em aproximadamente -180°C.

A posicéao e a intensidade dos picos de difracdo sao corrigidas de acordo com

as seguintes equacdes, respectivamente:
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A(20) = tan™(()(¢/9) (sin(20,p5) /sin(w))) (6)
1(20) = (Iobs(29))6—(1+(sin(w)/sin(29—w))) (7)

Onde: A(26) é a posigao corrigida do angulo de difracdo, 2060bs € 0 angulo
observado, t € a espessura da amostra, w é o angulo do feixe incidente, € é a
deformacdo da amostra, g é a distancia entre o centro do detector e regido irradiada
da amostra, /(26) é a intensidade corrigida, lobs(26) € a intensidade medida e 8 é o

angulo corrigido do pico de difracao.
4.1.4 Ensaio de Tracao

Os ensaios de tracdo foram analisados construindo-se curvas a partir dos
dados de engenharia, onde a tenséo é dada pela equacéo 8:

F (8)

O = —
4o

Onde e = tenséo de engenharia, F = carga aplicada e Ag = area inicial.

A deformacdo de engenharia, por sua vez, € dada pela variacdo do
comprimento da amostra em relagdo ao comprimento inicial e expressa pela equacéo
9:

Al 9
ge:I ()

Onde ¢e = deformacédo de engenharia, Al = a variagdo de comprimento e lp =
comprimento inicial.

Posteriormente, estes dados foram analisados em termos de tensao versus
deformacédo real. Para isto, a tenséo real a cada instante do ensaio é dada pela
equacao 10:

o = 0(1+¢) (10)

Onde o; = tensao real.

A deformacdao real correspondente para cada instante € dada pela equacédo 11:
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& =In(1+¢,) (11)

Onde & = deformacéo real.

Considerando-se a curva real, para valores dentro do regime plastico com limite

até o alongamento uniforme, é possivel fazer ajuste analitico dos dados por meio da
equacao de Hollomon (12):

oc=Kx &" (12)

Onde K e n sdo constantes de tensdo e expoente de encruamento,
respectivamente.

Ao aplicar-se funcao In na equacéao anterior, tem-se (13):

In(o) =In(K) X n XIn(¢) (13)

Se forem tomados 2 pontos quaisquer dentro do regime valido, a equacao
anterior pode ser reescrita conforme equacédo (14) e equacao (15).

In(o;) =In(K) X n XIn(g)

(14)
In(o,) =In(K) X n XIn(ey) (15)
Ao subtrair-se equacéo (15) da equagéo (14), tem-se a equagéao (16).
In(o;) —In(oy) = n XIn(g;) — n XIn(ey) (16)
Aplicando-se propriedade dos logaritmos, tém-se a equacao (17):
(01) a7
1
_ (o)
n=
ln@
(&2)

Onde n é o expoente de encruamento e pode ser obtido por meio da inclinacéo
da curva tenséo versus deformacéo real.
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4.1.5 Analise da superficie de fratura — MEV/FEG

A andlise da superficie de fratura dos materiais foi realizada utilizando-se um
microscopio eletrénico de varredura com emissdo de campo (MEV/FEG do inglés,
Field Emission Gun), modelo MIRA3®, da TESCAN, instalado no Complexo de
Laboratorios Multiusuario da UEPG (C-Labmu).
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Caracterizacéo Inicial Dos Materiais

5.1.1 AISI 316L

As Figuras 20, 21 e 22, apresentam as micrografias nas direcbes normal,
longitudinal e transversal a laminacgéo, respectivamente, para o ago 316L, apos a
concluséo dos ciclos de laminagéo e, posterior recozimento a 1100 °C por 30 minutos
e resfriado em 4gua. As imagens das microestruturas das amostras estudadas foram
obtidas por meio de microscopia 6ptica, utilizando um microscépio Olympus modelo

BX — 51M. Os reagentes metalogréaficos e aumentos conforme legenda.

Figura 20 — Micrografia do aco AISI 316L na direcédo normal a laminagdo. Ataque: Carpenter;
tempo de imerséo 25 a 30 segundos; Temperatura de recristaliza¢do: 1100 °C; tempo: 30
minutos

Fonte: O Autor
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Figura 21 — Micrografia do aco AISI 316L na diregdo longitudinal a laminacao. Ataque: Carpenter;
tempo de imerséo 25 a 30 segundos; Temperatura de recozimento: 1100 °C durante 30 minutos

Fonte: O Autor

Figura 22 — Micrografia do aco AISI 316L na diregdo transversal a laminagdo. Ataque: Carpenter;
tempo de imerséo 25 a 30 segundos; Temperatura de recozimento: 1100 °C durante 30 minutos

At \
AN A=
P T eommm e XX

e

Fonte: O Autor
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A presenga de grdos equiaxiais e maclas de recozimento nas trés direcoes
estudadas pode ser observada em uma andlise das figuras 20, 21 e 22. Isso € um
bom indicativo de que o tratamento térmico promoveu, a0 menos parcialmente, a
recristalizacdo. Além disto, pontos escuros assinalados na figura 20, sugerem a
presenca de ferrita delta (8), o que é esperado para esta classe de a¢os austeniticos.

A imagem ilustrada na Figura 23 representa uma maior ampliagdo da
microestrutura do aco AISI 316L na dire¢cao normal a laminacao

Figura 23 — Micrografia do ago AISI 316L na dire¢cdo normal a laminag&o. Ataque: Beraha Il
(modificado); tempo de imersao 25 a 30 segundos; Temperatura de recozimento: 1100 °C
durante 30 minutos

Fonte: O Autor

Pela observacao desta micrografia, fica evidenciado que embora o tratamento
térmico tenha promovido uma recristalizagédo parcial, com gréos equiaxiais, ainda esta
presente algum grau de deformacdo. Esta afirmacdo é corroborada pela grande
quantidade de defeitos de maclas de deformacdo, semelhantes a reportadas na
literatura para materiais deformados’3.

O valor médio de dureza obtido para o aco 316L, nas condicdes iniciais, foi de
319,5 HV com desvio padrao de 14HV.



58

5.1.2 AISI 430

As figuras 24, 25 e 26 apresentam as micrografias do aco inoxidavel ferritico
AISI 430 nas direcbes normal, longitudinal e transversal ao sentido de laminacéao,

respectivamente.

Figura 24 — Micrografia do aco AISI 430 na dire¢do normal & laminagdo. Ataque: Vilella
(modificado); tempo de imerséo 1 a 1,5 minutos; Temperatura de recozimento: 790 °C durante
30 minutos

Fonte: O Autor
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Figura 25 — Micrografia do ago AISI 430 na diregédo longitudinal a laminacado. Ataque: Vilella
(modificado); tempo de imersdo 1 a 1,5 minutos; Temperatura de recozimento: 790 °C durante
30 minutos

Fonte: O Autor

Figura 26 — Micrografia do aco AISI 430 na direcéo transversal a laminagéo. Ataque: Vilella
(modificado); tempo de imersado 1 a 1,5 minutos; Temperatura de recozimento: 790 °C durante
30 minutos

Fonte: O Autor
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Pode-se observar, também, para esse aco uma presenca de graos equiaxiais
nas trés diregdes estudadas, o que indica a efetividade do tratamento de
recristalizacdo. O valor médio de dureza obtido para o aco AISI 430 nas condicdes

iniciais foi de 203 HV, com desvio padrao de 14HV.

5. 2 Ensaio De Tracao

Nas figuras 27, 28 e 29, sdo mostrados os resultados obtidos com testes de
tracdo de a temperatura ambiente e criogénica para os acos AlSI 316L. A Figura 27
trata-se de tensdo versus deformacdo de engenharia em temperatura ambiente e
criogénica e as Figuras 28 e 29 tratam-se das curvas de tensao versus deformagéo
verdadeiras para 0 mesmo aco em temperaturas ambiente e criogénica,

respectivamente.

Figura 27 — Curvas tensdo versus deformacéo de engenharia para o aco AISI 316L ensaiado a
temperatura ambiente (293K) e criogénica (77K)

1500 -
1400
1300
1200
1100 -
1000
900
800 -
700
600 -
s0] T eemmmmeTTTTTTITTIO .
400 ] e .
so0d /.-°
200 /7
100 4

——AISI 316L (77K)
— — AISI 316L (293K)

Tensdo (MPa)

0 T | T I T I T I T I T | T I T I
0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 05 0,6 0,7 0,8

Deformacao
Fonte: O Autor



Figura 28 — Curva tensao versus deformacédo verdadeira para o aco AISI 316L ensaiado a
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Fonte: O Autor

Figura 29 — Curva tenséo versus deformacéo verdadeira para o aco AISI 316L ensaiado a

Tensdo (MPa)

temperatura criogénica (77K)
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Fonte: O Autor
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Fica evidente, pela comparagdo das curvas verdadeiras 25 e 26 que h&
diferenca no comportamento do aco AlSI 316 L quando deformado em temperatura
ambiente e criogénica. A evidéncia mais pronunciada é que na curva de tensdo
deformacédo relacionada ao ensaio realizado a temperatura criogénica ocorre uma
mudanca de inclinagdo (expoente de encruamento) pronunciada proximo a 0,23 de
deformacéo real. Estas inclinagfes estdo assinaladas no grafico como trecho 1 e
trecho 2. Este tipo de comportamento € reportado na literatura como funcédo da
mudanca de mecanismo preponderante associado a deformacéo plastica, enquanto
que para o material deformado a temperatura ambiente ha uma Gnica inclinacéo, ou
seja, um Unico mecanismo mais preponderante do inicio ao fim da deformacéao’.

Os expoentes de encruamento calculados pelo método analitico descrito no

capitulo anterior a partir da equacao de Hollomon séo listados na Tabela 6.

Tabela 6 — Expoentes de encruamento calculados por meio de ajustes feitos a partir da equacéo de
Hollomon das curvas tensdes versus deformagdes verdadeiras dos ensaios realizados em temperatura
ambiente e criogénica. Célculos efetuados pelo método analitico para os trechos validos de deformacéo
e regides indicadas na tabela.

Curva Regido Expoente de encruamento (n)
Ambiente Unica n=0,54
Criogénica Trecho 1 nl=0,50
Criogénica Trecho 2 n2=1,26

Fonte: O autor.

Nas Figuras 30, 31 e 32, sdo mostrados os resultados obtidos com testes de
tracdo de a temperatura ambiente e criogénica para os acos AlISI 430. A Figura 30
trata-se de tensdo versus deformacédo de engenharia em temperatura ambiente e
criogénica e as Figuras 31 e 32 tratam-se das curvas de tenséo versus deformacéo
verdadeiras para 0 mesmo aco em temperaturas ambiente e criogénica,

respectivamente.
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Figura 30 — Curvas tenséo versus deformacao de engenharia para o aco AlSI 430 ensaiado a
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Figura 31 — Curva tenséo versus deformacéo verdadeira para o aco AISI 430 ensaiado a
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Figura 32 — Curva tensao versus deformacédo verdadeira para o aco AISI 430 ensaiado a
temperatura criogénica (77K)
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Fica evidente, pela comparacdo das curvas verdadeiras 31 e 32 que ha
diferenca no comportamento do aco AISI 430 quando deformado em temperatura
ambiente e criogénica. A evidéncia mais pronunciada € que na curva de tensao
deformacéo relacionada ao ensaio realizado a temperatura criogénica ocorre duas
mudancas de inclinacdo (expoente de encruamento) pronunciada préximo a 0,075 e
0,12 de deformacdo real. Estas inclinagdes estdo assinaladas no grafico como trecho
1, trecho 2 e trecho 3. Da mesma forma que explicado anteriormente para o ago AlSI
316L, este tipo de comportamento é reportado na literatura como fungcdo da mudanca
de mecanismo preponderante associado a deformacao plastica, enquanto que para o
material deformado a temperatura ambiente ha uma Unica inclinacédo, ou seja, um
Unico mecanismo mais preponderante do inicio ao fim da deformacéo’.

Os expoentes de encruamento calculados pelo método analitico descrito no

capitulo anterior a partir da equacao de Hollomon sao listados na tabela 7.
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Tabela 7 — Expoentes de encruamento calculados por meio de ajustes feitos a partir da equacéo de
Hollomon das curvas tensdes versus deformagdes verdadeiras dos ensaios realizados em temperatura
ambiente e criogénica. Calculos efetuados pelo método analitico para os trechos validos de deformacéo

e regides indicadas na tabela.

Curva Regido Expoente de encruamento (n)
Ambiente Unica n=0,75
Criogénica Trecho 1 nl=2,06
Criogénica Trecho 2 n2=2,16
Criogénica Trecho 3 n2 =0,48

Fonte: O Autor.

Na tabela 8 é apresentado um resumo com as propriedades mecanicas obtidas

nestes testes de tracdo em temperatura ambiente e criogénica.

Tabela 8 — Resultados de propriedades mecénicas obtidas nos testes de tracdo em temperatura

ambiente (293K) e criogénica (77K).

Reducéo de Area (%) 79 67 81 15
Alongamento Total 0,75 0,78 0,36 0,16
Variagdo em Alongamento (%) 4 -56
Alongamento Uniforme 0,57 0,69 0,22 --
Variagdo do Alongamento Uniforme (%) 21 --
nl=0,50 nl=2,06
Expoente de Encruamento n=0,54 n=0,75 n2 =2,16
n2=1,26 n3 =0,48
Tensédo de Escoamento (MPa) 296 470 477 --
Limite de Resisténcia (MPa) 566 1411 564 807
Variagdo do Lim. Escoamento (%) 159 --
Variagao do limite de Resisténcia (%) 249 143

Fonte: O Autor.

Para o aco inoxidavel AISI 316L, varias diferencas sdo observadas para as

temperaturas utilizadas no ensaio. Pode ser claramente observado um grande
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aumento no limite de escoamento (159%) e no limite de resisténcia (249%) da amostra
ensaiada em temperatura criogénica.

O alongamento final, ndo apresentou grande diferenca de valores quando
comparadas as temperaturas ensaiadas, entretanto a forma da curva obtida em
temperatura criogénica se apresenta muito diferente da observada em ensaios
convencionais.

Outra diferenca evidente entre as curvas estd no formato, com uma forma
parabdlica usual apresentada em temperatura ambiente e uma espécie de forma
sigmoidal apresentada em temperatura criogénica. Varios autores ja observaram a
forma sigmoidal e sua variacdo de declive é comumente associada a formacdo de
martensita induzida por deformacgées em acos inoxidaveis austeniticos’> '8,

A martensita induzida por deformacao pode ser associada ao efeito TRIP e ao
aumento de resisténcia em acos inoxidaveis austeniticos. Trabalhos anteriores
observaram que a martensita transformada se apresentava em estruturas pequenas
e homogeneamente dispersas ao longo de uma matriz austenitica ductil”®.

Para o aco AISI 430, houve um aumento significativo no limite de resisténcia a
tracdo, entretanto este apresentou uma grande reducdo no alongamento final. Além
disso, observa-se grande diferenca no formato das curvas obtidas.

5.3 Fractografia

Observa-se uma menor reducdo de area para a amostra testada a temperatura
criogénica e, para essa mesma temperatura, nota-se uma maior formacao de dimples
devido ao aumento da quantidade de defeitos proporcionados pela supressao da
recuperacdo dinamica.

Uma comparacao entre as superficies de fratura para o aco AlSI 316L testado

a temperatura ambiente e criogénica, respectivamente, € mostrada na Figura 33.
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Figura 33 — Fractografia das amostras de ago inoxidavel AlSI 316L ensaiadas a temperatura
ambiente (293K) e criogénica (77K), respectivamente.
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View fleld: 27.7 ym | Date(m/dly): 09/07/16 Performance In nanospace, | View field: 27.7 pm | Date{m/dly): 09/07/16 Performance In nanospace
Fonte: O Autor

As superficies de fratura das amostras do aco AISI 430, também testadas em
temperatura ambiente e temperatura criogénica, respectivamente, sdo mostradas na
Figura 34.

Neste caso, observa-se também um aumento na resisténcia final para o aco
inoxidavel AlISI 430, contudo com perda significativa de ductilidade para a condicédo
criogénica. Esse comportamento é esperado para metais CCC, que tém maior EDE
que os metais de estrutura CFC e geralmente apresentam transicao ductil-fragil,

evidenciado pelas marcas de rios, com menor alongamento final.
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Figura 34 — Fractografia de amostra de ago inoxidavel AlSI 430 deformado em temperaturas
ambiente (293K) e criogénica (77K), respectivamente.
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Fonte: O Autor

5.4 Difrac&o De Raios X Utilizando Radiagdo Sincrotron

5.4.1 AISI 316L

Nas Figuras 35 e 36 sdo mostrados os mapas de difracdo para as amostras do
aco AISI 316L, testadas em temperatura ambiente e criogénica, respectivamente.



69

Figura 35 — Mapa de difragéo para o acgo inoxidavel austenitico AlSI 316L ensaiado a
temperatura ambiente (293K).
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Fonte: O Autor

Figura 36 — Mapa de difragdo para o acgo inoxidavel austenitico AlSI 316L ensaiado a
temperatura criogénica (77K)
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Fonte: O Autor

Nestes mapas, a intensidade crescente de difracdo € indicada pela sequéncia
de cores: azul, verde, amarelo, laranja e vermelho. Assim, cor azul indica baixa
intensidade dos perfis de difracdo, enquanto que a cor vermelha representa elevadas

intensidades atingidas pelos perfis.
Este cddigo de cores varia no eixo Y do mapa de acordo com os pontos da

curva do ensaio de tracdo apresentado na extrema direita da figura.
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Para este material, ao longo do ensaio de tragéo foram obtidos 177 perfis de
difracdo para cada temperatura com os quais foram construidos os mapas de difracédo
apresentados.

A linha XTMS possui um sistema a laser, o qual possibilita uma medida da
variacdo da espessura do corpo de prova, durante a realizagéo do teste. Entretanto,
esse sistema ndo pode ser utilizado para as temperaturas criogénicas devido a
interferéncia ocasionada sobre o feixe de laser pelo nitrogénio injetado no interior da
camera de teste. Em funcéo disso, esse sistema de correcdo foi desconsiderado
também para os testes realizados para temperatura ambiente.®’

A partir da analise dos dados de difracdo de raios X obteve-se também os
gréaficos da variacao de fracdo volumétrica das fases de austenita e martensita para o
aco AISI 316L ao longo do ensaio de tracdo. As Figuras 37 e 38 mostra os graficos
obtidos para as amostras do aco citado ensaiadas a temperatura ambiente e

criogénica, respectivamente.

Figura 37 — Variacéo da fragdo volumétrica para o ago inoxidavel austenitico AISI 316L ensaiado
a temperatura ambiente (293K)
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Figura 38 — Variacéo da fragdo volumétrica para o aco inoxidavel austenitico AISI 316L ensaiado
a temperatura criogénica (77K)
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Para a temperatura ambiente (293K) observa-se um aumento constante da
fracdo volumétrica de martensita ao longo do ensaio, indicando a formacéo da
martensita induzida por deformacéo a partir da fase de austenita.

Por sua vez, no gréafico referente a temperatura criogénica (77K) a fracdo
volumétrica de martensita formada, obteve um crescimento continuo a partir de uma
deformacé&o de aproximadamente 0,4.

Comparando os graficos de ambas as temperaturas testadas, nota-se um
retardo na formacgao da martensita induzida por deformacao, para o ensaio criogénico.
Este fato pode ser evidenciado pelo valor de deformacdo necessario (0,73) para a
formacao de aproximadamente 50% de martensita. Em contrapartida, para o ensaio
realizado a temperatura ambiente (293K), a formacéo de 50% de martensita ja ocorre
para um valor de deformacéo de 0,48.

Esse comportamento € bem estabelecido para varios materiais deformados em
temperatura criogénica uma vez que uma restricdo parcial € imposta aos mecanismos
convencionais de deformacéo plastica®.

Observa-se ainda, que nos limites de resisténcia a tracdo, as fracfes

volumétricas de martensita formada para ambas as temperaturas, diferem
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consideravelmente. Sendo que para 0 ensaio criogénico a fragdo volumétrica de
martensita formada foi de 35% e para o ensaio realizado a temperatura ambiente, a
fracdo transformada foi praticamente o dobro, atingindo o valor de 68%.

Essa diferenca da fracdo volumétrica formada pode estar associada as
diferencas nas formas das curvas de tensdo deformacgdo em fungcdo de uma menor
contribuicdo da transformacdo martensitica como mecanismo de deformacdo no
alongamento total.

Deve-se ressaltar que nos pontos iniciais das curvas os dados podem estar

sujeitos a distor¢cdes em funcdo de varios fatores, como por exemplo:

e Presenca de ferrita delta residual, cujos picos de difracdo séo idénticos
aos da martensita;

e Os valores dos angulos de difracdo de martensita e austenita sdo muito
préximos (29,3532° - plano (110); 28,7935° - plano (111),
respectivamente) e para baixos valores de deformagcdo a suas
respectivas intensidades sdo muito diferentes. No processo de ajuste e
deconvolucédo dos picos, a precisdo no calculo da fracdo volumétrica é
muito comprometida.

e Para baixos valores de alongamento a deformacdo permanece,

predominantemente, no regime elastico.

Por outro lado, nos pontos finais das curvas, a precisdo do célculo da fracédo
volumétrica é comprometida em funcdo da estriccdo do corpo de prova. Com a
reducdo da seccdo transversal do mesmo, o caminho percorrido pelos raios X
incidentes, torna-se maior, bem como a distancia entre a superficie do corpo de prova
e o detector de raios X.

As variacdes dos tamanhos de cristalito de austenita e martensita em funcgao
das temperaturas de ensaio, podem ser visualizadas nas Figuras 39 e 40,

respectivamente.



Figura 39 — Variagcao do tamanho de cristalito para o ago inoxidavel austenitico AISI 316L
ensaiado a temperatura ambiente (293K)
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Figura 40 — Varia¢do do tamanho de cristalito para o ago inoxidavel austenitico AISI 316L
ensaiado a temperatura criogénica (77K)
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Desconsiderando as deformacdes iniciais e finais, conforme explicado
anteriormente, para 0 ensaio realizado a temperatura ambiente, verifica-se que o
tamanho de cristalito da austenita decresce continuamente enquanto que a martensita
exibe um aumento do tamanho de cristalito com a evolu¢cédo da deformacéo.

Este fato estd associado a deformacdo continua da austenita, resultando em
sub-grdos cada vez menores com o alongamento. Por outro lado, a martensita €
formada e, aparentemente, coalesce a medida que a amostra sofre deformacéo, como
sugerido pela literatura®®46, Possivelmente isto pode estar associado ao aumento do
tamanho de cristalito.

Para o ensaio criogénico, o tamanho de cristalito da martensita permaneceu
constante ao longo da deformacéo total. Esse resultado esta associado ao atraso na
formacdo da martensita induzida por deformacdo, verificado na figura 38.
Aparentemente, em baixas temperaturas o crescimento e coalescimento dos
cristalitos de martensita € dificultado, diferentemente do observado em temperatura
ambiente.

Ja o tamanho de cristalito da austenita, apresenta uma queda muito suave até
uma deformacdo de aproximadamente 0,35. A partir desse ponto de deformacéo,
observa-se um aumento abrupto de tamanho de cristalito seguido de uma reducao
mais acentuada do tamanho de cristalito com a deformacgéo. Isso pode estar
associado ao inicio da transformacéo da martensitica, para este nivel de deformacéao,
mostrado na figura 38.

Nas Figuras 41, 42 s&o mostrados os resultados obtidos para a
microdeformacao para os acos AISI 316L para ambas as temperaturas de ensaio.
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Figura 41 — Microdeformacéo de planos de austenita para o acgo inoxidavel austenitico AISI 316L
ensaiado a temperatura ambiente (293K)
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Figura 42 — Microdeformacao de planos de austenita para o aco inoxidavel austenitico AlSI 316L
ensaiado a temperatura criogénica (77K)
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Igualmente as consideragdes anteriores, as regides iniciais e finais dos graficos

apresentados ndo foram consideradas na analise destes resultados.
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A partir da andlise destes gréaficos pode-se observar que ndo houve grande
variacdo na microdeformacé&o nos planos (111), (200), (220) da austenita assim como
nos planos (110) da martensita para ambas as temperaturas investigadas.

Entretanto, para os planos (200) da martensita nas temperaturas de ensaio,
nota-se variagdes mais intensas e distintas na microdeformacdo. Em temperatura
ambiente, o inicio da deteccdo deste plano ocorre em torno de uma deformacao de
0,3 imediatamente seguido de uma grande reducéo nos valores de microdeformacao.
Isto pode estar associado a uma maior formacéo da martensita conforme indicado na
inflexdo da curva de fragdo volumétrica de martensita para este mesmo nivel de
deformagéo, verificado na Figura 37.

Para a temperatura criogénica observa-se, para estes planos (200), que a
microdeformacdo da martensita se apresenta de forma bastante dispersa e
aparentemente crescente com a deformacéo. Este fato, pode estar associado ao
grande atraso na formacéo da martensita com a deformacéo, conforme verificado na

figura 30 e a pequena quantidade de martensita formada.

5.4.2 AISI 430

Nas Figuras 43 e 44 sdo mostrados os mapas de difracao para as amostras do

aco AISI 430, testadas em temperatura ambiente e criogénica, respectivamente.

Figura 43 — Mapa de difragdo para o aco inoxidavel ferritico AlSI 430 ensaiado a temperatura
ambiente (293K)
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Figura 44 — Mapa de difracéo para o ago inoxidavel ferritico AISI 430 ensaiado a temperatura
criogénica (77K)
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Assim como para as amostras de aco inoxidavel AISI 316L ensaiadas em
ambas as temperaturas de estudo, os mapas de difracdo de raios X criogénicos
obtidos para o aco AISI 430 apresentam niveis de intensidade muito menores em
relacdo aos mapas obtidos em temperatura ambiente.

A Figura 45 faz referéncia ao tamanho de cristalito para o aco AlSI 430,

ensaiado em ambas as temperaturas estudadas.
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Figura 45 — Variacdo do tamanho de cristalito para o ago inoxidavel ferritico AISI 430 ensaiado a
temperatura ambiente (293K) e criogénica (77K)
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Em ambas as condicfes de ensaio, verifica-se a reducao continua do tamanho
de cristalito com a deformacéao resultando em valores finais muito préximos embora o
alongamento a temperatura ambiente seja muito maior, conforme indicado na tabela
7. Este comportamento pode estar associado ao emaranhamento crescente de
discordancias durante o processo de deformacgéo da ferrita, formando cada vez mais
estruturas de subgrdo, reduzindo assim, a coeréncia de difracdo (cristalito - o qual
esta associado aos subcontornos de gréo)®.

As microdeformacdes para os planos (110) e (200) para o aco AISI 430,
ensaiado em ambas as temperaturas de estudo, sdo apresentadas nas Figuras 46 e

47, respectivamente.
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Figura 46 — Microdeformacao dos planos (110) e (200) para o ago inoxidavel ferritico AlSI 430
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Figura 47 — Microdeformacao dos planos (110) e (200) para o aco inoxidavel ferritico AlSI 430
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Verifica-se que para ambas as condi¢cdes de ensaio a microdeformacao cresce

com a deformacéo atingindo valores finais proximos para esses dois planos. Nota-se

também que, para ambas as temperaturas de ensaio, os valores de microdeformacéo
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para os planos (200), séao ligeiramente maiores do que os valores apresentados para
os planos (110). Esse fendbmeno é esperado uma vez que os planos (200) séo planos
de menor densidade atdbmica que os planos (110) da ferrita.

A temperatura ambiente, esse crescimento ocorre a partir de niveis de
deformacé@o proximos a regido de escoamento estando associado a deformacao
plastica do material. Utilizando a mesma consideracao para a temperatura criogénica,
verifica-se que a deformacédo plastica para o material ensaiado nessa temperatura

ocorreria a partir de niveis de deformacédo de aproximadamente 0,11.
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6 CONCLUSOES

Considerando-se as condi¢des de ensaios utilizadas neste trabalho e com base
nos resultados obtidos a partir de deformacgdes uniaxiais em temperaturas ambiente e
criogénica, aplicadas em aco inoxidavel ferritico AISI 430 e austenitico AISI 316L,
conclui-se que:

o Segundo o ponto de vista de comportamento mecéanico, no ago
austenitico AISI 316 L houve aumento do limite de resisténcia a tragdo na temperatura
criogénica em comparacdo com a temperatura ambiente de 249 %, bem como um
aumento no alongamento uniforme de 17%, caracteristicas em acos sujeitos ao efeito
TRIP. No o aco inoxidavel ferritico AISI 430, houve o aumento no limite de resisténcia
a tracdo de 143% acompanhado de significativa perda de ductilidade de 56% na
temperatura criogénica em comparacao com a temperatura ambiente.

o Sob o ponto de vista de analise de fratura, para o aco AISI 316L a
reducdo de area foi menor na condicao criogénica, porém, a quantidade de dimples
aumentou devido ao refino microestrutural atingido, evidenciando uma deformacéao
dactil. No aco inoxidavel AlSI 430, na temperatura criogénica o modo de fratura
apresentou uma reducdo de area significativamente menor comparado com a
temperatura ambiente. Este fato evidencia a ocorréncia do fen6meno de transigéo
dactil-fragil, com marcas de rios, 0 que € esperado para os metais CCC em
temperaturas criogénicas com a taxa de deformacdo utilizada neste estudo.

o Sob o ponto de vista de parametros obtidos a partir da difragdo de raios
X, para o aco AISI 316L, a microdeformacéo na austenita e na martensita formada
durante a deformacéo aparentemente cresce continuamente com o aumento da
deformacédo em ambas as condi¢Ges de temperatura. A microdeformacéao residual no
aco AISI 430 apresenta crescimento continuo com a evolucdo da deformagdo em
ambas as condi¢cbes de temperatura. No aco AlSI 316L deformado em temperatura
ambiente, o valor do tamanho de cristalito da austenita cai continuamente com a
evolucdo da deformacdo, enquanto o da martensita aumenta. No mesmo aco
deformado em temperatura criogénica, o tamanho de cristalito da austenita tem uma
queda suave até 0,35 de deformacgdo seguido do aumento abrupto com posterior
queda acentuada. O tamanho de cristalito da martensita para esta condicdo, manteve-

se constante durante o processo. No a¢o AISI 430, é observada a reducéo continua
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do tamanho de cristalito durante a deformacdo em ambas as condi¢bes de
temperatura (ambiente e criogénica).

o Por fim, houve um retardo na formagdo de martensita o’ induzida por
deformacéo no aco AlSI 316L em temperatura criogénica, para esta condicéo de taxa

de deformacéo.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Em trabalhos posteriores pretende-se:

e Realizar analises de densidade de defeitos, medidas de EDE, tamanho
de cristalito, e transformacéo martensitica induzida por deformacéo com
base em Williamson-Hall e outros métodos.

e Realizar os ensaios nos acos AISI 316L e AISI 430 em outras
temperaturas consideradas criogénicas.

e Investigar o comportamento mecanico do aco AISI 430 em diferentes
taxas de deformacao.

e Estudar a ocorréncia da transformacdo martensitica em diferentes

temperaturas e taxas de deformacé&o no aco AISI 316L.
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