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RESUMO

No presente trabalho averiguou-se o fendmeno de transformacdo da martensita
induzida por deformacé@o em aco inoxidavel superduplex ASTM 2507, em especifico
a fase martensita épsilon (g, hexagonal compacta, HC, paramagnética). Utilizou-se o
método de compressdo em duas temperaturas (ambiente e de nitrogénio liquido)
para avaliar as particularidades da formacédo da martensita induzida por deformacéo,
influéncia do método de deformacdo plastica e temperatura de ensaio com a
utilizacdo de microscopia Optica, microscopia eletrébnica de varredura, andlises de
difracdo de raios X, EBSD e dureza por microimpressado Vickers. Durante a
deformacdo plastica de acos inoxidaveis duplex, pode ocorrer a formacdo de
martensita €, onde sua formacédo é mais favoravel em agos inoxidaveis de baixa
energia de falha de empilhamento e também em baixos niveis de deformacéo. Isso
foi obtido nas amostras deformadas com uma deformag&o de aproximadamente 5%
tanto em temperatura ambiente quanto em temperatura de nitrogénio liquido, ja para
as amostras com maiores niveis de deformacdo a martensita ¢ foi totalmente
consumida. Perfis de difracdo de raios X e mapas EBSD confirmam a presenca de
martensita € nestas amostras e também a movimentagdo dos graos austeniticos e
ferriticos ao longo do processo de compressao. Nas medidas de dureza em
microescala Vickers pode ser notado o aumento desta propriedade do material ao
longo do aumento dos niveis de deformacéo e diminuicdo da temperatura, porém a
fase ferritica sofre pouca variagcdo em temperatura ambiente, jA a austenita sofre
variacdo em ambas, mas em temperatura de nitrogénio liquido esse aumento € mais
expressivo. Por exemplo, a amostra deformada em temperatura criogénica em torno
de 30%, atinge valores de dureza até 15% superiores que a amostra deformada em
temperatura ambiente com reducao de 45% aproximadamente.

Palavras-chave: Aco inoxidavel superduplex. Compressao. Martensita induzida por
deformacéo. Martensita €.



ABSTRACT

In the present work, strain-induced martensite transformation phenomena on
austenire was investigated in ASTM 2507 superduplex stainless steel, mainly epsilon
martensite phase (g, closed-packed hexagonal structure, HCP, paramagnetic). It was
performed compression method to produces plastic deformation in two different
conditions: at room and at liquid nitrogen temperature (cryogenic temperature). This
aimed to investigate some specific features of strain-induced martensite formation,
such as the influence of the plastic deformation method and test temperature by
means of optical microscopy, scanning electron microscopy, X-ray diffraction, EBSD
and Vickers microhardness. During the plastic deformation of the duplex stainless
steels, the formation of € martensite may occur. It seems that formation is more
favorable in low stacking-fault energy stainless steels and also at low levels of
deformation. These conditions was reached on the samples, where the strain was
close to 5%, at both temperature conditions. X-ray diffraction lines and EBSD maps
corroborate to presence of € martensite in these samples and also the rotation of
austenitic and ferritic grains throughout the compression process. In the samples with
higher deformation levels, the € martensite has been fully disappeared. It was
observed a increasing in hardness along the increasing of deformation levels and
temperature decreasing using Vickers microhardness measures. However, the ferritic
phase showed negligible variation at room temperature, while austenite showed
appreciable variation in both conditions. In additon, at cryogenic temperature, this
increase is more appreciable. For example, the cryogenic temperature compressed
sample of about 30% achieves hardness values up to 15% higher than the ambient
temperature compressed sample with approximately 45% reduction.

Keywords: Superduplex stainless steel. Compression. Strain-induced Martensite. €
Martensite.
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1 INTRODUCAO

Este trabalho tem como proposta avaliar a transformacdo martensitica
induzida por deformacéo em aco inoxidavel superduplex ASTM 2507 (UNS S32750),
com o intuito de aprofundar o entendimento da metalurgia fisica deste aco e,
futuramente, contribuir para o desenvolvimento de novas possibilidades de aplicacéo
deste material, ampliando assim a gama ja existente de situa¢cdes nas quais ele
pode ser utilizado.

Algumas dessas aplicagbes podem estar relacionadas ao fendémeno
conhecido como efeito TRIP (termo em inglés para Transformation Induced
Plasticity, traduzida como Plasticidade Induzida por Transformacdo), onde a
plasticidade do material é fruto de uma transformacao de fases. Esse fenbmeno tem
sido estudado devido ao fato de haver aumento da resisténcia mecéanica e
tenacidade sem reducdo da capacidade de conformacéo do material. No caso dos
acos inoxidaveis superduplex, a transformacdo para uma estrutura martensitica,
pode promover um aumento simultaneo de resisténcia mecéanica e trabalhabilidade
dessa classe de materiais [1,2].

Os acos inoxidaveis duplex (Duplex Stainless Steels - DSS) fazem parte de
uma classe de materiais com microestrutura composta por duas fases, sendo estas
a ferrita e a austenita, com fragdes volumétricas aproximadamente iguais. Esses
materiais se caracterizam por apresentarem significativa combinacdo de
propriedades mecanicas, aliada a uma apreciavel resisténcia a corrosdo sob
condicdes criticas de trabalho, o que os torna uma alternativa disponivel aos acos
inoxidaveis austeniticos convencionais. A combinagcdo de propriedades mecéanicas
como alta resisténcia, elevada tenacidade e alta ductilidade podem ser atribuidas a
sua estrutura duplex, onde a ferrita e a austenita se tornam responsaveis pela
resisténcia mecanica e tenacidade do material. A sua tenacidade situa-se entre a
dos acos inoxidaveis austeniticos e ferriticos, além de apresentarem uma elevada
tensdo de escoamento, que permite a fabricacdo de componentes de paredes finas
com alta resisténcia mecanica. Por esses motivos, 0s acos inoxidaveis duplex
possuem um vasto campo de aplicacdes, principalmente nas industrias quimicas e

petroguimicas [3,4,5].
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No caso dos acos inoxidaveis superduplex, além de reunirem todos os pré-
requisitos dos acos inoxidaveis duplex, possuem uma resisténcia a corrosao por pite
superior. A diferenca de denominacao entre os acos duplex e superduplex nédo tem
relagcdo com diferencas em sua microestrutura ou tratamento térmico empregado,
mas sim na composicdo quimica, que para 0s acos em questdo refletem direta e
fortemente na sua resisténcia a corrosédo e propriedades mecanicas, e também por
meio do calculo da equacéo de indice de resisténcia a corrosao por pites (PRE).
Devido a esses fatores, essas ligas ferrosas sdo comumente utilizadas, por exemplo,
como elementos estruturais e componentes rotativos nas plataformas de exploragao
de petrdleo em mar aberto [6,7].

O aco em estudo, inoxidavel superduplex ASTM 2507, apresenta na sua
microestrutura duas fases principais, austenita (y) com estrutura cristalina cubica de
face centrada (CFC) e ferrita (a) com estrutura cubica de corpo centrado (CCC).
Estes acos sdo baseados no sistema ternario Fe-Cr-Ni, sendo o cromo principal
estabilizador da ferrita e o niquel da austenita. E desejavel que as duas fases
estejam em quantidades proporcionais no material, porém a fase em menor
guantidade ndo deve possuir indices menores que 30% em volume. Durante o
processamento desses acos podem ocorrer transformacgfes de fases indesejaveis,
as quais ocasionam um decréscimo no desempenho mecanico e da resisténcia a
corrosao, por exemplo [8, 9, 10].

Os acos inoxidaveis superduplex aliam caracteristicas dos inoxidaveis
ferriticos e dos austeniticos em um sé material, e desta forma possuem maior
resisténcia mecéanica e a corrosdo do que 0s ac¢os inoxidaveis austeniticos
convencionais. A literatura possui diversos estudos [11, 12], muitos deles recentes,
sobre a metalurgia dos acos inoxidaveis austeniticos e suas propriedades; porém
ainda existe uma clara necessidade de estudos a respeito da classe dos
superduplex, visto que suas propriedades séo diferenciadas em relacdo as demais
classes de inoxidaveis e seu uso vem crescendo nos ultimos anos.

O objetivo geral deste trabalho é estudar os fendmenos associados a
formacdo da martensita induzida por deforma¢édo na austenita de um aco inoxidavel
superduplex da classe ASTM 2507.

Os objetivos especificos podem ser assim descritos:

1) Investigar a decomposicdo da austenita em martensita épsilon (g) e alfa linha (o)

no ago ASTM 2507 no estado deformado;
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2) Avaliar a influéncia dos niveis de deformacao na formacao de martensita € € o’ no
aco ASTM 2507; e
3) Avaliar a influéncia da temperatura de deformacé&o na formacédo de martensita ¢ e

o’ no ago ASTM 2507.
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2 REVISAO DA LITERATURA

2.1 ACOS INOXIDAVEIS

Os acos inoxidaveis sdo aqueles que contém um minimo de 10,5% de cromo
como principal elemento de liga. Alguns acgos dessa classe possuem mais de 30%
de cromo ou menos de 50% de ferro. Suas caracteristicas de resisténcia a corrosao
séo obtidas gracas a formacdo de um filme protetor que impede o contato do metal
base com a atmosfera e outros ambientes agressivos. Outros elementos como
niquel, molibdénio, titnio e cobre podem ser adicionados para a melhoria de
propriedades mecanicas e de corrosao em meios especificos [13].

Os materiais pertencentes a essa classe de acos podem ser divididos em
cinco grupos, quatro deles sdo baseados nas fases presentes em suas
microestruturas e a outra baseia-se no tipo de tratamento térmico utilizado [14].

Estes grupos sao:

e Ferriticos;

e Austeniticos;

e Martensiticos;

e Duplex (austenita e ferrita); e

e Endureciveis por precipitacao.

Os acos inoxidaveis ferriticos sdo chamados desta forma devido a sua
estrutura cristalina cubica de corpo centrado (CCC) que é a mesma do ferro a
temperatura ambiente. De modo geral, apresentam teor de cromo superior ao dos
martensiticos e com isso obtém-se um aumento na resisténcia a corrosdo em
diversos meios. Os ac¢os inoxidaveis austeniticos constituem a maior familia entre os
acos inoxidaveis em namero de ligas e de utilizacdo, e possuem estrutura cubica de
faces centradas (CFC) [14, 15].

Nos acos inoxidaveis martensiticos, o carbono estd numa concentracao tal
gue permite a formacdo de austenita em altas temperaturas, que por sua vez se
transforma em martensita durante o resfriamento. Possuem caracteristica de serem
magnéticos e endureciveis por tratamento térmico. Os acos inoxidaveis duplex séo
ligas, com composi¢des quimicas balanceadas para conter uma mistura de austenita

e ferrita, onde sua estrutura resulta em uma maior resisténcia a corrosao sob tensao,
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guando comparada a dos acos austeniticos, bem como maiores valores de
tenacidade e de ductilidade quando comparados com os ferriticos. Por fim, os acos
inoxidaveis endureciveis por precipitacdo sdo do tipo cromo-niquel, contendo
adicbes de cobre, niébio e/ou molibdénio e podem ser endurecidos por meio de
tratamentos térmicos de envelhecimento [14, 16].

Os acos inoxidaveis séo frequentemente selecionados em funcdo de suas
resisténcias a corrosao, porém, também se caracterizam por serem materiais
estruturais, algumas classes com alta resisténcia mecanica e dureza, podendo
fornecer elevados valores de tensdo de escoamento, ductilidade, tenacidade e
resiliéncia. Além da combinacado de elevada resisténcia mecéanica e alta resisténcia a
corrosdo, esses acos também podem apresentar alta conformabilidade e razoavel
soldabilidade, fatores que contribuem para aumentar a gama de aplicacdes desses
materiais, inclusive em temperaturas criogénicas [17]. Na figura 2.1 observa-se que
em atmosfera industrial, a medida que o teor de cromo aumenta, 0 aco passa de
uma caracteristica de grande corrosibilidade para um aco com caracteristicas
inoxidaveis.

Figura 2.1: Variacdo da taxa de corrosdo em funcédo do teor de cromo para a¢os carbono e
inoxidaveis, expostos durante 10 anos a uma atmosfera industrial.
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Fonte: [18].
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Conforme aumenta-se o teor de cromo, diminui-se a tendéncia a oxidagao,
pois 0 cromo € capaz de manter uma camada impermeavel ao oxigénio ou Oxido,
esta camada embora pouco espessa, possui uma pressao de solucao tdo baixa que
concede ao material um comportamento nobre [18].

Os conceitos de metalurgia fisica, microestrutura e processamento seréo
aprofundados apenas para 0s ac¢os inoxidaveis duplex e superduplex, pelo fato de

serem as classes de interesse para a presente dissertacao.

2.1.1 Acos inoxidaveis duplex (AID) e superduplex (AISD)

Os AID ja existem ha mais de 70 anos e séo ligas baseadas no sistema
ferro-cromo-niquel e apresentam uma estrutura mista de ferrita, com estrutura
cristalina cubica de corpo centrado, e austenita, com estrutura cristalina cubica de
face centrada. Sua origem ocorreu na Franca por volta de 1933 quando um erro de
adicao de elementos de liga, durante a fusdo de um aco inoxidavel do tipo 18%Cr -
9%Ni - 2,5%Mo, resultou numa composicdo quimica contendo 20%Cr - 8%Ni -
2,5%Mo, a qual promoveu uma alta fracdo volumétrica de ferrita (fase a) numa
matriz de austenita (fase y). Em 1937, os acos inoxidaveis duplex contendo cobre
como elemento de liga comecaram a ser utilizados e apresentavam melhor
resisténcia a corrosdo em relacdo as ligas usadas na época. Em 1940, a patente
referente & adicdo dos elementos cobre e molibdénio possibilitou o tratamento
térmico da liga na faixa de 400 a 500°C, proporcionando o endurecimento do
material, sem afetar a resisténcia a corrosao ou causar fragilidade [19, 20].

Elementos como niquel, nitrogénio, manganés e carbono séo estabilizadores
da austenita (CFC), ja elementos como cromo, molibdénio e silicio atuam na
estabilizacdo da ferrita. A distribuicdo dos elementos de liga em acos inoxidaveis
duplex pode variar entre 20-29% de cromo, 1-8% de niquel, 0-4,5% de molibdénio,
0,1-0,3% de nitrogénio e 0,02-0,03 de carbono. O aco em estudo, um inoxidavel
superduplex da classe ASTM 2507, possui composicdo quimica que pode variar
entre 24-26% de cromo, 6-8% de niquel, 3-5% de molibdénio, 0,24-0,32% de
nitrogénio e 0,03% de carbono [8, 21, 22].

A microestrutura duaplex pode ser obtida por meio do balanceamento dos
elementos de liga e dos parametros de tratamento termomecanico. O
balanceamento dos elementos de liga nos agos inoxidaveis duplex tem por objetivo

controlar os teores de elementos estabilizadores da austenita (gamagénicos) e da
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ferrita (alfagénicos). Os tratamentos termomecéanicos sdo usualmente realizados em
temperaturas entre 1000°C e 1250°C. Nessa faixa de temperaturas, 0s acgos
inoxidaveis duplex apresentam um comportamento muito proximo dos equilibrios
estavel e metaestavel, produzindo uma estrutura lamelar com gréos alongados na
direcdo de laminagdo e composta por uma matriz ferritica com ilhas de austenita,
sendo de aproximadamente 35-55% de ferrita e 45-65% de austenita, conforme
ilustra a figura 2.2 [23, 24].

Figura 2.2: Em 1, microestrutura tipica de um aco inoxidavel austenitico AISI 316L e em 2,
microestrutura tipica de um aco inoxidavel diplex ASTM 2205.
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Fonte: [22]

Os acos inoxidaveis duplex combinam os elevados valores de alongamento
da austenita com os elevados limites de escoamento da ferrita. Essa classe de acgos
apresenta elevado limite de escoamento, da ordem de duas vezes o valor dos agos
austeniticos, com um alongamento minimo em torno de 25%. O comportamento
mecanico estd intimamente relacionado com a caracteristica de cada fase; por isso o
balanceamento entre as fracdes volumétricas de austenita e ferrita deve estar
préximo de 50% para cada uma das fases, a fim de se maximizar as propriedades.
Estas ligas sdo utilizadas em aplicacdes que requerem resisténcia mecanica na
ordem de 500-750 MPa e de resisténcia a corrosdo por pites (PRE - Pitting
Resistance Equivalent) variando entre 25 a 43, principalmente em instalagcbes e
equipamentos da industria petroquimica e ambientes salinos. Maiores detalhes

sobre o PRE serdo apresentados adiante. A tabela 2.1 compara as propriedades
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mecanicas dos acgos inoxidaveis de microestrutura duplex com os acos inoxidaveis
austeniticos, com isso € possivel entender mais claramente a diferenca entre essas

classes de acos inoxidaveis [24, 25].

Tabela 2.1: Comparacéao entre as propriedades mecénicas de alguns acos inoxidaveis duplex e
austeniticos.

Resisténcia ao Resisténcia

AISI/UNS escoamento a tragdo Alongamento

Dureza Vickers Microestrutura

(MPa) (MPa) minimo (%)
304L 210 515 - 680 45 155 Austenita
316L 220 515 -690 40 160 Austenita
S 32304 400 600 - 820 25 230 Duplex
S 31803 450 680 - 880 25 260 Duplex
S 32750 550 800 - 1000 25 290 Duplex
Fonte: [25].

Atualmente, os acos inoxidaveis duplex produzidos comercialmente podem
ser divididos de uma forma genérica em quatro grupos, com sua resisténcia a
corrosao crescente [26]:

e Fe-23Cr-4Ni-0,1N;

e Fe-22Cr-5,5Ni-3Mo0-0,15N;

e Fe-25Cr-5Ni-2,5M0-0,17N-Cu;

e Fe-25Cr-7Ni-3,5M0-0,25N-W-Cu.

Os acos inoxidaveis duplex séo frequentemente referidos pelos seus teores
de cromo e niquel para descrever sua classe. Assim, os acos listados acima séo
entdo descritos como ASTM 2304 (UNS S32304), ASTM 2205 (UNS S31803), UR
52N (UNS S32550) e ASTM 2507 (UNS S32750), respectivamente. Este Ultimo é
chamado de aco inoxidavel superdaplex [26].

O primeiro destes tipos genéricos de AID, o 2304, ndo apresenta as
melhores caracteristicas de resisténcia a corrosdao em relacdo aos austeniticos mais
nobres. Os acos deste grupo podem ser soldados e oferecem alta resisténcia
mecanica e melhor resisténcia a corrosdo sob tensdo do que os tipos AISI 316L e
AISI 317L. J4 a liga 2205 combina sua capacidade de conformacao e de resisténcia
a corrosdo, com um menor custo em relacdo aos demais tipos de AID [27].

Para a classe conhecida UNS S32550, possui uma melhor resisténcia a

corrosdo localizada quando comparada com as demais ligas ja citadas. Por fim, a
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liga AISD 2507, conhecida como superduplex, possui alta resisténcia mecanica e
resisténcia a corrosao por pites. Devido a grande quantidade de elementos de liga,
estes materiais podem sofrer mais facilmente com a precipitacdo de fases
indesejaveis quando submetidos a ciclos térmicos durante sua fabricacéo [27].

O desempenho de acos inoxidaveis duplex e superduplex pode ser
seriamente afetado pela soldagem. Devido a importancia em manter a
microestrutura desses materiais balanceada e minimizar a formacdo de fases
intermetalicas indesejaveis, os parametros de soldagem e os metais de adicdo
empregados devem ser minuciosamente especificados e controlados. Se houver
mudanca no balanco da microestrutura ao longo das microestruturas da zona
fundida (ZF) e/ou da zona afetada pelo calor (ZAC), a perda de propriedades dos
AID e AISD pode ser significativa [28].

A diferenca de denominacdo entre os acos inoxidaveis duplex e superduplex
nao tem nenhuma relacdo com diferengcas em sua microestrutura ou tratamento
térmico empregado. Simplesmente baseia-se nas diferencas em composicdo
guimica, que para 0s acos em questdo refletem direta e fortemente na sua
resisténcia a corroséo por pites em meios contendo cloretos, expressa pelo PRE [7].

O PRE é calculado pela adicdo das porcentagens em peso dos elementos
gue afetam diretamente a resisténcia a corrosdo, como por exemplo o cromo,

molibdénio, nitrogénio e tungsténio, de acordo com a equagéo 2.1 [29].

PRE = %Cr + 3.3 x (%Mo) + 16 x (%N) Equacao 2.1

O numero PRE fornece entdo uma previsao da resisténcia a corrosao por
pites, e acos inoxidaveis com PRE>40 sdo ditos superduplex, bem como os com
PRE<40 sdo denominados de duplex. A figura 2.3 mostra uma comparacao entre o
PRE dos acos inoxidaveis austeniticos, duplex e superduplex, demonstrando sua
melhor resisténcia a corrosdo. Os valores de PRE dos graos de ferrita e de austenita
séo diferentes devido, principalmente, a quantidade de nitrogénio. Para a austenita o
valor aumenta com a quantidade de nitrogénio, enquanto que para a ferrita o valor

permanece praticamente 0 mesmo para o aumento do nivel de nitrogénio [7, 24, 30].
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Figura 2.3: Comparacéo entre o PRE dos a¢os inoxidaveis austenitico, duplex e superdiplex.
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Fonte: [30].

Por conseguir aliar caracteristicas tanto do ponto de vista mecéanico, quanto
corrosivo, os AID tornam-se bastante atraentes para varios ramos da industria. Em
particular para a industria de petroleo e gés, os AID sdo comumente utilizados em
ambientes aquosos e contendo cloretos, em alternativa aos inoxidaveis austeniticos
gue sofrem tanto com a corrosdo sob tensdo quanto com a corrosdo generalizada.
Os AISD séo mais resistentes em ambientes com altas concentracdes de oxigénio
ou cloretos, como agua do mar [31]. A tabela 2.2 mostra as aplicacdes tipicas dos
AID e AISD.

Tabela 2.2: Aplicaces tipicas para os AID e AISD.

Tipos Aplicacdes
Tubos para trocadores de calor em refinarias, industrias de
S31803, S32760, processamento, indUstrias quimicas e outras inddstrias que
532750, S32550 usam agua como fluido de trabalho.

Trocadores de calor, tanques para armazenamento de produtos
quimicos, vasos, reatores quimicos, sistema de manipulacéo de
acido acético e acido fosforico, equipamentos de Oleo e gas

Todos (linhas de fluxo multifasico, tubulacbes utilizadas durante a
producéo).
Aquecedores domésticos de agua onde a resisténcia a corrosdo
S32304 por pites ndo € considerada.
Tubulagdes para uso em agua do mar, sistema de combate a
S32750, S32760, incéndio em plataformas de producéo de petroleo, separadores
S32550 gas/dleo, equipamentos de evaporadores de salinidade, plantas

de dessalinizacao, implantes em corpo humano.

Fonte: [26]
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2.2 MECANISMOS DE DEFORMAGCAO PLASTICA

Durante a solicitacdo mecanica de um corpo metalico, quando se atinge a
tensao limite de escoamento, 0 corpo inicia um processo de deformacao permanente
ou deformacéo plastica. Dois mecanismos classicos podem atuar no cristal durante
o processo de deformacdo plastica: escorregamento e maclacdo. No
escorregamento uma parte do cristal move-se em relacdo a outra parte, segundo
determinados planos e dire¢cdes cristalograficas, conhecidas como planos e direcdes
de escorregamento. Os atomos, nesse movimento, deslocam-se em distancias
multiplas de uma distancia interatdmica, de maneira a manter a continuidade do
reticulado cristalino, como pode ser visto na figura 2.4 [32, 33].

Os AID possuem em sua microestrutura austenita (CFC) e ferrita (CCC)
como fases principais. Os mecanismos de deformacéo plastica no material estdo
relacionados com certas caracteristicas dessas estruturas cristalinas. A estrutura
CFC apresenta planos de maxima densidade atbmica e esses, durante a
deformacéo, irdo deslizar uns sobre os outros. Pertencem a familia {111} e as
direcOes de deslizamento séo da familia <110>, as quais séo as diagonais das faces
da célula unitaria. A estrutura CCC ndo apresenta planos de méaxima densidade
atdbmica, fazendo com que a deformacgdo ocorra nos planos de maior densidade
atbmica. Nesse caso, 0s planos preferenciais para ocorréncia de escorregamento
sao os pertencentes as familias {110}, {112} e {123} e as dire¢cOes de deslizamento
sdo da familia <111>, as quais sdo as diagonais do cubo da célula unitaria. Os
sistemas de deslizamento na estrutura CFC atuam de maneira mais eficiente do que
os da estrutura CCC, mesmo esta Ultima possuindo um namero maior de sistemas
(CFC-12/CCC - 48) [8, 32, 33, 34].

Ja na maclacao, também mostrada na figura 2.4, uma parte do cristal inclina-
se em relacdo a outra parte, a partir de um plano limite das duas partes, denominado
plano de maclacao. Admitindo-se esse plano como um espelho, verifica-se que uma
parte do cristal torna-se imagem gémea da outra parte. A parte deformada do cristal
mantém o mesmo reticulado da outra parte original, apesar dos deslocamentos dos
atomos, nesse caso, corresponderem a distancias n&o mdultiplas da distancia
interatbmica. Na maclacdo, ao contrario do escorregamento, muitos planos se
movimentam mantendo uma regularidade onde os atomos de um plano deslocam-se

de uma mesma distancia em relacdo aos atomos de outro plano [33, 34].
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Figura 2.4: Mecanismos de deformacéo plastica; escorregamento e maclagdo (representacéo
com esferas tangentes).
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Fonte: [33]

Comparando-se o fendbmeno de maclacdo em relacdo ao de
escorregamento, podem ser observadas trés diferencas basicas:

)] na maclacdo os atomos do cristal se deslocam e ndo ocupam as

posicdes originais de outros atomos;
1)) na maclacéo o cisalhamento de uma parte do cristal € homogéneo em
relacdo a parte restante, no sentido de que todos os planos de
atomos - ou seja, todo o volume - da primeira parte se desloca; e

iii) na maclacao a distancia de deslocamento de uma parte do cristal em
relacdo a outra é limitada [33].

A deformagéo plastica macroscopicamente observada € o resultado do
movimento de muitas discordancias, ja que cada discordancia deforma o material
em apenas uma direcdo interatbmica. Durante a deformacgdo plastica, muitos
defeitos cristalinos sado introduzidos no material, onde as interacbes entre
discordancias sdo as responsaveis pela queda na sua mobilidade média, o que
caracteriza o fendbmeno de encruamento, além de um aumento na dureza e
diminuicdo na ductilidade, as quais sdo caracteristicas de um metal encruado [34,
35].

O agregado policristalino se deforma de maneira mais complexa do que o
cristal isolado, devido a presenca dos contornos dos grados, as diferencas de
orientacdo cristalografica entre graos vizinhos e presenca de outras fases. Outros

fatores contribuem para a alteracdo do comportamento do metal durante a



27

deformagdo plastica, alguns relacionados ao material metélico que esta sendo
processado, tais como energia de defeito de empilhamento (EDE), presenca de
atomos de soluto (intersticiais e substitucionais) e tamanho de grao inicial. Outros
fatores que afetam o encruamento dos metais e ligas sdo as condi¢cbes de
deformacéo, tais como a temperatura e a taxa de deformagéao [33, 34].

A evolucdo das subestruturas de discordancias dentro de um grdo esta
intimamente ligada ao tipo de estrutura cristalina e a sua EDE. Os materiais com
estrutura CFC e de baixa EDE, como por exemplo, a fase austenitica dos acos
inoxidaveis, tendem a ter distribuicdo mais homogénea das discordancias; enquanto
materiais de alta EDE, como é o caso da fase ferritica dos inoxidaveis, que é CCC,
apresenta distribuicdo mais heterogénea das discordancias, evoluindo para arranjos
celulares com o amento do grau de deformacdo. Essa relacdo entre diferentes
valores de EDE pode ser observada na figura 2.5, a qual mostra imagens de

microscopia eletrénica de transmissao para materiais de baixa e de alta EDE [36].

Figura 2.5: Imagens de Microscopia Eletrébnica de Transmissdo para a distribuicdo de
discordancias em grdos encruados. A esquerda: arranjo de discordancias homogeneamente
distribuidas, como num grdo de baixa EDE; A direita: arranjo celular de discordancias, como
num grao de alta EDE.

Fonte: [36]

Em termos de comportamento durante a deformagéo plastica, a EDE é uma
das mais importantes caracteristicas dos metais e ligas. Esta importancia decorre da
sua estreita ligacdo com propriedades dos materiais, tais como: resisténcia a
fluéncia, taxa de encruamento, frequéncia de maclas de recozimento, subestrutura
de discordancias e estabilidade de fases. Portanto, a medida da EDE fornece
valiosas informacdes a respeito das propriedades mecéanicas, distribuicdo de

defeitos cristalinos, estabilidade da microestrutura e até da estrutura eletrbnica dos
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metais e ligas. De uma maneira geral, pode-se afirmar que um aumento da EDE
esta relacionado com: diminuicdo na resisténcia a fluéncia, diminuicdo na taxa de
encruamento, menor frequéncia de maclas de recozimento, arranjos ndo uniformes
de discordéancias e maior estabilidade da fase CFC [37, 38].

Materiais com baixa EDE apresentam geralmente discordancias parciais
bem separadas e formacdo de arranjos planares de discordancias, devido a maior
dificuldade de ocorréncia de escorregamento com desvio (cross-slip). Nesses
materiais ocorre uma distribuicdo mais homogénea de discordancias, uma menor
tendéncia a formacgéo de células de discordancias e o escorregamento com desvio é
restrito, propiciando uma maior resisténcia mecanica, maior taxa de encruamento e
uma maior susceptibilidade a formacdo de martensita induzida por deformacéao,
como no caso de acos inoxidaveis austeniticos. J& em materiais com alta EDE, onde
geralmente as discordancias parciais estdo proximas umas das outras, uma menor
tensdo € necessaria para recombinar as discordancias parciais, facilitando a
ocorréncia de escorregamento com desvio de discordancias [15].

A adicéo de alguns elementos quimicos como o silicio, cromo ou manganés,
tende a diminuir a EDE, dificultando a ocorréncia de escorregamento com desvio e
formacao de células de discordancias, gerando condi¢des mais propicias para que a
deformacdo da estrutura cristalina ocorra por formacdo de maclas ou por
transformacéo de fase induzida por deformacao. Por exemplo, nos acos inoxidaveis
austeniticos e austeniticos duplex, concentragdes de cromo abaixo de 20% causam
diminuicdo da EDE, enquanto que a adi¢cdo de elementos como carbono e niquel
resultam em aumento da EDE [39, 40].

A densidade e distribuicdo das discordancias sao fortemente afetadas pela
temperatura de deformagéo, pois 0s principais mecanismos que atuam durante a
deformacéo sdo termicamente ativados. Assim, um decréscimo na temperatura de
deformacédo eleva a densidade de discordancias para maiores niveis e as células de

discordancias formadas sdo menores e mais bem definidas [34].

2.3 TRANSFORMACAO MARTENSITICA
2.3.1 Martensita induzida por resfriamento rapido

A formacdo da martensita pode acontecer tanto por resfriamento severo,

guanto por deformacé&o. De uma maneira geral, a transformacdo martensitica € uma
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transformacéo de fase adifusional, na qual os atomos se movem cooperativamente
por um mecanismo de cisalhamento [41, 42]. Esta transformacéo de fase tem como
caracteristicas principais:

e Ocorre sem mudanca de composi¢cao quimica;

e Ocorre com mudanca de estrutura cristalina,;

e Ocorre sem difuséo;

e Causa grande quantidade de defeitos cristalinos durante a

transformacéo; e

o Existem relacBes de orientacdo entre a matriz e a fase formada.

A transformacdo martensitica € uma reacao no estado solido, nao difusional
gue ocorre de maneira ordenada, ou seja, por meio de movimentos coordenados e
cooperativos onde os atomos se movem em distancias menores que o parametro de
rede, resultando em uma microestrutura com alta resisténcia mecénica e com uma
enorme densidade de discordancias. A alta resisténcia apresentada por materiais
com microestrutura martensitica se deve a combinacdo e sinergismo de varios
mecanismos de endurecimento [43].

Ao contrario dos processos controlados por difusdo, em que a fracdo
transformada aumenta com o tempo e a velocidade da reacdo aumenta com a
temperatura, a transformacédo martensitica pode ocorrer em baixas temperaturas e
muito rapidamente. Outra caracteristica desta transformacédo é que ela é atérmica,
ou seja, se o resfriamento é interrompido e a temperatura mantida constante, a
formacdo de martensita cessa quase gue instantaneamente. Durante o resfriamento,
a martensita comeca a se formar em uma temperatura designada Ms (Martensite
start temperature) e a transformacdo se completa apenas quando uma temperatura
Mf (Martensite finish temperature) € atingida [41].

A transformacdo martensitica pode ser entendida pela combinacdo da
deformacéo de Bain, o qual mostrou a existéncia de uma célula unitaria tetragonal
de corpo centrado no interior de duas células adjacentes de austenita, que possui
estrutura cristalina cubica de face centrada (CFC). Na figura 2.6, pode ser visto o
gue é chamado de deformacdo de Bain, onde ocorre a conversdo de uma estrutura
CFC em uma estrutura CCC por meio de uma tetragonal de corpo centrado (TCC)
[44].
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Figura 2.6: Em (@), célula unitaria convencional da austenita, CFC com vetor de base a; a, e as.
Em (b), relacéo entre a célula CFC com a TCC by, b, e byda austenita. Em (c), célula unitaria de
corpo centrado da austenita sofrendo deformacdo de Bain no seu pardmetro para CCC da
martensita (d).
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Fonte: [44]

Porém, o modelo que Bain propbés nao € suficiente, pois considera apenas
um cisalhamento simples, onde a célula achata-se num eixo expandindo-se nos
outros dois. Com isso, se faz necessario combinar a deformacdo de Bain com uma
rotacdo do corpo rigido, onde ha deformagdo homogénea com uma linha invariante
macroscopicamente invisivel, mas microscopicamente possivel de se ver, de modo
gue tanto a forma quanto a estrutura estejam corretas. Este par@metro acontece por
maclacdo ou por deslizamento, resultando em martensita, cheia de degraus
lembrando varias camadas sobrepostas, causada pela presenca de "n"
discordancias [44, 45].

2.3.2 Martensita induzida por deformacéo

A taxa de deformacéo plastica aplicada ao material durante a transformacéao,
dependendo da sua magnitude, pode vir a influenciar na eficiéncia e/ou até mesmo
suprimir a transformacdo de fase induzida. A transformacdo martensitica por
deformacéo plastica ndo ocorre de forma homogénea e, desta forma, tensdes
adicionais serao introduzidas durante o processo de transformacdo. As tensdes

surgem a partir das variagbes volumétricas das fases presentes devido a
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acomodacéo e crescimento da nova fase [46, 47]. A mudancga de estrutura cristalina
ocorre por uma deformacdo homogénea da fase original, consequentemente, a
estrutura da martensita contém o mesmo numero de atomos do cristal da fase mae
gue a gerou. A regiao transformada sofre mudanca de forma, com aparecimento de
relevo (superficie da martensita), e microestrutura com alta resisténcia mecanica,
devido ao grande aumento da densidade de discordancias [41].

Durante a transformacdo, a fase produto martensita cresce muito
rapidamente a partir da nucleagdo na matriz austenitica, fendmeno caracteristico do
processo atérmico assistido por cargas externas. As reacdes atérmicas podem
envolver a teoria classica de nucleacdo, onde nucleos se formam rapidamente na
temperatura de inicio de formac&do da martensita e os subcriticos pré-existentes se
tornam supercriticos nesta mesma temperatura. Calculos realizados considerando o
fator de energia de deformacdo, a energia livre por unidade de &rea na interface
austenita-martensita e a mudanca na energia livre por unidade de volume, revelam
gue a nucleacdo durante a transformacéo ocorre de forma heterogénea a partir de
ndacleos embrionarios pré-existentes. A nucleacdo pode ocorrer nos contornos de
gréo, contornos de macla incoerentes e interfaces de particulas de inclusdo. O
namero de nucleacdo inicial na fases matriz influencia diretamente a fracéo
volumétrica da fase produto obtida [44, 48].

Dois tipos de martensita podem ocorrer nos a¢os inoxidaveis. A formacéo de
martensita €, cuja estrutura cristalina € hexagonal compacta (HC), e de martensita a',
de estrutura cubica de corpo centrado (CCC). A martensita € € encontrada,
inicialmente, no ferro puro em baixas temperaturas e sob alta pressao. A austenita é
uma estrutura cubica de face centrada e é determinada por uma sequéncia de
atomos empilhados na sequéncia ABCABC, porém, quando este empilhamento
possui uma descontinuidade na sua ordem, como do tipo ABABC, obtém-se,
localmente, a estrutura HC, a qual € chamada de €. Para altas deformacgdes, a
martensita € pode sofrer novo cisalhamento, dando origem a uma estrutura CCC, a
martensita a' [49, 50].

A quantidade de martensita aumenta com o aumento do grau de
deformacgéo, com a diminuicdo de temperatura de deformacdo e com o aumento da
taxa de deformacao. A fase € também se forma em baixas temperaturas na auséncia
de deformacgao plastica, enquanto que para a formacgao de a', a deformacgéo plastica

€ necessaria. A figura 2.7 ilustra as duas maneiras distintas da formagéo de



32

7

martensita pela aplicacdo de tensdo. Nesta figura, oa.m € a tensdo critica para a
nucleacdo da martensita (que aumenta com o aumento da temperatura), o." é o
limite de escoamento da austenita (que diminui com o aumento da temperatura), Ms
€ a temperatura em que se inicia a transformacédo da austenita em martensita na
auséncia de tensdo, Mg’ é a temperatura abaixo da qual o escoamento, sob uma
tensdo aplicada, é iniciado pela formacdo de martensita, e acima da qual, o
escoamento € iniciado pelos processos usuais de escorregamento na fase parente.
Md é a maior temperatura em que se pode transformar austenita em martensita com

auxilio da aplicacdo de tenséo [51].

Figura 2.7: Representacdo esquematica da martensita induzida por deformagéo.
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As martensitas presentes em um determinado material alteram
expressivamente as propriedades e, portanto, as aplicacbes dos acos sao
fortemente dependentes da quantidade formada de martensita [42].

Nos acos inoxidaveis austeniticos diz-se que a susceptibilidade a formacéao
de martensita induzida por deformacéo esta associada com a diminuicdo da EDE.
Entretanto, a austenita dos acos inoxidaveis duplex, em geral, tem menor EDE que a
dos acos austeniticos devido a composicdo quimica. Apesar disso, evidéncias

mostram que, para um mesmo nivel de deformacéo, o resultado é a formacdo de
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uma menor quantidade de martensita induzida por deformacéo nos duplex, devido
ao fato de, em geral, a austenita do aco inoxidavel duplex é menos metaestavel que
a do aco austenitico. Além disso, na austenita dos acos inoxidaveis austeniticos &
possivel a formacdo de uma microestrutura martensitica ¢, ja no caso da austenita
dos duplex, estudos apontam que apenas ocorre a formacdo de martensita o,
devido uma maior restricdo a acomodacdo da variagcdo volumétrica imposta pelas
interfaces das duas fases dos ac¢os duplex [53, 54, 55].

As martensitas a' (CCC) e ¢ (HC) sdo fases metaestaveis e revertem para
austenita y (CFC) quando o aco encruado é aquecido, este fenbmeno é denominado
reversdo da martensita. A reversdo da martensita € ocorre na faixa de temperatura
entre 150 e 400°C, ja a reversdo da martensita a' situa-se entre 400 e 850°C [56].
Quando o material € aquecido, a martensita comeca a transformar-se em austenita e
a temperatura na qual este fenbmeno comeca a acontecer € chamado de As
(Austenite start temperature) e a temperatura na qual este fenbmeno se completa é

chamada de Af (Austenite finished temperature) [56, 57].
2.3.3. Transformacgao austenita/martensita a' e €

Em materiais com estrutura cristalina CFC, como é o caso da austenita, as
falhas de empilhamento estdo diretamente relacionadas com a capacidade de
encruamento, tipo e quantidade de martensita formada influenciando a ductilidade
do material, devido principalmente as imperfeicbes cristalinas introduzidas pela
movimentacéo das discordancias parciais de Shockley [58, 59]. Aqueles com baixa
EDE tendem a uma distribuicdo mais homogénea e maior densidade de
discordancias, porém com menor mobilidade. Ja aqueles com alta EDE, apresentam
uma distribuicdo de discordancias com ligacdes muito fortes entre elas, tendo maior
mobilidade facilitando o aniquilamento de discordancias, como jA mencionado na
seccgao 2.2.

A EDE é um parametro importante na formacdo e na quantidade de
martensita o' e &. Diversos estudos [58-61] tém mostrado que o' pode nuclear em
materiais com EDE em torno de 20 mJ/m? e martensita ¢ em materiais com EDE
abaixo de 20 mJ/m?. As falhas de empilhamento podem ser consideradas como

nucleos para formacéo de maclas e de martensita ¢, e a martensita o' pode ocorrer,
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por exemplo, nas bandas de deslizamento da austenita Essa nucleagdo da
martensita o' pode ser visualizada de forma esquemaética na figura 2.8.

A martensita o' pode nuclear na intersecgdo das ripas da martensita ¢ em
materiais com baixa EDE, e na interseccao das bandas de cisalhamento com falhas
de empilhamento, contornos de gréos ou contornos de maclas de deformacdo em
materiais com alta EDE. A sequéncia de transformacédo, quando as tensdes
mecanicas sdo aplicadas, é dada por y (CFC) — ¢ (HCC) — o' (CCC). Exemplo
dessa sequéncia de transformagdo pode ser observado na figura 2.9, para um

monocristal de liga do sistema Fe-Cr-Ni [60, 61].

Figura 2.8: Representagdo da nucleagido da martensita a'. Em a) dois planos de deformagao
para nucleacgao de a' estavel; b) nucleagao de a' nas maclas e bandas de cisalhamento.
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Fonte: Adaptado de [60]

Figura 2.9: Transformagdo de fase y-ge-a' ocorrendo fora da banda de cisalhamento de um
monocristal Fe-Cr-Ni.

Fonte: [60]
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Como pode ser visto na figura 2.9, a nucleacdo de martensita o' ocorre
preferencialmente nas intersec¢bes de bandas de cisalhamento com falhas de
empilhamento, onde existem sitios para nucleacao de novas fases. A imagem 2.9.a)
refere-se ao campo claro fora das bandas de cisalhamento, ja as imagens 2.9.b) e
2.9.c) correspondem ao campo escuro de micrografias contendo padrdes de difragao
em area selecionada das fases o' e ¢. Essa analise com a utilizacdo de contraste
revela que martensita ¢ e martensita o' possuem uma certa relagdo de orientacéo
cristalografica, dada por {0001}; // {111}, [11-20]. // [-110],. Com isso, é possivel
verificar que ¢ se forma a partir de falhas de empilhamento localizadas nos planos da
familia (111),, o plano (0001), da martensita ¢ € paralelo com (111),. A intersecgao
de bandas e maclas séo regibes preferidas para nucleacdo da fase o', como é
indicado na figura 2.9. Deve ser mencionado também que a transformacdo de
austenita para martensita € ndo é observada nas bandas de cisalhamento, mas sim
fora delas. Uma razdo possivel para esse fendbmeno é o aumento da temperatura
nas bandas de cisalhamento, com isso tém-se um aumento da EDE na austenita
[60].

A formagé&o da martensita € pode ser melhor entendida com auxilio da figura
2.10, onde tém-se o modelo representativo da falha de empilhamento para
nucleacdo desta fase, quando a primeira discordancia parcial de Shockley se
movimenta através do material e a sequéncia de empilhamento da estrutura CFC
muda para HC. Considerando a sequéncia de empilhamento ABCABCABC, de uma
estrutura CFC e ABABAB de uma estrutura HC, a discordancia ao passar na
primeira parcial entre o plano B e o plano C, o material muda de tal forma que, na
segunda parcial, o plano C é ocupado pelo plano A; os planos originais A e B séo
ocupados pelos planos B e C, respectivamente. Com isso, mostra-se que uma
pequena area de estrutura HC é formada no interior de uma estrutura CFC,
apresentando uma falha do tipo intrinseca e gerando assim, a fase paramagnética
martensita ¢ [46, 59, 60].
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Figura 2.10: Modelo representativo da falha de empilhamento para nucleagdo da martensita &
(HC).
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2.4 OUTRAS TRANSFORMACOES DE FASES

Os acos inoxidaveis duplex com microestrutura ferritica-austenitica,
possuem melhor resisténcia a corrosdo que 0s acos inoxidaveis austeniticos, e
propriedades mecanicas superiores aos acos inoxidaveis ferriticos. A exposicdo a
temperaturas mais elevadas provoca a formacéo de fases em suas microestruturas,
gue causam frequentemente a perda de ductilidade e tenacidade e o decréscimo na
resisténcia a corrosdo. Fases frageis ricas em cromo (como por exemplo o, x € R),
fase CCC rica em cromo (o), carbetos, nitretos, precipitados de cobre e martensita
tém sido observados. Com excecdo da martensita, todos estes precipitados sdo
formados preferencialmente na ferrita, principalmente nas interfaces a/y [62, 63].

O diagrama de fases ternério do sistema Fe-Cr-Ni prevé a coexisténcia de
outras fases além da austenita e ferrita. Assim, sob tratamento térmico, a
microestrutura inicial dos acos inoxidaveis duplex, proveniente de trabalho a quente
ou de tratamento térmico de solubilizacdo, se torna instavel e se transforma em
outras fases. Sob essas condi¢fes, tanto a ferrita como a austenita sdo suscetiveis a
se decompor em fases secundarias [64].

Como ja mencionado, além da ferrita e da austenita, outras fases podem
precipitar nos acos inoxidaveis daplex numa faixa de temperatura de 300 a 1000°C.
A exposicdo do material nestas temperaturas pode acontecer como resultado de
condi¢bes de servigo, de ciclos térmicos de soldagem ou de tratamentos térmicos
inadequados, como pode ser visto na figura 2.11. Com algumas poucas excecoes,

como € o caso de alguns acos inoxidaveis duplex endureciveis por precipitacédo
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atualmente em desenvolvimento, a precipitacdo dessas fases € indesejavel. Tanto
as propriedades mecanicas, principalmente a tenacidade, como as de resisténcia a
corrosdo podem ser prejudicadas de diversas formas, dependendo das fases
precipitadas [19, 65, 66].

Os elementos quimicos possuem maior velocidade de difusdo na ferrita em
comparagcao com a austenita, e o limite de solubilidade de elementos como carbono,
nitrogénio, tungsténio e cobre diminuem rapidamente na ferrita com a reducédo de
temperatura. Assim sendo, as fases secundarias intermetalicas, carbetos e nitretos
preferencialmente precipitam-se a partir de sua decomposicao. Além disso, a ferrita
€ enriquecida de elementos como cromo e molibdénio, que sdo formadores de fases
intermetalicas como o, y e Laves. Por essas razfes, a decomposi¢cdo da ferrita pela
precipitacdo de fases secundéarias geralmente ocorre em velocidades de 30 a 40

vezes maiores gue na austenita [19, 66].

Figura 2.11: Diagrama TTT esquematico de precipitacdo de segundas fases nos acos
inoxidaveis duplex.
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Analisando a figura 2.11 vé-se que a primeira faixa de temperaturas situa-se
entre 300°C e 600°C, onde o aparecimento da fase o', conhecida como fragilizacéo
de 475°C, é de maior relevancia. A segunda faixa situa-se entre 600°C e 1000°C,
onde a fase o é a mais deletéria, em conjunto com outras fases que também se

formam, como a austenita secundaria (y2), chi (), nitretos (CroN), fase R e carbetos
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(Cr;C3 e Cry3Cq). Dentro destas fases destacam-se: os nitretos (devido a vasta e
comum presenca nhas soldas dos AID), a fase o (pelos seus efeitos deletérios na
tenacidade e na resisténcia a corrosdo dos materiais) e v, (a qual precipita durante o
reaquecimento de regibes termicamente afetadas pelo calor, com a formacao de
elevados teores de ferrita) [19, 63].

Neste capitulo realizou-se a revisdo bibliografica apresentando aspectos
fundamentais para o entendimento do estudo. Revelou-se caracteristicas gerais dos
acos inoxidaveis, especificas dos a¢os inoxidaveis superduplex com énfase no aco
em estudo, da classe ASTM 2507, o qual é objeto de estudo deste trabalho. Os
principais mecanismos de deformacdo plastica, encruamento e transformacao de
fases também foram apresentados neste capitulo. Em sequéncia, serdo mostrados
0S materiais e métodos experimentais, revelando como ocorreu a realizacdo dos
ensaios e uso das técnicas de caracterizacdo, resultados e discussdes a respeito
das informacbes obtidas durante o desenvolvimento do estudo, e por ultimo as

consideragodes finais.
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3 MATERIAIS E METODOS EXPERIMENTAIS
3.1 MATERIAIS

O aco inoxidavel superduplex ASTM 2507 utilizado neste trabalho foi
recebido na forma de uma placa laminada a quente, com uma espessura inicial de
aproximadamente 12 mm. As amostras para ensaios de compressao e demais
caracterizacdes foram retiradas da placa laminada. A composicdo quimica

especificada do aco ASTM 2507 € apresentada na tabela 3.1.

Tabela 3.1: Composicéo quimica do aco inoxidavel superdiplex ASTM 2507.

Composicao quimica (% em peso)

C(max.) Si(max.) Mn (max.) Cr Ni Mo N Fe
0,03 0,8 1,2 24,0-26,0 6,0-8,0 3,0-5,0 0,24-0,32 Bal.
Fonte: [67]

A composicdo quimica analisada deste material foi obtida por meio de
andlises pela técnica de espectrometria de dispersdo de energia (EDS). Os valores
apresentados na tabela 3.2 constituem a média de cinco (05) regides distintas da

microestrutura, com seus respectivos desvios-padrao.

Tabela 3.2: Resultados de andlise quimica semiquantitativa por EDS do agco ASTM 2507.

Composicao quimica (% em peso)

Si Mn Cr Ni Mo Fe

0,4+0,03 0,7+0,09 25,4+0,37 7,5+0,14 57+0,82 Bal.

Fonte: O autor.

Os valores da tabela 3.2 mostram que, de uma maneira geral, a composicao
guimica do aco inoxidavel superduplex ASTM 2507 em estudo atende a
especificacdo da literatura. Os menores teores de silicio (0,4% em peso) e
manganés (0,7% em peso), em relacdo a especificacdo da tabela 3.1, podem estar
associados a precisdo da técnica de EDS, que é semiquantitativa. Os demais teores

dos elementos cromo, niquel e molibdénio estédo dentro da faixa recomendada.
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3.2 METODOS EXPERIMENTAIS

No fluxograma da figura 3.1 sdo apresentados o0s procedimentos

experimentais realizados durante o desenvolvimento deste trabalho.

Figura 3.1: Fluxograma dos procedimentos experimentais realizados.
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3.2.1 Ensaio de Compressao

Durante um ensaio de compressdo aplica-se tensédo uniaxial compressiva,
com o intuito de prensar o corpo de prova a partir das suas extremidades fixadas no
equipamento, possibilitando a obtencédo de diferentes propriedades mecéanicas do
material em analise durante o ensaio. Em alguns casos, 0 ensaio de compressao
pode trazer alguns inconvenientes durante a realizagdo do mesmo, como por
exemplo a flambagem do corpo de prova ou problemas relacionados ao atrito entre o
material e o equipamento, por iSso € necessario uma certa atencdo aos parametros
e posicionamento do corpo de prova durante o procedimento.

Justifica-se a utilizacdo do ensaio de compressao pelo fato de trabalhos da
literatura [55, 68], ndo relatarem a formagcédo de martensita tipo € em aco inoxidavel
superduplex deformado por compressao. Em acos com alto teor de manganés, por
exemplo, é observado a formacdo de martensita € em temperatura ambiente e

temperatura criogénica [68]. Com isso, sera averiguado a evolugdo microestrutural
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em diferentes graus de redugdo e temperaturas em aco inoxidavel superduplex
ASTM 2507, para um maior entendimento da transformag¢do martensitica induzida
por deformacao.

Os corpos de prova utilizados para realizagdo do ensaio de compresséo
possuiam formato cilindrico com dimensdes aproximadas de 6,0 mm de diametro e
10,0 mm de altura, obedecendo a norma ASTM E9-09 (Standart Test Methods of
Compression Testing of Metallic Materials) [69]. Utilizou-se duas temperaturas para o
ensaio de compressdo, ambiente e de nitrogénio liquido, e trés niveis de
deformagédo. A tabela 3.3 mostra as condi¢des e nomenclaturas utilizadas para as

amostras.

Tabela 3.3: Identificacdo das amostras para ensaio de compressdo e demais anéalises.

Siglas Condicéao
TA Temperatura Ambiente
TN Temperatura Nitrogénio Liquido
DN Direcdo Normal
1 Baixa deformacéo (~5%)
2 Média deformacao (~25%)
3 Alta deformacéo (~45%)

Fonte: O autor.

Os valores obtidos na deformacéo sao referentes a diminuicdo da altura do
cilindro, em comparagédo com a altura inicial. A amostra comprimida em nitrogénio
liquido, caracterizada como alta deformacdo, apresenta nivel de deformacéo
proximo a 30%, devido a carga limite do equipamento utilizado.

Para o ensaio utilizando nitrogénio liquido, inicialmente fez-se um pré-
resfriamento durante aproximadamente 5 minutos em cada amostra para
homogeneizacdo da temperatura, e apos isso realizou-se o ensaio com a amostra

submersa em nitrogénio liquido, conforme mostra a figura 3.2.
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Figura 3.2: Equipamento utilizado para ensaio de compressao com a utilizagdo de nitrogénio
liquido. (Em A - célula de carga; Em B - amostra submersa em nitrogénio liquido; e Em C -
recipiente térmico)

Fonte: O autor.

O equipamento utilizado foi uma maquina de ensaios mecéanicos universal
EMIC, modelo DL 10000, instalada no laboratorio de ensaios Destrutivos e N&o-
Destrutivos da Universidade Tecnolégica Federal do Parana (UTFPR), campus

Ponta Grossa.

3.2.2 Preparacao metalogréafica

O material na condicé&o inicial foi cortado no disco de corte diamantado nas
dimensodes desejadas. Para caracterizagao inicial cortou as amostras em pequenos
cubos de dimensbes 12x12x12 mm aproximadamente, e para 0 ensaio de
compressado, retirou amostras de 12x12x80 mm para posterior usinagem dos
cilindros. Primeiramente, retirou-se amostra para caracterizacao inicial e, posterior
aos ensaios de compressao, retiraram-se amostras com o0 corte a meia altura do
cilindro encruado.

A preparacdo metalografica de amostras para a realizagdo da caracterizacao
inicial consistiu em lixamento até a gramatura #1200, seguido de polimentos
mecanico e/ou eletrolitico. Para as amostras polidas mecanicamente utilizou-se
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pasta diamantada de 3um e 1um; e para as amostras polidas em meio eletrolitico foi
utilizada a solucdo de acido perclorico como eletrélito, com uma corrente de
aproximadamente 0,8 A por aproximadamente 20 s, podendo variar de amostra para
amostra.

Para a observagdo em microscopia optica as amostras foram atacadas com
0 reagente metalogréafico Beraha (80 ml H,O destilada, 40 ml HCI, 4,8 g Bifluoreto de
amonia e 1 g Metabissulfito de potassio), onde as mesmas foram submersas em

solucéo durante aproximadamente 20 segundos.

3.2.3 Microscopia Optica (MO)

A microscopia Optica € uma das técnicas mais comumente utilizadas para se
estudar as microestruturas dos materiais, com a utilizacdo de um microscoépio optico
de luz refletida. A preparacdo das amostras para essa analise consiste no lixamento,
polimento e em seguida um ataque quimico que evidencia regides especificas do
material em questéo [70].

As lentes chamadas de oculares e objetivas se combinam de forma a
ampliar a imagem dando ao observador a impressdo de um aumento na area
visualizada devido a luz que é refletida na superficie metélica polida e atacada. A
resolucéo nesse tipo de microscopio pode ser considerada baixa, por consequéncia
do comprimento de onda da luz visivel, que esta entre 400 e 800 nm [71].

Neste trabalho, utilizou-se um microscopio Optico 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, o qual se
encontra no Laboratério de Microscopia Optica do Departamento de Engenharia de
Materiais da Universidade Estadual de Ponta Grossa.

Essa técnica foi utilizada principalmente para definir as orientagdes do material
inicial, determinar as caracteristicas microestruturais do material como recebido,
visualizar a evolugcdo microestrutural das amostras de acordo com o0s niveis de
deformacédo em diferentes temperaturas e por fim, auxiliar nas medidas de dureza

por microimpressao Vickers.
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3.2.4 Microscopia eletronica de varredura (MEV)

Para se obter uma melhor resolucdo de um microscopio € necessario
utilizar-se de uma radiagdo com comprimento de onda menor do que a luz visivel, ou
seja, um microscoépio eletrénico de varredura (MEV). Este utiliza um feixe de elétrons
no lugar de fétons e permite a producdo de um poder de resolugdo maior quando
submetido a uma diferenca de potencial suficientemente alta. Para analise da
microestrutura podem ser usados os elétrons secundarios (contraste de relevo) ou
retroespalhados (contraste de massa ou numero atdbmico). Ja a andlise por
espectrometria de dispersdo de energia (EDS) é um acessorio frequentemente
encontrado nos microscépios eletrénicos de varredura em que o0s raios X
caracteristicos emitidos da microrregido analisada da amostra, tém suas energias
determinadas por detectores do estado sélido do tipo silicio com litio [71].

Analisando-se o espectro de energias emitidas, pode-se determinar os raios
X caracteristicos e, consequentemente, associar estas energias aos atomos que 0s
emitiram. A intensidade da energia é proporcional a concentracdo daquele tipo de
atomo presente. A partir da composicdo quimica da austenita, por exemplo, é
possivel calcular, com auxilio de equacbes da literatura, a sua EDE. Deste modo,
em uma microestrutura bifasica, como é o caso dos agos inoxidaveis superduplex, a
técnica de EDS pode ser util no estudo do coeficiente de particdo dos elementos
guimicos entre as fases ferrita e austenita.

Neste trabalho, utilizou-se um microscépio da marca Tescan, modelo Mira 3
(MEV/FEG), com sistema de EDS da marca Oxford, instalado no Complexo de
Laboratérios Multiusuéarios (C-LABMU), do Centro Interdisciplinar de Pesquisa e Pds-

Graduacéo (CIPP) da Universidade Estadual de Ponta Grossa.

3.2.5 Difragéo de raios X

Ao incidir um feixe de raios X, com comprimento de onda A, em angulo © de
um conjunto de planos cristalinos com espacamento d entre esses planos, ocorrera
o fendbmeno de difracao se a distancia extra percorrida por cada feixe for um mdltiplo
inteiro de A que é chamado de n. Essas informacdes podem ser descritas pela

equacao 3.1 [72].
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ny = 2.d.senf Equacdo 3.1

A intensidade dos picos gerados é dependente de alguns fatores, como por
exemplo, intensidade do feixe incidente, area da seccdo do feixe incidente,
comprimento de onda, carga do elétron, fator de estrutura, fator de multiplicidade,
angulo de difragdo, fator de temperatura, coeficiente de absorgéo linear, entre outros
[73, 74].

A caracterizagcdo das amostras por difracdo de raios X (DRX) foi conduzida
em um difratdbmetro da Marca Panalytical, modelo X'Pert MRD, instalado no
Laboratorio de Caracterizacdo e Processamento de Metais — CPM, do Laboratoério
Nacional de Nanotecnologia (LNNano) do Centro Nacional de Pesquisa em Energia
e Materiais (CNPEM), Campinas/SP. A radiago utilizada foi do CoKa (1,7909 A).

As medidas foram realizadas nas amostras de temperatura ambiente e de
nitrogénio liquido nos trés niveis de deformacdo. Além disto, medidas de DRX do
padrdo de Alumina (NIST 1976 b-2) foi conduzida para determinacdo de parametros
instrumentais.

Os parametros de rede e analise quantitativa foram determinados por meio
dos perfis de difracdo. Os parametros de rede estéo relacionados as posicoes 26 de
difracdo e as células unitarias (hkl possiveis para cada geometria). A andlise
guantitativa é processada utilizando-se proporcfes entre as das areas abaixo dos
picos (integracdo dos picos de intensidade — I,), conforme equacéo 3.2 e a relacao

geométrica entre as fases (pardmetro R,), conforme a equagéo 3.3 [75].
|1/|2 = R1C1/R2C2 Equacéo 3.2
R1,2= 1V? [ |F|?m(1+cos®6/sin’0 cosB)](e*™/2u) Equacio 3.3

onde v é o volume da célula unitarias, F o fator de estrutura, m o fator de
multiplicidade para cada hkl, os fatores relacionados ao angulo 0 estéo relacionados
ao fator de Lorentz-Polarizagdo, M é o fator de temperatura e p € o coeficiente de
absorcédo de massa.

A analise quantitativa leva em consideracdo a relacdo entre as proporcoes
de cada fase e que a soma delas € igual a 1 (100%), conforme a equacao 3.4 e esta
consideracdo também pode ser feita para um numero maior de fases, conforme

equacao 3.5.
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C,+C =1 Equacéo 3.4
Ci +Cyr +Ca+...+C =1 Equacao 3.5

O método de Rietveld é baseado no ajuste de mdltiplas variaveis, com um
modelamento matematico tedrico dos minimos quadrados, onde a intencao é obter o
menor residuo possivel. O residuo leva em consideracao as diferencas quadraticas
entre as intensidades observadas e calculadas. A técnica utiliza-se na comparacao
entre as medidas experimentais e um modelo de ajuste para medidas de intensidade
do pico difratado e largura a meia altura (Full Width at Half Maximum — FWHM). Para
correcbes do alargamento instrumental do feixe, processa-se 0 experimento de
difracdo em um padrao certificado. Os parametros instrumentais foram obtidos
automaticamente apos o ajuste do perfil de difracdo dos picos do padrdo pelo
software GSAS 2 [75, 76].

A fracao volumétrica e demais parametros de fases foram determinadas pelo
método de Rietveld usando o software GSAS 2, inserindo as fichas cristalogréficas
apropriadas (*.cif — crystallographic information file), parametro instrumental e dos
perfis experimentais de difracdo. A qualidade do refinamento foi acompanhada
graficamente pelas diferencas entre curva observada e calculada, e também pelo
parametro estatistico de qualidade de refinamento x2, para obter-se o melhor ajuste
GoF (goodness of fit). Ambos os métodos sao reconhecidos e recomendados pela

literatura. O parametro x? pode ser calculado pela equacgéo 3.6 [75, 76].
X2 = [pr/Rexp]2 Equacéo 3.6

onde Ryp € Rexp S80 relacionado ao fator R da fase observada e calculada,
respectivamente. O refinamento sera melhor, quando o resultado for mais proximo
possivel de 1. Todavia, o grafico das diferencas entre feixe difratado e calculado
pode indicar um bom refinamento, mesmo 2 um pouco mais afastado de 1,
dependendo das intensidades consideradas [77].

O uso da técnica de difracdo de raios X tem como objetivo auxiliar na
avaliacdo da formacdo da martensita € e também da quantificacdo das fases
presentes nos materiais em estudo, fazendo com que se obtenha também,

porcentagem de ferrita e austenita no aco inoxidavel superduplex ASTM 2507.
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3.2.6 Difracdo de elétrons retroespalhados (EBSD)

Apesar da difracdo de raios X ser uma técnica muito conhecida e atil em
estudos cristalograficos, ela costuma ser incapaz de determinar a orientacdo de um
grédo em particular, exceto se esse fizer parte de uma granulometria extremamente
grosseira. Isso nos leva a técnica de EBSD (Electron Backscatter Diffraction), ou
difracdo de elétrons retroespalhados, que possibilita uma descricdo completa da
microestrutura e a obtencédo de dados com representatividade estatistica de forma
gue se possa conhecer a rede cristalina e determinar a textura do material a niveis
microscoépicos por meio de medidas pontuais das orientagées cristalograficas [78].

Com a utilizacdo da técnica de EBSD pode-se realizar medidas de
microtextura (orientacdo de graos individuais) e mesotextura (diferencas de
orientacdo entre cada grédo e seus vizinhos). As orientacbes podem ser medidas
com uma precisao absoluta de cerca de 2° e com uma precisao relativa de cerca de
0,5°. Além disso, a técnica apresenta a possibilidade de observacdo direta e de
realizacdo quase que simultanea de outros tipos de analise no MEV, tais como EDS
simultaneo [79].

Os padrdes de difracdo adquiridos serdo transformados apds algumas
operacbes em linhas de Kikuchi, que mostram-se bem definidas, se assim se
apresentarem os cristais no material e se o preparo dessa superficie for eficiente. A
figura 3.3 apresenta exemplos de linhas de Kikuchi, antes e apés a indexacéo. Essa
indexacédo € realizada por meio de relacbes geométricas entre angulos, largura das
bandas das linhas e parametros instrumentais. O software adquire as imagens,
processa, extrai ruidos e realiza a interpretacdo. Se for selecionada uma area
especifica, € possivel analisar a orientagcdo de graos individuais de tamanhos da

ordem do diametro do feixe de elétrons incidente [80].
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Figura 3.3: Exemplos de padrfes de difracdo gerados durante uma analise pela técnica de
EBSD (Linhas de Kikuchi).

Fonte: [74].

Com o auxilio da técnica de EBSD e com a interpretacdo dos mapeamentos
realizados, € possivel realizar a identificacdo das fases presentes na microestrutura
do material, investigar a evolucdo microestrutural durante processamento,
determinar os tamanhos de gréos das fases presentes, investigar a evolugdo da
textura cristalografica, entre outras analises.

Neste trabalho a técnica de EBSD foi utilizada para avaliar a evolucéo
microestrutural de amostras do aco inoxidavel superduplex ASTM 2507, antes e
apos os ensaios de compressdo. Destaca-se o uso da técnica de EBSD para a
tentativa de identificagdo da martensita e. Com esse objetivo, uma nova fase foi
criada no sistema de aquisicdo de dados acoplado ao MEV utilizado nas analises.
Maiores detalhes serdo apresentados no capitulo de resultados e discussao.

Para as andlises de EBSD utilizou-se o sistema AZTEC da Oxford
Instruments, acoplado a um microscopio da marca Tescan, modelo Mira 3
(MEV/FEG), instalado no Complexo de Laboratérios Multiusuarios (C-LABMU), do
Centro Interdisciplinar de Pesquisa e Pdés-Graduacdo (CIPP) da Universidade

Estadual de Ponta Grossa.

3.2.7 Ensaios de dureza

Os medidas de dureza foram realizados em amostras na condi¢ao inicial e
apos ensaios de compressado. As amostras foram submetidas ao corte da seccéo a
ser analisada, embutidas e preparadas metalograficamente até pasta diamantada de
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1 pum, conforme recomendacdo da norma ASTM E 384-17 (Standart Test Method for
Microindentation Hardness of Materials) [81].

As medidas de dureza Vickers foram realizadas em um durémetro da marca
Leica, modelo VMHT MOT instalado no laboratério do Departamento de Engenharia
de Materiais da UEPG, com carga de 10gf por 15 segundos. A carga de analise foi
escolhida de modo a permitir a amostragem das fases ferrita e austenita,
individualmente.

Para os ensaios de dureza utilizou-se uma malha 6x6 de medidas de dureza,
totalizando 36 medidas em cada amostra. Em funcdo do pequeno tamanho das
marcas do penetrador Vickers e dificuldade de leitura precisa diretamente no
equipamento, as amostras foram levadas ao microscépio Optico, com o objetivo de
determinar quais medidas atingiram a austenita e quais recairam na ferrita, evitando
erros de leitura e regides de interfaces. Um exemplo de malha com medidas de

dureza pode ser visto na figura 3.4.

Figura 3.4: Imagem de microscépio 6tico, em campo escuro, destacando exemplo da malha
6x6 utilizada para os ensaios de dureza.

Fonte: O autor.
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Com o auxilio do programa ImageJ e utilizando a equacéo 3.7, de acordo
com a norma ASTM E 384-17, fez-se as medidas e calculos para determinacao da

dureza de cada amostra analisada.

HV = 1854,4 X — Equagdio 3.7

Onde:
P = carga utilizada na realizacao do ensaio (gf);

d = medida média das diagonais da marca do penetrador na amostra (um).
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1 CARACTERIZACAO INICIAL DO MATERIAL COMO RECEBIDO

A caracterizacao inicial da microestrutura do aco inoxidavel superduplex
ASTM 2507, foi realizada pela técnica de microscopia Optica, em amostra do
material em seu estado como recebido, nas faces superior, frontal e lateral. As
imagens 4.1 e 4.2 revelam o esquema utilizado para identificacdo do material e a
caracteristica da microestrutura respectivamente, podendo-se observar o
comportamento nas dire¢cdes de laminag&o, normal e transversal, e assim determinar

a direcao a ser utilizada no restante do trabalho.

Figura 4.1: Representacdo esquematica da andlise de microscopia 6ptica na amostra em seu
estado inicial.

Superior

DN

Do

Fonte: O autor
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Figura 4.2: Representacdo em 3D da micrografia inicial do ASTM 2507 com ataque quimico
utilizando Beraha, obedecendo as dire¢des conforme a figura 25.

\

Fonte: O autor.

E possivel verificar nas micrografias inicias que o material apresenta uma
morfologia tipica de materiais metalicos laminados, com os grdos alongados na
direcdo longitudinal obedecendo a dire¢cdo de laminacdo, conforme indicada na
figura 4.2. Também € caracteristico uma microestrutura que alterna lamelas de
ferrita e austenita, onde a fase ferritica é representada pelas tonalidades mais
escuras (marrom) e a fase austenitica é representada pelas tonalidades mais claras
(branco/amarelo). Essa microestrutura ocorre devido a interface austenita/ferrita
possuir uma energia de interface menor do que os contornos de graos ferrita/ferrita e
austenita/austenita [63, 82]. Apds caracterizacao inicial e conhecimento da direcao
de laminagao da amostra, determinou-se o uso da diregdo normal do material devido
essa estar relacionada com a superficie de laminacéo e também pela microestrutura
apresentar um grau de desordem maior que as demais faces, podendo ser favoravel
para as seguintes analises.

Utilizou-se também as técnicas de EDS e EBSD para obter maiores

informacgdes a respeito da microestrutura do material, propor¢éo de fases, tamanho
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de grdo meédio de cada fase, composicdo quimica do material na fase ferritica e
austenitica, relacdo de orientacao cristalografica e também a presenca de contornos
de subgrdo nas fases do aco inoxidavel superduplex. A figura 4.3 mostra um
mapeamento EBSD do aco em estudo revelando microestrutura duplex do mesmo,
onde a regido em azul representa a fase austenita e a regido em vermelho
representa a fase ferrita. Obteve-se também a informacéo a respeito do tamanho de
grao médio de cada fase, sendo 14,8 um para a ferrita e 9,2 um para a austenita. A
proporgdo entre as fases ficou em 54,7% de austenita e 45,2% de ferrita, além de
0,1% nao apresentar indexacao de fases.

Figura 4.3: Mapeamento EBSD do a¢o inoxidavel superduplex 2507 revelando as diferentes
fases presentes (Azul - austenita, Vermelho - ferrita, Branco - regides ndo indexadas).

I, — 100 |.|,' Phases; Step=0.6 pm; Grid634x&34
Fonte: O autor.

Também utilizando a técnica de EBSD foi possivel observar a questdao de
orientacdo cristalografica, como mostra o mapeamento da figura 4.4. Um mapa de
orientagdes fornece resultados sobre como os graos do material estdo orientados
uns em relacdo aos outros de forma que cada cor representa uma orientacdo. Além

disso, é possivel verificar com clareza a mudanca de orientacdo que pode acontecer
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dentro de um mesmo gréo devido a rotacdo do reticulado mostrada pelos gradientes

de cores.

Figura 4.4: Mapeamento EBSD do aco inoxidavel superduplex 2507 revelando a orientac&o
cristalogréafica dos graos (A - regido completa, B - austenita, C - ferrita, D - tridngulo unitario de
referéncia de cores).

50
2 8%
= 100 pm; Autenite; Step=0.6 um; Grid694x694

‘ o
I - (00 .m; Ferrite; Step=0.6 pm; Grid694x694

Fonte: O autor.
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A figura 4.5 é um mapa de indice de qualidade resultante da técnica
juntamente com contornos de grao (preto), interface austenita/ferrita (vermelho) e
contornos de baixo angulo (branco), nota-se que esses contornos de baixo angulo,
0s quais ocorrem quando a desorientacdo dos cristais é pequena, estdo
predominantemente presentes na fase ferritica. As regides com tonalidade mais
escura apresentam maior quantidade de defeitos cristalinos, enquanto as mais
claras apresentam areas com menor nimero de defeitos. Nas regiées onde pode-se
notar uma perda de foco, sdo areas que apresentam uma maior dificuldade para
indexacao das fases, devido ao numero de defeitos cristalinos ou até mesmo o grau

de deformagé&o do material.

Figura 4.5: Mapeamento EBSD de um acgo inoxidavel superduplex 2507 revelando a presenca
de subcontornos na ferrita.

— 100 pm; BC+GB; Step=0.6 ym; Grid694x694 _
Fonte: O autor.
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Com o auxilio da técnica de espectrometria de dispersao de energia (EDS),
fez-se analises em certos pontos, como mostra a figura 4.6, para determinar a
composicdo quimica média nas fases ferrita e austenita. Os valores obtidos nesta
andlise estdo representados na tabela 4.1. Também a respeito dos elementos de
liga presentes na composi¢cao quimica das fases, € possivel visualizar na figura 4.7
como ocorre a distribuicdo dos principais elementos quimicos (Cr, Ni e Mo) ao longo

da microestrutura do aco inoxidavel superduplex 2507 em estudo.

Figura 4.6: Analise de EDS pontual em regido da microestrutura do a¢o inoxidavel superduplex
2507.

1.5KX-EDS Ponto

Austenita

Austenita

Fonte: O autor.

Tabela 4.1: Tabela de composicédo quimica em peso das fases ferrita e austenita.

Elemento Ferrita Austenita Geral
% peso % peso % peso

Fe 59,1 61,8 60,3
Cr 26,7 24,6 25,4
Mo 8,1 4.4 57
Ni 54 8,1 7,5
Si 0,4 0,3 0,4
Mn 0,3 0,8 0,7

Fonte: O autor.
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Figura 4.7: Distribuicéo de elementos de liga ao longo das fases ferrita e austenita.

Cr Kal Ni Kal

o, 1 g, 1
2 2

Spm Spum
Mo Lal

A 1
25um

Fonte: O autor.

Os resultados apresentados na tabela 4.1 e nos mapas da figura 4.7
mostram que molibdénio e niquel segregam mais intensamente para as fases ferrita
e austenita, respectivamente. Ja o cromo, apesar de sua tendéncia de segregacao
para a ferrita, apresentou menores diferencas de concentracdo entre ferrita e

austenita.
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4.2 CARACTERIZACAO DO MATERIAL EM SEU ESTADO ENCRUADO
4.2.1 Ensaio de compressao

Apoés a realizacdo da caracterizacao inicial do material, fez-se a usinagem
dos corpos de prova na forma de cilindros, para a execugdo do ensaio de
compressdo em trés niveis e em duas temperaturas distintas. A tabela 3.3, revela
como as amostras foram identificadas, onde as quais serdo mencionadas a partir
deste momento de acordo com as suas siglas. Lembrando que a amostra
comprimida em nitrogénio liquido, caracterizada como alta deformagéo, apresentou
nivel de deformacédo proximo a 30%, devido a carga limite do equipamento utilizado.
Na figura 4.8, sdo apresentadas as curvas de carga compressiva por deformacao
dos ensaios de compressao realizados em temperatura ambiente e de nitrogénio
liquido.

Figura 4.8: Curvas carga x deformacéo das amostras submetidas a ensaios de compressdo em
temperatura ambiente e de nitrogénio liquido, em trés niveis de deformacéo.
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Fonte: O autor.

As curvas estédo dispostas de acordo com os niveis de deformacédo, podendo
comparar as diferentes temperaturas utilizadas em cada procedimento. Na cor
vermelha tem-se as curvas das amostras da direcdo normal em temperatura

ambiente. J& em azul, observam-se as curvas correspondentes a direcdo normal em



60

temperatura de nitrogénio liquido. E possivel analisar nas curvas, que as amostras
TNDN1, TNDN2 e TNDN3 apresentam um maior nivel de tensdo para atingir a
deformacéo desejada, possivelmente devido a sua microestrutura apresentar uma
certa desordem, contento graos alongados e equiaxiais que, ao utilizar nitrogénio
liqguido na realizagdo do ensaio, os mecanismos de deformacdo sdo ainda mais
restringidos, necessitando uma energia maior que a temperatura ambiente para
atingir o mesmo grau de deformac&o. Para as curvas TNDN2 e TNDN3 vé-se que
estas se destacaram em relagdo as demais. Em comparagdo com TADN2 e TADNS3,
nota-se que apresentam niveis superiores de tensdo para o mesmo nivel de
deformacdo; novamente devido a restricdo dos mecanismos de deformacédo
impostos pela baixa temperatura. A tabela 4.2 apresenta os graus de reducao exatos

de cada amostra apos ensaio de compressao.

Tabela 4.2: Graus de reducéo exatos do ensaio de compresséo.

Amostra Grau de reducéo (%) Amostra Grau de reducédo (%)

TADN1 4.8 TNDN1 4,6
TADN2 23,7 TNDN2 22,9
TADN3 43,2 TNDN3 29,8

Fonte: O autor.

4.2.2 Microscopia Optica (MO)

Fez-se também a caracterizacdo em microscopia optica de cada amostra,
apos a realizacdo dos ensaios de compressdo, mostradas nas imagens 4.9, 4.10,
411, 4.12, 4.13 e 4.14, para verificar as possiveis mudancas ocorridas na

microestrutura e poder comparar com a microestrutura inicial do material.
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Figura 4.9: Microestrutura da amostra TADN1, com 4,8% de reducéo, atacada quimicamente
com Beraha.

Fonte: O autor.

Figura 4.10: Microestrutura da amostra TNDN1, com 4,6% de reduc¢do, atacada quimicamente
com Beraha.

Fonte: O autor.
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Figura 4.11: Microestrutura da amostra TADN2, com 23,7% de reducédo, atacada quimicamente
com Beraha.

Fonte: O autor.

Figura 4.12: Microestrutura da amostra TNDN2, com 22,9% de reducédo, atacada quimicamente
com Beraha.

Fonte: O autor.
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Figura 4.13: Microestrutura da amostra TADN3, com 43,2% de reducédo, atacada quimicamente
com Beraha.
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Fonte: O autor.

Figura 4.14: Microestrutura da amostra TNDN3, com 29,8% de reducédo, atacada quimicamente
com Beraha.

Fonte: O autor.
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Com auxilio das figuras 4.9, 4.10, 4.11, 4.12, 4.13 e 4.14 é possivel
acompanhar a evolucado microestrutural do material deformado em diferentes niveis
e temperaturas. Essa microestrutura caracteriza-se pela formacédo de lamelas
alternadas de ferrita e austenita, e pode ser justificada pelo fato da energia de
interface (austenita/ferrita) ser menor que as energias dos contornos de graos
(ferrita/ferrita e austenita/austenita) [21]. Note-se que com 0 aumento da
deformacédo, os grédos tendem a se organizar no sentido da deformacéo. Esse
acontecimento pode ser visto com maior clareza na dire¢do normal, onde no inicio
0s graos estdo bem dispersos e com diferentes formatos, j& em maiores deformagéo
eles tendem a se organizar.

Nos grdos em que se encontram inicialmente dispostos em lamelas
alongadas, durante o processo de deformacdo, é possivel notar que esses graos
ficam ainda mais alongados e finos. Provavelmente, na regido dos contornos de
graos e maclas, ocorre a presenca de martensita, porém a técnica de microscopia
Optica restringe essa visualizacdo. Contudo, dentro da austenita € possivel visualizar
regidbes mais escuras, principalmente nos niveis de deformacdo maiores, podendo
ser bandas de cisalhamento e também martensita a', uma vez que ambas estao
diretamente interligadas e essas bandas tendem a surgir antes da martensita
induzida por deformacéao [83], neste caso aparentando ter influéncia da temperatura
de deformacdo. E essa formacédo da martensita pode explicar a diminuicdo da
guantidade de austenita na microestrutura, onde com o aumento da deformacéo a
microestrutura fica cada vez mais bandeada juntamente com um certo refino
microestrutural e também espera-se que essa transformac¢do martensitica eleve os
valores de dureza do material. A martensita induzida por deformacdo possui uma
coloracao proxima da ferrita, com a diferenca que a ferrita possui uma microestrutura
mais continua, enquanto a martensita possui uma microestrutura mais fragmentada
e esta dentro das ilhas de austenita, restringindo a analise por microscopia Optica
levando a utilizar as técnicas de microscopia eletronica [84, 85]. Regibes como
estas, serdo melhores analisadas utilizando as técnicas de MEV-FEG e EBSD, com

o0 intuito de obter informacgdes e visualizar a presenca da fase martensita hexagonal

(€).



4.2.3 Difracdo de raios X (DRX) e microscopia eletronica de varredura (MEV)

Os perfis de difracéo e diferencas entre medidas experimentais e calculadas
podem ser observados nas figuras 4.15.A para deformacgbes em temperatura
ambiente e 4.15.B para deformacfes em nitrogénio e os alguns parametros

importantes de difracdo sao resumidos na tabela 4.3.

Figura 4.15: Perfis de difracdo de raios X das amostras deformadas em diferentes niveis em A -
temperatura ambiente e B - temperatura de nitrogénio liquido (€ - martensita, A - austenita, F -

ferrita).
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Fonte: O autor.
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Tabela 4.3: Lista de parametros cristalograficos obtidas por difragcdo de raios X seguida de
refinamento de Rietveld: fases indexadas, parametros de rede, fracdo volumétrica e parametro
de qualidade de refinamento x>

L R Fracao
Condigéo de Parametros de o
Amostra . fase volumétrica X2
deformacéo rede (nm)
(%)
Temperatura a a_=0,288 Vi, -52,8
TADN1 | v a=0.361 Vf, - 40,9 1,57
ambiente a=0,244:¢c=0,427 y =4V, ,
€ Vf:.-6,3
Temperatura Vf. 551
TADNZ2 a a =0.289 Q=
i —Y Vi, - 44,9
ambiente Y a=0 362 v 1,71
Temperatura a a =0,289 Vf, -69,9
TADN3 ambiente Y a= 0,362 va = 30,1 1’55
o a a=0,289 Vig 41,4
TNDN1 Nitrogénio y a=0,362 Vi, -47,6 2,07
£ a=0.245;c=0,431 Vfe=78
6xido a =0,824 Vfoxigo = 3,2
. A a a =0,287 Vi, 60,1
TNDN2 Nitrogénio v a=0361 Vi, -39,9 2,78
: A a a =0,288 Vi, -65,5
TNDN3 Nitrogénio v a=0 361 Vi, -34,5 4,54

Fonte: O autor.

onde a é a ferrita (estrutura CCC, grupo espacial Im-3m), y é a austenita (estrutura

CFC, grupo espacial Fm-3m), € € a martensita épsilon (estrutura hexagonal, grupo

espacial P 63/mmc) e o 6xido € Fe3O, (estrutura cubica do tipo diamante, grupo

espacial Fd3m).

De acordo com os perfis e os dados obtidos pela difracdo de raios X com

refinamento Rietveld, nota-se a presenca de martensita € apenas nas amostras

TADN1 e TNDNL1, ou seja, em baixos niveis de deformacdo por compressédo. A

visualizacado dos picos referentes a martensita € é dificultada devido a deconvolugao

espectral e ajustes dos demais picos, porém a fase é encontrada proxima a



67

austenita (111) e ferrita (211), em ambas amostras. Em relagdo aos demais picos,
nota-se que a intensidade dos picos referentes a fase austenitica vai diminuindo, ou
seja, a austenita vai sendo consumida e transformada em martensita, a qual possui
mesma estrutura que a fase ferrita, por isso ocorre um decréscimo de austenita e um
acréscimo de ferrita nas proporgdes de fases.

Tomando como base as andlises de difracdo de raios X e aprofundando a
analise da microestrutura das amostras deformadas, fez-se a utilizacdo do MEV para
captura de algumas imagens, figura 4.16, onde focou-se em regides que
apresentavam comportamento distinto de outras regides dentro do mesmo gréao,
onde as quais podem ser sitios favoraveis para nucleacdo da fase martensita €. Em
A e B tém-se a microestrutura da amostra TADN1e TADNZ2, respectivamente. Essas
regibes revelam graos austeniticos e ferriticos, maclas, contornos de grdos e
interfaces entre grdos de austenita e ferrita, e também interface de austenita com
maclas, as quais habilitam-se a formagao de € devido a movimentacdo de defeitos e
guebra da sequéncia de empilhamento de CFC para HC [59, 60]. Em C tém-se uma
regido detalhada de uma macla no interior do grdo austenitico e também uma
interface austenita/ferrita. Note-se nesta interface a formacéo de "estrias”, as quais
podem representar uma certa movimentacdo para acomodacdo da fase
martensitica. Por fim em D, mostra-se a presenca de regides hachuradas dentro dos
graos de austenita na amostra TADN2. Mesmo a analise de difracdo de raios X ndo
revelar a presenga de martensita €, regides como esta, serdo analisadas no EBSD

para posterior comparagao com as amostras de baixa deformacéo.



Figura 4.16: Imagens de MEV-FEG revelando a microestrutura do ago inoxidavel ASTM 2507 (A
- amostra TADN1, B - amostra TNDN1, C - regido em destaque da amostra TNDN1, D - amostra
TADN2).

WD: 15.00 mm | | | MIRA3 TESEWM HV: 15.0 kV WD: 15.00 mm | | MIRA3 TES)

MAG: 5.00 kx Det: SE 10 pm MAG: 5.00 kx Det: SE 10 pm
field: 41.5 ym Date(m/dly): 05/31/19 Performance in nanospacejw field: 41.5 ym Date(m/dly): 06/11/19 Performance in nanospace|

C = r'/

WD: 14.98 mm | W HV: 15. wo:1499mm | [y 11| MRA3TES
MAG: 15.0 kx Det: SE M MAG: 4. Det: SE 10 pm
field: 13.9 ym Date(m/dly): 06/18/19 Performance in nanospacejw field: 34.6 pm | Date(m/dly): 02/01/19 Performance in nanospace

Fonte: O autor.
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4.2.4 Difracdo de elétrons retroespalhados (EBSD)

A difracdo de elétrons retroespalhados foi realizada para as amostras
deformadas aproximadamente em 5% e 25% de reducdo nas duas temperaturas em
estudo, e na amostra TNDN3 para motivo de comparacdo de andlise, pois em niveis
maiores de deformacéo a utilizagdo desta técnica compromete-se devido a grande
guantidade de defeitos nas amostras, fazendo com que certas regides ndo sejam
indexadas pelo equipamento, e analisando os perfis de difracdo, a presenca de
martensita €, ocorreu apenas nas amostras de baixa deformacéo.

Além disso, para uma analise bem especifica, criou-se a fase
correspondente a martensita € no software de aquisicdo de dados, levando em conta
0 grupo espacial P6s/mmc, parametros de rede a = 2.794 A e ¢ = 4.354 A, e também
0s respectivos locais de Wyckoff, de acordo com a literatura [86, 87]. Essas posi¢cdes
de Wyckoff, também conhecidas como posi¢cdes de blocos, contém posicdes gerais
(um conjunto de pontos simetricamente equivalentes, onde cada ponto é invariante
pela aplicacdo de uma operacdo de identidade) e uma lista de posicbes especiais
(um conjunto de pontos simetricamente equivalentes esta em posicao especial se é
invariante por no minimo duas operacdes de simetria do grupo espacial) [88]. A
figura 4.17 mostra o mapeamento da distribuicdo de fases da amostra TADN1 (4,8%
de reducdo). Nota-se a presenca de trés fases, austenita (azul), ferrita (vermelho) e
martensita € (amarelo), e a formacado desta terceira fase ocorre na interface
austenita-ferrita. A porcentagem de fases ficou 70,62% de austenita, 27,56% de

ferrita e 1,82% de martensita €.
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Figura 4.17: Mapeamento de distribuicdo de fases via EBSD para a amostra TADN1 (Azul -
austenita, Vermelho - Ferrita, Amarelo - Martensita €).

10 pm; Phases; Step=0.09 pm; Grid4a2x4362

Fonte: O autor.

Com o mapeamento de orientagfes, figura 4.18, € possivel verificar como os
graos do material estdao orientados uns em relacdo aos outros e mostra o

comportamento da austenita, ferrita e martensita ¢.
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Figura 4.18: Mapeamento EBSD da amostra TADNL1 revelando a orientacéo cristalogréfica dos
grdos (A - regido completa, B - austenita, C - ferrita, D - martensita g, E - tridngulo unitario de
referéncia de cores).

I - 10 ©m; IPF Z+GB; Step=0.09 pm; Grid462x462 I - 10 ©m; Autenite; Step=0.09 pm; Grid462x462

I - 10 um; Ferrite; Step=0.09 pm; Grid462x462 I - 10 um; Epsilon; Step=0.09 pm; Grid462x462

N~

Ja a amostra de baixa deformacéao (4,6% de reduc&o), mas em temperatura

Fonte: O autor.

de nitrogénio liquido, também apresentou as trés fases em seu mapeamento de
distribuicdo de fases, conforme a figura 4.19. Porém a presenga de martensita €

ficou mais evidenciada, apresentando o dobro da quantidade da TADN1 e de
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maneira mais distribuida na andlise. A propor¢cédo de fases foi 71,81% de austenita,

24,93% de ferrita, 3,17% de martensita € e 0,09% sem solugao.

Figura 4.19: Mapeamento de distribuicdo de fases via EBSD para a amostra TNDN1 (Azul -
austenita, Vermelho - Ferrita, Amarelo - Martensita g, Branco - sem indexac&o).

I - 1O v Phases; Step=0.06 pm; Grid694xa94

Fonte: O autor.

Na a figura 4.20 pode-se observar o mapeamento de orientacbes para a

amostra TNDN1, nas diferentes fases presentes. As regides entre contornos de
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gréos austeniticos, que possuem indexagdo na fases ferrita, pode ser um indicio de
formacao de martensita a', a qual possui mesma estrutura que a ferrita (CCC). Ha
possibilidade de alguma martensita € ja ter sido transformada em martensita o',

devido a influéncia da temperatura no processo de compressao [68].

Figura 4.20: Mapeamento EBSD da amostra TNDNL1 revelando a orientagdo cristalogréfica dos
gréos (A - regido completa, B - austenita, C - ferrita, D - martensita €, E - triAngulo unitario de
referéncia de cores).
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Fonte: O autor. o



74

Ao elevar os niveis de deformagdo das amostras, tanto em temperatura
ambiente quanto em temperatura de nitrogénio liquido, a martensita € ndo aparece
nas analises. Isso pode ocorrer devido a total transformagcdo de € em a', ou entéo
devido a transformag&o direta em martensita o', ndo havendo nucleagcdo de
martensita €. A figura 4.21 mostra a distribuicdo de fases da amostra TADN2, onde a
proporcdo de fases ficou em 60,4% de austenita, 39,3% de ferrita e 0,3% sem
solucdo. O nimero maior de regides nado indexadas é devido aos maiores niveis de

deformacéo, logo maior numero de defeitos cristalinos.

Figura 4.21: Mapeamento de distribuicdo de fases via EBSD para a amostra TADN2 (Azul -
austenita, Vermelho - Ferrita, Branco - sem indexacéo).

Fonte: O autor.

Na figura 4.22 é apresentado o mapeamento de orientagcdes da amostra

TADN2, onde nota-se uma maior rotacdo dos grédos a fim de acomodar as
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deformagbes impostas, como mostram os gradientes de coloragdo. Percebe-se
também o diferente comportamento entre a austenita e ferrita de acordo com a
solicitacdo mecanica. Explica-se devido ao fato que a fase ferritica apresenta
inUmeros sistemas de deslizamento e maior energia de falha de empilhamento,
apresentando textura do tipo cubo girado (001)<110>, ja a fase austenitica possui
menos sistemas de deslizamento e menor energia de falha de empilhamento,

apresentando textura do tipo Goss (011)<100> [89].

Figura 4.22: Mapeamento EBSD da amostra TADN2 revelando a orientagao cristalografica dos
grdos (A - regido completa, B - austenita, C - ferrita, D - tridngulo unitario de referéncia de

Fonte: O autor.
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Este diferente comportamento entre austenita e ferrita também pode ser
explicado utilizando o mapeamento da figura 4.23, onde nota-se a maior presenca
de contornos de baixo angulo dentro da ferrita, devido ao maior nimero de sistemas

de deslizamentos.

Figura 4.23: Mapeamento de EBSD com band contrast da amostra TADNZ2. Preto - contornos de
gréo, Vermelho - interface ferrita/austenita, Branco - contornos de baixo angulo.

S
. S ; Sk
N - 100 m; BC+GB; Step=0.65 pm; Grid711x711

Fonte: O autor.

Como ja mencionado, a amostra TNDN2 também n&o apresentou a fase
martensita €. A figura 4.24 mostra o mapeamento de distribuicdo de fases, onde a

proporcao ficou 41,7% de austenita, 57,6% de ferrita e 0,7% sem solucéo.
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Figura 4.24: Mapeamento de distribuicdo de fases via EBSD para a amostra TNDN2 (Azul -
austenita, Vermelho - Ferrita, Branco - sem indexacéo).

rr - ¥

I - 100 Hm; Phases; Step=0.61 um; Grid683x683

Fonte: O autor.

Na figura 4.25 se pode ver o mapeamento de orientagcado da amostra TNDN2,
onde nota-se uma rotacdo um pouco maior dos graos, em comparacao com TADNZ2,
a fim de acomodar as deformacdes impostas, como mostram os gradientes de

coloragéo.
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Figura 4.25: Mapeamento EBSD da amostra TNDN2 revelando a orientagdo cristalografica dos
grdos (A - regido completa, B - austenita, C - ferrita, D - tridngulo unitario de referéncia de
cores).

Fonte: O autor.
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Também para avaliar essa diferenca de orientacdo e movimentacdo dos
graos austeniticos e ferriticos, o mapeamento da figura 4.26 mostra a presenca de
contornos de baixo angulo dentro da fase ferritica, devido aos seus sistemas de

deslizamentos e da sua maior EDE.

Figura 4.26: Mapeamento de EBSD com band contrast da amostra TNDNZ2. Preto - contornos de
gréo, Vermelho - interface ferrita/austenita, Branco - contornos de baixo angulo.
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Fonte: O autor.

Durante a deformacdo plastica de acos inoxidaveis duplex, a formacao de
martensita € é favoravel quando tém-se baixa energia de falha de empilhamento e
baixos niveis de deformacéo [63, 90]. Como para maiores indices de deformacéo a
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fase martensita € ja tém sua transformacao para martensita a' realizada, fez-se
apenas o mapeamento da amostra TNDN3. A figura 4.27 revela a distribuicdo de
fases da amostra, onde a proporcao de fases ficou em 62,8% de austenita, 36,6%

de ferrita e 0,6% sem solugéao.

Figura 4.27: Mapeamento de distribuicdo de fases via EBSD para a amostra TNDN2 (Azul -
austenita, Vermelho - Ferrita, Branco - sem indexacao).

T

I - O v Phases Step=0.2 pm; Grid520x520

Fonte: O autor.

O mapeamento da figura 4.28 mostra que os graos também sofreram um
indice de rotacdo para a amostra deformada em temperatura de nitrogénio liquido
préximo de 30%, com isso é possivel dizer que o0 processo de compressao provocou
um aumento do numero de defeitos, rotagdo do reticulado cristalino e consumo de

martensita €.
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Figura 4.28: Mapeamento EBSD da amostra TNDN3 revelando a orientacdo cristalografica dos
grdos (A - regido completa, B - austenita, C - ferrita, D - tridngulo unitario de referéncia de
cores).

w
35

: e
I - 20 um; Ferrite; Step=0.2 um; Grid520x520

Fonte: O autor.

Com auxilio destas analises de EBSD, juntamente com os perfis de difracdo
de raios X, pode-se dizer que a martensita € ocorreu apenas em baixos niveis de

deformacé&o por compressao, tanto na temperatura ambiente quanto na temperatura



82

de nitrogénio liquido (4,8% e 4,6%, respectivamente), porém nesta segunda
temperatura a proporcao de fases da martensita foi maior em relacéo a temperatura
ambiente. Percebe-se também a evolucdo microestrutural por meio do surgimento
de defeitos cristalinos e como o0s grédos se comportam durante a deformacéo, onde
gréos ferriticos tendem a se movimentar mais devido aos sistemas de deslizamento,
juntamente com a maior energia de falha de empilhamento, estarem presentes em

maiores quantidades.

4.2.5 Medidas de dureza por microimpresséao Vickers

Por fim, as figuras 4.29 e 4.30 mostram o comportamento do material
durante analises de dureza por microimpresséao Vickers, que através das médias das

medidas de cada fase desenvolveu-se os graficos com seus desvios.

Figura 4.29: Curva com as médias das medidas de dureza por microimpressédo Vickers em
cada fase das amostras TADN1, TADN2 e TADN3, comparando com a inicial.

Durezas Médias - TADN
500
450 +
400 T
s I
=S T
s 350 T
g
3 300 % 3 3 $
250 4
200
150
Inicial TADN1 TADN2 TADN3
¢ Dureza Média Ferrita (HV) 261,5 295,8 298,1 304,5
M Dureza Média Austenita (HV) 303,8 340,1 383,6 425,9

Fonte: O autor.
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Figura 4.30: Curva com as médias das medidas de dureza por microimpressédo Vickers em
cada fase das amostras TNDN1, TNDN2 e TNDN3, comparando com a inicial.

Durezas Médias - TNDN
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300
250 +
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Inicial TNDN1 TNDN2 TNDN3
# Dureza Média Ferrita (HV) 261,5 303,9 316,7 336,4
M Dureza Média Austenita (HV) 303,8 338,3 416,6 488,9

Fonte: O autor.

Na mostra inicial a austenita apresenta valor médio de dureza superior ao
valor média da ferrita, isso pode ser explicado devido ao fato que o material nédo
passou pelo tratamento de solubilizacdo, ou seja, apresenta certo histérico de
processamento. De maneira geral, as amostras tiveram um aumento de dureza de
acordo com o a elevacado dos niveis de deformacédo por compresséo e diminuigdo da
temperatura de ensaio. Nota-se que as amostras TADN1 e TNDN1 apresentaram
valores muito préoximos, tanto na fase ferritica como na austenitica. Ja para as
amostras TADN2 e TNDN2 percebe-se que a temperatura de nitrogénio liquido tém
uma maior influéncia nas medidas de dureza, onde a amostra TNDN2 apresenta
valores superiores que TADNZ2. Para maiores niveis de deformacdo tém-se que a
amostra TNDN3 apresenta valores superiores que TADN3 na fase ferritica (cerca de
10%) e austenitica (cerca de 15%). E possivel considerar que a fase ferritica sofre
aumento de dureza principalmente na temperatura de nitrogénio liquido, vendo baixa
variacdo durante ensaio de temperatura ambiente. J& na fase austenitica percebe-se
variacdo tanto em temperatura ambiente quanto em nitrogénio liquido, lembrando
gue a amostra TNDNS3 atingiu cerca de 30% de compresséao, ja a amostra TADN3

cerca de 45% de deformagé&o devido a carga limite do equipamento utilizado.
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Mesmo utilizando uma carga baixa (10 gf) para as medidas de dureza por
microimpressdo, € muito dificil analisar valores obtidos em contornos de gréo e
interfaces, onde a martensita € apareceu durante as analises das amostras TADN1 e
TNDN1. Com isso, microimpressdes nestas regides foram descartadas, utilizando
apenas as microimpressdes nas regides de fases conhecidas (austenita e ferrita),

por isso a utilizacdo de uma malha de 6x6 (36 medidas) em cada amostra.
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5 CONSIDERACOES FINAIS

Com base nos resultados e discussdes apresentados, foi possivel estudar a
evolugcdo da microestrutura associada aos fendmenos ligados a formacdo da
martensita induzida por deformacdo na austenita nesse aco inoxidavel superduplex
da classe ASTM 2507 estudado.

Nesse aco inoxidavel superduplex ASTM 2507 a microestrutura € composta
por 54,7% de austenita e 45,2% de ferrita, além de 0,1% sem solucéo, de acordo
com o EBSD da amostra inicial. Além disso, notou-se que na fase ferritica ocorre a
presenca de contornos de baixo angulo. O tamanho médio de gréo da ferrita foi de
14,8 um, enquanto na austenita esse valor foi de 9,2 um. Os mapeamentos
realizados pela técnica de EDS mostraram que molibdénio e niquel segregam mais
intensamente para as fases ferrita e austenita, respectivamente.

Com auxilio da técnica de DRX e EBSD verificou-se a presenca de
martensita € em baixos niveis de deformagao (aproximadamente 5%), tanto na
TADN1 quanto na TNDN1, ou seja, no inicio da deformacdo do aco inoxidavel
superduplex ASTM 2507 tém-se a formagdo de martensita €. Em relacdo as
quantidades de martensita € nas amostras, obteve-se 6,3% para TADN1 e 7,8%
para TNDN1, de acordo com o DRX. Com a utilizagdo do EBSD os valores obtidos
foram 1,82% de martensita € na amostra TADN1 e 3,17% na amostra TNDN1,
levando em conta a regido analisada. Embora a quantificacdo pelas técnicas nao
tenham gerado os mesmos resultados, em ambas foi possivel detectar a presenca
de martensita € no aco ASTM 2507 deformado por compresséao.

Notou-se que em baixos niveis de deformacdo a martensita épsilon foi
detectada em ambas as condi¢cdes de temperatura: ambiente e criogénica. Para
maiores niveis de deformacdo a martensita épsilon deixou de ser detectada e a
decomposicdo da austenita foi associada a formagao da martensita a', em ambas as
condi¢cOes de temperatura.

Foi verificado que para baixos niveis de deformacdo, houve uma maior
fracdo de martensita épsilon no aco ASTM 2507 deformado a temperatura
criogénica em comparagdo com a deformacéo a temperatura ambiente. Da mesma
forma, para maiores niveis de deformacgéo foi verificada uma maior quantidade de
martensita o' no aco ASTM 2507 deformado a temperatura criogénica em

comparacao com a deformacao a temperatura ambiente.
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