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RESUMO

No presente trabalho foram estudados os fenémenos de encruamento e,
principalmente, a formacgéo e reversdo da martensita alfa-linha (o’, cibica de corpo
centrado, CCC, ferromagnética) induzida por deformacdo em um aco inoxidavel
duplex UNS S31803 e um super duplex UNS S32520. Inicialmente, as
microestruturas dos dois materiais na condicdo solubilizada foram caracterizadas
com auxilio de varias técnicas complementares de analise microestrutural. Foram
determinadas fracdo volumétrica, estrutura cristalina, composi¢cdo quimica, tamanho
e morfologia das duas fases (ferrita e austenita). Posteriormente, os dois agos foram
deformados por dois métodos: a laminacéo a frio, dividida em varios estagios, com
menores graus de deformacgéo e a limagem, sendo que o cavaco limado resultante
apresenta altos graus de deformacdo. Algumas amostras deformadas foram
recozidas.

Os fenbmenos de encruamento, formacédo e reversdo de martensita induzida por
deformacdo na austenita, recuperacao, recristalizacdo da austenita e da ferrita no
cavaco limado limado foram estudados predominantemente por difratometria de
raios X e usando o método de Rietveld. A difratometria de raios X também foi
utilizada para determinacdo das microdeformacbes residuais e tamanhos de
cristalito (subgréo), calculadas a partir do alargamento dos picos de difracdo
causado pelas deformacdes. Desta forma, puderam-se comparar 0s niveis de
deformacédo da laminacdo e limagem. Qualitativamente, a formacéo e reversdo da
martensita induzida por deformacdo também foi estudada por meio de medidas
magnéticas utilizando-se dados de saturacdo magnética das curvas de histerese
obtidas com o auxilio de um magnetdmetro de amostra vibrante. Observou-se que
para 0 aco inoxidavel duaplex, tanto a laminacdo quanto a limagem causaram a
formacdo de martensita induzida por deformacédo e para o aco inoxidavel super
duplex, apenas a limagem promoveu essa transformacdo. Em comparacdo com o
aco duplex, o aco super duplex apresentou maior resisténcia a formacdo de
martensita induzida por deformacdo, pois apresenta uma austenita mais rica em
nitrogénio e uma maior propensdo a formacéo de fase sigma durante o recozimento,
pois apresenta uma ferrita mais rica em cromo e nitrogénio.

Palavras-chaves: Aco inoxidavel duplex e super duplex. Encruamento. Martensita

induzida por deformacéo. Recuperacgao. Recristalizacao.
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ABSTRACT

In the present work the phenomena of strain hardening, formation and reversion of
the strain induced alpha-prime martensite (o', body centered cubic, BCC,
Ferromagnetic) in an UNS S31803 duplex and UNS S32520 super duplex stainless
steels have been studied. Firstly, the microstructures of both materials in the solution
annealed condition were characterized with the aid of several microstructural
analysis complementary techniques. The volume fraction, crystalline structure,
chemical composition, size and morphology of the two phases (ferrite and austenite)
have been determined. Further, both steels were deformed by two methods: cold
rolling, divided into several stages, with lower strain levels than filing, which the chips
resulting had higher strain levels. The phenomena of strain hardening, formation and
reversion of strain induced martensite in the austenite phase, recovery and
recrystallization of austenite and ferrite phases have been studied, mainly using X-
ray diffraction and the Rietveld method. X-ray diffraction was also used to determine
the residual microstrain and crystallite size (sub grain), calculated from the diffraction
peak broadening caused by straining. Thus, the levels of cold rolling and filing strains
could be compared. Qualitatively, the formation and reversion of strain induced
martensite was also studied by magnetic measurements using data from magnetic
saturation of hysteresis curves obtained with the aid of a vibrating sample
magnetometer. It has been observed that for the duplex stainless steel, both filing as
well as cold rolling promoted strain induced martensite. On the other hand, for the
super duplex stainless steel, just filing promoted this transformation. In the comparing
with duplex, the super duplex stainless steel austenite is more stable that is why is
richer in nitrogen, so, the strain induced martensite formation is more difficult. The
easier sigma phase precipitation during annealing as well in the super duplex
stainless steel is due higher levels of chrome and molybdenum than the duplex

stainless steel.

Key words: Duplex and super duplex stainless steel. Strain hardening. Strain

induced martensite. Recovery. Recrystallization.
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1. INTRODUCAO

Em uma recente pesquisa realizada no ambito desta tese no més de marco
de 2012, em dois importantes sitios de busca de trabalhos académicos que sdo o
scopus e web of science, constatou-se que pesquisando por topicos com 0s termos
duplex stainless steels e strain induced martensite (termos em inglés para acos
inoxidaveis duplex e martensita induzida por deformacéo, respectivamente), existem
perto de apenas 40 trabalhos catalogados com a combinacdo destes temas [1 — 39].
Além disto, parte destes trabalhos, apesar de muito interessantes, ndo sao
rigorosamente pertinentes ao tema, pois tratam de trabalhos sobre acos
austeniticos, ferriticos ou ainda de agos dual-phase e, o termo ago inoxidavel duplex,
aparece como comparacao e néo efetivamente como foco da pesquisa.

Os trabalhos voltados a formacéo de martensita induzida por deformacédo na
austenita dos acos inoxidaveis duplex relatam que, essa transformacéo de fase pode
ser induzida pelos mais diversos tipos de deformacéao, tais como em fadiga de baixo
ciclo, laminacéo a frio e tracdo. Os efeitos da variagcdo de composi¢cao quimica tais
como teores manganés e de nitrogénio, a energia de defeito de empilhamento da
austenita e também a presenca de hidrogénio como elemento facilitador de
propagacdo de trincas (no caso de fragilizacdo por hidrogénio), sao variaveis
estudadas relacionadas a transformacdo da austenita em martensita induzida por
deformacéo.

O efeito TRIP (termo em inglés de Transformation Induced Plasticity), que é
plasticidade induzida por transformacdo de fase, tem sido objeto de estudos por
promover um aumento de resisténcia mecanica sem perder a capacidade de
conformacao, mais amplamente explorados em outros acos que nao os duplex [40 —
42]. Por este motivo, pode haver um grande interesse tecnoldgico relacionado ao
efeito TRIP na austenita presente na microestrutura duplex, que consequentemente,
pode ser transformada em martensita durante a deformacéo plastica, promovendo
um aumento na resisténcia mecanica e na ductilidade nos acos inoxidaveis daplex.
De fato, ha recentes relatos [35, 36] de investigacdo sobre o efeito TRIP nos acos
inoxidaveis duplex.

Tendo em vista a martensita induzida por deformacdo em acos inoxidaveis

duplex e sua potencial importancia tecnolégica, nota-se que os trabalhos, embora
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interessantes, sdo pouco numerosos. Ha uma lacuna de conhecimento e uma
grande oportunidade de exploracao pode ser vislumbrada dentro deste tema, isto
porque as publicacdes sobre transformag¢do martensitica induzida por deformacao,
praticamente ndo abordam a austenita dos acos duplex.

Os acos inoxidaveis duplex tém sido crescentemente utilizados em varios
segmentos industriais, tais como inddstrias quimica, petroquimica, nuclear e de
papel [43 — 45]. Dentre as varias dezenas de composi¢cfes de acos inoxidaveis
duplex disponiveis no mercado, o aco mais utilizado é o UNS S31803 (22Cr-5,5Ni-
3Mo0-0,15N), também conhecido como DIN 1.4462 (Werkstoff-Nummer), UR 45N ou
ainda Avesta 2205 [46]. Este aco é usado predominante na condi¢do trabalhada,
embora também possa ser utilizado em produtos fundidos. No caso de materiais
trabalhados, acos inoxidaveis duplex sofrem durante o seu processamento pelo
menos uma vez os fendmenos de encruamento (deformacéo plastica), recuperacao
e recristalizagéo.

Um fator limitador do uso dos acos inoxidaveis duplex esta relacionado as
transformacbes de fases que esta classe de acos esta sujeita numa faixa de
temperatura que varia de 300 até 1300 °C. Sdo conhecidas ao menos 12
significativas transformacfes e a maioria delas prejudicam as propriedades
mecanicas e/ou de resisténcia a corrosdo do material [39].

A primeira descricdo detalhada de um aco inoxidavel do sistema Fe-Cr-Ni
apresentando microestrutura duplex constituida de ferrita e de austenita, mais tarde
denominados acos inoxidaveis duplex, ocorreu em 1927 [47]. O interesse por esses
acos passou a ser importante, proximo aos anos 70, devido as melhorias nos
processos de fabricacdo. Os acos inoxidaveis duplex apresentam limite de
escoamento aproximadamente duas vezes maior que 0s acos inoxidaveis ferriticos e
austeniticos mais comuns, além de alta resisténcia a corrosdo em ambientes
agressivos [1 — 3, 48].

As duas fases presentes na microestrutura dos acos inoxidaveis duplex
apresentam caracteristicas e comportamentos muito diferentes entre si durante a
deformacéo plastica. A ferrita apresenta numerosos sistemas de deslizamento, alta
energia de defeito de empilhamento, ndo é susceptivel a transformacdes de fases
induzidas por deformacgéo e sofre menor encruamento. A austenita tem um ndamero
bem menor de sistemas de deslizamento, baixa energia de defeito de empilhamento,

€ susceptivel & formacdo de fases induzidas por deformacdo e sofre maior



21

endurecimento por deformagao ou encruamento [1 — 3].

Durante a deformacao plastica ocorre intensa multiplicacéo de discordancias
nas duas fases. Como a mobilidade das discordancias € menor na austenita, devida
a menor energia de defeito de empilhamento e ao menor nimero de sistemas de
deslizamento na estrutura cubica de face centrada, para se obter deformacfes
plasticas compativeis nas duas fases, a densidade de discordancias na austenita
deve ser maior. Além disto, ocorrem na austenita maclacdo mecénica e a formacéo
de martensitas induzidas por deformacédo [49 — 53]. O tipo e a quantidade de
martensita formada dependem principalmente da composicao quimica da austenita,
do grau, da temperatura, da velocidade e do modo ou processo de deformacéo [8 —
11].

Durante o recozimento de acos inoxidaveis duplex deformados a frio
ocorrem varios fendbmenos na ferrita e na austenita. A ferrita sofre recuperacao e
recristalizacdo em temperaturas mais baixas que a austenita, pois a difusdo na
ferrita € muito mais alta [54, 55]. Por exemplo, o coeficiente de difuséo do ferro a 800
°C, na austenita é cerca de 10 **cm?/s, enquanto na ferrita é de 10™*? cm?/s, ou seja,
na ferrita € 2 ordens de grandeza mais alta [55]. A austenita também sofre
recuperacdo (menos acentuada que a ferrita) e recristalizacdo, porém em
temperaturas mais altas que a ferrita, além da reversdo para austenita das
martensitas formadas [12, 13, 56]. A reversdo da martensita ocorre abaixo da
temperatura de recristalizacao da austenita [10, 11, 57].

A deformacdo plastica de sistemas bifasicos ndo esta completamente
entendida e ainda oferece oportunidades interessantes de pesquisa, especialmente
no caso dos acos inoxidaveis duplex, em que as duas fases (ferrita e austenita)
apresentam caracteristicas muito diferentes entre si. Ao interesse cientifico, deve-se
adicionar a relevancia tecnoldgica, pois a conformacéo a frio e a morno desta classe
de acos também oferece oportunidades de aperfeicoamento e aplicacbes. A
transformacdo martensitica induzida por deformacdo plastica ja foi amplamente
estudada na austenita dos acos inoxidaveis austeniticos. Porém, € relativamente
menos estudada nos acos duplex, havendo um grande interesse académico e
tecnolégico nessa investigacdo. O objetivo geral desta tese € contribuir para o
entendimento da deformacéo plastica de sistemas bifasicos, especialmente dos acos
inoxidaveis duplex. O objetivo especifico deste trabalho é estudar a transformacéo

parcial da austenita em martensita induzida por deformagéo plastica em dois agos
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inoxidaveis duplex de tipos diferentes, verificando a influéncia da energia de defeito
de empilhamento, do teor de nitrogénio na estabilidade da austenita, modo de
deformacéo (laminacéao e limagem) e graus de deformacao nesta transformacéo de

fase.
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2. REVISAO DA LITERATURA

Os acos inoxidaveis sdo ligas ferrosas que apresentam na sua composi¢ao
guimica pelo menos 12 % de cromo. De fato estes acos ndo sdo completamente
inoxidaveis e sim resistentes a corrosao.

Estudos na Alemanha e Inglaterra em meados de 1910 mostravam a
resisténcia a corrosdo em meios acidos, atribuidas ao aumento do teor de cromo,
em ligas a base de ferro, e ainda, o efeito nocivo que o elemento carbono acarretava
nessa propriedade. O aumento da resisténcia a corrosao mostrava-se significativo a
partir de 12 % de cromo e foi associado a teoria da passivacdo. Uma das
explicacbes sobre a natureza do filme passivador, sugere que a superficie do metal
reage com um agente oxidante (normalmente o oxigénio), formando um fino filme
superficial rico em cromo, aderente na superficie do aco e invisivel a olho nu. Esse
filme n&o é inerte nem estatico e, uma vez formado, é de dissolucao lenta e continua
em pontos discretos, porém com reparo imediato do filme. O filme funciona como
uma barreira entre o metal e o meio, dificultando a corrosédo do metal base [44, 58 —
60]. Outra explicacdo sobre o filme passivador, que confronta com a primeira, ha
guase dois séculos, sugere que a pelicula ou camada € adsorvida quimicamente,
normalmente de oxigénio ou ions passivadores, diminuindo a velocidade de reacéo
de corroséao [59].

Uma classificacdo bem comum divide os acos inoxidaveis quanto a sua
microestrutura em cinco tipos:

1. Ferriticos;

2. Austeniticos;

3. Martensiticos;

4. Endureciveis por precipitacao;
5. Ferriticos-austeniticos (duplex).

Neste trabalho, serdo abordados alguns conceitos de metalurgia fisica
aplicaveis aos acos inoxidaveis duplex. Estes conceitos estdo divididos em
descricdo da microestrutura, mecanismos de deformacdo plastica, definicbes de
recuperacdo e recristalizacdo, crescimento de grdo, textura e principais fases

presentes. A fase sigma tera uma atengdo especial, pois devido sua rapida cinética
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e ampla faixa de precipitagdo, bem como 0s prejuizos ocasionados as propriedades,

tornam-na, possivelmente, a mais importante das precipitagoes.

2.1  Acos inoxidaveis duplex

Os acos inoxidaveis duplex apresentam microestrutura com duas fases em
fracGes volumétricas comparaveis e distribuicdo tal que as quantidades de contornos
de grédo ferrita/ferrita e austenita/austenita seja comparavel a quantidade de
interfaces ferrita/austenita. A microestrutura pode ser classificada como duplex com
o auxilio de parametros de estereologia quantitativa (metalografia quantitativa),
descritas matematicamente conforme a abordagem de E. Hornbogen, 1980 apud
Rios e Padilha [61]. Para a utilizacdo das grandezas determinadas por metalografia
guantitativa, sdo necessarias as definicdbes de alguns conceitos que podem ser
expressos como parametro duplex A (equacdo 2.1), parametro de dispersao ©
(equacéo 2.2), contiguidade C, (equagéo 2.3) e C, (equacao 2.4) e razdo entre elas
(equacéo 2.5) [61].

sy’ Equacéo 2.1
4= i
A Equacdo 2.2
6= 5w
Ca s Equacao 2.3
2859 +s,Y
C  ogm Equacgao 2.4
Vs s
Co Equacéo 2.5
C
14

A medida S, representa a area superficial por unidade de volume da amostra
teste. O parametro duplex A representa a razéo entre quantidade de contornos entre
graos da fase austenita (y) pela quantidade de contornos entre graos da fase ferrita
(a). Ja o parametro de dispersao & representa a razdo entre quantidades de

interfaces ferrita/austenita pela quantidade de contornos ferrita/ferrita (onde a ferrita
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€ a fase matriz). A contiguidade representa o grau de adjacéncia ou continuidade de
cada fase [61].

A tabela 2.1 apresenta os valores de tais parametros para a microestrutura
duplex ideal.

Tabela 2.1 — Valores dos parametros para uma microestrutura duplex ideal [61].

Parametro Valor
Fracao volumétrica V,(a) = V,(y) =0,5
Parametro duplex A=1
Parametro de dispersao 0=2
Razéo de contiguidades Cq/Cy=1

Resumidamente, cada uma das fases tem fracdo volumétrica de
aproximadamente 50%, sendo que uma é cubica de face centrada (CFC), chamada
de austenita, e a outra € cubica de corpo centrado chamada de ferrita (CCC). A
estrutura duplex é conseguida com o balancgo entre elementos quimicos alfagénicos,
gue estabilizam a ferrita (alfa-a), com elementos quimicos gamagénicos, que
estabilizam a austenita (gama-y). Este balanco, por sua vez, pode ser calculado por
meio dos conceitos de cromo equivalente e niquel equivalente, que sera abordado
em breve, no capitulo 2.7.

O processamento comum utilizado na producao industrial desses materiais é
a laminacdo a quente, o que propicia obter-se uma microestrutura com lamelas
alternadas entre ferrita e austenita, pois a energia interfacial austenita/ferrita € menor
gue a energia dos contornos ferrita/ferrita ou austenita/austenita. Além disto, esse
processamento promove ainda a formacao de graos alongados tridimensionalmente.
Essas informacdes podem ser observadas na figura 2.1 [62] que é uma
representacao tridimensional dessa classe de a¢os, que passou pelo processamento

de laminacao a quente.
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= RD

Figura 2.1 - |llustracdo de wuma microestrutura duplex laminada a quente, preparada
metalograficamente e atacada com reagente de Beraha. RD é a direcdo de laminacdo e TD direcdo
transversal a laminacdo. Regido escura representa os grdos de ferrita enquanto as areas claras
representam os graos de austenita [62].

Pela presenca da ferrita e austenita na microestrutura dos acos inoxidaveis
duplex, ha de se esperar uma combinacao de propriedades, e de fato ha. Entretanto,
nao obedece a uma simples regra de proporcionalidade de mistura. Por exemplo, a
grande quantidade de interfaces ferrita/austenita leva esse tipo de aco ter o limite de
escoamento praticamente igual ao dobro dos ferriticos ou austeniticos mais comuns.
Outro exemplo, é que a alta quantidade de cromo dessas ligas € responsavel pelo
excelente comportamento de resisténcia a corrosao.

Um caso particular dos acos de estrutura duplex sdo os denominados
superduplex. A austenita dos superduplex tem caracteristicas fisico-quimicas
semelhantes a austenita dos acos inoxidaveis superausteniticos, enquanto a ferrita
dos mesmos tem caracteristicas fisico-quimicas similares a ferrita dos
superferriticos. Os superduplex compreendem os acos com quantidades de cromo,
molibdénio e nitrogénio maiores que a dos duplex mais comuns, o que resulta em
indices de resisténcia pitting equivalente (PRE) > 40, tornando seu uso bastante
satisfatorio em ambientes agressivos. Esse indice PRE (termo em inglés de pitting
resistence equivalent) é uma medida empirica de resisténcia a corrosdo por pitting

baseada na composi¢cao quimica dos acos conforme a equacéo 2.6.
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PRE = % peso Cr + 3,3 * % peso Mo + 16 * % peso N Equacéo 2.6

Devida a combinacdo de resisténcia mecanica e resisténcia quimica, as
aplicacbes dos acos de estrutura duaplex sdo as mais variadas. Como exemplo,
valvulas e tubos que entram em contato com agua do mar [63, 64], cotovelos de
tubulacdo [65] e resfriadores de compressores [66] em refinarias de petréleo,
estruturas de reatores de peréxido [67] na indUstria quimica, estruturas de tanques
de armazenamento [68] e digestores [69] na indUstria de papel e celulose, estrutura
de tanques de transporte de produtos quimicos [70], estruturas de pontes de

transporte [71], entre outros.

2.2 Mecanismos de deformacdao plastica

Com o surgimento do conceito de discordancia e com o subsequente
detalhamento da teoria de discordancias, pode-se entender a maior facilidade de
deformar o material real quando comparado com os valores calculados para um
cristal perfeito, ja que, as discordancias tém efeito facilitador da deformacéo [72].

Todos os materiais reais tém constituintes microestruturais, como fases e
inclusdes, juntamente com os defeitos cristalinos. A deformacdo plastica € um
processo de introducéo de mais defeitos cristalinos no material, principalmente pela
multiplicacdo de discordancias. Isto ocorre pelo deslizamento de planos
preferenciais durante a aplicacdo de tensbes suficientemente elevadas. A
guantidade desses defeitos pode ser aumentada em até cem mil vezes, num
material, imediatamente apds a deformacao plastica.

Como supracitado, no processo de deformacéo plastica ha um significativo
aumento na quantidade de defeitos cristalinos introduzidos no material,
especialmente, pelo aumento da densidade de discordancias. A forma de
distribuicdo das discordancias dentro de um gréao, por sua vez, esta intimamente
ligada a estrutura cristalina e a energia de defeito de empilhamento do material. Os
materiais com estrutura cubica de face centrada e de baixa energia de defeito de
empilhamento, como por exemplo, a fase austenitica de um aco, tém distribuicédo
homogénea das discordancias, enquanto materiais de alta energia de defeito de
empilhamento, como é o caso da fase ferritica de um aco, que é cubica de corpo

centrado, tém distribuicdo heterogénea das discordancias, formando um arranjo
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celular. Estes tipos de distribuicdo podem ser observados no esquema representado
na figura 2.2 [73]:

Figura 2.2 — Representacdo esquematica da distribuicdo de discordancias em gréos encruados — A)
arranjo plano de discordancias homogeneamente distribuidas, como num gréo austenitico; B) arranjo
celular de discordancias, como num grao ferritico [73].

Varios processos de conformacdo sdo responsaveis pelas deformacfes
plasticas dos materiais. Dentre eles, citam-se 0s processos de producéo de cavaco,
por limagem ou moagem de alta energia, ou ainda, pelos processos convencionais
de conformacdo mecanica, tais como laminacdo a frio e a quente, forjamento a
guente e a frio, trefilagcdo a frio e a morno, extrusao a quente, e estampagem, entre
outros.

A formacdo da martensita € uma forma de transformacdo envolvendo
deformacéo da estrutura cubica de face centrada, resultando em uma estrutura de
cubica de corpo centrado. Existem na literatura mecanismos que explicam a
formacdo da martensita e que serdo brevemente abordados na sequéncia. Estes
mecanismos referem-se a martensita produzida na austenita por severas taxas de

resfriamento e a martensita induzida por deformacao.

2.2.1 Martensita induzida por resfriamento rapido

Quando a deformacé&o ocorre abaixo de uma temperatura limite, associada a
composicdo quimica do aco, o processo difusional na austenita metaestavel é
dificultado e a variacdo de energia livre do sistema favorece um novo tipo de

transformacgao. Neste tipo de transformagéo, promovido por uma elevada taxa de
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cisalhamento na rede cristalina, a nucleacdo e o crescimento acontecem numa
velocidade proxima a do som no interior da austenita metaestavel. A esta
transformacdo descrita da-se o nome de transformacdo martensitica. O nome foi
dado em homenagem ao seu descobridor, o cientista alem&o Adolf von Martens
(1850 — 1914), que originalmente estudou a decomposi¢do da austenita metaestavel
do sistema Fe — C [74].

A transformacdo martensitica € uma reagéo no estado sdlido, ndo difusional
que ocorre de maneira “militar”, ou seja, por meio de movimentos coordenados e
cooperativos onde os &tomos se movem em distancias menores que o parametro de
rede, resultando numa 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.

O mecanismo que descreve a transformacdo martensitica pode ser
entendido como uma combinacdo da deformacdo de Bain com uma rotacdo do
corpo rigido onde existe ao menos uma linha de deformacéao invariante. Inicialmente,
Bain mostrou a existéncia de uma célula unitaria tetragonal no interior de duas
células adjacentes de austenita (cubica de face centrada). A deformacdo que
converte uma estrutura cubica de face centrada em uma estrutura cubica de corpo
centrado ou tetragonal de corpo centrado é chamada de deformacédo de Bain, como

esquematizado na figura 2.3 [75].
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Figura 2.3 — Em (@), célula unitaria convencional da austenita, cubica de face centrada com vetor de
base a;, a, e az. Em (b), relacdo entre a célula cubica de face centrada com a tetragonal de face
centrada by, b, e bs da austenita. Em (c) célula unitaria tetragonal de corpo centrado da austenita
sofrendo deformacado de Bain no seu parametro para clbica de corpo centrado da martensita (d) [75].

A célula unitaria pode ser convertida pela deformacdo de Bain, contraindo
cerca de 20 % ao longo da diregao [001] y e expandindo cerca de 12 % ao longo das
diregbes [110] v e [1 10] y. Para isso, ndo necessita do processo de difuséo e o
atomo pode se mover a uma distancia menor que a interatdmica. Resumindo, o que
Bain prop6s foi um cisalhamento simples, onde a célula achata-se num eixo
expandindo-se nos outros dois. Porém, somente a deformacdo de Bain ndo é
suficiente para que a interface de martensita seja moével. E necessario combinar
essa deformacdo de Bain (B) com uma rotacdo do corpo rigido (R) onde ha
deformacédo homogénea com uma linha invariante macroscopicamente invisivel, mas
microscopicamente possivel onde tanto a forma (P1) quanto a estrutura (P2) estejam
corretas, ou seja, R.B = P1.P2 (vide figura 2.4). Este parametro invariante acontece
por maclacdo ou por deslizamento, resultando em martensita, cheia de degraus
lembrando varias camadas sobrepostas, causada pela presenca de n discordancias

como ilustrado na figura 2.4 [75].
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Figura 2.4 — Aspectos fenomenolégicos teéricos da cristalografia da martensita. (a) representa o
cristal de austenita (c), (d) e (e) tém estrutura cubica de corpo centrado. (b) tem uma estrutura
intermediaria entre cubica de corpo centrado (ou tetragonal de corpo centrado). (c) tem estrutura
cubica de corpo centrado, mas a forma é inconsistente. Aplicando-se uma linha de deformacao
invariante (por maclacdo ou deslizamento) € capaz de corrigir os equivocos, resultando na forma e
estrutura correta [75].

Um conceito bem estabelecido pela literatura € que a martensita nos acos
inoxidaveis austeniticos também pode ser formada pelo choque térmico causado
durante o resfriamento rapido a partir de altas temperaturas. Recentemente,
evidéncias apontam que ao contrario dos acos austeniticos, nos acos inoxidaveis
duplex a austenita é mais estavel e ndo existe a formacédo de martensitas induzidas
por resfriamento rapido. Os motivos que respondem por esse impedimento mesmo
com resfriamento em temperatura criogénica de 4 K sao [76]:

1. A presenca de um campo magnético associado a ferrita;
2. A presenca da ferrita restringe a mudanca de volume que acompanha

a transformacéo de austenita em martensita.
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2.2.2 Martensitainduzida por deformacéao

A literatura publicada nas ultimas décadas sobre a ocorréncia de martensita
induzida por deformacao nos acos inoxidaveis duplex ndo € muito extensa [1 — 39] e
lacunas de conhecimento ainda persistem (conforme citado anteriormente, 0s
estudos desta transformacdo se restringem praticamente aos agos austeniticos).
Nos acos inoxidaveis austeniticos diz-se que a susceptibilidade a formacédo de
martensita induzida por deformacéo esta associada com a diminui¢do da energia de
defeito de empilhamento [50, 52]. Entretanto, a austenita dos acos inoxidaveis
duplex, em geral, tem menor energia de defeito de empilhamento que a dos acos
austeniticos devido a composicéo quimica. Apesar disso, evidéncias mostram que a
austenita do aco inoxidavel duplex UNS S31803 é menos metaestavel que a do ago
inoxidavel austenitico AISI 304L, consequentemente, para um mesmo nivel de
deformacédo o resultado € a formacdo de uma menor quantidade de martensita
induzida por deformacdo nos duplex [57]. Além disso, na austenita dos acos
inoxidaveis austeniticos é possivel a formacdo de uma estrutura martensitica
intermediaria do tipo hexagonal compacta, chamada martensita épsilon (€). J& no
caso da austenita dos duplex, evidéncias experimentais apontam apenas a formacéao
de martensita de estrutura do tipo cubica de corpo centrado, chamada de martensita
alfa linha (a’). Embora a martensita induzida por deformacdo nos acos inoxidaveis
duplex seja de dificil obtencdo de imagem, por ser extremamente fina, ela ja foi
observada por microscopia eletrénica de transmisséo, tendo a forma de finas ripas,
como mostrado na figura 2.5 [21]. Vale lembrar que este caso citado € uma ocasiao
especial, pois houve fragilizacdo por hidrogénio, que é mais uma variavel que

propicia a transformacéo martensitica induzida por deformacéao [21].
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Figura 2.5 — Imagem de microscopia eletrbnica de transmisséo, ilustrando ripas de martensita
induzida por deformacdo na austenita do aco inoxidavel duplex UNS S31803 [21].

2.2.3 Areversao da martensita para austenita

O processo de reversao da martensita € um fendbmeno bem menos estudado
guando comparado com a sua formacao [77]. Trabalhos na literatura apontam que a
reversdo da martensita ocorre em temperaturas bem abaixo da temperatura de
recristalizacdo da austenita, embora, para a reversdao completa da martensita essa
temperatura possa sobrepor-se com a de recristalizacdo. Mesmo assim, neste caso,
a cinética de reversdo é muito mais rapida e em apenas 5 minutos a 750 °C, por
exemplo, um aco inoxidavel austenitico pode ter toda a martensita alfa linha
revertida para austenita [77].

Um importante trabalho de cunho tedrico sobre mecanismo de
transformacdo martensitica, sugere que essa reversdo ocorre por duplo
cisalhamento, onde a dissociacdo das discordancias parciais esta presente no
processo [78].

Nos acos inoxidaveis austeniticos, evidéncias experimentais apontam que a
reversdo da martensita alfa linha em austenita ocorre mais rapidamente por volta de
600 °C [50]. Para estimar o “alcance” da difusao no tratamento térmico de reversao
em 1 hora a 600 °C, usando os coeficientes de difusdo do ferro na austenita (D é

aproximadamente 5,55 x 10™® cm? s™) [55] e a equacdo 2.7, tem-se que x é
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aproximadamente 14 Angstrons. Usando este mesmo raciocinio e o coeficiente de
difusdo do ferro na ferrita (D é de aproximadamente 6,27 x 10> cm? s™) [55], pela
mesma equacao 2.7, X € aproximadamente 475 Angstrons.

x = VD.t Equacéo 2.7

Portanto, é de se esperar que a reversdao da martensita tenha uma
componente difusional.

Adotando-se uma busca nos sitios de trabalhos académicos, o scopus e web
of science, constatou-se que, pesquisando por topicos com o0s termos duplex
stainless steels, strain induced martensite e reversion (termos em inglés para acos
inoxidaveis duplex, martensita induzida por deformacéo e reversao), existem apenas
3 trabalhos catalogados com a combinacéo destes temas [5, 8, 39], sendo que um
deles [8] o trabalho é de aco inoxidavel austenitico e outro [39] é um artigo de
revisdo. Constata-se, portanto, que reversado da martensita induzida por deformacéo
€ um fenbmeno ainda menos estudado que a sua formacao. A intencdo do presente
trabalho é dar uma pequena contribuicdo no entendimento de algumas condicbes
para a formacéao e reversao da martensita induzida por deformacéo na austenita dos

acos inoxidaveis duplex.

2.3 Recuperacéo e recristalizacéo

Tanto a recuperacdo quanto a recristalizacdo sdo fenbmenos que promovem
a diminuicdo da quantidade de defeitos cristalinos pela acdo da temperatura.
Quando a orientacdo dos cristais se mantém sem mudancas bruscas durante o
tratamento térmico de um material deformado, diz-se que ele esta se recuperando
[79]. Durante a recristalizacdo, alguns grdos com determinada orientacdo crescem
consumindo outros de outras orientaces. Somente alguns poucos materiais se
recristalizam sem mudanca brusca de textura, sendo que, na maioria dos materiais
metdlicos, a textura de recristalizacdo é bem diferente da textura de deformacao
[79].

O que difere fendbmenos de recuperacdo e recristalizacdo € que na

recristalizacdo h& migracdo de contornos de alto angulo enquanto que na
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recuperacdo ndo ha. Por isso, a recristalizacdo € um processo que necessita de
maior ativagdo térmica, ou seja, ocorre em temperaturas mais elevadas [79 — 81].

Quando o material esta encruado, diz-se que ele esta termodinamicamente
instavel. Entdo, o potencial termodindmico para que ocorra a recristalizacéo é o nivel
de deformacao do material, ou seja, a energia interna armazenada no material pelos
defeitos cristalinos, principalmente na forma de discordancias. A medida que é
fornecida temperatura suficiente para difusdo dos atomos, essa energia é diminuida
pelo rearranjo e diminuicdo na quantidade de defeitos [81, 82].

Além disso, a recristalizacdo esta intimamente ligada a outros fatores tais
como grau de deformacédo, homogeneidade de distribuicdo dos defeitos cristalinos
gue por sua vez dependem da energia de defeito de empilhamento, temperatura de
tratamento térmico posterior a deformagao.

Na recristalizacdo de um material deformado, contornos de alto angulo, que
tém alta energia e alta mobilidade, se movimentam “varrendo” a microestrutura, isto
€, os defeitos puntiformes e discordancias sdo absorvidos por esses contornos,
fazendo com que a energia livre do sistema seja diminuida [80]. A densidade de
discordancias de uma regido recristalizada pode ser cerca de cinco ordens de
grandeza (10°) menor que a de uma regido ainda encruada, que chega a ter até 10*°
discordancias/m? [80, 83].

Um aspecto importante que deve ser mencionado é que os fendbmenos de
recristalizacdo e recuperacdo podem competir entre si. Geralmente, a recuperacao
tende a retardar a recristalizacdo, pois precisa de menor energia ocorrendo em
temperaturas mais baixas e tende a diminuir a densidade de discordancias, como
por exemplo, a recuperacao da ferrita dos acos. Ha casos em que a temperatura de
recuperacao situa-se numa faixa de temperatura em que o processo de difusdo é
dificultado, como por exemplo, a austenita dos ac¢os, sendo nesse caso a
recristalizacdo um fenbmeno mais evidente [54, 83].

Um diagrama TTT (tempo — temperatura — transformacdo) de um aco
inoxidavel duplex UNS S31803, ilustra os processos de transformacdo deste
material (recuperacéo, recristalizacdo e precipitacdo de fase sigma) em funcdo do

tempo e temperatura [54,62].
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Figura 2.6 - Diagrama TTT apos tratamento de solubilizacdo (curva+) e apés 20 % de reducéo de
espessura (todas as outras curvas). rs = inicio da recristalizacdo; ts = inicio da transformacao
eutetéide (a — o + y,) da ferrita em sigma mais austenita [54, 62].

2.4 Crescimento de gréo

O crescimento de grao pode ser definido como um processo envolvendo a
migracéo de contornos de grao onde o potencial termodinamico para que isso ocorra
€ apenas a reducdo de energia superficial desses contornos. O mecanismo deste
crescimento € o desaparecimento dos graos menores, numa distribuicdo normal ou
ainda, onde em processos de tratamentos mais longos, alguns poucos graos
crescem exageradamente com relacdo a distribuicdo normal, sendo chamado de
crescimento anormal dos grdos (também conhecido como recristalizacéo
secundaria) [81]. O crescimento de grdo nos acos duplex € mais lento do que em
acos inoxidaveis monofasicos, pois nos acos duplex uma fase atrapalha o

crescimento da outra.

2.5 Textura cristalografica

Os materiais policristalinos sao constituidos por pequenos cristais chamados
de grdos ou cristalitos. Cada grédo, em geral, possui orientacdo cristalografica que
difere em dezenas de graus dos seus vizinhos. A distribuicdo destas orientagdes em

meédia é aleatoria e uma determinada orientacdo pode estar concentrada em maior
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ou menor grau em relacdo a uma referéncia. A esta orientacao preferencial da-se o
nome de textura cristalografica [84].

Durante a deformacdo a quente, a deformacdo plastica ocorre
principalmente por deslizamento de planos cristalinos com orientagdes preferenciais,
resultando na chamada textura de deformacdo. A textura final de um material
depende principalmente da mudanca de forma imposta durante a deformacéo, da
temperatura na qual ocorreu a conformacédo, e ainda, no caso particular de
pequenas deformacgdes, da orientacéo inicial dos graos antes da deformacao [85].
Um mesmo ac¢o inoxidavel duplex, por exemplo, pode apresentar diferentes
orientacdes de textura caso as condicbes de laminacdo e recozimento sejam
diferentes [86]. A textura pode levar a uma forte anisotropia das propriedades
mecanicas do material [87].

A literatura publicada nas ultimas décadas sobre as modificagdes da textura
cristalogréafica nos agos inoxidaveis duplex é relativamente extensa. Uma busca por
topicos em duas importantes bases de dados (scopus e web of Science), cruzando
os termos duplex stainless steel e texture apontam mais de uma centena de
trabalhos relacionados a textura nos acos inoxidaveis duplex desde a década de
1980 [9, 14, 17, 53, 88 — 218]. As principais texturas cristalograficas encontradas na
austenita e ferrita dos acos inoxidaveis duplex podem ser observadas na tabela 2.2,

para um caso especifico de laminacéo cruzada [53].

Tabela 2.2 — Principais texturas cristalogréficas para a austenita e ferrita dos agos inoxidaveis duplex
em diferentes condic¢tes [53].

Condicao Ferrita Austenita

Solubilizada (001) <110> (112) <110>; (110) <112>;
(001) <100>

Laminada a frio (001) <110>; (112) <110> (112) <110>; (110) <112>;
(001) <100>

Recristalizada ap6s 20 % (001) <110> (112) <110>; (110) <112>;

de reducao* (001) <100>

Recristalizada ap6s 50 % (001) <110>; (112) <110> (112) <110>; (110) <112>;

de reducao* (001) <100>

* A textura de recristalizacdo da austenita é mais fraca para maiores niveis de deformacéo, neste

caso especifico que é a laminagéo cruzada.



38

2.6 Propriedades magnéticas dos materiais

imds sdo materiais constituidos por polos (norte e sul) onde polos de
mesmos sinais se repelem e polos de sinais contrarios se atraem. Sabe-se que
polos sempre ocorrem em pares de corpos magnetizados. A forca de atracdo entre
dois corpusculos magnetizados é diretamente proporcional ao produto de suas
cargas (p1 e p2) e inversamente proporcional ao quadrado da distancia (d) que os
separa, conforme expresso na equacao 2.8 [219]:

F= % Equacio 2.8

Um polo magnético cria um campo magnético ao seu redor que age sobre
outro polo proximo das extremidades. Campo magnético (linhas de fluxo),
representado pela letra H, sdo linhas imaginarias que representam a forca e direcao
do campo magnético [219].

Quando existe um angulo 6 entre dois polos p com uma distancia d entre
eles e campo magnético H uniforme, 0 momento magnético é o torque que tende a
colocar os imas em paralelo [219].

Polos magnéticos, por outro lado, representam um conceito matematico, em
vez de realidade fisica, pois eles ndo podem ser separados para a medicdo e néo
estdo localizados em um ponto, o que significa que a distancia | entre eles é
indeterminada. Embora p e | sejam quantidades incertas individualmente, seu
produto € o momento magnético m, o que pode ser medido com preciséo [219].

Apesar de sua falta de precisdo, o conceito de polo magnético € util para
visualizar muitas interacfes magnéticas, e util na solugdo de problemas magnéticos.
Ao considerar-se um ima com um campo uniforme, 0 momento magnético dobra sua
forca de polo a medida que a distancia p é reduzida a metade. Ao limite de um ima
muito curto, de momento finito, da-se o nome de dipolo magnético [219].

Materiais ferromagnéticos sdo aqueles que possuem um momento
magnético permanente na auséncia de um campo magnético externo e manifestam
magnetizacfes muito grandes e permanentes, ou seja, ap0s serem submetidos a um
campo magnético, eles permanecem magnetizados mesmo apds a retirada do

campo magnetizante. Quando um material estd uniformemente magnetizado, ele
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contém um grande numero de dipolos magnéticos distribuidos homogeneamente em
seu volume e orientados numa Unica dire¢do. A intensidade de magnetizacdo M
significa a razdo entre 0 momento magnético total m por unidade de volume,
expresso na equacéo 2.9 [219, 220]:

M= % Equacéo 2.9

. - Amp ére e.m.u.
As unidades sdo (—2) ou ( 3
metro cm

) ou simplemente e.m.u., sigla que
significa unidade eletromagnética de momento magnético.

Dependendo da ocasido, pode ser conveniente expressar a intensidade de
magnetizacdo em unidade de massa ao invés de volume. E conhecida como

magnetizagao especifica e denotada por 0. Dai, tem-se a equacéo 2.10 [219, 220]:
m M Equacdo 2.10
p

Nesse caso, a unidade que expressa a propriedade de magnetizacao
especifica é e.m.u./g.

Quando um material ferromagnético € magnetizado, ou seja, submetido a
um campo magnético, ele aumenta sua magnetizacdo até atingir um limite,
denominado saturacdo magnética, proporcional a fragcdo volumétrica de fase
magnética. Quando o campo magnetizante externo € retirado, e ainda o material ndo
possua nenhum campo desmagnetizante interno, a magnetizacdo epecifica nao
retorna ao valor zero, ou seja, permanece um valor de magnetizacdo denominado
remanéncia (quadrante positivo). Se ainda esse mesmo material é submetido a um
campo desmagnetizante (sentido contrario) ele oferece uma resisténcia a
desmagnetizacdo, a qual € denominada coercividade (quadrante negativo). Esta
propriedade esta relacionada com a orientacdo cristalografica do material, ou seja,
estudos relacionados a textura cristalografica podem ser conduzidos por meio desta
propriedade. Continuando essa desmagnetizacdo o material atinge um limite de
saturacdo. Novamente, se apés a saturacdo o campo for invertido, esse material nao
volta ao valor zero de magnetizacdo nesse sentido, tendo uma remanéncia (no
guadrante negativo). Continuando a magnetizacdo ele sofre uma resisténcia a

magnetizar-se nesse sentido, a coercividade (no quadrante positivo) até atingir o
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limite superior de saturacao, encerrando o ciclo. Se durante um ensaio experimental
esses dados forem tomados ponto a ponto, produz-se uma curva denominada

histerese magnética [219, 220].

2.7 Principais fases presentes nos a¢os inoxidaveis

Para avaliar o efeito dos elementos de liga na microestrutura dos acos
inoxidaveis foram desenvolvidas diferentes expressfées que agrupam os elementos
de liga segundo seu efeito ferritizante (elementos alfagénicos) ou austenitizante
(elementos gamagénicos), denominados respectivamente, por cromo equivalente e
niquel equivalente [221 — 224]. O diagrama de Schaeffler, ilustrado na

figura 2.7, € construido com essas equacbes e propicia uma primeira
aproximacdo da microestrutura a ser obtida para uma determinada composicao
quimica. Dentre as varias formulas de Creq € Nigg existentes, podem ser

mencionadas a equacéo 2.11 e a equacao 2.12:

Creq = Cr + 1,37Mo + 1,5Si+ 2Nb+ 3Ti Equacéao 2.11

Nieqg = Ni + 0,3Mn + 22C + 14,2N + Cu Equacéao 2.12
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Figura 2.7 - Diagrama de Schaeffler, mostrando os campos de existéncia dos diversos tipos de aco
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[225].

E importante mencionar que a abordagem de Schaefler € muito Gtil para a
previsdo das microestruturas dos acos inoxidaveis no estado bruto de fundi¢éo, ou
até na condicdo solubilizada. Vale lembrar que estes ndo sao diagramas de
equilibrio e sim diagramas praticos.

Quando os acos inoxidaveis duplex sdo expostos a temperaturas elevadas,
o equilibrio termodinamico € alterado e o sistema tende a alcancar uma situacdo de
menor energia, precipitando ou dissolvendo fases. Estes acos, devido a grande
guantidade de elementos de liga, estdo sujeitos a precipitacdo de inumeras fases
[39], como mostra a figura 2.8 [60]. Essas fases podem causar danos as resisténcias

mecanica e/ou de corrosao do material.
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Figura 2.8 — Diagrama esquematico tempo-temperatura-transformacéo (TTT) tipo C, mostrando as
possiveis transformaces de fase [60].

2.8 A fase sigma (o)

A fase sigma € ocorrente em altas temperaturas pelo rearranjo
principalmente dos elementos ferro, cromo e molibdénio dentre as possiveis fases
precipitaveis no aco inoxidavel duplex. Sua importancia estd associada a rapida
cinética de precipitacdo e aos danos as propriedades mecéanica e quimica que ela
acarreta nos acos duplex [226 — 228]. Os altos teores de cromo e molibdénio dos
acos inoxidaveis duplex tornam-nos susceptiveis a precipitacdo desta fase,

caracterizada por ser um composto intermetélico duro e fragil de estrutura tetragonal
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com 30 atomos por célula unitaria, responsavel pela diminui¢cdo da tenacidade e que
deixa a matriz empobrecida de cromo e molibdénio [60]. Uma situacdo acentuada &
a dos acos super duplex, que sdo mais sensiveis a esse tipo de precipitacdo pela
maior proporcéo de cromo e molibdénio em relacdo aos duplex convencionais [60,
87]. Como resultado, pode haver ocorréncia da fase sigma em menores tempos e
também numa maior faixa de temperatura (provocada pelo molibdénio). Ela é
estavel numa ampla faixa de temperatura que varia, por exemplo, de 550 °C até
préximo de 1000 °C, dependendo da composi¢cdo quimica. A precipitacdo ocorre
preferencialmente nas interfaces da ferrita/austenita, consumindo a ferrita, fato que
explica a diminuicdo da resisténcia quimica aos arredores da mesma. Essa
precipitacdo se da por decomposicao eutetdide de ferrita - austenita secundaria +
fase sigma [48, 229, 230].

A figura 2.9 mostra uma representacdo esquematica de uma estrutura

tetragonal de corpo centrado como a fase sigma [231].
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Figura 2.9 - Representacdo da estrutura cristalina tetragonal complexa da fase sigma com as
possiveis posi¢des que os atomos podem ocupar [231].
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O processamento comum dos acos inoxidaveis duplex, que é a laminacéo a
guente, deve ser evitado entre 800 e 900 °C, faixa de temperatura em que essa fase
€ estavel. Além da temperatura propicia para a precipitacdo, a laminacao introduz
defeitos cristalinos na estrutura dos materiais e ha evidéncias na literatura que esses
defeitos podem ser pontos preferenciais de nucleacdo da fase sigma, acelerando
sua cinética de precipitacéo [87, 232, 233].

A

figura 2.10 A ilustra por microscopia optica e

figura 2.10 B por microscopia eletrénica de varredura, uma microestrutura de

aco inoxidavel super duplex onde ocorreu a precipitacdo da fase sigma [234].
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Figura 2.10 — Imagem representando a precipitacdo da fase sigma. A — microscopia Optica do aco
inoxidavel super duplex envelhecido por 12 horas a 800 °C e B — microscopia eletrénica de varredura
do aco inoxidavel super duplex envelhecido por 1 hora a 800 °C [234].
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2.9 Outras precipitagfes de fases importantes

Outras fases importantes também podem precipitar nos acos inoxidaveis
duplex e que embora ocorram em menor quantidade, também influenciam as
propriedades.

Por exemplo, embora os acos inoxidaveis duplex trabalhados tenham
carbono maximo de 0,03 %, praticamente todo o carbono do aco duplex concentra-
se preferencialmente na austenita. A precipitacdo de M23Cs (M = Cr, Fe, Mo, Ni)
ocorre na faixa entre 700 a 900 °C, para tempos curtos de exposi¢cao (menores que
30 minutos), mas para tempos longos também ocorre precipitacdo entre 550 e 700
°C [39].

A precipitagdo de fase chi ocorre quase que simultaneamente com a
precipitacdo de fase sigma, todavia em uma faixa mais estreita de temperaturas;
entre 600 e 900 °C. Para tempos mais longos de exposicéo, existem evidéncias de
gue a fase qui se transforma em fase sigma [39].

A fase de Laves (Fe;Mo) precipita em pequenas quantidades para algumas
horas de exposicdo a temperaturas entre 550 e 650 °C. a precipitacdo ocorre nos
contornos entre ferrita/austenita e cresce consumindo parte da ferrita. Por consumir
0 molibdénio, reduz a resisténcia pitting do aco [235].

Como o nitrogénio é um elemento presente nos acos inoxidaveis duplex
como estabilizante da austenita, o efeito da temperatura na presenca deste
intersticial deve ser levado em consideracdo. Em baixas temperaturas ele esta
dissolvido quase que totalmente na austenita. Entretanto, em temperaturas comuns
de solubilizagcdo como 1050 °C, a solubilidade dele na ferrita € aumentada. Entdo, no
resfriamento a ferrita supersaturada precipita intergranularmente o nitreto do tipo
CroN. Esta precipitacdo pode ocorrer quando o aco inoxidavel duplex é exposto
isotermicamente entre 700 e 950 °C. Os contornos de ferrita/ferrita, contornos de
subgrdo da ferrita, inclusbes e ao longo de discordancias podem ser sitios
preferenciais de precipitacdo do Cr,N neste intervalo de temperatura [235].

Outro tipo de nitreto que é o CrN pode precipitar na zona afetada pelo calor

durante a soldagem [235].
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3. MATERIAIS E METODOS

O propdsito deste trabalho foi de contribuir para a melhor compreensédo da
deformacgdo plastica de sistemas bifasicos, especificamente nos acos inoxidaveis
duplex. Algumas caracteristicas da estrutura dos acos inoxidaveis duplex foram
investigadas, principalmente a transformagéao parcial da austenita em martensita
induzida por deformacéo plastica. Para isso, foram utilizados dois agos inoxidaveis
duplex de diferentes composi¢cdes quimicas, comparando os aspectos do estado
encruado e recozido. A caracterizacao inicial dos materiais como recebidos, de
estrutura duplex austenitica/ferritica, antecedeu as duas diferentes rotas de
deformac&o. Numa das rotas estudou-se o cavaco limado a partir do material inicial
deformado por limagem. Na outra rota, estudou-se esse mesmo material inicial
deformado por laminacdo. Um desenho esquematico pode auxiliar no entendimento

da organizacao desta pesquisa como mostrado na figura 3.1.

Material como Estudos
Recebido Preliminares
Deformagao
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Figura 3.1 — Fluxograma organizacional dos experimentos realizados no presente trabalho.
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Os primeiros estudos de reversdo de martensita induzida por deformacéo
para austenita foram realizados nas amostras em forma de cavaco limado, iniciando-
se por 600 °C que a literatura sugeria. Outros tratamentos adicionais foram
realizados para maior detalhamento. Descobriu-se que a reversdo ocorria para 0s
tratamentos de 600 e 650 °C. Por isso, nas amostras laminadas, apenas estas duas
temperaturas de tratamento foram usadas, jA& que o foco era a reversdo da

martensita e ndo a precipitacao de outras fases, como por exemplo, a fase sigma.

3.1 Caracterizacdao inicial dos a¢os inoxidaveis duplex UNS S31803 e
super duplex UNS S32520

Os materiais utilizados neste trabalho sdo os agos inoxidaveis duplex UNS
S31803 e super duplex UNS S32520. Na tabela 3.1 e tabela 3.2 s&o apresentadas
as composi¢cdes quimicas dos materiais pesquisados neste trabalho. O aco
inoxidavel duaplex UNS S 31803 encontrava-se na forma de chapa laminada a
guente nominalmente solubilizada com espessura de 8,0 mm e o0 aco inoxidavel
super duplex UNS S32520 encontrava-se na forma de chapa laminada a quente

nominalmente solubilizada com espessura de 5,0 mm.

Tabela 3.1 — Composi¢édo guimica (em % em massa) do aco inoxidavel daplex UNS S31803.

C Si Mn P S Cr Ni Mo Cu N

0,0234 0,278 1,797 10,0374 0,0010 22,52 5,54 3,246 0,148 0,157

Tabela 3.2 — Composi¢do guimica (em % em massa) do aco inoxidavel super duplex UNS S32520.

C Si Mn P S Cr Ni Mo Cu N

0,0236 0,295 0,867 0,0464 0,0004 2490 6,50 4,044 1,399 0,2180

As amostras como recebidas dos acos foram caracterizadas usando-se as
técnicas de microscopia Optica, estereologia quantitativa (medicdo de fracdo
volumétrica e de tamanho de grdo), microscopia eletrbnica de varredura,
espectroscopia de dispersdo de energia, dureza Vickers (HV1), difracdo de raios X e
refinamento matematico de Rietveld, ensaios magnéticos por ferritoscopia
(permeabilidade magnética) e magnetometria (saturagdo magnética). A preparacéo

metalografica consistiu da etapa de lixamento até lixa # 4000, seguida de polimento
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mecéanico em suspensdo de silica coloidal. Para a observacdo em microscopia
Optica as amostras foram atacadas com diversos reagentes metalograficos, dentre
eles o reagente de Beraha, o qual foi usado para as determinacdes de metalografia
guantitativa. Outro ataque usado para acentuar o contraste entre as fases foi 0
ataque térmico por 1 minuto em chama de gas de cozinha comum (GLP).

A quantidade de fase ferromagnética foi determinada com auxilio de um
ferritoscépio (medidas de inducdo magnética) da marca Fisher, com limite de
deteccédo de 0,1 %.

3.2 Métodos utilizados para deformacéo das amostras

O grande interesse deste trabalho € o estudo das martensitas induzidas por
deformacéo nos acos inoxidaveis duplex. A laminacédo de chapas é um método de
deformacéo que induz forte orientacdo preferencial no material. Sabendo-se que a
difracdo de raios X seria uma das técnicas empregadas na quantificacdo de
martensita induzida por deformacéo, decidiu-se também o uso da deformacao por
limagem do material. Isso porque a laminacdo em geral acentua orientacao
preferencial (textura cristalografica) no material, dificultando a quantificacdo pela
analise de difracdo de raios X. A limagem foi escolhida porque a producdo de
cavacoss por limagem introduz uma grande quantidade de defeitos cristalinos e de
martensita induzida por deformacdo, além de diminuir os efeitos de textura na

analise dos picos de raios X.

3.2.1 A deformacédo pelo método de laminacao

As amostras de aco inoxidavel duplex foram cortadas em barras quadradas
de aproximadamente 150 x 10 mm, que foram usinadas 1 mm de cada lado
reduzindo sua espessura de 8 mm do material como recebido para 6 mm. A reducéo
de espessura teve o objetivo de aproximar das condi¢des iniciais do ago inoxidavel
super duplex, que por sua vez, foram cortadas em barras quadradas de
aproximadamente 150 x 10 mm e sua espessura original de 5 mm. Em todas as
laminagdes utilizou-se passos de reducao com finalidade de manter o fator delta de

reducdo menor ou igual a 1. Durante os passos de redugéo foi retirada uma amostra
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do aco inoxidavel duplex para varias reducdes, totalizando 10 amostras de
aproximadamente 10 x 10 mm. Da mesma forma, foi retirada uma amostra de ago
inoxidavel super duplex para varias reducdes, totalizando 9 amostras de aco

inoxidavel super duplex.

Figura 3.2 — Laminador de laboratério Fenn, instalado no Departamento de Engenharia de Materiais
da Universidade Estadual de Ponta Grossa, PR.

As laminacdes a frio realizadas a partir do material inicial permitiram levantar
uma curva de dureza em relacdo a reducdo transformada em deformacédo real,

conforme a equacéo 3.1.

< ~
£00 = LN (g) Equacéao 3.1

As redugdes foram realizadas de forma a manter o fator delta menor que 1.
Com esse cuidado, a deformacdo resultante embora contenha heterogeneidades,
fica mais préxima possivel de um processo homogéneo, ou seja, com menores

variacdes ao longo da espessura.
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O fator delta, que leva em consideracao as espessuras de entrada e saida

do material (h, e h, respectivamente) € defino pela equacgéo 3.2.

h+ h Equacéo 3.2

ator A =
f arco de contato

O arco de contato € definido pela equacao 3.3:

® do cilindro .(hg—h) Equacéo 3.3
2

Arco de contato = \/

A taxa de deformacdo imposta pelo processo pode ser definida pela

equacao 3.4:

velocidade periférica. 2

60 (CD do cilindro) [( ho )_ ( h )]
1000 "[\1000 1000

&= - Ereal

—————————
s e e e e

Equacao 3.4

As taxas de deformacdo utilizadas foram normais de laminacdo a frio,
variaveis entre 5 e 15 s™

Apés realizadas as laminacdes, as amostras foram submetidas a dois
tratamentos térmicos diferentes para a verificacdo da reversdo da martensita

induzida por deformacéo, conforme tabela 3.3.

Tabela 3.3 - Condi¢bes de tempo e temperatura de recozimento para os acos inoxidaveis daplex UNS
S31803 e UNS S32520 laminados.

Temperatura de recozimento Tempo de recozimento
600 °C 1 hora
650 °C 1 hora

As laminacdes a frio (temperatura ambiente) foram realizadas em um
laminador fabricado nos Estados Unidos da América, da marca Fenn e modelo 042/4

— 046. O diametro do cilindro laminador é de 108 mm, a frequéncia do processo foi
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de 30 rotag¢des por minuto, sendo que a velocidade periférica (linear) correspondente
€ de 10,17 metros por minuto. Este laminador esta instalado no laboratério do
Departamento de Engenharia de Materiais (DEMA) na Universidade Estadual de
Ponta Grossa / PR (UEPG).

3.2.2 A deformacdo pelo método de limagem dos acos

Nesta etapa do trabalho, a amostra de cada aco foi limada para producao de
um cavaco. A cominuicdo por limagem teve dois objetivos: a ja mencionada
minimizacdo da forte textura cristalografica habitualmente presente nos acos
inoxidaveis duplex e a introducdo de grande quantidade de defeitos cristalinos e
eventualmente de martensita induzida por deformacdo [56]. Parte do cavaco
produzido por limagem foi encapsulado e tratado termicamente em temperaturas
variando entre 600 e 1050 °C, com duracao de 1 hora. Para avaliacdo da reverséo
de martensita induzida por deformacéo, bem como seu efeito na recristalizacéo do
material, partes do cavaco produzido por limagem foram recozidas em diferentes
condi¢cbes, mantendo-se o tempo de uma hora e variando-se as temperaturas

conforme indicado na tabela 3.4:

Tabela 3.4 — Condi¢Bes de tempo e temperatura de recozimento para 0os ac¢os inoxidaveis duplex
UNS S31803 e UNS S32520 limados.

Temperatura de recozimento Tempo de recozimento
600 °C 1 hora
650 °C 1 hora
700 °C 1 hora
750 °C 1 hora
1050 °C 1 hora
650 °C + 1050 °C 1 hora (cada)

Os tratamentos térmicos foram realizados em um forno tubular de 2 KVA de
poténcia, constituido por um tubo de mulita envolvido por resisténcia solenoidal de
Khantal Al, isolado do meio externo por uma manta refrataria silico-aluminosa e

com paredes externas de aco inoxidavel AISI 304, instalado no laboratério do
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Departamento de Engenharia de Materiais (DEMA) na Universidade Estadual de
Ponta Grossa / PR (UEPG).

3.3 Técnicas de analise microestrutural utilizadas

Para a caracterizacdo microestrutural de amostras das diferentes etapas do
trabalho, foram utilizadas diversas técnicas, as quais serdo brevemente descritas a

seguir.

3.3.1 Microscopia 6ptica

A microscopia oOptica reflexiva € uma técnica muito comum e amplamente
utilizada no estudo das microestruturas dos materiais metalicos. Para isso utiliza-se
0 equipamento microscopio optico de luz refletida [236]. A preparacdo de amostras é
trabalhosa, mas bastante simples, consistindo em lixamento e polimento (descritas
anteriormente), com posterior ataque metalografico, podendo ser analisadas
grandes areas da microestrutura, porém com baixa resolucdo, determinada pelo
comprimento de onda da luz visivel, que é relativamente alta (400 — 800 nm). A
ampliacdo (aumento) da imagem é feita pela combinacdo de um conjunto de lentes
(ocular e objetiva) que ampliam a imagem, por meio de luz refletida na superficie
metalica polida e atacada. A faixa de utilizacdo da microscopia Optica € de 1 a 1500
vezes de aumento. As observacdes de defeitos cristalinos como contornos de grao,
contornos de macla e constituintes maiores que 0,5 ym podem ser realizadas com o
auxilio desse equipamento [236]. O microscopio usado neste trabalho é da marca
Olympus, modelo BX 60M, com uma camera digital acoplada, da marca
Micrometrics, com 3 mega pixels de resolucdo e sinal de saida ligado em um
computador controlado pelo programa Micrometrics SE Premium. O equipamento
estd instalado no laboratério de metalografia Hubertus Colpaert, do Departamento
de Engenharia Metalurgica e de Materiais da Escola Politécnica da Universidade de
Sao Paulo (EPUSP).
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3.3.3.1 Estereologia (fracdo volumeétrica e determinagdo de tamanho de gréo)

Para a determinacdo da proporcéo (fracdo volumétrica) de fases presentes
nos materiais, usou-se a metalografia quantitativa, ou simplesmente estereologia. O
procedimento utilizado foi o método das malhas, baseado na norma ASTM E 562
[237]. Esta metodologia consiste basicamente em escolher imagens de regides
representativas da amostra. Sobre essa imagem, desenha-se uma malha de linhas
horizontais paralelas cortadas por linhas verticais paralelas, em que cada ponto em
gue se cruzam (nés) esteja igualmente espacado do né vizinho, formando um
guadrado. Seguindo a recomendacdo da norma, a ampliacao foi escolhida de modo
a evitar que um numero elevado (mais de dois) incidissem sobre a regido que se
desejava contar.

Para a determinacdo do tamanho de grdo em casos de microestruturas
orientadas, no presente caso graos ndo equiaxiais em material bifasico, utilizou-se o
método dos interceptos em direcGes aleatorias, determinando-se assim o numero de
graos por unidade de comprimento (N_). Esta metodologia € baseada na norma
ASTM E 112 [236, 238].

O método foi aplicado em cada uma das superficies [longitudinal (1),
transversal (t) e normal (n) a laminacdo] e o nimero de grdos por unidade de

comprimento médio (Nmedio) foi determinado pela equacgéo 3.5 [238]:

Ninsaio = /N L@yNiwyNim Equagdo 3.5

Tendo-se 0 Nmedio, 0 didmetro médio de gréo é estimado pela equacéo 3.6
[238]:

1 Equagdo 3.6

N médio

Dmédio =

3.3.2 Microscopia eletrénica de varredura

pY

E atualmente uma técnica muito comum, complementar & microscopia

Optica, que apresenta excelente profundidade de foco. A faixa mais utilizada de
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ampliacao é de 10 a 20000 vezes de aumento. A preparacdo da amostra também é
bastante simples, também consistindo em lixamento e polimento. No seu
funcionamento, os elétrons séo acelerados numa coluna por tensdes de 1 a 40 KV,
através de lentes magnéticas atingindo a superficie da amostra. O feixe de elétrons
incidido passa por bobinas de varredura, interage com a amostra e 0s sinais séo
detectados por dispositivos do equipamento. A corrente que passa pelas bobinas de
varredura sincronizada com as bobinas de deflexdo de um tubo de raios catodicos
produz uma imagem aumentada. Esses sinais sdo amplificados e reproduzidos em
uma tela de monitor. Para analise da microestrutura podem ser usados os elétrons
secundarios (contraste de relevo) ou retroespalhados (contraste de massa ou
namero atdbmico) [236].

Ja a analise de dispersdo de energia € um acessorio frequentemente
encontrado nos microscopios eletronicos de varredura em que os raios X emitidos
da microrregido analisada da amostra, tém suas energias determinadas por
detectores do estado sélido do tipo silicio dopado com litio [236]. Ao determinar-se
experimentalmente sua energia, determina-se o comprimento de onda (A) pela
equacao 3.7 [236].

o 12,4 Equacao 3.7

Determinando-se o comprimento de onda (A) dos raios X caracteristicos é
possivel identificar os atomos que os emitiram, sendo que a intensidade é
proporcional a concentracdo. Desta maneira, numa microestrutura bifasica, como é o
caso dos acos inoxidaveis duplex, a técnica de analise de dispersdo de energia
auxilia no estudo do coeficiente de particdo dos elementos quimicos entre as fases
ferrita e austenita. Além disso, a partir da composicdo quimica da austenita é
possivel avaliar a sua energia de defeito de empilhamento (EDE) e a sua propensao
a formacdo de martensita induzida por deformacdo. A energia de defeito de
empilhamento da austenita do aco UNS S31803 foi calculada com auxilio da
equacao 3.8, proposta por Schramm e Reed [239] para acos inoxidaveis

austeniticos, apresentada em seguida:

EDE (mJ/m?) = -53+6,2(%Ni)+0,7(%Cr)+3,2(%Mn)+9,3(%Mo) Equacéo 3.8
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O microscépio eletrénico de varredura (MEV) utilizado neste trabalho € da
marca Philips, modelo XL 30, controlado pelo programa computacional Microscope
control Mctrl. O acessorio de analise de disperséo de energia acoplado ao MEV é da
marca EDAX, modelo NEW XL 30 132-10, controlado pelo programa computacional
EDAX Genesis 4000. O equipamento estd instalado no laboratério de microscopia
eletrdnica de varredura, do departamento de Engenharia Metallrgica e de Materiais
da Escola Politécnica da Universidade de Sao Paulo (EPUSP). Também foi utilizado
0 equipamento da marca FEIl, modelo Quanta 600 — FEG, com sistema de
microanalise por dispersdo de energia, instalado no LCT, do departamento de
Engenharia de Minas e Energia da Escola Politécnica da Universidade de S&o Paulo
(EPUSP).

3.3.3 Distribuicdo granulométrica das particulas de cavaco obtidas por

limagem

A distribuicdo granulométrica das particulas de cavaco produzido por
limagem foi determinada pelo uso da técnica de espalhamento de raios laser de
baixo angulo. As medidas foram realizadas por um equipamento da marca Malvern,
modelo Mastersize 2000, instalado no Laboratorio de Caracterizacdo TecnolOgica
(LCT) do Departamento de Engenharia de Minas e de Petr6leo da Universidade de
Sao Paulo (USP).

3.3.4 Difracédo de raios X e refinamento matematico de Rietveld

Quando um feixe monocromatico de raios X, com comprimento de onda A,
incidem num angulo 8 num conjunto de planos cristalinos com espacamento d,
ocorrera a difracdo se a distancia extra percorrida por cada feixe for um multiplo
inteiro de A, seguindo a lei de Bragg, conforme equacéo 3.9 [236,240]:

nA=2dsen@ Equacéo 3.9

As direcdes nas quais ocorre a difragcdo séo determinadas pela geometria do

reticulado. Os espacamentos entre os planos (h k I) estdo relacionados com os



56

parametros de rede e angulos do reticulado. Para sistemas cubicos € valida a
equacao 3.10 [236, 240]:

1 h*+ K+ Equacdo 3.10
dZ aZ

Num cristal livre de deformacgdes, o resultado da difracédo, respeitando a lei
de Bragg, € um pico bem definido. J& em um material deformado, campos de
compressdo fazem com que haja o aumento do angulo 2 8, enquanto campos de
tracdo fazem com que diminua o angulo 2 6 (respeitando a equacédo 3.9). Devido a
presenca desses campos, ocorre a diminuicdo da intensidade e o alargamento dos

picos, conforme a figura 3.3 [240].

20

& B

Figura 3.3 — Esquema representando picos de difracdo de raios X. A — representacdo dos picos de
um cristal livre de deformagfes. B — representagéo dos picos de cristais deformados [240].
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Uma representacdo esqueméatica de um cristal real mostra que ele é
constituido de diversos blocos justapostos contendo um pequeno desalinhamento de
um em relagdo ao outro, conforme pode ser observado na figura 3.4 [240].

Figura 3.4 — llustracdo esquematica da estrutura de blocos, representando um cristal real [240].

O nome de cristalito € dado a cada um desses pequenos blocos individuais
[241, 242]. Cristalito também pode ser definido como um conjunto de células
sistematicamente agrupadas para formar um dominio coerente de difracdo [242].
Cada particula de um material policristalino € constituida por inUmeros cristalitos,
justapostos uns aos outros com diferentes orientacdes. Em metalurgia, outro termo
muito comum usado para designar esses blocos (ou cristalitos) é subgréao, sendo e
gue a regido entre eles, sédo as paredes constituidas de discordancias [240]. Tanto o
tamanho de cristalitos quanto as microdeformacdes residuais sdo responsaveis pelo
alargamento dos picos de difracédo [240 — 243].

O refinamento matematico de Rietveld foi utilizado como ferramenta de
trabalho nesta tese. Resumidamente, ele estd baseado em integracdes matematicas
das curvas de difracdo. Os ruidos e desvios na curva experimental foram integrados
com o auxilio de um software (GSAS) e expressos numa linha fina onde o erro
experimental é calculado pelo método estatistico do x? (Chi?). Quanto mais préximo
do valor 0, melhor é a precisao dos calculos de refinamento [244, 245].

O equipamento utilizado neste trabalho foi o difratbmetro de raios X da

marca Rigaku, com radiacdo Cuka, instalado no Centro de Ciéncias e Tecnologia
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em Materiais do Instituto de Pesquisas Energéticas e Nucleares (CCTM — IPEN) Sao

Paulo.

3.3.3.1 A determinacdo das microdeformacdes residuais e tamanho de

cristalitos

Experimentalmente, ap6s a coleta dos dados de difracdo, efetuou-se um
refinamento matematico dos perfis de difracdo pelo método de Rietveld [244] com o
auxilio do programa computacional GSAS [245]. Estas andlises permitiram as
determinacdes das quantidades de fases, das microdeformacgdes residuais, dos
tamanhos de cristalitos e dos parametros de reticulado. Na metodologia de analise
do alargamento dos picos de difracdo, assumiu-se que o alargamento total possui
duas componentes: tamanho de cristalitos e microdeformacdes residuais, sendo que
cada uma pode ser identificada separadamente. O alargamento do pico, resultante
do efeito da microdeformagao (A (2 0)s), pode ser expresso pela equacédo 3.11 [240
- 243]. Na referéncia 240 esse termo é chamado de microtensédo residual (que
deveria ter unidade expressa em MPa, por exemplo), porém, € um termo
adimensional (sem unidades) que nas referéncias 241 — 243 € chamado de

microdeformacéo residual, o qual sera adotado neste trabalho.

A(20)s=2¢tan B Equacéao 3.11
onde € é a microdeformacgao residual. A componente do alargamento originada dos
pequenos cristalitos, A (2 8)c, pode ser expressa pela equacao de Scherrer, a
equacao 3.12 [240 — 243]. Nota-se que a referéncia 240 adota o termo tamanho de
cristais e as referéncias 241 — 243 adotam o termo tamanho de cristalito, o qual foi

escolhido neste trabalho.

A(206)c=09A/Dcos86 Equacéao 3.12

O termo A é o comprimento de onda da radiacdo e D é o tamanho do
cristalito.
Entdo o alargamento total é a soma das duas componentes, como

apresentado na equacao 3.13 [240 — 243]:
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A(208)=A(26)s+A(26)c=2ctan®+0,9A\/Dcos 6 Equacéo 3.13

Portanto, todos os termos podem ser expressos pela Equacdo 3.14 [240 —
243].

A(20)cos0=2esenB8+0,9A/D Equacéo 3.14

A representacao gréafica dessa metodologia pode ser ilustrada pela

figura 3.5:

y=a+bh.x

D (nm)=0,2A/(a)

A26cosH

e(%)=(b)/2

v

sen B

Figura 3.5 — Esquema ilustrando a metodologia de determinacdo da microdeformacéo residual e
tamanho de cristalitos.

3.3.3.2 A determinacéo dos parametros de rede

Apoés a obtencao das figuras de difracdo, o angulo 2 6 de cada pico fica
identificado, bem como, suas relacbes trigopnométricas de seno e cosseno.
Combinando-se a equacédo 3.9 com a equacéo 3.10, o parametro de rede pode ser
calculado para cada pico. Entdo, a partir dai foi possivel o calculo de correcdo dos

parametros de rede utilizando-se dois métodos de extrapolacédo [236]:

v Método do cos?6;
v Método do cos? 8 / sen 6.
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No caso do parametro de rede da austenita, também foi possivel a
comparacao com o valor calculado pela férmula proposta por Dyson e Holmes [246]
baseada em composic¢ao quimica, conforme equacgédo 3.15.

ao (+0,0016) = 3,5780 + 0,0330 C + 0,00095 Mn (+ 0,0110) Equacéo 3.15
(+ 0,00015) — 0,0002 Ni + 0,0006 Cr + 0,0220 N (¢

0,00004) (+ 0,0003) (+ 0,0034) + 0,0056 Al — 0,0004 Co +

0,0015 Cu (+ 0,0007) (+ 0,0001) (+ 0,0005) + 0,0031 Mo +

0,0051 Nb + 0,0039 Ti (+ 0,0004) (+ 0,0012) (+ 0,0009) +

0,0018 V + 0,0018 W (+0,0004) (+0,0003)

3.3.5 Estudo das curvas de dureza das amostras laminadas

As amostras laminadas nas diversas condi¢cbes de reducdo supracitadas
foram cortadas em 3 tiras menores para analisar cada face (longitudinal, superficial e
transversal), embutidas e preparadas metalograficamente até pasta diamantada de 1
um, conforme recomendacdo da norma ASTM E 384 (medidas de dureza). As
medidas de dureza foram realizadas num equipamento de testes de microdureza
Vickers da marca Leica, modelo VMHT MOT, com aplicacéo da carga de 1 Kg por 15
segundos. Tal equipamento (vide figura 3.6) estd instalado no laboratério do
Departamento de Engenharia de Materiais (DEMA) na Universidade Estadual de
Ponta Grossa /PR (UEPG). Cada uma das trés faces de cada condicdo de
laminacédo foi ensaiada por 15 vezes e 0s resultados expressos por meio de graficos

e desvios estatisticos.
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Figura 3.6 — Microdurémetro Leica, instalado no Departamento de Engenharia de Materiais na
Universidade Estadual de Ponta Grossa, PR.

3.3.6 Ensaios magnéticos do material

Sabe-se que o0s materiais metalicos, inclusive os de estrutura cubica
pesquisados nesta tese podem apresentar anisotropia magnética, ou seja, diferenca
de comportamento nos eixos de facil, média e dificil magnetizacdo. Por exemplo,
esta propriedade de anisotropia pode influenciar na investigacdo de fracdo
volumétrica de martensita induzida por deformacédo em chapas laminadas, utilizando
o ferritoscopio, devido as mudancas na textura imposta pela deformacao. Porém, em
ensaios de histerese magnética, a textura cristalografica pode influenciar apenas no
campo coercivo do material. Por essa razéo, o estudo de formacdo de martensita
induzida por deformagdo pode ser conduzido por essa técnica, visto que, a
saturacdo magnética é influenciada apenas pela fracdo volumétrica de material
magnético. Uma solugédo para este estudo € o uso do magnetdmetro de amostra
vibrante, que sera descrito em seguida.

Em resumo, os ensaios magnéticos obtidos neste trabalho foram conduzidos

pela utilizacdo de dois tipos de equipamentos, um deles baseado em permeabilidade
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magnética (ferritoscopio) e outro em saturagcdo magnética (magnetdbmetro de

amostra vibrante).

3.3.5.1 Medidas magnéticas por meio de ferritoscopio

O ferritoscOpio € um equipamento que possui uma resisténcia que gera um
campo magnético, o qual interage com as componentes magnéticas da amostra, no
caso dos acos duplex, pode ser tanto a ferrita como martensitas alfa linha (cubica de
corpo centrado, ferromagnética) induzidas por deformacdo na austenita. Essa
interacao faz com que ocorram mudancas no campo magnético detectadas por uma
resisténcia secundaria e as quantidades de fase magnética sao indicadas por um
visor eletrénico. Foram feitas 10 medidas por face de cada amostra.

O ferritoscopio portatil usado neste trabalho € da marca Helmut Fischer,
modelo MP 3B.

3.3.5.2 Medidas magnéticas por meio de magnetdémetro de amostra vibrante

Um equipamento que é capaz de medir as propriedades de materiais
magnéticos € o magnetdbmetro de amostra vibrante, no qual a amostra é posta a
vibrar em um campo magnético e sdo produzidas curvas de histerese magnética.
Sensores sao colocados proximos a amostra de maneira a captar qualquer campo
produzido por ela. O campo magnético deve ser aplicado de zero até um valor
correspondente a saturacdo do material que esta sendo ensaiado. Sinais captados e
os dados sdo processados eletronicamente por meio de computacdo. A amostra
deve estar preferencialmente na forma de discos ou cavaco. Para que a
magnetizacéo especifica seja levada em consideracdo uma balancga analitica de boa
precisdo deve ser utilizada no procedimento.

O equipamento utilizado neste trabalho € um magnetémetro de amostra
vibrante da marca Lake Shore. Este equipamento esta instalado no Laboratério de
Materiais Magnéticos, do Instituto de Ciéncias Exatas (ICE) da Universidade Federal
de Itajuba / MG (UNIFEI) e é ilustrado na

figura 3.7.
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LakeShore

Figura 3.7 — Magnetdmetro de amostra vibrante instalado no Laboratério de Materiais Magnéticos, do
Instituto de Ciéncias Exatas (ICE) da Universidade Federal de ltajuba, MG (UNIFEI).
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4. RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Resultados iniciais da amostra como recebida (nominalmente
solubilizada)

Inicialmente foram determinadas as quantidades das duas fases (ferrita e
austenita) presentes na chapa no estado inicial, estado qual é nominalmente
solubilizado. Foram utilizados dois métodos: estereologia (metalografia quantitativa)
e ferritoscopia. Foram feitas determinacbes nas trés faces ou superficies,
denominadas: longitudinal; transversal e superficial (superficie de laminacédo). O
meétodo de difracdo de raios X foi descartado devido a presenca de forte textura
cristalografica nas chapas. A partir dos resultados de microscopia Optica e
estereologia quantitativa, complementarmente, determinou-se o tamanho de gréo
conforme técnica descrita no capitulo anterior. Tais procedimentos foram realizados
para ambos o0s acos (duplex e super duplex). A tabela 4.1 apresenta um resumo da
fracdo volumétrica determinada por estereologia quantitativa, para as trés faces,
bem como o diametro médio de gréo, para os dois acos [237]. Na tabela 4.2 séo

apresentados os resultados obtidos por ferritoscopia.

Tabela 4.1 — Frag&o volumétrica porcentual de ferrita determinada por estereologia quantitativa e
tamanho de gréo da ferrita e austenita para os acos duplex e super duplex.

Porcentagem de ferrita (estereologia) Diametro Diametro

' medio de médio de
Material como

) . gréo gréo
recebido Long. Transv. Sup. Média total , _
ferrita austenita
(pum) (um)
Duplex (UNS
6+4 46 + 4 44 + 4 44 + 4 25 25
S31803)
Super duplex
5+3 46 + 4 46 + 4 45 + 4 35 34

(UNS S32520)
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Tabela 4.2 — Fracdo volumétrica de ferrita determinada por ferritoscopia dos agos duplex e super
duplex.

Material como Porcentagem de ferrita (Ferritoscopia)
recebido Longitudinal  Transversal Superficial Média total
Duplex (UNS
44 + 2 44 + 2 32+1 40+ 6
S31803)
Super duplex
(UNS S32520) 41+ 3 39+ 2 30+2 36+5

Comparando-se os valores de ferrita apresentados na tabela 4.1 e na tabela
4.2, observa-se que as médias totais obtidas com as duas técnicas concordaram
razoavelmente. Por outro lado, as medidas obtidas por ferritoscopia apresentam
menor desvio nas faces individualmente, mas apresentam maior desvio na média
total. Esta discrepancia pode ser explicada pelo efeito da orientacdo dos graos de
ferrita (textura cristalografica) na permeabilidade magnética e, portanto, nas medidas
realizadas por ferritoscopia. A forte textura cristalografica presente em chapas
laminadas de acos inoxidaveis duplex dificulta a determinacdo da quantidade das
duas fases por difracédo de raios X [247].

As determinacfes utilizando metalografia quantitativa (estereologia) também
permitem afirmar que o diametro médio de grdo do super duplex € maior que o do
duplex. Essa variacdo pode ter sido causada por conta da area escolhida para a
medida na superficie de laminacgéo, pois € essa a direcao responsavel pelo aumento
do tamanho de gréo, inclusive para o duplex. Na pratica, na direcao transversal e
longitudinal, os dois acos apresentaram tamanhos semelhantes, tanto a austenita
guanto a ferrita, na faixa de 10 ym.

A figura 4.1 e figura 4.2 mostram resultados de microscopia Optica do aco
UNS S32520 e microscopia eletronica de varredura do aco UNS S31803,

respectivamente.
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Figura 4.1 — Microscopia 6ptica da seccao longitudinal do aco inoxidavel super diplex UNS S32520.
Amostra atacada metalograficamente por chama de gas de cozinha (GLP) por aproximadamente 1
minuto.

AccV SpotMagn Det WD ————— 20um
L 200KV 56 2500x BSE 17.0

Figura 4.2 — Microscopia eletrdnica de varredura com elétrons retroespalhados da seccéo longitudinal
do aco inoxidavel daplex UNS S31803.

As duas fases de ambos os acos apresentaram graos finos, de diametro
médio de aproximadamente 30 um (entre 25 e 35 um), alongados na direcdo de

laminacdo, formando placas (lamelas em duas dimensfes) alternadas de ferrita e
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austenita. A superficie de laminacdo é a responsavel por um aumento nesse valor
médio de tamanho de gréo. Essa morfologia é tipica de chapas laminadas de acos
inoxidaveis duplex e pode ser justificada [43] pelo fato da energia de interface
(austenita/ferrita) ser menor que as energias dos contornos de graos (ferrita/ferrita e
austenita/austenita) e pode ser mais bem visualizada numa ilustracao real obtida por
microscopia optica, em trés dimensdes, do aco inoxidavel daplex UNS S31803,

conforme figura 4.3.

Figura 4.3 — Microscopia 6ptica em 3 dimensdes do aco inoxidavel duplex UNS S31803. Amostra
atacada metalograficamente por chama de gas de cozinha (GLP) por aproximadamente 1 minuto
cada uma das faces.

Em seguida foi estudada a particdo dos elementos metalicos nas duas fases
dos dois acos inoxidaveis (duplex e super duplex), com auxilio de analise por
dispersédo de energia (vide tabela 4.3). Conforme esperado, a ferrita apresentou-se
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mais rica em cromo e molibdénio, enquanto a austenita é mais rica em niquel. Os
coeficientes de particdo encontrados neste trabalho foram comparados com os
valores encontrados na literatura [62] e mostraram razoavel concordancia. A partir
da composicao quimica da austenita € possivel avaliar as energias de defeito de
empilhamento (EDE) da austenita dos dois acos e a suas propensdes a formacao de

martensita induzida por deformacao.

Tabela 4.3 — Porcentagem em massa dos elementos metalicos na ferrita e na austenita e a particao
dos elementos nas duas fases (a/y), determinadas por andlise por dispersdo de energia dos acos
inoxidaveis diplex e super duplex.

] Super duplex UNS
Duplex UNS S31803 Particao aly
S$32520
Elemento extraida da
Porcentagem em massa  Porcentagem em massa _
referéncia [62]

a Y aly a % aly
Fe 66,59 68,97 0,97 63,16 64,27 0,98 0,97
Cr 23,68 21,7 1,09 27,3 24,44 1,12 1,17
Ni 4,44 6,93 0,64 5,31 8,39 0,63 0,61
Mo 3,6 2,44 1,48 4,22 2,91 1,45 1,59

A energia de defeito de empilhamento da austenita do aco UNS S31803 foi
calculada com auxilio da equacdo 3.4, proposta por Schramm e Reed [239] para
acos inoxidaveis austeniticos.

Utilizando-se os coeficientes de particdo da tabela 4.3 (adotando-se o
coeficiente de particdo 1 para o0 manganés) e os valores de composicdo quimica da
tabela 3.1, obtém-se pelo uso da equacdo 3.8 valores para a EDE de
aproximadamente 40 mJ/m2 e 55 mJ/m2 para os acos duplex e super duplex,
respectivamente. O uso direto da composicao da austenita da tabela 4.3 (adotando-
se o coeficiente de particdo 1 para 0 manganés) leva a valores de aproximadamente
30 mJ/m? e 45 mJ/m? para os acos duplex e super duplex, respectivamente.
Portanto, € razoavel supor que a austenita do aco inoxidavel duplex UNS S31803 do
presente trabalho tenha uma EDE na faixa de 30 a 40 mJ/m? e a do super duplex
UNS S32520 tenha uma EDE mais alta, na faixa de 45 a 55 mJ/m?. Para efeito de
comparacao, a EDE dos agos AISI 304L e 316L situam-se nas faixas de 9,2 — 41,8
mJ/m? e de 34,6 — 80,7 mJ/m? respectivamente [51]. Como nos dois acos

inoxidaveis austeniticos mencionados, principalmente no AISI 304L ocorre
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significativa formacdo de martensita induzida por deformacédo (o) [52], € razoavel
esperar formacdo de o' nos dois acos inoxidaveis duplex do presente trabalho,
principalmente no UNS S31803 que tem menor EDE. Além disto, como na
comparacao entre os acos AISI 304L e 316L [50 — 52], é razoavel esperar
guantidades mais elevadas de martensita induzida por deformacgéo no aco duplex do
gue no aco super duplex.

4.2 Curvas de dureza versus reducao para a laminagdo dos acos
inoxidaveis duplex UNS S31803 e super duplex UNS S32520

Os dados apresentados representam as meédias globais de 45 medidas (15
medidas em cada face) para cada condicdo de redugcdo, com suas respectivas
barras de erros experimental. Os resultados dos agos UNS S31803 (duplex) e UNS

S32520 (super duplex) sao apresentados na figura 4.4, conforme legenda de cores.

500 — = Aco inoxidavel Duplex
= ACO inoxidavel Super duplex
~ 450
=
>
I
=~ 4004
(7))
—_
Q
S
S 350~
@©
N
Q
S5 300
o
250 v T ¥ T Y T y T J T v 1
0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0
Deformacao real

Figura 4.4 — Curva de dureza Vickers (HV1) versus deformacao real para os agos inoxidaveis duplex
e super duplex.

Nota-se pelos valores de dureza que o comportamento dos dois agos €

similar perante deformacao por laminagéo a frio.
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Pequenas oscilagcbes que ocorrem podem estar relacionadas com
heterogeneidades de deformacdo, mesmo que o fator delta tenha sido mantido
menor que 1. Na prética, deformacdes nunca sdo homogéneas, mesmo tomando-se
o cuidado de usar fator delta menor que 1.

E possivel observar que a laminacdo provoca o endurecimento gradativo dos
dois materiais, por mecanismos de multiplicacdo e interacdo entre defeitos
cristalinos, especialmente entre discordancias. Todavia, apenas com auxilio de

medidas de dureza € impossivel determinar se houve ou néo transformacédo

martensitica induzida por deformacéo, que é o foco principal desta pesquisa.
4.3 Distribuicdo granulométrica das particulas obtidas por [imagem
Os ensaios de distribuicdo do tamanho de particula dos cavacos produzidos

por limagem, apresentaram curva de distribuicdo Gaussiana para os dois acos,

como visto na figura 4.5, para o a¢o duplex e figura 4.6 para o super duplex.

Particle Size Distribution
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8
-~ 7 18
S
g 5 1 60
=]
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2 1 20
1
0
1 10 100 1008
Particle Size (um)
—UNS S31803 encruado, 19 June 2012 13:18:46

Figura 4.5 — Distribuicdo de tamanho de particulas produzidas por limagem, do aco inoxidavel duplex
UNS S31803.
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Figura 4.6 - Distribuicdo de tamanho de particulas produzidas por limagem, do acgo inoxidavel super
duplex UNS S32520.
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A leitura dos dados permite extrair alguns resultados expressos na tabela
4.4,

Tabela 4.4 — Distribuicdo do tamanho de particulas dos acos inoxidaveis duplex UNS S31803 e super
duplex UNS S 32520

DUPLEX SUPER DUPLEX
Diametro médio (pm) 198 219
Diametro 50 % (pm) 169 190
Diametro 90 % (pm) 374 410

Isto significa que para o aco duplex as particulas tém um tamanho médio de
198 um enquanto o super duplex 219 ym. Ainda, 50 e 90 % das particulas do duplex
estdo abaixo de 169 e 374 pym, respectivamente, enquanto que 50 e 90 % das

particulas do super duplex estdo abaixo de 190 e 410 uym, respectivamente.

4.4 Resultados de raios X e refinamento de Rietveld dos cavacos
produzidos por limagem dos acos inoxidaveis duplex UNS S31803 e
super duplex UNS S32520

Também foram realizadas experiéncias com cavaco produzido por limagem.
A cominuicdo por limagem €& conhecida por causar grande quantidade de
deformacéo plastica e de defeitos cristalinos [56, 248]. De fato, € possivel observar
uma particula de cavaco muito deformada e de maneira heterogénea com o auxilio
da figura 4.7, obtida por microscopia eletrénica de varredura de alta resolucédo (FEG
- Field emission gun). Este exemplo € de uma amostra de cavaco limado de aco
inoxidavel super duplex UNS S31803, que foi tratado por 1 hora a 750 °C. A imagem
foi obtida com elétrons retroespalhados e as regides escuras sao de austenita e as

regides claras de ferrita.
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vacmode | det [ HV [mag O] WD |spot 4-_.-
High vacuum | BSED |10.00 kV| 3500 x | 8.8 mm | 3.0 LCT - Quanta 600FEG
Figura 4.7 — Particula de cavaco limado do aco inoxidavel super diplex UNS S31803, tratado a 750

°C por 1 hora. E possivel observar as bordas bastante deformadas devido ao processo de limagem.
Regibes claras de ferrita e escuras de austenita.

De acordo com trabalhos anteriores realizados em chapas [49, 50, 62], o
recozimento a 600 °C por 1 hora é suficiente para causar reversao da martensita alfa
linha para austenita, mas ndo é suficiente para causar recristalizacdo da austenita
e/ou da ferrita. Embora as medidas magnéticas no cavaco com auxilio do
ferritoscopio sejam dificeis e imprecisas, foi possivel detectar a reducdo do
magnetismo nas amostras recozidas a 600 °C por 1 hora, em comparacdo com
amostras do cavaco encruado.

Um panorama completo dos efeitos de todos os tratamentos térmicos, em
relacdo ao material encruado, pode ser visualizado por meio de figuras de difracéo
de raios X. Na figura 4.8 sdo apresentadas as figuras de difracdo superpostas do
cavacos de aco inoxidavel duplex UNS S31803 apds limagem (encruado) e tratados
termicamente como apresentado anteriormente na tabela 3.4. Mudancas nos perfis
dos picos de difragdo do aco UNS S31803 poderao ser melhor observadas em uma

analise mais detalhada, conforme ilustra a figura 4.9.
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Figura 4.8 — Figura de difracdo de raios X do cavaco produzido por limagem do aco inoxidavel duplex
UNS S31803 encruado (preto) e tratados termicamente (conforme legenda). Radiacdo CuKa.
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Figura 4.9 — Detalhe da figura de difrac@o de raios x (Figura 4.8), mostrando apenas os picos (111) da
austenita e (110) da ferrita do aco UNS S31803. Radiacdo CuKa.

A figura 4.8 revela que os recozimentos realizados causaram variagdes na
difracdo de raios X, isto €, alteraram-se os alargamentos e as intensidades dos

picos. Inclusive, no caso de 700 °C, alterou-se o numero de picos pela precipitacao
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da fase sigma. Ao investigar os efeitos dos tratamentos na austenita e ferrita, é
observardo com mais detalhes na figura 4.9 que ocorre uma diminui¢cdo na largura
dos picos e também um aumento da altura dos mesmos em relacdo a amostra
encruada, para as duas fases. Este comportamento estd associado com a
diminuicdo das microtensdes causadas pelo recozimento, devido aos processos de
recuperagdo que ocorrem nas duas fases, especialmente na ferrita, onde a difuséo é
mais rapida e a mobilidade das discordancias maior. Além disto, a reversdo da
martensita alfa linha, cujos picos se superpdéem com os da ferrita, em austenita,
deve contribuir para a diminuicdo da intensidade (area) dos picos de ferrita e
aumento da intensidade (area) dos picos de austenita [240].

Na figura 4.10 sédo apresentadas as figuras de difracdo superpostas dos
cavacos de aco inoxidavel super duplex UNS S32520 apos limagem (encruado) e
tratados termicamente nas condi¢cfes indicadas anteriormente na tabela 3.4 e
também expressas nas legendas de cores na prépria figura. Mudancas nos perfis
dos picos de difracdo do aco UNS S32520 poderdo ser melhor observadas em uma

analise mais detalhada, conforme ilustra a figura 4.11:

A = AUSTENITA
F= FERRITA
)
EE =y _— _— — — —
= 8 g 8§ § & §8
< w < w < < u
- . g — — . p—
_g" P . o~ v, o —
§ — — S\ s o
2 A A
s A A~
A A A S
A A A A .
40 60 80 100
20
—+— Péencruado; —-— Pérecozidoa600°C/1h; —*— Pérecozidoa650°C/1h;
—+— Pé6recozidoa700°C/1h; —-— Pé6recozidoa750°C/1h;
— = P6recozidoa 1050°C/1h; —-— Pérecozidoa650°C /1 h+ 1050 °C /1h

Figura 4.10 — Figura de difragéo de raios X do cavaco produzido por limagem do aco inoxidavel super
ddplex UNS S32520 encruado (preto) e tratados termicamente (conforme legenda). Radia¢do CuKa.
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Figura 4.11 - Detalhes da figura de difracdo (Figura 4.10), mostrando apenas os picos (111) da
austenita e (110) da ferrita do aco UNS S31520. Radiacdo CuKa.

A figura 4.10 revela que os recozimentos realizados causaram variacées na
figura de difracdo do aco UNS 32520, isto €, alteraram-se os alargamentos e as
intensidades dos picos. Inclusive, no caso de 700 e 750 °C, alteraram-se o nimero
de picos pela precipitacdo da fase sigma, de forma muito similar ao que ocorreu com
0 aco UNS S31803.

Pode-se observar na figura 4.11 que apds o tratamento térmico, ocorre uma
diminuicdo na largura dos picos e também um aumento da altura dos mesmos, nas
duas fases. Da mesma maneira como ocorreu com o aco inoxidavel duplex UNS
S31803, este comportamento esta associado com a diminuicdo das microtensdes
causada pelo recozimento, devido aos processos de recuperacdo e recristalizacéo
gue ocorrem nas duas fases, especialmente na ferrita, onde a difusdo é mais rapida.
Além disto, a reversdo da martensita alfa linha, cujos picos se superpdem com os da
ferrita, em austenita, deve contribuir para a diminuicdo da intensidade (area) dos
picos de ferrita e aumento da intensidade (area) dos picos de austenita [240].

Adicionalmente, observa-se no pico (111) da austenita a diferenca entre o
comportamento do cavaco recozido diretamente a 1050 °C por 1 hora (linha verde
no grafico) e o que foi previamente recozido a 650 °C por 1 hora e posteriormente

1050 °C por 1 hora (linha laranja no grafico).
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No caso do cavaco tratado a 650 °C por 1 hora (temperatura capaz de
reversdo da martensita induzida por deformacé&o para austenita) antecedendo o
tratamento de 1050 °C por 1 hora, a fracdo volumétrica de austenita foi maior que
guando tratado diretamente a 1050 °C por 1 hora, de acordo com a intensidade dos
picos quando observa-se o plano (111) da austenita na figura 4.11.

Algumas causas para a diferenca entre o tratamento direto a 1050 °C e o
tratamento a 1050 °C passando por um tratamento intermediario de 650 °C, todos
pelo tempo de 1 hora, seréo discutidas na sequéncia quando forem apresentadas as
analises quantitativas de fases, que é uma das informac¢des adicionais que foram
obtidas, com o auxilio do refinamento matematico nos perfis de difracdo pelo método
de Rietveld [244, 245].

A figura 4.12 se refere ao aco UNS S31803. Ela mostra o resultado das
guantidades de fase ferromagnética (ferrita ou ferrita + martensita induzida por
deformacéo), de fase gama (austenita) e de fase sigma nas amostras encruada e

tratadas termicamentes conforme citado anteriormente na tabela 3.4.

I Fase magnética ( ferrita ou ferrita + martensita a)
B Austenita
[ sigma
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Tratamento a 650 °C/1h

Tratamento a 700 °C/1 h

Tratamento a 750 °C Hh

Tratamento a 1050 °C/1h

Tratamento a 650 °C /1h + 1050 °C/1h

Condi¢do da amostra

Figura 4.12 — Quantidade de fases determinada por difracdo de raios X seguida de refinamento de
Rietveld para 0 aco UNS S31803.
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Uma primeira informacéo extraida da figura 4.12 € que no estado encruado o
cavaco apresentava em torno de 76 % de fase magnética e 24 % de austenita.
Cerca de 6 % e 23 % de fase ferromagnética foi revertida para austenita (31 % e 47
%) com o tratamentos térmicos de 600 °C e 650 °C, respectivamente. Além disto,
comparando-se os resultados da tabela 4.1 e tabela 4.2 (obtidos na chapa) com os
resultados da figura 4.12 (obtidos com cavaco) observam-se teores bem mais
elevados a 600 °C e levemente mais elevados a 650 °C de fase ferromagnética nas
amostras na forma de cavaco. No caso da amostra encruada, a explicacdo é a
presenca de martensita alfa linha, enquanto na amostras tratadas termicamentes, 0s
teores mais altos (em comparagdo com os resultados da tabela 4.1 e tabela 4.2) de
fase ferromagnética sugerem uma reversao incompleta da martensita em austenita.

Sabe-se que inicialmente no estado encruado o cavaco tinha fracéo
volumétrica de fase magnética (ferrita + martensita alfa linha) proxima de 76 %. As
analises realizadas nas amostra tratada a 700 °C, mostram 16 % de fase magnética
permaneceu magnética. Parte dela foi revertida em austenita e parte em fase sigma.
O aparecimento da fase sigma e aumento da fracdo de austenita se deve a dois
fatores que sao a reversdo da martensita induzida por deformacéo na austenita [77,
78] e decomposicdo eutetdide da ferrita. Essa reacao eutetdide (ferrita - austenita
secundaria + fase sigma) é esperada nessa faixa de temperatura [48, 229, 230]. A
mesma decomposi¢cado acontece a 750 °C e é um pouco mais pronunciada que a 700
°C.

Os tratamentos de 1050 °C, diretamente e passando por um estagio
intermediario de 650 °C por 1 hora para reversdao de martensita, no duplex, nao
diferem significativamente e resultam em 82 e 76 % de fase magnética,
respectivamente.

Também foi realizada a analise quantitativa de fases a partir de difracdo de
raios X e refinamento de Rietveld para o aco super duplex UNS S32520, naquelas

condicles ja citadas na tabela 3.4. Essa analise é mostrada na figura 4.13.
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I Fase magnética ( ferrita ou ferrita + martensita )
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Tratamento a 1050 °C/1h

Tratamento a 650 °C/1h
Tratamento a 650 °C /1h + 1050 °C/1h

Figura 4.13 — Quantidade de fases determinada por difracdo de raios X seguida de refinamento de
Rietveld para 0 aco UNS S32520.

A quantidade de fase magnética encontrada para o cavaco de aco inoxidavel
super duaplex UNS S32520 encruado por limagem foi em torno de 62 %, 13 % menor
gue no aco inoxidavel duplex UNS S31803. Um fator pode ter sido determinante
para isso:

e Maior teor do intersticial nitrogénio (altamente estabilizador do campo
austenitico), o que torna a austenita do super duplex menos
metaestavel que a austenita do duplex.

Houve reversdo da fase magnética nos tratamentos de 600 e 650 °C por 1
hora, assim como havia ocorrido com o duplex. As proporcdes de reversdo foram
bem parecidas (7 % e 19 %, respectivamente), totalizando em 55 % de fase
magnética pra 600 °C e 43 % para 650 °C.

Também houve precipitacdo de fase sigma para os tratamentos de 700 e
750 °C. Comparando-se estes tratamentos, as propor¢cdes de fase sigma sao
maiores no super duplex, concordando com a teoria de que 0s acos inoxidaveis

bY 7

super duplex sdo mais suceptiveis & essa precipitacdo, pois sua ferrita é mais
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instavel devido sua composi¢ao quimica, aumentando a cinética de precipitacao [87,
232, 233] e também a fracdo volumétrica de tal fase.

O tratamento de 1050 °C por 1 hora também foi realizado para duas
condigcdes diferentes. Uma delas, diretamente do estado encruado e a outra,
passando por uma temperatura intermediaria de reversao da martensita (650 °C por
1 hora). A fragcdo volumétrica desses dois casos foi significativamente diferente. No
caso do recozimento direto, tém-se 66 % de ferrita e 34 % de austenita, enquanto
gue, no caso do cavaco em que se reverteu a martensita, tém-se 39 % de ferrita e
61 % de austenita.

O processo de limagem causa uma altissima deformacdo plastica no
material [56, 248], induzindo a formacdo de martensita (CCC) [56]. Durante o
processo de recozimento desse cavaco diretamente a 1050 °C, a energia térmica
fornecida favorece os processos de recristalizacao tanto [79 — 81] da ferrita quanto o
da austenita. A fase martensitica pode ter se recristalizado como ferrita, ao invés de
reverter para austenita. Alguns fatores podem supostamente ter contribuido para
ISSO:

e A estrutura martensitica tem os mesmos parametros de rede da ferrita;

e [Esses acos possuem uma austenita com elevados teores de elementos
ferritizantes como cromo e molibdénio (vide tabela 3.1 e tabela 3.2),
consequentemente, a martensita induzida por deformacdo, também
sera rica em tais componentes quimicos;

e Os super duplex tém mais nitrogénio (austenitizante) que os duplex;

e A 1050 °C os coeficientes de difusdo dos elementos quimicos sao
muito altos. A martensita induzida por deformacdo, que gera muita
microdeformacdo residual (como serd discutido nos préximos
paragrafos), € muito instavel e a ferrita estavel. O aquecimento rapido
até essa temperatura elevada, pode ter favorecido energeticamente a
diminuicdo da deformacao da estrutura por difusdo, estabilizando a
ferrita a partir dessa martensita, ao invés de reverté-la para austenita;

e A fracdo de austenita restante, pode estar bastante rica nos elementos
gamagénicos presentes (nitrogénio, manganés e niquel) e

empobrecida de cromo e molibidénio;
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e No super duplex, quando ha tratamento intermediério de 650 °C por 1
hora, o alto teor de nitrogénio comparado ao duplex, ajuda a estabilizar
a austenita novamente, diferenciando os dois a¢os no segundo estagio
a 1050 °C.

Porém, para que todas essas suposi¢cdes acima sejam aceitas, devem-se
proceder investigacdes mais rigorosas e detalhadas nesse cavaco. Por exemplo,
embora possa ser muito dificil e trabalhoso, um estudo de microscopia eletrénica de
transmissao no cavaco poderia ajudar a reforgcar ou descartar estas suposicoes.

Ainda extraindo informagdes dos detalhes das figuras de difracao (figura 4.9
e figura 4.11), nota-se que ha um certo alargamento nos picos da amostra encruada
e gue esse alargamento vai diminuindo a medida em que a amostra é tratada
termicamente.

Tanto particulas muito finas como microdeformacdes residuais [240 — 243]
podem causar alargamento dos picos de difracéo.

Por exemplo, considerando uma determinada estrutura livre de defeitos, um
determinado pico de difracdo € observado. Essa estrutura quando deformada, tera
campos de tracdo onde o pico sera deslocado para valores de 2 6 maiores, bem
como, tera campos de compressao que deslocara os picos de difracdo para valores
de 2 6 menores. Esses dois efeitos fardo com que a leitura dos picos do material
deformado tenham menor intensidade e que haja alargamento em relacdo a uma
estrutura ndo deformada [240 — 243]. As ja mostradas figura 3.3 e figura 3.4 auxiliam
no entendimento dos efeitos das microdeformacfes no alargamento dos picos de
difracao.

No presente trabalho, apdés o refinamento pelo método Rietveld, foram
obtidos os valores de alargamento dos picos. A figura 4.14 apresenta o alargamento
(A 2 8 cos 8) dos picos em fungao do sen 6 da ferrita do aco inoxidavel duplex UNS
S31803 para as condi¢cdes da amostra encruada e recozidas tabela 3.4. J& a figura
4.15 mostra a mesma andlise de alargamento da ferrita do aco inoxidavel super
duplex UNS S32520 nas condi¢cdes encruada e recozidas, descritas na mesma
tabela.

As curvas sao crescentes e aproximadamente lineares.
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Figura 4.14 — Valores de alargamento dos picos de difracdo versus sen 6 da ferrita do aco inoxidavel
daplex UNS S31803.

0,025~

Ferrita encruada
0,020 4 —u—Ferrita 600°C/1h
—u—Ferrita 650 °C 1 h
—n—Ferrita 700°C /1 h
o 00154 —@—Ferrita 1050°C /1 h
0 —*—Ferrita 650°C /1 h +
a8> 650°C/1h
« 0,010 —
< I-'-'""--'—-_‘-J._—————'-l
-
I_A'
0.005+ ;_—-’——-——'___.’0-——"
0,000 . ; i
0.4 0,6 0.8
sen 0

Figura 4.15 — Valores de alargamento dos picos de difracdo versus sen 6 da ferrita do ago inoxidavel
super duplex UNS S32520.

Analogamente, a figura 4.16 e figura 4.17 apresentam o alargamento (A 2 6
cos 0) dos picos em fungdo do sen 6 da austenita para condi¢cdes encruada e
recozidas conforme tabela 3.4, para o aco inoxidavel daplex UNS S31803 e super
duplex UNS S32520, respectivamente. As curvas também sdo crescentes e

aproximadamente lineares.
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Figura 4.17 — Valores de alargamento dos picos de difragdo versus sen 6 da austenita do acgo

inoxidavel super duplex UNS S32520.

Depois de realizada a linearizacdo das curvas, obtem-se o coeficiente

angular e a interseccdo com o eixo vertical (coeficiente linear), que sao utilizados no

célculo [240 - 243] do tamanho de cristalito (D),

microdeformacdes residuais (€), equacao 4.2.

D (nm) = 0,9 A/ (coeficiente linear da reta)

€ (%) = (coeficiente angular) / 2

equacdo 4.1, e das

Equacéo 4.1

Equacéo 4.2
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Na tabela 4.5 sdo apresentados os resultados obtidos com auxilio da
equacao 4.1 e da equacéo 4.2.

Tabela 4.5 - Tamanho de cristalitos (D) e microdeformacdes residuais (€) has amostras encruada e
recozidas conforme Tabela 3.4, para o agos inoxidaveis duplex e super duplex.

Duplex UNS Super
S31803 duplex UNS
Fase $32520
D (nm) € (%) D €
(nm) (%)
Austenita encruada 30 0,95 44 1,32
Austenita 600°C /1 h 29 0,61 36 0,76
Austenita 650°C /1 h 31 0,40 28 0,49
Austenita 700°C /1 h 71 0,40 77 0,41
Austenita 750°C /1 h 38 0,22 51 0,24
Austenita 1050°C /1 h 39 0,26 56 0,25
Austenita 650°C /1 h +1050°C/1h 51 0,20 69 0,30
Ferrita encruada 37 0,91 31 0,81
Ferrita 600 °C 61 0,54 56 0,55
Ferrita 650 °C 45 0,39 34 0,31
Ferrita 700 °C 98 0,64 36 0,17
Ferrita 1050 °C 68 0,16 63 0,23
Ferrita 650°C /1 h +1050°C/1h 58 0,20 61 0,23

Observa-se na tabela 4.5 que o tamanho de cristalitos da austenita encruada
€ baixo e permanece quase inalterado mesmo com os tratamentos térmicos de 600
e 650 °C por 1 hora para ambos 0s a¢os. Nas amostras encruadas, a significativa
presenca de martensita induzida por deformacdo pode explicar esse acontecimento.
Para tratamentos 600 e 650 °C por 1 hora, o baixo tamanho de cristalito pode ser
relacionado ao baixo coeficiente de difusdo da austenita nessas faixas de
temperatura.

Para 700 °C por 1 hora, martensita induzida por deformacédo reverte para
austenita. Além disso, parte da fase vizinha (ferrita) se transforma em austenita via
decomposicdo eutetodide (sigma + austenita). Nessa faixa de temperatura, ja ocorre

uma maior difusdo na austenita. O rearranjo e a aniquilagcdo de defeitos devido aos
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processos de recuperacao e recristalizacdo que estdo ocorrendo competitivamente
nessa temperatura, fazem com que os cristalitos aumentem significativamente em
relacdo a austenita encruada, para ambos 0s acos.

A austenita aumentou de tamanho de cristalitos para ambos os acos
recozidos diretamente a 1050 °C por 1 hora, em relacdo ao material encruado, fato
causado pelos ja citados processos de recuperacdo e recristalizacdo. O fato dos
tamanhos dos cristalitos do super duplex estarem significativamente maiores que 0s
do duplex para essa condi¢cdo, pode estar relacionado a maior estabilidade da
austenita do duplex, devido a composi¢éo quimica.

Para o tamanho dos cristalitos da austenita dos dois acos, pode-se comparar
o efeito do tratamento direto a 1050 °C por 1 hora com o efeito do tratamento
intermediario de 650 °C antecedendo a 1050 °C por 1 hora. A amostra que passou
pelo tratamento intermediario tem o tamanho de cristalito maior. Provavelmente,
porque nesse caso houve reversdo de martensita induzida por deformacao para
austenita, consequentemente, quando passou para a o tratamento de recristalizacao
a 1050 °C por 1 hora, a fracdo de fase magnética dentro da austenita era muito
baixa ou inexistente.

Para todos os casos de tratamento da austenita de ambos os acos, a
microdeformacéo residual diminuiu em relacdo ao material encruado. Conforme
esperado, esta diminuicdo foi maior quanto maior a temperatura de tratamento.

Em se tratando de ferrita, o tratamento térmico de 600 °C fez com que
aumentasse o tamanho de cristalito em relacdo ao material encruado de ambos o0s
acos. A difusdo da ferrita ja é significativa nesta temperatura favorecendo os
processos de recuperacdo dessa fase.

Embora a 650 °C a difusdo na ferrita seja ainda maior que no caso anterior,
pouco alterou-se no tamanho de cristalito para essa fase nesta temperatura em
ambos os acos. O fato da significativa reversdo da martensita em austenita que
ocorreu na fase vizinha pode ter influenciado nesse aspecto.

A ferrita a 700 °C é bastante instavel. Embora possa haver a recristalizacéo
nessa fase, competitivamente ela se decompde em fase sigma e austenita
secundaria. Para o aco duplex, onde ainda ha uma fracdo volumétrica de ferrita
razodvel, os cristalitos aumentaram significativamente de tamanho em relagdo a
ferrita encruada, pelos processos de recuperagao e recristalizagcdo. A diminuicao da

microdeformacéao residual em relagdo ao material encruado, foi menor que para os
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outros tratamentos. A fase sigma, produto da decomposicao da ferrita, pode ter sido
responsavel por essa microdeformacao da ferrita continuar alta no aco duplex. A
ferrita do aco super duplex diferiu completamente em relacdo ao duplex nessa
temperatura. Isso deve estar relacionado a sensibilidade da técnica, ja que a fracdo
volumeétrica de ferrita desse aco foi de apenas 2 % e a precipitacdo de sigma foi
significativamente mais alta que a do duplex, devido a maior presenca de cromo e
molibdénio.

Os tratamentos de 1050 °C na ferrita tanto do diplex como do super duplex,
favoreceram o aumento do tamanho de cristalito em relacdo ao material encruado,
devido ao alto coeficiente de difusdo nessa temperatura proporcionar aniquilacéo e
rearranjo de defeitos por recuperacao e recristalizacao.

Os tratamentos térmicos da ferrita de ambos os acos favorecem a
diminuicdo da microdeformacédo residual em relacdo ao material encruado. A
diminuicdo dessa microdeformagcdo, aumenta com o aumento da temperatura,
exceto no caso de 700 °C devido a presenca de fase sigma.

A figura 4.18 e figura 4.19 demonstram de maneira grafica os dados de
microdeformacéo residual expressos na tabela 4.5 para austenita e ferrita do aco
inoxidavel duplex UNS S31803 e super duplex UNS S32520, respectivamente,

encruada e nas condicdes e recozidas citadas na tabela 3.4.
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Figura 4.18 — Microdeformacéo residual da ferrita e austenita nas diversas condi¢bes (encruada e

tratadas termicamente) do aco inoxidavel daplex UNS S31803.
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Figura 4.19 — Microdeformacao residual da ferrita e austenita nas diversas condi¢cdes (encruada e
tratadas termicamente) do aco inoxidavel super duplex UNS S32520.

A observacéo da figura 4.18 e figura 4.19 leva a verificar que nas duas fases
o tratamento térmico serviu para reducdo das microdeformacfes residuais, em
relacdo ao material encruado, exceto para os casos de precipitacado de fase sigma,
onde a microdeformacdo da ferrita aumentou. Essa reducdo se deve a varios
mecanismos como recuperacao, recristalizacdo, dependendo da temperatura, € no

caso especifico da austenita, a reversdo da martensita induzida por deformacao.

4.5 Resultados de raios X e determinacdo da microdeformacgéo
residual e tamanho de cristalitos das chapas laminadas dos acos
inoxidaveis duplex UNS S31803 e super duplex UNS S32520

A figura 4.20 representa a figura de difracdo do acgo inoxidavel duplex UNS

S31803, no estado como recebido (nominalmente solubilizado), com 50 % de
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laminacédo e com 93 % de laminacé&o, conforme a legenda de cores. Estéo indicados

na figura os planos da austenita A — (hkl) e da ferrita F — (hkl).

A = AUSTENITA __DPCR

D)
:: F = FERRITA __DP50%
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Figura 4.20 — Figuras de difracdo do aco inoxidavel duplex UNS S31803, no estado como recebido
(nominalmente solubilizado), com 50 % de laminacdo e com 93 % de laminacéo, conforme a legenda

de cores. Radiacdo CuKao..

Nota-se que a laminacdo provoca uma mudanca significativa nos picos de
difracdo. Para 50 % de laminacdo, aumentou a intensidade relativa dos picos (200) e
(211) da ferrita e (220) da austenita, enquanto diminui a intensidade relativa dos
picos (110) da ferrita e (111) da austenita em relacdo ao material como recebido.
Para 93 % de laminacdo as mudancas foram quase as mesmas, pois aumentou
significativamente a intensidade relativa dos picos (200) e (211) da ferrita e (111),
(220) e (222) da austenita. A diferenca para a laminacédo de 50% € que o pico (110)
da ferrita diminuiu e o (111) da austenita aumentou. Além destas observacdes, nota-
se gue o0s picos (220) da ferrita e (200) e (311) da austenita praticamente
desapareceram. Estas fortes mudancas na aparéncia das figuras de difracdo sao
causadas pela mudanca na textura cristalografica do material, somadas as possiveis
transformacdes de fase induzidas por deformacéo na austenita.

Os tratamentos térmicos individuais de 600 °C e 650 °C por 1 hora
(objetivando reversédo de possivel matensita induzida por deformag&o, como descrito

nos métodos) foram empregados na amostra com 50 % de redugdo por laminacgéo e
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a representa os picos de difracdo para cada amostra conforme a legenda de cores,

comparadas com a amostra como recebida (nominalmente solubilizada).

A = AUSTENITA —DPCR
F = FERRITA —DP50%
DP 50 % +600°C/1h
—DP50% +650°C/1h

A (111)
F (110)
F (200)

> A (311)
A (222)
> F (220)

- A (220)
> F (211)

L .
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40 60 80 100
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Figura 4.21 - Figuras de difracdo do aco inoxidavel duplex UNS S31803, no estado como recebido
(nominalmente solubilizado), com 50 % de laminacéo, bem como tratamentos térmicos individuais de
600 e 650 °C por 1 hora a partir da condicdo deformada, conforme a legenda de cores. Radiacéo

CuKa.

Apés os tratamentos térmicos de 600 °C e 650 °C por 1 hora ha diminuicédo
na intensidade relativa daqueles picos que foram alterados pela reducédo de 50 %
por laminacdo. A amostra que foi tratada a 650 °C por 1 hora (linha azul no grafico)
tem seus picos de difracdo semelhantes aos da amostra como recebida (linha preta
no grafico). Porém, alguns picos de ferrita como o (200) e (211) continuam
ligeiramente mais intensos. Isto pode indicar a permanéncia de uma fraca textura
provocada pela laminacdo e/ou uma reversao incompleta da martensita induzida por
deformacéo para austenita.

Os tratamentos térmicos individuais de 600 °C e 650 °C por 1 hora foram
empregados na amostra com 93 % de reducdo por laminacdo e a representa 0s

picos de difracdo para cada amostra conforme a legenda de cores.
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Figura 4.22 - Figuras de difracdo do aco inoxidavel diplex UNS S31803, no estado como recebido
(nominalmente solubilizado), com 93 % de laminacédo, bem como tratamentos térmicos individuais de
600 e 650 °C por 1 hora a partir da condicdo deformada, conforme a legenda de cores. Radiacéo

CuKa..

Observando as linhas verde e azul do gréafico, que representam o0s
tratamentos de 600 e 650 °C por 1 hora, respectivamente, a partir da amostra
deformada por 93 % de reducédo por laminacéo, nota-se a permanéncia de uma forte
diferenca na intensidade relativa dos picos (200) e (211) da ferrita e (220) da
austenita em relacdo ao material nominalmente solubilizado (linha preta do grafico),

indicando uma mudanca definitiva na orientacdo preferencial dos grdos para este

grau de deformacao.
Da mesma forma, mudancas nas intensidades relativas dos picos de

difracdo sdo observadas pela laminacdo do aco inoxidavel super duplex, conforme

figura 4.23.
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Figura 4.23 — Figuras de difracdo do acgo inoxidavel super duplex UNS S32520, no estado como
recebido (nominalmente solubilizado), com 50 % de laminacdo e com 92 % de laminac¢&o, conforme a

legenda de cores. Radiacdo CuKa.

Nota-se que diminuem os picos (110) e (200) da ferrita, desaparecendo tanto
0 picos (220) da ferrita quanto os picos (200) e (311) da austenita diminui para a 50
% de laminacdo. Ainda nessa condicdo, a intensidade relativa do pico (111) da
austenita aumenta bastante.

Para 90 % de laminacao, a alteracdo é ainda diferente. Enquanto o pico
(200) da austenita voltou a aparecer, o pico (111) dessa mesma austenita diminuiu

significativamente sua intensidade relativa enquanto o pico (110) da ferrita teve um

aumento na intensidade.
Na figura 4.24 é mostrado o resultado dos tratamentos térmicos individuais

de 600 e 650 °C por 1 hora na amostra previamente deformada com 50 % de

reducao por laminacéo.



92

A = AUSTENITA —SDCR
R F = FERRITA —SD50%
=9 = SD 50 % + 600 °C
(=}
e S —SD 50 % + 650 °C
T ~
< N - ) =
e N - -
9 g 8 P,
< < « & §§
« 28
B
.

Intensidade (u.a.)

40 60 80 100

20

Figura 4.24 — Figuras de difracdo do acgo inoxidavel super duplex UNS S32520, no estado como
recebido (nominalmente solubilizado), com 50 % de laminacdo, bem como tratamentos térmicos
individuais de 600 e 650 °C por 1 hora a partir da condicdo deformada, conforme a legenda de cores.

Radiacdo CuKa.
Nota-se que os tratamentos de 600 e 650 °C por 1 hora foram capazes de

conduzir a amostra para uma condicdo similar ao material inicial, com pequenas

variacfes nas intensidades relativas dos picos.
Na figura 4.25 é mostrado o resultado dos tratamentos térmicos individuais

de 600 e 650 °C por 1 hora na amostra previamente deformada com 92 % de

reducao por laminacéo.
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Figura 4.25 - Figuras de difracdo do aco inoxidavel super duplex UNS S32520, no estado como
recebido (nominalmente solubilizado), com 92 % de laminacdo, bem como tratamentos térmicos
individuais de 600 e 650 °C por 1 hora a partir da condicdo deformada, conforme a legenda de cores.

Radiacdo CuKa.

Os tratamentos térmicos nas amostras de aco inoxidavel super duplex
previamente laminadas a 92 %, resultam em intensidades completamente diferentes
do material inicial, um forte indicativo de que a combinacdo entre deformacédo e
recozimento alterou significativamente a textura cristalografica do material.

Seguindo 0 mesmo raciocinio usado para a analise dos cavacos, os dados
de difracdo passaram por um refinamento matematico de Rietveld e foram
realizadas medidas de alargamento de pico causadas pela deformacdo, bem como
apos os tratamentos térmicos. A partir das medidas do alargamento dos picos, foram
calculados o tamanho de cristalitos (subgrdo) e microdeformacdes residuais das

amostras deformadas e tratadas termicamente por 600 e 650 °C por 1 hora em

ambos os acos.
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Tabela 4.6 - Tamanho de cristalitos e microdeformacfes residuais nas amostras encruada e
recozidas conforme Tabela 3.4, para o agos inoxidaveis duplex e super duplex.

Duplex UNS Super
Fase S31803 duplex UNS
S32520

D €
D (hm) (%) | (nm) | (%)
Austenita como recebida 84 0,41 122 0,41
Austenita def. 50 % 26 0,43 34 0,70
Austenita def. 50 % + 600 °C / 1 h 14 0,15 43 0,80
Austenita def. 50 % + 650 °C / 1 h 32 0,64 22 022
Austenita def. ~ 90 % 28 0,78 40 0,60
Austenita def. ~ 90 % + 600 °C / 1 h 15 0,21 30 0,58
Austenita def. ~90 % + 650°C /1 h 55 0,92 47 0,67
Ferrita como recebida 140 0,40 236 0,48
Ferrita def. 50 % 76 0,47 49 0,51
Ferrita def. 50 % + 600°C /1 h 26 0,21 34 022
Ferrita def. 50 % + 650°C /1 h 54 0,39 38 0,22
Ferrita def. ~ 90 % 43 0,48 53 0,50
Ferrita def. ~90 % + 600°C /1 h 26 0,22 52 041
Ferrita def. ~90 % + 650°C /1 h 26 0,21 65 042

A figura 4.26 e
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figura 4.27 ilustram de maneira grafica as microdeformagfes residuais dos
acos inoxidaveis duplex e super duplex, respectivamente, em diferentes condi¢des
de laminacgéao.

09 s—Ferrita
] s— Austenita
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[}
1
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Microdeformacao residual ( %)
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50%
93% A

Condigéo

Figura 4.26 — Microdeformacao residual da ferrita e austenita do ago inoxidavel duplex UNS S31803
em diferentes condi¢cdes de laminacdo comparados com o material como recebido (nominalmente
solubilizado).
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Figura 4.27 - Microdeformac&o residual da ferrita e austenita do aco inoxidavel daplex UNS S31803
em diferentes condi¢cdes de laminacdo comparados com o material como recebido (nominalmente
solubilizado).

Nota-se que ao deformar os a¢os, aumenta-se a a microdeformacéao residual
e diminui-se o tamanho de cristalito (sub-grédo) da austenita. Para ambos 0s acos,
altissimas deformacgdes (proximas a 90 % de reducdo) resultam em austenitas com
microdeformacdes residuais elevadas.

Para reducdes de 50 % em laminacdo onde a deformacéo é mais moderada,
a deformacao residual do duplex é relativamente menor que a do super duplex.

Ao analisar os efeitos da deformacdo na ferrita, nota-se que no duplex,
guanto maior a deformagé&o, menor o tamanho de cristalito (subgréo) e com pequeno

aumento na microdeformacgéo residual, conforme figura 4.26. J4 no super duplex a
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7

deformacédo muito alta (aproximadamente 90 %), o tamanho de cristalito € muito
préximo da deformacao de 50 % e o aumento na microdeformacgéo residual também

€ muito pequeno (vide

figura 4.27).

A figura 4.28 e figura 4.29 ilustram de maneira grafica o efeito dos
tratamentos térmicos de 600 e 650 °C por 1 hora quanto as microdeformacdes
residuais dos acos inoxidaveis duplex e super duplex, respectivamente, em

amostras previamente deformadas de 50 % de reducao por laminacéo.
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Figura 4.28 — Efeito da temperatura de tratamento térmico de 600 e 650 °C por 1 hora na
microdeformacéo residual da austenita e ferrita previamente deformadas de 50 % de reducdo por
laminacao do aco inoxidavel daplex UNS S31803.
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Figura 4.29 - Efeito da temperatura de tratamento térmico de 600 e 650 °C por 1 hora na
microdeformacédo residual da austenita e ferrita previamente deformadas de 50 % de reducdo por
laminacéo do aco inoxidavel super duplex UNS S32520.

Quanto ao efeito dos tratamentos térmicos na austenita dos acgos
deformados com reducdes de 50 % por laminacédo, nota-se que 600 °C por 1 hora,
na austenita do duplex ha reducéao da microdeformacao residual. Enquanto isto, esta
temperatura foi insuficiente para reduzir as microdeformacgdes residuais na austenita
do super daplex.

O efeito do tratamento a 650 °C por 1 hora na austenita dos dois acos
deformados com 50 % de laminacao é muito distinto. No super duplex ha diminuicéo
da microdeformacéo residual, sendo uma evidéncia importante de que ndo ocorre
nenhuma reversao de fase e sim, um possivel inicio de recuperacéo da austenita. Ja
no duplex, essa temperatura provoca um aumento na microdeformacao residual, fato
gue pode estar relacionado com a reversdao da martensita induzida por deformacéo
para austenita. Essa reversdo €é acompanhada por uma contracdo de
aproximadamente 1,5 % no volume, gerando assim, este aumento nos valores de
microdeformacao residual.
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A patrtir da ferrita deformada a 50 % de reducgao por laminacao, o tratamento
térmico reduz a microdeformacéo residual tanto do duplex quanto do super duplex. A
600 °C por 1 hora, a diminuicdo da microdeformacéao residual no duplex € maior que
a 650 °C por 1 hora (apesar do coeficiente de difusdo desta Ultima temperatura ser
maior). Este fator pode ser mais uma evidéncia de que esta ocorrendo reverséo de
martensita induzida por deformacao para a austenita, pois a 650 °C esta reversao €
mais acentuada que a 600 °C. Embora este fendbmeno ocorra na fase vizinha,
campos de tensdo sdo gerados na amostra, competindo com o alivio das tensdes
promovido pela recuperacdo e recristalizacdo da ferrita. Outro indicio desta
suposicdo é que no super duplex (onde ndo houve transformacdo martensitica), o
tratamento a 650 °C por 1 hora promove a diminuicdo da microdeformacao residual,
sugerindo que a recuperacao e recristalizacao da ferrita ndo € atrapalhada por uma
eventual mudanca transformacéo de fase na vizinhanga (austenita).

A figura 4.30 e figura 4.31 ilustram de maneira grafica o efeito dos
tratamentos térmicos de 600 e 650 °C por 1 hora quanto as microdeformacdes
residuais dos acos inoxidaveis duplex e super duplex, respectivamente, em
amostras previamente deformadas de aproximadamente 90 % de reducdo por

laminacao.
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Figura 4.30 - Efeito da temperatura de tratamento térmico de 600 e 650 °C por 1 hora na
microdeformacédo residual da austenita e ferrita previamente deformadas de 93 % de reducéo por
laminacéo do aco inoxidavel duplex UNS S31803.
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Figura 4.31 - Efeito da temperatura de tratamento térmico de 600 e 650 °C por 1 hora na
microdeformacéo residual da austenita e ferrita previamente deformadas de 50 % de reducdo por
laminacéo do aco inoxidavel super duplex UNS S32520.

Para tratamentos térmicos a partir da deformacédo de 90 % de reducédo por
laminacédo, a temperatura de a 600 °C provoca reducdo da microdeformacéo residual
na austenita do duplex. J& a temperatura de 650 °C aumenta a microdeformacéao
residual, fato possivelmente provocado pela reversdo da martensita induzida por
deformacdo para austenita e consequente campos de tensfes que acompanham
esta transformacdo (contracdo volumétrica de 1,5%, aproximadamente). Na
austenita do super duplex nas mesmas condicfes de laminacédo, a alteracdo das
microdeformacfes residuais sdo pouco significativas com ambos os tratamentos
térmicos.

Quanto ao comportamento da ferrita do duplex e do super duplex, ocorrem
algumas diferencas importantes. Apesar da energia acumulada ser grande e uma
reducdo na microdeformacéo residual ocorrer tanto para 600 quanto 650 °C por 1

hora, ndo ha crescimento de cristalito no duplex. Este fato pode estar relacionado
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com a competicdo da recuperacéao/recristalizacdo da ferrita com a reversao da
martensita induzida por deformacéo para austenita na fase vizinha.

J& no super duplex, o tratamento térmico de 650 °C por 1 hora além de
diminuir a microdeformagéo residual, promove um aumento do tamanho do cristalito,
sugerindo que a recuperacao/recristalizacdo da ferrita ocorre sem que haja

competicdo com nenhuma reverséo de fase na vizinhanca.

4.6 Comparacao entre as microdeformacgdes residuais das amostras

deformadas por limagem e laminacéao

Depois de determinadas as microdeformacdes residuais das amostras dos
dois acos, pode-se comparar os valores entre os processos de limagem e
laminagéo. A figura 4.32 até figura 4.35 comparam, em relagdo aos processos de
deformacédo, os valores de microdeformacdes residuais de austenita e ferrita para

ambos os acos.
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Figura 4.32 — Comparacdo entre as microdeformacdes residuais da austenita do acgo inoxidavel
duplex UNS S31803 deformada por limagem e laminacé&o.
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Figura 4.33 - Comparacéo entre as microdeformacdes residuais da austenita do aco inoxidavel super

duplex UNS S32520 deformada por limagem e laminacé&o.
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Figura 4.34 - Comparacdo entre as microdeformacdes residuais da ferrita do aco inoxidavel duplex
UNS S31803 deformada por limagem e laminacéo.
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Figura 4.35 - Comparacéo entre as microdeformagfes residuais da ferrita do aco inoxidavel super
duplex UNS S32520 deformada por limagem e laminacéo.

Nota-se que, tanto para o aco duplex UNS S31803 quanto para o super
duplex UNS S32520, os valores de microdeformacfes residuais para ambas as
fases sdo muito maiores no processo de limagem que no processo de laminacao

com os parametros usados neste trabalho.

4.7 Determinacdo dos parametros de rede dos acos inoxidaveis
duplex UNS S31803 e super duplex UNS S32520

A partir das figuras de difracdo do cavaco nas condicbes encruada e
tratadas termicamente conforme tabela 3.4, dos céalculos de parametros de rede da

austenita, efetuou-se o refinamento de tais parametros por 2 métodos de
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extrapolagéo e comparou-se ao parametro refinado automaticamente pelo programa
computacional GSAS [245]:

v Método do cos?6;

v Método do cos® 8 / sen 8.

Os resultados de tais procedimentos estéo listados na tabela 4.7 e
tabela 4.8, comparados com os valores de uma férmula que leva em
consideracdo a presenca e porcentagem de elementos quimicos, para 0s acos

duplex e super duplex, respectivamente.

Tabela 4.7 — Parametro de rede da austenita do aco inoxidavel duplex UNS S31803, refinado pelos
métodos do cos > 6 e cos ° 6 /sen 8, comparando-se com o parametro refinado pelo programa GSAS,
para diversas condices listadas, juntamente com o parametro calculado por formula [246] que leva
em consideracado a presenca e porcentagem de elementos quimicos.

Duplex UNS S31803

Método
Condicao
Programa
cos 9 cos ? 0 /sen 6 GSAS C(:%lfrﬁllﬁg;)
(Rietveld)
3,6024 3,6044 3,610885
Encruado
R2=0,9122 Rz =0,98495 v%=1,590
3,6066 3,6046 3,609576
600°C_1h
R2=0,9397 R2=0,8334 v%=1,806
3,599 3,5968 3,602619
650 _1h 3,60640545*
R2=0,9809 R2=0,9798 y%=1,701 (férmula de Dyson
e Holmes) [246]
3,5975 3,5935 3,599034
700_1h
R2=0,9923 R2=0,9884 v%=2,962
3,5976 3,5928 3,598466
750_1h
R2=0,9901 R2=0,9918 x%=2,559
1050 1h 3,5953 3,5962 3,602037




R2=0,7668 R2 = 0,8937 x? =2,534

650 °C_1h 3,6011 3,599 3,604030
(o]

Y050°C I pa_ 07789 | Re=08718 | 42=1,970
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Tabela 4.8 — Parametro de rede da austenita do aco inoxidavel super diplex UNS S32520, refinado
pelos métodos do cos 8 e cos 28 / sen 6, comparando-se com o parametro refinado pelo programa
GSAS para diversas condices listadas, juntamente com o parametro calculado por formula que leva
em consideracao a presenca e porcentagem de elementos quimicos.

Super Duplex UNS S32520

Condicao Método
2 2 Programa GSAS Calculado
cos®0  jcos"B/sen| " pioeld) (formula)
3,6259 3,6192 3,624109
Encruado
R2=0,9858 | R2=0,9812 x?=1,284
3,6171 3,6110 3,616462
600°C_1h
R2=0,9872 | R2=0,9946 x? =1,615
3,6058 3,5995 3,604894
650°C_1h
R2=0,9855 | R2=0,9955 x*=1,735
3,5935 3,5935 3,597956 3,60640545*
700°C 1h (férmula de Dyson
R2=0,0141 | R2=0,0478 x® =1,745 e Holmes) [246]
3,5930 3,5939 3,598615
750°C_1h
R2=0,553 | R2?=0,4639 x* =2,559
3,6045 3,6022 3,606431
1050°C_1h
R2=0,9284 | R2=0,9923 x® =1,784
650°C 1 h 3,6012 3,6042 3,608446
(o]
*1050°C_1h| poo o759 | Re=0,9864 |  42=2,077

Nota-se, pelo refinamento dos parametros, que os métodos apresentam

razodvel concordancia para ambos 0s a¢os no que se refere ao parametro de rede
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da austenita. Tal pardmetro diminui com o tratamento térmico de 1 hora, sendo que
diminui mais para temperaturas maiores. Nas temperaturas onde ha presenca de
fase sigma, os coeficientes de correlacdo indicam diminuicdo na precisdao dos
métodos. Nos tratamentos onde a temperatura promove ampla recristalizacédo (1050
°C, seja em estagio Unico ou passando por reversao a 650 °C), o parametro de rede
volta a crescer e a concordancia dos métodos é bem razoavel quando comparado
com a férmula do parametro de rede da austenita, a qual leva em consideracédo a
presenca de varios elementos quimicos.

A austenita do aco inoxidavel super duplex, possui parametro de rede
ligeiramente maior que o do duplex. A presenca de uma maior quantidade de
elementos de liga no super duplex, especialmente nitrogénio, esta relacionado a
esta caracteristica.

A mesma metodologia de extrapolacdo foi utilizada para o calculo do
parametro de rede da ferrita do aco inoxidavel duplex, conforme tabela 4.9 e do aco
inoxidavel super duplex, tabela 4.10 conforme . Em ambos os casos, fizeram-se

comparacdes com os parametros refinados pelo programa GSAS.

Tabela 4.9 - Pardmetro de rede da ferrita do aco inoxidavel diplex UNS S31803, refinado pelos
métodos do cos ? 6 e cos * 6 /sen B, comparando-se com os parametros refinados pelo programa
GSAS, para diversas condic¢des listadas.

Duplex UNS S31803

Condicéo Método
) 2 Programa GSAS

cos “ © cos“B/sen® | piowveld)
2,8769 2,878 2,882025

Encruado , )
R2=0,6146 | R?=0,98495 x*=1,590
2,8753 2,8773 2,878522

600°C_1h , )
R2=0,9259 | R2=0,7481 x> = 1,806
2,8766 2,8747 2,878776

650°C_1h , )
R2=0,9977 | R2=0,9133 x*=1,701
2,8733 2,8713 2,874107

700°C_1h ) )
R2=0,8925 | R2=0,9903 x° = 2,962




2,8759 2,8732 2,876396
750°C 1h
R2=0,9307 | R?=0,9932 ¥* = 3,309
2,8772 2,8777 2,881635
1050°C 1 h
R2=0,8221 | R2=0,6477 22 = 2,534
2,8783 2,8771
650°C 1h 2,880997
(o]
+1050°C_1h| R2=0,8124 | R2=0,9581 v2=1,970
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Tabela 4.10 - Parametro de rede da ferrita do aco inoxidavel duplex UNS S32520, refinado pelos
métodos do cos * B e cos % 8 /sen B, comparando-se com os parametros refinados pelo programa
GSAS, para diversas condigfes listadas.

Super Duplex UNS S32520

Condicdo Método
5 > Programa GSAS

cos -0 cos“06/senb (Rietveld)
2,8822 2,8801 2,883727

Encruado
R2=0,9072 R2=0,7259 XZ = 1,284
2,8792 2,8751 2,879128

600°C 1h
R2=0,9917 R2=0,9742 X2 =1,615
2,8799 2,8753 2,878466

650°C 1h
R2=0,9336 R2 =0,9982 X2 =1,735
2,8686 2,8679 2,871732

700°C 1h
R2 =0,1505 R2=0,0214 X2 =1,745
X X 2,863698

750°C 1h
x° = 2,559
2,8789 2,8779 2,881291

1050°C 1h , )
R2 =0,7045 R2=0,8874 X2 =1,784
650°C 1h 2.8744 2,8773

+1050°C_1h 2880700
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R2=0,9767 R2 = 10,9837 v?=2,077

Nota-se que os parametros refinados pelos métodos de extrapolacdo
apresentam boa concordancia entre si e também comparando-se com 0S
parametros refinados pelo programa GSAS. Ainda, € possivel observar que o0s
coeficientes de correlacdo pelos métodos de extrapolagdo a 700 °C estavam muito
baixos (muita imprecisdo) e néo foi possivel calcular o parametro de rede da ferrita a
750 °C no super duplex. Isto esta relacionado a baixa fracdo volumétrica de ferrita
devida a decomposicéo eutetdide desta fase em fase sigma e austenita secundaria.

4.8 Histereses magnéticas a partir do ensaio de magnetizacao

A figura 4.36 apresenta histereses magnéticas do aco inoxidavel duplex UNS

S31803 nas condi¢des como recebido (CR), laminado a 50 e 93 %.
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o

Magnetizagdo (emu/g)
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o

Campo Magnético Aplicado (G)

Figura 4.36 — Curvas de histerese magnética do a¢o inoxidavel diplex UNS S31803 nas condi¢cbes
como recebido (CR), laminado a 50 % e 93 %, conforme legenda de cores.
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Uma primeira observagcdo que pode ser feita € que na medida em que se
aumenta o grau de laminacdo, aumenta-se o valor de saturacdo magnética do
material. Como a saturagdo magnética esta intimamente ligada a fracao volumétrica
de fase magnética, esse fato torna-se uma importante evidéncia no estudo de
transformacdo martensitica induzida por deformacdo que ocorre na austenita. A
transformacdo € maior, quanto maior o grau de laminacdo, comparando-se essas
trés condi¢cbes da amostra.

A figura 4.37 a representa graficamente a histerese magnética de 3
amostras deformadas 50 % por laminacao a frio, 2 delas, posteriormente tratadas
termicamente por 1 hora em 2 temperaturas diferentes, 600 °C e 650 °C,
comparando-se com a amostra como recebida. A figura 4.37 b € uma expansédo do
1° quadrante da histerese, com a finalidade de mostrar detalhadamente a saturagéo

magnética dos casos descritos.
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Figura 4.37 a — Curvas de histerese magnética do aco inoxidavel diplex UNS S31803 nas condi¢bes
como recebido (CR), laminado a 50 % sem tratamento térmico, laminado a 50 % e tratado a 600 °C
por 1 hora, laminado a 50 % e tratado a 650 °C por 1 hora, conforme legenda de cores.
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Figura 4.37 b — Detalhamento da saturacdo magnética a partir das curvas de histerese magnética do
aco inoxidavel duplex UNS S31803 nas condi¢cdes como recebido (CR), laminado a 50 % sem
tratamento térmico, laminado a 50 % e tratado a 600 °C por 1 hora, laminado a 50 % e tratado a 650
°C por 1 hora, conforme legenda de cores.

Como ja havia sido observada anteriormente, a laminacdo de 50 % causou
um leve aumento na saturacdo magnética, por transformacdo martensitica na
austenita. Os tratamentos térmicos realizados trouxeram poucas mudancas
significativas no comportamento de reversdo da martensita induzida por deformacéo.
Esse fator pode estar relacionado a pouca fracdo volumeétrica obtida para esse grau
de laminacao.

A figura 4.38 a representa graficamente a histerese magnética de 3
amostras deformadas 93 % por laminacédo a frio, 2 delas, posteriormente tratadas
termicamente por 1 hora em 2 temperaturas diferentes, 600 °C e 650 °C,
comparando-se com a amostra como recebida. A figura 4.38 b € uma expansédo do
1° quadrante da histerese, com a finalidade de mostrar detalhadamente a saturacéo

magnética em todos 0s casos descritos.
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Figura 4.38 a — Curvas de histerese magnética do aco inoxidavel diplex UNS S31803 nas condi¢des
como recebido (CR), laminado a 93 % sem tratamento térmico, laminado a 93 % e tratado a 600 °C
por 1 hora, laminado a 93 % e tratado a 650 °C por 1 hora, conforme legenda de cores.
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Figura 4.38 b — Detalhamento da saturacdo magnética a partir da curvas de histerese magnética do
aco inoxidavel duplex UNS S31803 nas condi¢des como recebido (CR), laminado a 93 % sem
tratamento térmico, laminado a 93 % e tratado a 600 °C por 1 hora, laminado a 93 % e tratado a 650
°C por 1 hora, conforme legenda de cores.
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Com o auxilio dessas figuras, nota-se que para 93 % de laminacdo ha um
aumento significativo na saturacdo magnética devido a transformag¢do martensitica.
Essa martensita induzida por deformacdo é revertida em austenita durante
tratamentos térmicos de 600 °C e 650°C por 1 hora, fato evidenciado pela
diminuicdo da saturacdo magnética (curvas de cor verde e preta) em relacdo a
amostra deformada (curva azul). A reversao é maior para a temperatura de 650 °C.
Entretanto, essa reversdo é parcial, pois os valores de saturacdo magnética sao
maiores que a da amostra como recebida.

Comparativamente as situacbes descritas acima, a figura 4.39 apresenta
histereses magnéticas do aco inoxidavel super diplex UNS S32520 nas condi¢des
como recebido (CR), laminado a 50 e 92 %.
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Figura 4.39 — Curvas de histerese magnética do aco inoxidavel super duplex UNS S32520 nas
condi¢bes como recebido (CR), laminado a 50 e 92 %, conforme legenda de cores.

Observa-se nessa representacdo, a sobreposicdo das curvas de histerese
da condicdo como recebido e deformado por laminagéo 50 e 92 %. Esse fato € uma
importante evidéncia da resisténcia do aco inoxidavel super duplex a transformacéo
martensitica, mesmo para altos graus de deformacédo. A austenita do ago inoxidavel

super duaplex tem um maior teor de elemento intersticial (nitrogénio), o que a torna
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mais estavel e menos susceptivel a transformacdo martensitica para essa
modalidade de deformagdo. Como ndo h& evidéncias de transformacdo de fase
induzida por deformacdo nesse aco, € de se esperar que 0s tratamentos térmicos
tanto de 600 °C quanto de 650 °C por 1 hora, ndo acarretem em mudancas
significativas na saturacdo magnética em relacdo ao material como recebido. Nas
figuras podem ser observados os efeitos desses tratamentos em amostras
deformadas por 50 e 92 % de lamina¢cdes comparadas com a amostra inicial (como

recebida).
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Figura 4.40 — Curvas de histerese magnética do aco inoxidavel super dudplex UNS S32520 nas
condi¢bes como recebido (CR), laminado a 50 % sem tratamento térmico, laminado a 50 % e tratado
a 600 °C por 1 hora, laminado a 50 % e tratado a 650 °C por 1 hora, conforme legenda de cores.
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Figura 4.41 — Curvas de histerese magnética do aco inoxidavel super diplex UNS S32520 nas
condicdes como recebido (CR), laminado a 92 % sem tratamento térmico, laminado a 92 % e tratado
a 600 °C por 1 hora, laminado a 92 % e tratado a 650 °C por 1 hora, conforme legenda de cores.

De fato ndo ocorrem as mudancas mencionadas, fortalecendo a hipotese de
gue ndo houve reversao porque as condicfes de laminacdo ndo foram suficientes
para a transformacdo de martensita induzida por deformacdo na austenita para o
caso do aco inoxidavel super duplex.

Resumidamente, os resultados de saturacdo magnética, coercividade (Hc) e
remanéncia (Mr), com suas respectivas unidades, obtidos com o auxilio das

histereses magnéticas, podem ser observados nas tabelas 4.9 e 4.10.

Tabela 4.11 — Tabela de resumo dos resultados de saturacdo magnética, coercividade (Hc) e
remanéncia (Mr), bem como a massa utilizada no ensaio, para o aco inoxidavel diuplex UNS S31803.

DUPLEX
Saturacao Hc Mr Massa utilizada
Amostra emu/g G emu/g g
CR 64,46 20,549 1,203 0,07245
50 % 68,71 28,884 1,107 0,3335
93 % 77,29 46,018 4,413 0,0586

50_600 67,48 31,664 1,03 0,32355



119

93_600 74,27 41,753 3,03 0,0457
50_650 68,38 32,219 1,123 0,35645
93_650 69,26 43,332 3,489 0,0693

Tabela 4.12 — Tabela de resumo dos resultados de saturacdo magnética, coercividade (Hc) e
remanéncia (Mr), bem como a massa utilizada no ensaio, para o aco inoxidavel super ddplex UNS
S32520.

SUPER DUPLEX

Saturagao Hc Mr Massa utilizada
Amostra emu/g G emu/g g
CR 57,4 21,248 1,974 0,088

50 % 57,45 29,584 1,187 0,3173

92 % 57,15 43,822 4,462 0,1014
50_600 59,99 29,374 1,33 0,2501
92_600 60,22 42,429 4,522 0,10345
50_650 58,26 29,472 1,16 0,2712
92 650 57,37 41,021 3,735 0,0907

Todavia, como houve dificuldade para usinar discos das amostras laminadas
(espessura muito fina para fixar a lamina no torno), e as analises foram feitas em
amostras quadradas, o efeito da orientagdo dos graos pode ter alterado o “caminho”
ou trajetoria das curvas de histerese. Por isso, a comparacao e estudos dos efeitos
da deformacédo e tratamentos térmicos na coercividade e remanéncia devem ser
analisados de uma forma mais criteriosa e especifica para esses fins. Porém, como
o foco deste trabalho € o estudo da transformacdo martensitica induzida por
deformacédo plastica na austenita, a analise da saturacdo magnética € bem aceita,
porque esta propriedade s6 depende da fracdo volumétrica e ndo do caminho pelo
gual a curva atinge a saturacao.

Em suma, os resultados observados a partir dessa técnica de andlise,
mostram que o0 aco inoxidavel duplex estudado aumenta sua fracdo de fase
magnética com a deformacdo, muito provavelmente pela transformacdo de
martensita induzida por deformacdo na austenita. Este fato € evidenciado
qualitativamente pelo aumento dos valores de saturacdo magnética, com o aumento
do grau de deformacdo em relagdo a amostra nominalmente solubilizada (como

recebida). Ainda com relagéo a esse ago, observa-se que as amostras com alto grau
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de laminagao (93 % de redug&o) promovem um maior aumento nos valores de
saturacdo magnética. Tratamentos térmicos de 600 e 650 °C, ambos por 1 hora,
promovem reducdo nestes valores e que a reducdo é maior para a temperatura
maior. Esse fendmeno pode estar associado a reversao de martensita induzida por
deformacéo para austenita. Quanto maior a temperatura, mais facil o processo de
difusdo atdmica dos elementos quimicos e maior € a reversao. Entretanto, mesmo
as amostras tratadas termicamente em temperaturas de 650 °C por 1 hora néo
retornaram aos valores iniciais de saturacao magnética, sugerindo que a reversao foi
apenas parcial para essas condi¢cdes de tempo e temperatura de tratamento.

No caso das amostras do aco inoxidavel super duplex, ndo houve alteracbes
significativas nos valores de saturagcdo magnética para nenhum dos casos de
deformacédo e tratamentos térmicos. Os valores permaneceram praticamente 0s
mesmos das amostras iniciais nominalmente solubilizadas (como recebidas).

Os acos inoxidaveis super duplex tém teores de intersticiais maiores que 0s
duplex, fato que aumenta a estabilidade da austenita e inibe a formacdo de
martensita induzida por deformacdo para as condi¢cbes de laminacdo que foram
empregadas.

Essa mesma técnica foi utilizada para medir a magnetizacdo do material em
forma de cavaco, conforme sera descrito abaixo.

A figura 4.42 apresenta histereses magnéticas do aco inoxidavel duplex UNS
S31803 na forma de cavaco, conforme a escala de cores, nas condicbes de
encruado por limagem, tratado termicamente a 600 e 650 °C, em ambos 0s casos,

por 2 horas.
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Figura 4.42 — Cavaco do aco inoxidavel duplex UNS S31803 deformado por limagem, tratado a 600
°C por 2 horas e tratado a 650 °C por 2 horas.

Qualitativamente, o que pode ser observado é que o cavaco limado
apresenta maior saturacdo magnética que os casos onde ha tratamento térmico.
Assim como no caso de amostras laminadas, uma bem provavel transformacéao
martensitica induzida por deformacdo ocorre na austenita, produzida durante o
processo de limagem. Uma mudanca de fase pode ser detectada pelo tratamento
térmico do cavaco encruado, pois ha uma diminuicdo dos valores de saturacao
magnética. Essa diminui¢do estd associada a reversao da martensita em austenita e
€ maior para 650 °C que para 600 °C, tratadas por 2 horas em ambos 0s casos. A
explicacédo para esse fendbmeno € a mesma dada para amostras laminadas, ou seja,
guanto maior a temperatura, maior € a difusdo atbmica e maior o grau de reversao.

A figura 4.43 apresenta histereses magnéticas do aco inoxidavel super
duplex UNS S32520 na forma de cavaco, conforme a escala de cores, nas
condi¢cBes de encruado por limagem, tratado termicamente a 600 650 °C, em ambos

0s casos, por 2 horas.
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Figura 4.43 — Cavaco do aco inoxidavel super duplex UNS S32520 deformado por limagem, tratado a
600 °C por 2 horas e tratado a 650 °C por 2 horas.

Uma provavel transformacdo martensitica induzida por deformacédo também
€ observada no aco inoxidavel super duplex quando deformado por limagem. Essa
interpretacdo qualitativa é fortalecida pela reversdo associada ao tratamento térmico
ao observar-se a diminuicdo dos valores de saturacdo magnética, assim como
ocorreu no caso anterior do aco inoxidavel daplex.

Por outro lado, ao analisar-se a escala apresentada, a fracdo volumétrica de
martensita induzida por deformacdo é menor no caso do super duplex que no
duplex, comparando a figura 4.42 e figura 4.43. Esta diferenca provavelmente esta
relacionada com a maior presenca do elemento intersticial nitrogénio na austenita do
super daplex, tornando-a menos instavel.

Comparando-se os processos de limagem e lamina¢do, nota-se que no aco
inoxidavel super duplex que apenas a limagem foi capaz de transformacao induzida
por deformacao. A transformagdo martensitica induzida por deformacao € controlada
por diversas variaveis, dentre elas a taxa e o grau de deformacdo. Como na

laminacgéo, até atingir a deformacéao final, o processo é dividido em vérios estéagios e
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na limagem a deformagéo final ocorre num uUnico estagio, deduz-se que, a taxa de
deformacgdo da limagem é muito maior. Além disso, ha uma expansao volumétrica
de aproximadamente 1,5 % associada a forma¢cédo de martensita. O produto final da
limagem, que € o cavaco, tem um maior grau de liberdade para comportar essa
mudanca de volume, pois na laminacdo o proprio posicionamento dos rolos
laminadores representa uma variavel a mais para restringir a transformacao.

Do ponto de vista tecnolégico, incluindo processamento e aplicacdes, pode-
se supor que o ac¢o inoxidavel duplex, devida a sua maior propenséao de formacéo de
martensita induzida por deformacdo que o aco inoxidavel super duplex, deve
apresentar maior conformabilidade a frio.

Um comentario final € que, pela caracteristica das curvas de histerese serem
estreitas (baixa coercividade), para ambos o0s acos, tratam-se de materiais

magnéticos moles.
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CONCLUSOES

As experiéncias e discussOes realizadas no presente trabalho permitiram as

seguintes conclusoes:

a)

b)

d)

No estado inicial, solubilizado, as chapas laminadas apresentaram uma
microestrutura tipica de placas alternadas (lamelas em duas dimensdes) de
ferrita e de austenita, com grdos finos e fracdo volumétrica de ferrita
ligeiramente menor que a de austenita. A técnica de metalografia quantitativa
mostrou-se mais vantajosa para a determinagédo da quantidade das fases que
as técnicas de difracdo de raios X e de ferritoscopia nas amostras em forma
de chapa. A presenca de forte textura cristalografica nas chapas justifica o
pior desempenho dos dois métodos (difracao de raios X e ferritoscopia).

Os parametros de rede da ferrita e da austenita determinados por difracédo de
raios X nos acos super duplex sédo ligeiramente maiores que os do duplex,
devido um maior teor de elementos de liga.

Medidas de microdeformacéo residual determinadas por raios X mostraram
gue os cavacos limados dos dois acos estavam mais encruados que 0S
mesmos materiais laminados até cerca de 90% de reducéo.

Pelas medidas de raios X e de saturacdo magnética observou-se que o
método de limagem levou a transformacdo de austenita em martensita
induzida por deformacdo nos dois acos. Todavia, aco duplex estudado
apresentou uma fracdo de fase magnética maior que o super daplex. Ja pelo
método de laminacdo, houve apenas transformacdo martensitica no aco
inoxidavel duplex. Este comportamento pode ser justificado pelo maior teor de
nitrogénio do aco e da austenita do super duplex, estabilizando a austenita
com relacdo a formacdo de martensitas induzidas por deformacdo. Além
disso, maiores microdeformacdes residuais aliadas ao maior grau de
liberdade do material em forma de cavaco, ajudaram a justificar a maior
facilidade de transformacdo martensitica na limagem em comparacdo a
laminacéao.

A despeito da similaridade cristalografica entre a ferrita dos acos duplex e a

martensita alfa linha (CCC) induzida por deformacédo plastica, foi possivel o
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estudo da reversdo da martensita induzida por deformacéo para austenita nos
acos inoxidaveis do tipo duplex por difracdo de raios X utilizando o método de
Rietveld. Qualitativamente, isto também foi observado pelo método de
saturacdo magneética.

Ocorreu precipitacao de fase sigma durante os tratamentos térmicos tanto de
700 °C, quanto de 750 °C, ambos por 1 hora. A precipitacdo dessa fase é
mais acentuada no aco super duplex que no duplex convencional, devido ao
fato da composicdo quimica do aco super duplex e da sua ferrita serem mais
ricas em cromo e molibdénio, que aceleram a cinética de precipitacdo e
aumentam o campo de estabilidade da fase sigma.

As microdeformacgdes residuais tanto da ferrita quanto da austenita
diminuiram com tratamentos térmicos em relacdo ao material encruado. Este
decréscimo aumenta com o aumento da temperatura, exceto na ferrita no

campo onde ha precipitacao de fase sigma.
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