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RESUMO

MAURO, V. Estudo da estabilidade microestrutural e das propriedades magnéticas
do aco inoxidavel austenitico AISI 317L laminado a frio. 2019. 93 p. Dissertagdo
(Mestrado em Ciéncias) — Escola de Engenharia de Lorena, Universidade de Sao Paulo,
Lorena, 2019.

Os acgos inoxiddveis austeniticos representam mais da metade da quantidade de aco
inoxiddvel produzido em escala mundial. Alguns acos dessa categoria possuem um alto
teor de molibdénio (de 3 a 4%p), o que aumenta a resisténcia a corrosao. Estes acos sdo
utilizados para a confeccdo de tubos e acessorios nas refinarias de petréleo, dentre outras
aplicacdes. Dependendo da sua composi¢do, esses acos podem apresentar transformagao
martensitica induzida por deformacdo, a qual pode ser revertida mediante tratamento
térmico. Existem dois tipos de martensita: € (hc) e o’ (ccc). A austenita (y) e a martensita
tipo € sdo ambas paramagnéticas, enquanto que a martensita o’ € ferromagnética. Em agos
inoxiddveis austeniticos ¢ muito comum a presenca de ferrita delta (fase ferromagnética)
como fase residual. Em consequéncia de recozimento a ferrita delta pode se decompor em
outras fases tais como Laves, chi e sigma (paramagnéticas). Portanto, medidas magnéticas
sdo bastante Uteis para o monitoramento da transformacdo y — o’ (e sua reversdo) e uma
eventual decomposicdo de ferrita delta. Neste trabalho, o objetivo foi estudar a relacdo
entre a estabilidade microestrutural e as propriedades magnéticas do ago inoxiddvel
austenitico AISI 317L (3%p de molibdénio) e contendo 4% de ferrita delta. Na condi¢do
laminado a frio (87% de redu¢do em espessura) esse material contém 2,3% de martensita
o’. Amostras do material deformado foram submetidas a ciclos térmicos até as
temperaturas maximas de 300, 400, 500, 600, 700 e 800°C, onde permaneceram = 30 min
em cada temperatura alvo. Foram obtidas curvas de M x H dessas amostras antes e apds 0s
ciclos térmicos (em temperatura ambiente). Também foram obtidas curvas de M x T até
1000°C para o material nos estados como recebido e deformado. A partir dos lagos de
histerese foram obtidos os valores de magnetizacdo de saturagdo (Ms) e campo coercivo
(He¢). A partir das curvas de M x T foram obtidos os valores da temperatura de Curie (T.)
da ferrita delta e da martensita o’. A caracterizacdo microestrutural das amostras foi feita
por meio de testes de dureza, microscopias Optica (MO) e eletronica de varredura (MEV),
sendo esta ultima associada as técnicas ECCI (do inglés, electron channeling contrast
imaging) ¢ EBSD (do inglés, electron backscatter diffraction). Partindo-se do material
deformado, foram realizados recozimentos isotérmicos até 800°C. Para essas amostras
foram obtidos difratogramas de raios X. Medidas de dilatometria também foram realizadas
para o material deformado a fim de se obter as temperaturas de transformacdes de fases.
Simulagdes termodinamicas utilizando-se o software Thermo-Calc© foram realizadas para
a previsdo das fases presentes no material em funcdo da temperatura. A partir dos
experimentos realizados, concluiu-se que para recozimentos até 800°C, houve total
reversdao da martensita induzida por deformacdo, decomposicdo da ferrita delta em fases
intermetdlicas e formacgao de carbonetos.

Palavras-chave: Aco inoxiddvel austenitico. AISI 317L. Martensita induzida por
deformacao. Magnetizacao. Precipitagdo.



ABSTRACT

MAURO, V. Study of microstructural stability and magnetic properties of cold
rolled AISI 317L austenitic stainless steel. 2019. 93 p. Dissertation (Master of Science) —
Escola de Engenharia de Lorena, Universidade de Sao Paulo, Lorena, 2019.

Austenitic stainless steels represent for more than half the amount of stainless steel
produced worldwide. Some steels in this category have a high molybdenum content (from
3 to 4%wt.), which increases corrosion resistance. These steels are used for the
manufacture of pipes and accessories in oil refineries, among other applications.
Depending on their composition, these steels may undergo strain-induced martensitic
transformation, which can be reversed by heat treatment. There are two types of
martensite: € (hc) and o' (bec). Austenite (y) and e-martensite are both paramagnetic, while
o'-martensite is ferromagnetic. In austenitic stainless steels the presence of delta ferrite
(ferromagnetic phase) is very common as residual phase. As a result of annealing the delta
ferrite can decompose in other phases such as Laves, chi and sigma (paramagnetic).
Therefore, magnetic measurements are very useful for the evaluation of the transformation
y — o' (and its reversion) and eventual decomposition of delta ferrite. In this work, the
main goal was to study the relationship between the microstructural stability and the
magnetic properties of austenitic stainless steel AISI 317L (3%wt. molybdenum) with 4%
of delta ferrite. In the cold rolled condition (87% thickness reduction) this material
contains 2,3% a'-martensite. Samples of the deformed material were stepwise annealed to
the maximum temperatures of 300, 400, 500, 600, 700 and 800°C, where they remained ~
30 min at each target temperature. M x H curves of these samples were obtained before
and after the thermal cycles (at room temperature). Curves of M x T up to 1000°C were
also obtained for the material in the as received and deformed conditions. From the
hysteresis loops, the values of saturation magnetization (Ms) and coercive field (Hc) were
obtained. From the M x T curves, the Curie (Tc) temperature values of delta ferrite and o'-
martensite were obtained. The microstructural characterization of the samples was
performed using hardness testing, optical microscopy (OM) and scanning electron
microscopy (SEM), this being associated with ECCI (electron channeling contrast
imaging) and EBSD (electron backscatter diffraction) techniques. For the deformed
material, isothermal annealings were performed up to 800°C. For these samples X-ray
diffractograms were obtained. Dilatometry measurements were also performed for the
deformed material in order to obtain the phase transformation temperatures.
Thermodynamic simulations using the Thermo-Calc© software were performed to predict
the phases present in the material as a function of temperature. From the experiments
carried out, it was concluded that for annealing up to 800°C, there was total reversion of
the strain-induced martensite, decomposition of the ferrite delta in intermetallic phases and
formation of carbides.

Keywords: Austenitic stainless steel. AISI 317L. Strain-induced martensite.
Magnetization. Precipitation.
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1 INTRODUCAO E JUSTIFICATIVAS

Nos ultimos anos a utilizagdo do aco inoxiddvel austenitico AISI 317L nas
inddstrias quimicas e petroquimicas tem aumentado devido a sua elevada resisténcia a
corrosdo. Essa propriedade advém principalmente do teor de molibdénio dessa classe de
acos, a qual é no minimo de 3% (em peso) (FARNEZE et al., 2016; TAVARES et al.,
2017).

Como o aco AISI 317L € do tipo austenitico, ele é suscetivel a formacdo de
martensita induzida por deformacdo. Ou seja, ele sofre uma transformacdao da fase
austenitica (cfc) para martensitica (ccc ou hc), dependendo do grau de deformacio e
temperatura (TAVARES et al., 2017). Além disso, a martensita induzida por deformacao
pode ser revertida mediante tratamento térmico (TAVARES; FRUCHART; MIRAGLIA,
2000; PADILHA; PLAUT; RIOS, 2003; SOUZA FILHO et al., 2016). As fases austenita e
martensita tipo € sdo paramagnéticas, enquanto que a martensita tipo o’ ¢ ferromagnética.
Em consequéncia disso, medidas magnéticas sdo muito uteis para a quantificacdo da
martensita o’ no material MUMTAZ et al., 2004; SOUZA FILHO et al., 2016). Dentre os
diversos parametros magnéticos, a magnetizacdo de saturacdo (M;) estd diretamente
relacionada ao teor de fase ferromagnética presente no material € o campo coercivo (Hc)
reflete o aprisionamento das paredes de dominios (CHEN, 1986). Haja vista que a
martensita o’ € ferromagnética, seu teor presente no ago € refletido no valor de Ms. Ja o
valor de H¢ para os acos inoxiddveis austeniticos depende da forma e distribuicdo da
martensita (MUMTAZ et al., 2004; SOUZA FILHO et al., 2016).

Em um aco inoxiddvel austenitico € muito comum a presenca de ferrita delta, uma
fase residual aprisionada na solidificagdo. No caso do ago 317L, o alto teor de molibdénio
o torna suscetivel a precipitacio de fases intermetdlicas quando exposto as altas
temperaturas, o que ocorre preferencialmente nas ilhas de ferrita delta (FARNEZE et al.,
2014, 2016; TAVARES et al., 2017). A ferrita delta é ferromagnética e essas fases
intermetdlicas que se formam em razdo da decomposicdo da ferrita sio paramagnéticas.
Em consequéncia, medidas magnéticas também podem ser muito uteis para o
monitoramento de precipitacdo nesse aco.

O estudo da relacdo entre a microestrutura e as propriedades magnéticas do aco
inoxidavel austenitico AISI 317L laminado a frio foram parcialmente reportadas em um

trabalho prévio, cujo foco recaiu principalmente no que se refere a corrosao (TAVARES et

al., 2017). No que se refere a relacdo entre microestrutura e propriedades magnéticas, o
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presente trabalho € uma continuidade dessa investigacdo, partindo-se do material com o
maior grau de deformacao e, na sequéncia, recozido até temperaturas da ordem de 1000°C.
Ou seja, neste trabalho, o foco recai sobre o estudo da reversdo da martensita induzida por
deformacdo e também sobre a decomposicdo da ferrita delta em fases paramagnéticas.
Resultados preliminares com relacdo a esses topicos foram obtidos em um trabalho prévio
(FREITAS, 2016).

Uma busca na literatura mostra que a maioria dos trabalhos reportados relativos ao
aco 317L diz respeito as suas propriedades de resisténcia a corrosio (PRABHU;
ALWARSAMY, 2017; TAVARES et al., 2017). O comportamento de Ms em func¢do da
deformacao desse material foi reportado por Tavares e colaboradores (TAVARES et al.,
2017). Até o momento, além desse (TAVARES et al., 2017), ndo existem outros trabalhos
na literatura que reportem sobre a relagdo entre microestrutura e propriedades magnéticas
do aco 317L. Partindo-se do material deformado e, posteriormente recozido em altas
temperaturas (até 1000°C), a presente Dissertacdo visa contribuir para o melhor

entendimento dessa questdo, com enfoque nos parametros magnéticos Ms e He.
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5 CONCLUSOES

Em vista dos resultados obtidos nesta Dissertacdo de Mestrado, apresentam-se as

seguintes conclusdes:

i) Sobre a caracterizacdo magnética (em temperatura ambiente), para as amostras
que sofreram ciclo térmico até as temperaturas maximas de 300, 400, 500, 600, 700 e
800°C:

e Entre 300 e 400°C, ha um aumento de Ms que pode ser atribuido ao aumento da
fracdo volumétrica da fase martensitica devido aos efeitos de recuperacdo no

material.

e Entre 400 e 700°C ocorre uma dréstica redugdo dos valores de M, a qual pode ser
atribuida a uma combinac¢do de dois fatores: a reversao da martensita induzida por
deformacio e a decomposicdo da ferrita delta em outras fases paramagnéticas. Os

valores de M; para 700 e 800°C sdo praticamente os mesmos (préximos de zero).

e Assim como Ms, He aumenta entre 300 e 400°C. Apds 400°C, Hc apresenta uma
queda substancial até 600°C, o que é também atribuido a reversdo da fase
martensitica no material. Entretanto, entre 600 e 700°C H. apresenta um notédvel
aumento e volta a cair para 800°C. A razdo do aumento de He em 700°C pode estar
relacionada com a precipitacdo de fases intermetélicas, em decorréncia da

decomposic¢ao da ferrita delta.
ii) Sobre a caracterizacio magnética das amostras em altas temperaturas:

e O ligeiro aumento de M; entre 300 e 400°C, observado a partir das medidas
magnéticas em temperatura ambiente ndo € observado. Nesse caso, M cai
progressivamente com a temperatura, ou seja, prevalece o efeito da destruicdo do

alinhamento dos momentos magnéticos com o aumento de temperatura.

iii) Sobre as curvas de M x T (aquecimento até 1000°C e resfriamento até a

temperatura ambiente) para o material como recebido e deformado:

e Mediante andlise termomagnética do material como recebido, a temperatura de

z

Curie da ferrita delta ¢ = 480°C. Uma andlise correspondente para o material
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deformado mostrou que a temperatura de Curie da martensita induzida por

deformacao ¢ = 560°C.

Durante o resfriamento, em baixas temperaturas (T < 230°C) observou-se um
aumento da magnetizacdo da amostra, o que deve ser consequéncia de efeitos de

oxida¢do da mesma.

iv) Sobre a caracterizacio microestrutural (MO, ECCI e EBSD), simula¢tes

termodinamicas (Thermo-Calc©) e demais resultados (difracido de raios X, dureza e

dilatometria):

As imagens obtidas via microscopia Optica e ECCI das amostras que sofreram ciclo
térmico até 800°C indicam que existe a precipitacdo de fases intermetdlicas no
material, a qual se torna mais intensa com o aumento da temperatura de
recozimento. A precipitacdo dessas fases nessa faixa de temperatura também foi
prevista pelo software Thermo-Calc©. O mapeamento de fases via EBSD da
amostra recozida até 800°C mostra, além da matriz austenitica, a presenca de fase
sigma na microestrutura. Além disso, o difratograma da amostra recozida
isotermicamente em 800°C por 1 h também € evidéncia que ocorre a precipitacao
de fase sigma nessa temperatura. Essas caracteristicas microestruturais corroboram
o fato de que, do ponto de vista magnético, a amostra recozida até 800°C, apresenta

uma forte contribuicdo paramagnética.

As estruturas com morfologia ovalada identificadas no material deformado e
também recozido até 800°C devem estar vinculadas ao efeito TWIP e a formacao
de microbandas de cisalhamento que atravessam os graos maclados. A andlise via
EBSD do material recozido até¢ 300 e 800°C mostrou que essas regides sdo

austeniticas.

Para as amostras que sofreram ciclo térmico, ha um ligeiro aumento de dureza entre
as amostras recozidas até as temperaturas méaximas de 400 e 500°C. Apoés essa
temperatura de recozimento, a dureza cai. O fendmeno que leva a esse ligeiro
aumento de dureza entre 400 e 500°C deve estar relacionado ao que leva ao ligeiro
aumento de M; antes da sua queda. Esse aumento pode estar vinculado ao aumento
da fracdo volumétrica da fase martensitica e também a precipitacdo de carbonetos.

De acordo com as previsdes do Thermo-Calc©, o carboneto mais provével é do
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tipo M23Cs. A partir de 500°C, a reducdo dos valores de microdureza pode estar
ligada com a reversdao da martensita induzida por deformacdo, recristalizacdo do

material e possibilidade de dissolucao de carbonetos.

A partir dos ensaios de dilatometria do material deformado, foram observados dois
minimos na curva de d(AL/L,)/dT referente ao aquecimento da amostra. Um dos
efeitos que podem contribuir para o primeiro minimo, o qual ocorre entre 450 e
600°C, € a transformacdo o’ — y. O segundo ponto de minimo, entre 640 e 770°C,
aproximadamente, deve estar relacionado a efeitos de precipitacdo de uma fase

intermetalica no material, ou seja, precipitacdo de fase sigma, como sugerem o0s

dados de EBSD.
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