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RESUMO

Influéncia da Temperatura de Solubilizagao na Cinética da Transformacgao
Martensitica em Ago Estabilizado ao Nidbio.

O acgo AISI 347 € um aco inoxidavel austenitico (AlA) o qual contém nidbio como
elemento estabilizador. Desta maneira, este tipo de material pode ser selecionado para
servicos em temperaturas elevadas onde os acos AISI 304 e 304L experimentam o
fendbmeno de sensitizacdo. Nesta familia de acgos inoxidaveis, diversas pesquisas
tiveram como objetivo o estudo do efeito da transformagao martensitica por deformagéao
plastica a frio, fundamentalmente nos acos AlSI 304, AlSI 316 e recentemente no AlSI
321, mas existem poucas referéncias de analises intrinsecas desta transformagéo no
aco AISI 347. Neste contexto, este trabalho avaliou os efeitos microestruturais
produzidos pela laminacao a frio, com diferentes valores de deformacgao verdadeira, no
aco inoxidavel austenitico AISI 347, em amostras inicialmente solubilizada a 1100°C e
1200°C, e estabilizadas a 950°C. As alteragbes microestruturais foram caracterizadas
com auxilio de microscopia eletrénica de varredura (MEV), permeabilidade magnética e
difragdo de raios-X. Os resultados denotaram uma aceleragdo da cinética da
transformacgado martensitica nas amostras previamente solubilizadas a temperatura de
1100°C (S11E) quando comparadas com as amostras da solubilizagcdo realizada a
temperatura de 1200°C (S12E). Observou-se também maior presenca de precipitados
de carboneto de nidbio (NbC) e em maior tamanho e quantidade no grupo de amostras
S11E.

Palavras-chave: AIS|I 347; Deformagado plastica a frio; Martensita induzida por
deformagao.



ABSTRACT

The Influence of the Solubilization Temperature on the Kinetics of the Martensitic
Tranformation in Niobium-Stabilized Steel.

The AISI 347 is an austenitic stainless steel (AlA) that contains niobium as a
stabilising element, thus rendering it suitable for utilisation in services at elevated
temperatures, a capability that is absent in AISI 304 and 304L steels, which are
susceptible to the phenomenon of sensitisation. In this family of stainless steels, various
studies have aimed to examine the effect of martensitic transformation by cold plastic
deformation, primarily in AlSI 304, AISI 316 and more recently in AlSI 321. However,
there are few references to intrinsic analyses of this transformation in AISI 347. In this
context, the present study evaluated the microstructural effects produced by cold rolling,
with different values of true deformation, on AISI 347 austenitic stainless steel. The
samples were initially solubilised at 1100°C and 1200°C, and stabilised at 950°C.The
microstructural changes were characterised using scanning electron microscopy (SEM),
magnetic permeability and X-ray diffraction. The results obtained demonstrated an
acceleration of the martensitic transformation kinetics in the samples previously
solubilised at 1100°C (S11E) when compared to the samples solubilised at 1200°C
(S12E). Furthermore, a greater presence of niobium carbide (NbC) precipitates, in terms

of size and quantity, was observed in the S11E group of samples.

Keywords: AISI 347; Cold plastic deformation; Strain-induced martensite
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Introducgao

O aco AISI 347 € um aco inoxidavel austenitico (AlA) estabilizado ao Nb. Deste
modo, é propicio para servicos em altas temperaturas, da ordem de 450 a 800°C, onde
os acos AISI 304 e 304L exibem o fendmeno de sensitizagcado (KINA et al., 2008).
Entretanto, o AlISI 347, deve passar por um tratamento térmico de estabilizagdo antes
de trabalhar em altas temperaturas. A estabilizagdo promove a precipitacdo dos
carbetos (NbC) restringindo a presenca de carbono livre, evitando a precipitagdo de
carbetos. As aplicacbes do aco AlSI 347 nao estabilizado, na faixa de 450 a 800°C,
podem desencadear o fendmeno da sensitizagdo, acarretando corrosao intergranular
no material. Contudo, a utilizagdo do AIA 347 em temperaturas elevadas € de
fundamental interesse porque a estrutura austenitica apresenta boa resisténcia a
fluéncia e os carbetos finos de Nb distribuidos nos contornos de grao favorecem ainda
mais esta propriedade (KINA et al., 2008). Além da sensitizagao, outro fenédmeno
deletério, em alguns AIA, é a transformagdo martensitica. Diversas pesquisas
(TAVARES et al., 2008; JHA et al., 2008; PARDAL et al., 2013) estudaram o efeito da
deformacéo plastica na transformagao martensitica dos agos AlSI 301, 304, 316 € no
estabilizado ao titanio AISI 321. Entretanto, existem poucos trabalhos voltados para
avaliagao da cinética da transformacgao martensitica no AIA AISI 347. A susceptibilidade
a transformacgao martensitica induzida por deformacéo aumenta com o decréscimo da
energia de falha de empilhamento (EFE) (REICK et al., 1996). Isto explica, por exemplo,
porque o ago AlSI 316 (EFE aproximadamente de 50 mJ/m?) é menos metaestavel do
que o AISI 304 (EFE aprox. 18 mJ/m?).

O conhecimento dos efeitos das mudangas microestruturais produzida pelo
trabalho a frio, nas propriedades mecanicas e na resisténcia a corrosdo em acgos
inoxidaveis austeniticos (AlA) é de grande interesse, tanto para as industrias de
montagem, como para os usuarios destes equipamentos. Tal importancia é devido ao
fato de muitos processos de conformagao mecanica (estampagem, dobramento, etc)
serem muito empregados nas etapas finais de fabricagdo. Exemplos de processos de
endurecimento por encruamento sao a trefilagdo de tubos e arames, nos quais se
ajustam ainda as dimensbes finais dos componentes assim trabalhados. Outras
aplicagdes onde sao requeridas deformacgbes plasticas, como encaixes por
interferéncia, fixagdo por deformagéo de tubos em acessorios (conexdes especiais e

flanges) séo observadas em AlA.
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A unidao por mandrilagem de feixes tubulares a espelhos de trocadores de calor
convencionais de casco e tubo é outro exemplo de fixagdo por interferéncia muito
empregada na industria.

Neste contexto, a partir de uma analise comparativa com outras pesquisas, este
trabalho tem como objetivo principal estudar a influéncia do tratamento térmico de
solubilizacdo e estabilizacdo, anterior a deformacéao plastica imposta por laminagao a
frio, na microestrutura do AlA AlISI 347, de modo a comparar a cinética de transformacgéao
de austenita em martensita com outros tipos de AlA estudados preliminarmente, tendo

em vista a falta de estudos intrinsecos ao AlA AISI 347.
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1- Revisao Bibliografica

1.1 - Acos Inoxidaveis Austeniticos (AlA)

1.1.1- Aspectos Gerais

Os acgos inoxidaveis (Al) sdo uma classe de agos resistentes a corrosido devido,
principalmente, ao teor de cromo acima de 11%, que é responsavel por formar uma
camada passiva de 6xido na superficie do metal protegendo-o da corroséo (LO et al.,
2009). Além do cromo, também ha outros elementos de liga que compdem os agos
inoxidaveis gerando alteragbes microestruturais e nas propriedades mecanicas,
podendo ainda afetar a resisténcia a corrosdo dependendo do teor de elementos, do
processamento térmico, dentre outros fatores. Devido a esses diferentes teores de
elementos de ligas, os agos inoxidaveis podem ser classificados em cinco grupos
conforme sua estrutura cristalina (PADILHA e GUEDES, 1994): Austeniticos (AlA),
Ferriticos (AIF), Martensiticos (AIM), Duplex (AID) e Endureciveis por Precipitagéo.

Apesar do cromo caracterizar-se por ser um elemento fundamental nos acos
inoxidaveis, a presencga de niquel é responsavel por aumentar a resisténcia a corrosao
e estabilizar a fase gama. Quantidades significativas de niquel estdo presentes nos acos
inoxidaveis austeniticos por ser um estabilizador da fase gama (austenita), cuja
estrutura é cubica de faces centradas (CFC) e ndo-magnética (PADILHA e GUEDES,
2004).

Os acos inoxidaveis austeniticos formam a maior parte dos agos inoxidaveis
utilizados, possuem excelente resisténcia a corrosdo mesmo em atmosferas agressivas
e em condicbes que requerem altas temperaturas ou condi¢cbes criogénicas, € nao
apresentam temperatura de transicdo ductil-fragil. Por isso as aplicagdes dos AlA séo
tanto nos meios comuns, como a confeccdo de talheres, quanto na arquitetura e
industria, na fabricacdo de tubos, arames ou vasos de pressdo. A Tabela 1 apresenta
as caracteristicas gerais de alguns agos inoxidaveis austeniticos.

Entretanto, para algumas aplicagdes esses AlIA ndo sao recomendados. Com o
aprimoramento dos acos inoxidaveis, novas classes foram sendo formadas para
aplicagdes onde se requer melhores propriedades, como exemplificado na Figura 1.1,
que demonstra os efeitos dos elementos de liga nas propriedades dos AIA para
diferentes finalidades a partir do ago inoxidavel 304, segundo a norma americana AlSI
(American Iron and Steel Institute) (PADILHA e GUEDES, 2004; CARBO, 2001).
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Tabela 1.1 — Caracteristicas e aplicagdes de alguns acgos inoxidaveis austeniticos

(Chiaverini,2005)

AlA

Caracteristicas Gerais e Algumas Aplicagoes

301

Possui boa trabalhabilidade; empregado em ornamentagéao,
utensilios domésticos, fins estruturais, equipamentos para industria
quimica, naval, fabricagdo de alimentos, transporte, etc

302

Possui boa trabalhabilidade; Aplicagbes semelhantes ao do tipo
301.

302B

Devido a presenca do silicio, possui melhor resisténcia a formagéao
de casca de 6xido a temperaturas mais levadas. Emprega-se em
pecas de fornos.

303

Caracteristicas de facil usinabilidade: eixo, parafusos, porcas, pecas
de carburador, buchas, valvulas, etc.

304

Menos suscetivel a corrosao intergranular, pelo teor mais baixo de
carbono; empregado em equipamento para processamento de
alimentos, recipientes criogénicos

308

Maior resisténcia a corrosao que o 18-8 (Cr-Ni); para eletrodos de
solda, fornos industriais, etc.

309

Boas resisténcias mecanicas e a oxidacdo a altas temperaturas;
utilizado para equipamentos da industria quimica, pecgas de fronos,
estufas, pecas de bombas, etc

309S

Devido ao baixo teor de carbono permite soldagem com menor risco
de corroséo intergranular.

310

Boa estabilidade a temperatura de soldagem; utilizados em
eletrodos de solda, equipamento para industria quimica, pecgas de
fornos, estufas. Resiste a oxidacao até temperaturas de 1050°C ou
1100°C.

316

Melhor resisténcia a corrosao localizada quando comparado ao 304
devido adicdo de Mo; utilizado em equipamentos da industria
quimica, industria de papel, etc

317

Melhor resisténcia a corrosao localizada (eletroquimica) que o 316
devido adicao de mais Mo.

321

Tipo 18-8 (Cr-Ni) estabilizado ao Ti contra corrosao intergranular a
temperaturas elevadas.

347

Tipo 18-8 (Cr-Ni) estabilizado ao Nb contra corrosdo intergranular a
temperaturas elevadas.

201 e 202

Resistencia a corroséo inferior a dos tipos Cr-Ni; apresentam,
geralmente, melhor resisténcia mecanica a temperaturas elevadas.
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redutores

Figura 1.1 — Modificagcdes de composi¢cdes derivados do inox austeniticos 304
(PADILHA e GUEDES, 2004)

1.1.2 — Elementos de Liga e seus Efeitos nos AlA

Os elementos de liga sao responsaveis nao s6 por garantir a microestrutura
austenitica e suas caracteristicas, garantindo a estabilidade da fase austenitica, como
também sao adicionados outros elementos para melhoria de propriedades de acordo
com a aplicabilidade do material, como foi observado na Figura 1.1. Visto isso, sao
destacados cada elemento de liga e seus respectivos efeitos nos AlA.

» Carbono: Esse elemento, apesar de ser estabilizador da fase austenitica e
contribuir para a resisténcia mecanica dos agcos em geral, € um elemento para o qual
teores maiores sao indesejaveis. A solubilidade do carbono na austenita diminui com a
reducdo da temperatura; logo para ligas com teores acima de 0,03%C, uma breve
permanéncia entre cerca de 500 e 900°C pode ocasionar a formagdo de carbeto de
cromo, M23Cgs nos contornos de gréo e consequentemente, provocar sensitizagao, que

sera melhor abordada no item 1.2 deste trabalho, e por isso, com o desenvolvimento de

Agos inoxidaveis
e cndureciveis por

A
4 corrosdo menor) precipitagao
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novas tecnologias para se reduzir o carbono da liga, foram criados a classe “low carbon”
e também o desenvolvimento de algumas ligas de alta performance (HPASS) (IMOA,
2010). O carbono, como sera abordado no item 1.5, tem grande influéncia na EFE
(TAVARES, 2014; BELLEFON et al, 2016; PARDAL et al, 2020)

» Cromo: Como ja mencionado, é o elemento mais importante presente nos Al,
conferindo a resisténcia a corrosdo. O cromo € um elemento ferritizante, e por isso seu
aumento pode provocar o aumento de ferrita delta, além de favorecer fases
intermetalicas na liga (IMOA, 2010).

* Niquel: Melhora a resisténcia a corrosdo e € um estabilizador da austenita.
Quanto maior seu teor, maior a lupa austenitica, sendo esta a sua principal fungéo nos
AlA. Além disso, o niquel pode favorecer a formacédo de fases intermetalicas para
aumento da resisténcia mecanica (IMOA, 2010).

* Nitrogénio: Tem efeito de endurecimento e é um forte estabilizador da austenita,
além de melhorar a resisténcia mecanica e a resisténcia a fadiga. O nitrogénio também
€ util pois aumenta a solubilidade do carbono na matriz austenitica, retardando a cinética
de precipitagao de carbeto de cromo, o que evita a sensitizacéo.

+ Molibidénio: E um estabilizador da ferrita, e por isso, sua presenga em grandes
quantidades nos acos austeniticos pode ocasionar um desequilibrio de fases pela
presenca de ferrita residual. A adigao de molibdénio ajuda a evitar a trinca a quente, que
pode ser gerada na sua solidificagéo, e também o aumento da resisténcia a corroséo
por pites e por frestas, utilizados com maior teor nos agos 316 e 317 ja citados na Figura
1.1. Além disso, pode promover a formacgéo de fases intermetdlicas e precipitagdo de
carbetos, que afetam a tenacidade e resisténcia a corroséo do ago (IMOA, 2010).

* Manganés: O manganés é utilizado em pequenas porcentagens como
estabilizador da austenita, reduzindo, assim, a necessidade de maiores teores de niquel.
Historicamente, foi utilizado o manganés nos AIA em detrimento da menor
disponibilidade de niquel apds a Segunda Guerra Mundial, que economicamente seria
mais viavel, ajudando também na resisténcia a corrosao (SILVA et al., 2010).

 TitAnio e Niobio: Sdo elementos ferritizantes que favorecem a formacéao e
estabilizagcao da ferrita. Os AlA estabilizados ao titdnio ou ao niébio, que é o caso dos
acos AISI 321 e AISI 347, respectivamente, reduzem a susceptibilidade a sensitizacao
dos acos através da maior afinidade de ligacao para a formagao de carbetos. Com isso,

esses elementos evitam a formacao de carbetos de cromo (SILVA et al., 2010).
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A Tabela 1.2 apresenta os requisitos da composicédo quimica maximos que estao
especificados na norma ASTM A240/A240M para alguns AlA, a menos que o intervalo

ou minimo seja indicado.

Tabela 1.2 — Composicdo quimica AlA - SERIE 300 (ASTM A240/A240M)

Designacao | -, | ¢ |mMn| P | s | si|cr | Ni | Mo| N |cu
UNS

17.5-] 8.0

$30400 | 304 [0.07| 2 |0.045(0.03]0.75| | SO | 0.
17.0=] 9.0—

$32100 | 321 |0.08| 2 |0.045/003]0.75| 07| 301 | 0.
17.0-] 9.0

$34700 | 347 |0.08| 2 |0.045(0.03 0.75| 70| 20

$31600 | 316 [0.08| 2 |0.045|0.03|0.7518:0-(10.0-12.00-1 ,

18.0 | 14.0 | 3.00
18.0—|11.0—| 3.0-

$31700 | 317 [0.08| 2 |0.045(0.03|0.75| 0| 110 301 g 4
17.5-] 8.0

$30403 |304L[0.03| 2 [0.045(003|0.75| 05| 891 0

S31603 |316L[0.03| 2 |0.045|0.03|0.75|16:0-10.0-12.00-1 4 ,

18.0 | 14.0 | 3.00

18.0—-|11.0—| 3.0-
S31703 |317L|0.03| 2 |0.045/0.03|0.75 20.0 | 150 | 4.0 0.1

Para determinar os efeitos dos elementos de liga na microestrutura dos AlA que
foram propostas por Schaeffler (1949) expressdes que os agrupam conforme seus
efeitos de estabilizaco.

O conceito de niquel equivalente avalia as agdes dos elementos austenitizantes
(gamagénicos), j4 o de cromo equivalente para aqueles com acbes ferritizantes
(alfagénicos). As equacdes (1) e (2) propostas por Plaut (2007) e as equacdes (3) e (4)

propostas por Pickering (1976 s&do apresentadas a seguir:

Nieq= %Ni+ 0,3 (%Mn) + 22 (%C) + 14,2 (%N) + % Cu (1.1)

Creq= %Cr+ 1,37 (%Mo) + 1,5 (%Si) + 2 (%Nb) + 3 (%Ti) (1.2)

Nieq = %Ni + 0,5(%Mn) + 30(%C) + 25(%N) + 0,3(%Co) + 5(%V)+ 1,75(%Nb)  (1.3)

Creq = %Cr + 2(%Si) + 1.5(%Mo) + 5,5(%Al) + 1,75(%Nb) + 1,5(%Ti)+ 0,75(%W) + 5(%V) (1.4)



27

Essas equagdes consideram a composi¢cdo equivalente e ndo s6 o efeito do
niquel e cromo isoladamente, tendo sido desenvolvidas para normalizar o efeito dos
elementos de liga na evolugdo da microestrutura e indicar as microestruturas mais
comuns em Als. (HONEYCOMBE e BHADESHIA, 1995). O digrama de Schaffler
demonstra o efeito combinado dos elementos de liga intersticiais (C, N) e substitucionais
(Mo, Ti, Mn, Nb, W, V, Al, Cu, etc) na obtengéo das propriedades requeridas (Sourmail,
2001).

A Figura 1.2 apresenta o diagrama de Schaeffler obtido dos valores de Creq e
Nieq de amostras soldadas de acos inoxidaveis. Inicialmente este diagrama era aplicado
em materiais soldados, entretanto é muito utilizado para ilustrar a relativa potencialidade
de ferritizacao ou austenitizacdo dos elementos de liga e determinar a estrutura (ferrita,
austenita ou martensita) para certa composi¢ao (Krupp et al, 2010). Delong, Schoefer,

Hull entre outros desenvolveram diagramas similares (LIPPOLD e KOTECKI, 2005).

30 7
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Creq= %Cr+ %Mo + 1,5 (%Si) + 0,5 (%Nb)

Figura 1.2 - Diagrama de Schaeffler; A- Austenita, M — Martensita, F - Ferrita
(SCHAEFFLER, 1949)
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A Figura 1.3 mostra o diagrama Schaeffler-Delong, originalmente desenvolvido
para soldagem, mas que também é utilizado para prever fases apds tratamentos
térmicos (LEFFLER, 1996):
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1.1.3 — Aspecto Microestrutural

Os AIA além de terem uma microestrutura quase que totalmente austenitica,
podem conter pequenas fragbes de ferrita, precipitacdo de carbetos, nitretos, fases
intermetalicas e martensita induzida por deformagao, em que pode ser a martensita '
(estrutura cristalina cubica de corpo centrado - CCC) e ¢ (fase martensitica HCP)
(PADILHA e GUEDES, 2004).

Um dos diagramas de equilibrio utilizado para a visualizagado da microestrutura
dos agos inoxidaveis de acordo com a temperatura é o diagrama Fe-Cr representado na
Figura 1.4. Observa-se o pequeno campo austenitico situado a esquerda, para baixos
teores de cromo, e que se limita a temperatura entre 850 e 1400°C. Para o exemplo do
diagrama Fe-Cr (Figura 1.4.); verifica-se que a partir de 12-13% de Cr, a qualquer
temperatura, ha presenga unicamente de ferrita. Apesar disso, € possivel obter um
aumento da lupa austenitica a partir da adicdo de elementos estabilizadores da

austenita, como niquel, carbono, nitrogénio e manganés (PADILHA e GUEDES, 2004).
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Figura 1.4 — Diagrama Fe-Cr (O Estado da Arte da Precipitacdo de Fase Sigma em
Acos Inoxidaveis Austeniticos: Foco na Liga AISI 316L) (FERREIRA, 2009).

Conforme influéncia dos elementos de liga, ha possibilidade de formagao de
fases intermetalicas; também chamadas fases secundarias, cujas mais comuns nos
acos inoxidaveis austeniticos sao as fases sigma (o), a fase chi (x) e a fase de Laves
(n). Essas fases sao indesejaveis nos agos inoxidaveis austeniticos por serem deletérias
as suas propriedades e sua precipitacdo depende de elementos de liga que sédo

estabilizadores dessas fases. Para a precipitagdo de uma fase intermetalica podem ser
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necessarias centenas de horas de exposi¢gdo em um dado intervalo de temperatura, e
as suas fragdes volumétricas comparativamente muito reduzidas, de até, no maximo
10% em alguns casos (FERREIRA, 2009).

Dentre as fases deletérias, a fase sigma (o) € a mais estudada, sua estrutura é
tetragonal, e € mais comum nos agos com ferrita 8. A sua precipitagdo pode ser
encontrada no sistema binario Fe-Cr ilustrado no diagrama da Figura 1.4. Além do
sistema Fe-Cr, outros sistemas também ocorre a fase sigma (o), como Fe-Nb, Fe-Mo,
Fe-V e Fe-Cr-Ni. A fase sigma (o) € uma fase deletéria na liga, pois empobrece a matriz
fragilizando o material, com o comprometimento da resisténcia a corrosdo (FERREIRA,
2009). Na Figura 1.5 tem-se o digrama de equilibrio Fe-Cr-Ni e neste destaca-se a

presenca da fase sigma (o) que é rica em Mo (FERREIRA, 2009).

Temperatura,’C

Ni

Ni %

Figura 1.5 — Diagrama Fe-Cr-Ni com indicacado de temperatura e composi¢des que
formam a fase sigma (o) (FERREIRA, 2009).
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A fase chi (x) € uma fase cubica que também é prejudicial, pois empobrece a
matriz dos mesmos elementos que a fase sigma (o), mas costuma ser mais deletéria
em agos com teores maiores de carbono e molibdénio, sendo encontrado em sistemas
de Fe-Cr-Mo e Fe-Cr-Ni-Ti. Na Figura 1.6 tem-se o digrama de equilibrio Fe-Cr-Mo e
neste evidencia-se, entre outras, a presenga da fase chi (x) que € rica em Mo
(FERREIRA, 2009).

Fe FB zo 30 40 50 60 'ro BO 90 Cr
% Cr

Figura 1.6 — Diagrama de equilibrio Fe-Cr-Mo seccionado na isoterma de 650°C
mostrando a fase chi (X) (FERREIRA, 2009)

Ja a fase de Laves (n), hexagonal, e que ocorre mais frequentemente nos
austeniticos, causa empobrecimento na matriz em Ti, Nb e Mo. Pode acarretar perda
de ductilidade e consideravel endurecimento por precipitagdo (FERREIRA, 2009). Na
Figura 1.7 tem-se o digrama de equilibrio Fe-Cr-Ni-Mo e neste salienta-se, entre outras,
a presenca da fase de Laves (n) (PADILHA et al, 2002).
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Figura 1.7 — Diagramas de equilibrio Fe-Cr-Ni-Mo com teor de ferro constante de 70%
em peso seccionado nas isoterma de 1093°C e 816° C mostrando a fase Laves (n)
(PADILHA et al, 2002).

A Tabela 1.3 sumariza as caracteristicas cristalograficas principais dos tipos de

fases intermetalicas e carbetos presentes em AlA.

Tabela 1.3 - Principais caracteristicas cristalograficas das fases intermetalicas e
carbetos em AIA (ASM, 2008)

Precipitado

Estrutura Cristalina

Parametro, (A)

Composigao

NbC Cubica de Face Centrada (CFC) a=447 NbC

NbN Cubica de Face Centrada (CFC) a=440 NbN

TiC Cubica de Face Centrada (CFC) a =4,33 TiC

TiN Cubica de Face Centrada (CFC) a=4,24 TiN
Fase Z Tetragonal a =3,037; c=7,391 CrNbN

M23Cs Cubica de Face Centrada (CFC) | a=10,57 — 10,68 CrisFesMo2C

MsC Diamante Cubico a=10,62-11,28 (FeCr)21MosC; FesNbs;MsSiC
Fase o Tetragonal a =8,80; c=4,54 Fe, Ni, Cr, Mo

Fase Laves Hexagonal a=4,73; c=7,72 Fe2Mo, FezaNb

Fase x Cubica de Corpo Centrado (CCC) | a =8,807 — 8,878 FessCri2Mo1o
Fase G Cubica de Face Centrada (CFC) a=11,2 Ni1sNbeSiz; NitsTieSiz
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1.1.4 - Propriedades Mecanicas

Os acos inoxidaveis austeniticos possuem tensao limite de escoamento 0,2%,
na faixa de 200 a 250 MPa, tensdo limite de resisténcia entre 450 a 750 MPa e
alongamento total maior que 40%, este dependendo da composigédo doa aco. A Tabela
1.4 apresenta as propriedades mecanicas de alguns AlA a temperatura ambiente em
estado solubilizado, conforme a especificacdo ASTM A240 (2014).

Algumas classes de AIA sdo metaestaveis e podem sofrer transformagao por
deformacdo plastica da austenita inicial (y), CFC, em martensita épsilon (¢), HCP,
paramagnética ou, em martensita (a’), CCC, magnética. Esta transformacao de fase
além de gerar uma mudanca de propriedades magnéticas, gera um incremento da
resisténcia mecanica do material e podem diminuir a tenacidade (IMOA, 2010).

O trabalho a frio nos agos inoxidaveis austeniticos € comumente utilizado devido
a robustez alcancada nas propriedades mecanicas. Poucos materiais metalicos podem
consolidar uma 6tima resisténcia como os austeniticos conseguem. Alguns dos efeitos
da transformagéo martensitica estdo representados na Figura 1.8. Cabe destacar que
quando trabalhado a frio, o material pode manter uma alta tensio de ruptura aliada a
uma grande ductibilidade (ASM, 2008).

1400

Tensdo Limite de
Resisténcia

1200 —

Tenz3o Limite
de Escoameanto

80O - f,/

Alongamento (%)

400 7/ H’“‘a__

200 +—

Limite de Escoamento, Tensdo Limite de Resisténcia (MPa)

Trabalho a Frio (%)

Figura 1.8 — Efeitos do trabalho a frio (Adaptada de IMOA, 2010)
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Os acos inoxidaveis austeniticos ndo possuem um ponto caracteristico de
tensao de escoamento, mas podem comecar a deformar plasticamente mesmo abaixo
dos 40% do valor de tenséo limite de escoamento. Como via de regra, adota-se que em
valores abaixo da metade da tensao limite de escoamento a deformacao é considerada
completamente elastica e, em tensdes de até 2/3 da tensédo de escoamento é produzida
adicionalmente uma pequena deformacao plastica. Esse comportamento quase elastico
€ devido aos sistemas de escorregamentos de planos que ocorrem em estruturas CFC,
caracteristica dos acos inoxidaveis austeniticos. Quando o material € submetido a este
tipo de deformacdo, provocada pelo trabalho a frio, as discordancias travam em
determinados locais e formam um arranjo mais estavel acarretando um valor de tensao

limite de escoamento maior (ASM, 2008).

Tabela 1.4 — Propriedades mecanicas de alguns AIA (ASTM - A240/A240M)

Limite de Limite de Alongamento
Designacgao Ti Resistencia, | Escoamento, Dureza HB,
UNS Ipo minimo minimo em ?0 mm, maxima
minimo, %
(MPa) (MPa) ’
S20100 201 515 260 40 217
S20103 201L 655 260 40 217
S20153 | 201LN 655 310 45 217
S20200 202 620 260 40 241
S30400 304 515 205 40 201
S32100 321 515 205 40 217
S34700 347 515 205 40 201
S31600 316 515 205 40 217
S31700 317 515 205 40 217
S30403 304L 485 170 40 201
S31603 316L 485 170 40 217
S31703 317L 515 205 40 217

Outra importante caracteristica dos acos inoxidaveis austeniticos é a auséncia
de transig¢ao ductil fragil a qual é existente nos materiais ferriticos e duplex. A Figura 1.9
apresenta as curvas de tenacidade ao impacto desses tipos de agos inoxidaveis em
estado solubilizado vs a temperatura de ensaio do material. Este fato torna os acgos
inoxidaveis austeniticos 6timos para utilizagcdo em temperaturas criogénicas, tais como

vasos de pressao contendo nitrogénio liquido (ASM, 2008).
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Figura 1.9 — Valores de tenacidade ao impacto com a variagdo de temperatura para os
Al: (a) austenitico, (b) duplex, (c) ferritico (ASM, 2008).

Os acgos inoxidaveis austeniticos (AlA) ainda sdo amplamente usados em altas
temperaturas nas industrias de diversos setores; quando comparados as superligas a
base de niquel ou cobalto, principalmente devido ao seu processamento simples e seu
preco mais baixo. A Figura 1.10 compara a resisténcia a fluéncia apés 100.000 horas

de varios agos inoxidaveis e superligas (PLAUT, 2007)

X8CrTi 17
X19CrMo 12 1
\ X10CrNiTi 18 9
| X8CrNiNb 16 13
| X8CrNiMoVND 16 13
| X8CrNiMoBNb 16 16
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Figura 1.10 — Curvas de resisténcia a fluéncia de varios acos inoxidaveis e superligas.
‘F’ significa ferritico; ‘M’ significa martensitico e ‘A’ significa austeniticos (PLAUT,2007)
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1.2 - Fendmeno de sensitizagao

O fenbmeno de sensitizacdo € proveniente da precipitagdo que ocorre nos
contornos dos graos de carbeto de cromo do tipo M23Cs (Figura 1.11), dai a
caracteristica inoxidavel da liga € degradada com a redugéo do teor de cromo da matriz
austenitica para valores abaixo de 10%. Quando o aco é aquecido na faixa de
temperatura critica de 400° a 900°C; ainda que por poucos minutos ou mesmo
segundos, e apods exposi¢ao de algumas horas numa solugao corrosiva pode sofrer uma
completa dissolugédo (FREITAS, 2019).

Regiao sensibilizada

%Cr v

li’—w%
— — 12%

—f—

Distancia

Figura 1.11 — Sensitizagao pela formagao do carbeto M23Cs em contorno de grao
(FREITAS, 2019)

Para evitar a precipitacdo de carbeto de cromo que tem efeito deletério na
resisténcia a corrosdo, pode-se adotar a estratégias de selecionar agos austeniticos
com reduzido teor de carbono ou aqueles que sao adicionados elementos com maior
afinidade pelo carbono que o cromo, estabilizados (SILVA e MEI, 2010). Os agos
estabilizados devem ser tratados termicamente para estabilizagdo dos carbetos do
elemento estabilizante (titAnio ou nidbio), pois caso contrario pode ocorrer a sensitizagao
(PELLICCIONE et al, 2014). A Figura1.12 mostra a temperatura do tratamento térmico
de solubilizacdo a 1150°C, faixa de temperatura de 425 a 875°C onde ocorre a
precipitacdo de carbetos e uma de precipitacdo mais rapida de carbetos entre 540 e
600°C (FARAHAT e BITAR, 2010).
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Figura 1.12 — Precipitacéo de carbetos em AIA (FARAHAT e BITAR, 2010)

A sensitizacao pode ser avaliada por técnicas eletroquimicas, espectrometria de
raio-X ou por avaliagao metalografica (MURI, 2011; PARDAL et al., 2010).

Na técnica eletroquimica tem-se o ensaio EPR (eletrochemical potentiokinetic
reactivation tecgnique), onde a curva tipica deste ensaio € mostrada na Figura 1.13. O
grau de sensitizacdo é obtido através da comparagdo da razdo entre o pico de
reativacdo e o pico de ativagéo (Ir/la) ou entre a carga de reativagdo e a carga de

ativacao (Qr/Qa) com os valores da amostra ndo sensitizada.

Qr X
Figura 1.13 — Esquema de um ensaio de EPR; X- potencial, Y- log (corrente), 1-
polarizagao anddica, 2- polarizagao reversa, Ip- corrente de ativagao, Ir- corrente de
reativagao, Qp- carga de ativagao, Qr- carga de reativagdo (MURI, 2011)
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Silva (2007) estudou os acgos AIA AISI 321 e AISI 347 quando submetidos a
tratamentos térmicos de sensitizagao a 600°C para diferentes tempos de exposicéo (1,
10, 50 e 100 horas). A norma ASTM A262-15 (2021) classifica qualitativamente as
microestruturas resultantes do ataque eletroquimico como: STEP que é uma estrutura
sem nenhum ditches (carboneto de cromo precipitado) nos contornos de gréo; DUAL
que é estrutura com alguns ditches nos contornos de grdaos somados a STEPS e
Estrutura DITCH que é quando existem um ou mais graos completamente envolvidos
por ditches (SILVA, 2007). Ap6s ataque eletroquimico com acido oxalico (intensidade
de corrente de 1A/cm? durante 1,5 minuto) observou, ao comparar qualitativamente as
microestruturas, que o nidbio é mais eficiente que o titdnio para evitar a sensitizagao.
Nas Figuras 1.14. 1.15, 1.16 e 1.17 tem-se as micrografias na condigdo como recebido
e sensintizadas (SILVA, 2007).

Figura 1.15 - AIA com sensitizagdo a 600°C por 10h: a — AlSI 321, b — AISI
347(SILVA, 2007).
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Figura 1.16 - AIA com sensitizagao a 600°C por 50h: a — AISI 321, b — AISI
347(SILVA, 2007).

Figura 1.17 - AIA com sensitizagao a 600°C por 100h: a — AISI 321, b — AISI
347(SILVA, 2007).

Silva (2007) realizou solubilizagcdo em AIA AISI 321 em trés temperaturas
diferentes e na sequencia tratamento térmico em temperatura de sensitizacao do
material. A Figura 1.18a (solubilizagao a 800°C por 80 min, sensitizagdo a 600°C por
100 horas) e Figura 1.18b (solubilizagéo a 900°C por 80 min, sensitizagao a 600°C por
100 horas) apresentam estrutura “step”. Ja a Figura 1.18c (solubilizagédo a 1000°C por
80 min, sensitizagdo a 600°C por 100 horas) apresenta estrutura “dual” que indica um
maior grau de sensitizagéo (SILVA, 2007). A formacao do carbeto de titanio é favorecida
para temperatura de 800°C, diferente da cinética de formacao do carbeto de cromo que
tem sua formacgao favorecida para temperaturas em torno de 600°C. O AIA AISI 321
quando submetido a temperatura na faixa de 800-900°C ocorre a dissolugdo dos
carbonetos de cromo que existem, formacgdo de carbonetos de titanio e eliminagado de
todo o carbono em solugdo. Posteriormente quando a amostra € submetida ao
tratamento de sensitizagcao, sem carbono em solugdo na matriz, ndo ocorre formagao
de carbonetos de cromo (SILVA, 2007).
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Figura 1.18 - AIA AISI 321 solubilizado e sensitizagdo a 600°C por 100h; a —
solubilizado a 800°C, b — solubilizado a 900°C e ¢ — solubilizado a 1000°C (SILVA,
2007).

1.3 - Tratamentos térmico

A Figura 1.19 mostra diferentes tratamentos térmicos, transformacdes e fases

que ocorrem nos acgos inoxidaveis austeniticos (PADILHA et al, 2003).

Temperatura (°C)

1600

Intervalo de solidificagdo

ST
ECEEEREEEEA
P

e s s =

e Recozimento de
B solubilizagéo

Recristalizacdo
secundaria

% Deformacdo a quente

Chi
ma
800 Recristalizaggo / Sig
estatica
700 ~ T
Laves
600 \
i M23Cs
400
B
Reversdo da martensita
psilon —
Reversdo da martensita
100 3 DIM — Martensita induzida
por deformacéo
04 - :
0.1 1 10 100 1000 10000
Tempo (h)

Figura 1.19 — Principais tratamentos térmicos e transformagdes que ocorrem
em AIA (PADILHA et al, 2003).
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A norma ASTM A182/182M (2023) especifica requisitos para tratamento térmico
de agos inoxidaveis para servigco em altas temperaturas indicando a temperatura minima
de solubilizacdo, meio e temperatura de resfriamento. A Tabela 1.5 mostra algumas

informacdes dos requisitos de tratamento térmico da norma ASTM A182/182M (2023).

Tabela 1.5 — Requisitos de tratamento térmico para alguns AlA (adaptada da ASTM
A182/182M, 2023)

Resfriamento
Meio de rapido com

resfriamento | temperatura

abaixo de (* C)

Austenitizagio/Solubilizagio
Temperatura minima
ou faixa (* C)

Tipo de Tratamento

Denominagio Al
¢ termico

Tratamento de solubilizagdo

F 316Ti e forma de resfriamento 1040 Liquido 260
rapido/brusco
Tratamento de solubilizagdo

F 317 e forma de resfriamento 1040 LiqudO 260
rapido/brusco

Tratamento de solubilizagdo

F 317L e'fo_rma de resfriamento 1040 LiqUIdO 260
rapido/brusco

Tratamento de solubilizacdo

F317LNCb | € forma de resfriamento 1040 Liquido 260
rapido/brusco

Tratamento de solubilizagdo

F72 2ol AesieciEaimenKs 1080-1180 Liquido 260
rapido/brusco

Tratamento de solubilizacdo

F73 & fosnat e e simamcite 1080-1180 Liquido 260
rapido/brusco

Tratamento de solubilizacdo

F 347 e fqrma de resfriamento 1040 LiqUIdO 260
rapido/brusco

Tratamento de solubilizagdo

F 347H e'fo_rma de resfriamento 1095 LiqUIdO 260
rapido/brusco

Tratamento de solubilizacdo

RN |elomadoesiiomentg 1040 Liquido 260
rapido/brusco

Tratamento de solubilizagdo

F 347 LNGCuB | € forma de resfriamento 1060-1170 Liquido 260
rapido/brusco
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1.3.1 - Solubilizacao

A solubilizacdo é um tratamento térmico no qual, por defini¢cdo, todos os atomos
de soluto sao dissolvidos para formar uma solugéo sélida monofasica. No caso dos AlA,
ele é utilizado para garantir a manutencao da fase austenitica a temperatura ambiente
por meio de um aquecimento a uma dada temperatura, a fim de remover modificagbes
estruturais que podem ocorrer oriundas de processos de fabricagao (TOTTEN, 2006).

A temperatura de solubilizacdo deve estar acima daquela que assegure toda a
dissolucao dos precipitados restaurando a resisténcia a corrosdo do material. Para todos
os efeitos deve-se manter a temperatura em 2 a 3 minutos por milimetro de espessura,
sendo o suficiente para dissolver pequenas quantidades de carbetos e outras fases
secundarias. Se o material apresentar fases intermetalicas previas a solubilizagéo, tais
como X € o, mais tempo sera requerido para dissolver por completo esses elementos.
Por outra parte, o limite superior desta temperatura é determinado pela taxa de
aquecimento e consideragdes no tamanho da se¢do do material em questdo. No
entanto, deve-se evitar um tempo excessivo, pois surgirao 6xidos indesejaveis na sua
superficie (IMOA, 2010). A Tabela 1.6 apresenta a temperatura minima de solubilizagao

de alguns acos inoxidaveis austeniticos.

Tabela 1.6 — Temperatura minima de solubilizacao de alguns AlA’s (Adaptada de

IMOA, 2010)
o~ Temperatura de
UNS Denominacao Solubli)lizag:ﬁo C)
S20101 AISI 201 1040
S30400/S30403 AISI 304 1040
S30409 AISI 304H 1040
S31600/S31603 AISI 316/316L 1040
S34700 AISI 347 1040
N08020 Liga 20, 20Cb-3 1150
N08904 904L 1095
N08367 AL-6XN 1105
S31254 254 SMO 1150
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A atmosfera utilizada para realizagdo do tratamento de solubilizagao
normalmente é o ar atmosférico, porém esta produz uma pequena camada de 6xido que
posteriormente deve ser removida para restaurar a resisténcia a corrosdo. No entanto,
sdo também utilizadas atmosferas de argbnio (Ar), hélio (He), hidrogénio (H), vacuo,
dentre outras de modo a prevenir a formacdo de 6xidos na superficie da pega, se
tornando desnecessaria a limpeza posterior nesses casos (IMOA, 2010).

A Figura 1.20 mostra curva solubilidade do nidbio (Nb) em fungdo do aumento
da temperatura de solubilizagao da liga, indicando uma forte relagao entre a temperatura
de solubilizagdo e o aumento da solubilidade do nidbio na matriz austenitica
(MARSHALL, 1984).

Tratamento térmico de solubilizacdo
Temperatura, °F
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Tratamento Térmico de Solubilizacio
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Figura 1.20 - Influéncia da temperatura de solubilizagdo do nidbio na matriz austenitica
(Adaptada de MARSHALL, 1984).

Foi observado também que um aumento do tempo de solubilizacdo de 1 hora
para 5 horas, promove uma alta dissolucdo da ferrita e melhora a redistribuicdo do
niobio, resultando em um decréscimo do grau de sensitizagdo do AISI 347 (TAVARES
et.al, 2008), (KINA et.al, 2008).
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A Figura 1.21 mostra a microestrutura do AIA AISI 347 fundido solubilizado a
1.100°C por 1 e 5 horas (TAVARES, 2008).

Figura 1.21 — Microestrutura de AIA AISI 347 fundido solubilizado a 1.100°C por: a) 1h;
b) 5h (TAVARES, 2008)

Silva (2007) avaliou os efeitos do tratamento térmico de solubilizagéo sobre o
crescimento de graos nos AIA AISI 321 e AISI 347. A dissertagdo apresenta a
temperatura criticas de crescimento de grdao (Te) que marca a mudanga no
comportamento do crescimento de grao e a temperatura de dissolugdo das particulas
de precipitados (Ts). A temperatura critica de crescimento de gréo (T¢g) varia com o
aumento do tempo de solubilizagdo e que resulta num aumento do coalescimento das
particulas de precipitados. Para um maior tempo de solubilizagdo; as particulas de
precipitados tém mais tempo para coalescer, o que resulta na diminuicdo de sua
eficiéncia em ancorar os contornos de grao e na facilitacdo do escape das particulas em
temperaturas mais baixas. Para o AIA AlSI 347 a Ts é 1334°C e na Figura 1.22 verifica-
se que aumentando o tempo de solubilizagdo resulta na diminuicdo da temperatura

critica de crescimento de gréo (T¢g) € aumento do tamanho do gréo (SILVA, 2007).
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Figura 1.22 — Temperatura critica de crescimento de gréo (Tg) para o AlIA AlISI 347: 30
min — 1075°C; b) 80 min — 1050°C (SILVA, 2007).

As Figuras de 1.23, 1.24 e 1.25 apresentam a microestrutura do AlA AISI 347
proveniente de tubo que foi solubilizado a 1.000°C, 1.100°C e a 1.200°C por 30 minutos
e 80 min respectivamente. A amostras foram atacadas com uma solugéo de 50% v/v
(metade do volume de soluto e a outra metade é de solvente) de acido nitrico visando

observacao dos contornos de gréos. (SILVA, 2007)

Figura 1.23 — Microestrutura de AIA AISI 347 fundido solubilizado a 1.000°C por: a) 30
min; b) 80 min (SILVA, 2007)

Na Figura 1.23, para temperatura menor que T, a distribuicdo do tamanho de
grao permaneceu homogénea e com o tamanho de grdo médio aproximadamente
constante, pois as particulas de carbetos de nidbio (NbC) ancoram os contornos de gréo
(SILVA, 2007).
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min; b) 80 min (SILVA, 2007)

Na Figura 1.24, para temperaturas acima de Ty, ocorre o fenbmeno de recristalizagao
secundaria que se caracteriza por um crescimento anormal de alguns gréos, enquanto
a vizinhanca permanece ancorada, produzindo uma distribuicdo de tamanho de grdo
altamente heterogénea. As particulas de carbetos de nidbio sofrem um progressivo
coalescimento até sua dissolugéo nos contornos de grao (SILVA, 2007).

Figura 1.25 — Microestrutura de AlA AISI 347 fundido solubilizado a 1.200°C por: a) 30
min; b) 80 min (SILVA, 2007)

Na Figura 1.25 o crescimento de grdo continua com o aumento de temperatura;

entretanto a distribuigdo do tamanho do grao fica homogéneo, assemelhando-se ao

crescimento de grdo normal, e torna-se grosseiro (SILVA, 2007).
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1.3.2 — Estabilizagao

Para que os agos inoxidaveis austeniticos AISI 347 e AISI 321 possam ser
utilizados em temperaturas na faixa de 500°C a 800° C devem passar pelo tratamento
térmico de estabilizaco.

O tratamento térmico de estabilizagdo provoca a precipitagdo de carbetos NbC
ou TiC; restringindo a presencga de carbono livre, de forma que nao fique carbono para
formar com o cromo o carbeto M23Cs. Apds o tratamento térmico de solubilizagéo, o
tratamento térmico de estabilizacdo é realizado na faixa de 850°C a 950°C (FREITAS,
2019). A estabilizagao sem prévia solubilizagéo resulta em uma melhora pouco efetiva
da resisténcia a corroséao intergranular. O tratamento de estabilizagéo dissolve parte da
ferrita delta e redistribui o nidébio na fase austenita. A Figura 1.26 mostra que as
temperaturas de 925°C e 950°C promovem o menor grau de sensitizagdo (KINA et.al,
2008).
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Figura 1.26 - Grau de sensitizagao em fungéo da temperatura do tratamento térmico
de estabilizagdo para amostras anteriormente solubilizadas a 1100°C por 1h e 5h
(KINA et al, 2008).

E importante ressaltar que o nitrogénio também pode estar dissolvido no AIA
AISI 347 e formar particulas Nb (N, C), desta forma o teor de niébio na liga deve
apresentar 10 vezes (C + N) em peso, para que o material contenha nidbio suficiente
para combinar com todo o carbono presente estequiometricamente (KINA et al, 2008;
CHANDRA et al, 2013; ASM, 2008).
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1.4 - Acos inoxidaveis austeniticos estabilizados

Os acgos inoxidaveis austeniticos estabilizados sao materiais que apresentam
uma ampla variedade de aplicagdes, sendo as duas designacdes mais utilizadas o AlSI
321 e 0 AlSI 347. O AlISI 321, estabilizado ao titanio, e o AlISI 347, estabilizado ao nidbio,
muitas vezes sdo utilizados em equipamentos submetidos a altas temperaturas devido
a sua elevada resisténcia a fluéncia, caracteristica atribuida aos finos carbetos de Ti e

Nb precipitados nos contornos de grao de uma estrutura CFC (MOURA et al, 2008).

1.4.1- AISI 347

O aco inoxidavel AISI 347 (18Cr — 12Ni — Nb) tem sido largamente utilizado em
aplicagdes de alta temperatura por longo periodos de tempo de operagao, como por
exemplo, na fabricagdo de componentes da industria aeroespacial e em sistemas de
exaustdo a quente, sobretudo devido a sua boa resisténcia a fluéncia, boa
conformabilidade, alta resisténcia a corrosdao e elevada dureza em temperaturas
criogénicas, a quantidade de nidbio do AlISI 347 € normalmente entre oito e dez vezes
o teor de carbono (JHA et al, 2008) (KALLQVIST &. ANDREN, 1999).

Nas Tabelas 1.7 e 1.8 as propriedades fisicas e mecanicas e em elevadas

temperaturas, respectivamente, do AlA AISI 347.

Tabela 1.7 — Propriedades fisicas e mecanicas do AlSI 347 (VIRGAMET, 2024)

Limite de resisténcia LR 510 - 740 MPa
Limite de escoamento LEpo.2 = 205 MPa
Dureza <230 HB
Modulo de elasticidade E 200 GPa
Alongamento AL = 40%
Densidade p 7,90 kg/dm?
Capacidade térmica Cp20°c 500J - kg™ - K™
Condutividade térmica A 1B5W-m".K™
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Tabela 1.8 — Propriedade do AISI 347 em temperaturas elevadas (VIRGAMET, 2024)

Temperatura

Propriedades 100°C 200°C 300°C 400°C 500°C

Coeficiente linear de a 16.0 - 16.5 - 17.0 - 17.5 - 18.0 -
expansao Ll 10K | 10°-K' |10 K| 107K | 107 . K™

Limite e LE | =175MPa | =155MPa | =136 |s125Mpa| 2119

escoamento MPa MPa
Modulo de E | 194GPa | 186GPa | 179GPa | 172 GPa | 165 GPa

elasticidade

O aco inoxidavel AISI 347 tem varias aplicagcdes devido a combinagao Unica de

suas propriedades mecéanicas e quimicas, na Tabela 1.9 algumas vantagens e
desvantagens (MEITUO STEEL, 2024).

Tabela 1.9— Pros e contras do AIA AISI 347 (MEITUO STEEL, 2024)

Aspecto

Vantagens

Desvantagens

Resistencia a

Excelente, especialmente

Custo relativamente alto em comparagao

com outros agos de propriedade

corroséo em ambiente expostos a o o
mecanicas similares
altas temperaturas
. . Requer pré-aquecimento e tratamento
Soldabilidade Boa Soldabilidade

pos-soldagem

Estabilidade de

Mantem a resisténcia em

altas temperaturas

Pode ser dificil de usinar.

temperatura

-Resistencia a tracdo:

aproximadamente 515

MPa

-Limite de escoamento: | Custo relativamente alto em comparagao
PropArie;dades aproximadamente 205 | com outros agos de propriedade
mecanicas

MPa

-Alongamento: de 40% em
50mm.

-Dureza: Brinell de 201

mecanicas similares
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Na Tabela 1.10 algumas das aplicagbes devido a resisténcia a corroséo e

capacidade de suportar altas temperaturas.

Tabela 1.10— Aplicagbes do ago inoxidavel AlSI 347 (MEITUO STEEL, 2024)

Setor industrial

Aplicacao

Petréleo e gas

Adequado para oleodutos e plataformas off-shore.

Equipamentos de
processamento quimico

Usado em tanques, tubulagdes e trocadores de calor
devido a sua resisténcia a corrosao.

Componentes
aeroespaciais

Ideal para pecas exportas a altas temperaturas.

Geragao de energia

Empregado em laminas de turbinas e outros componentes
de usinas de energia.

Processamento de
alimentos

Utilizado em equipamento que exigem higienizagéo e
durabilidade.

Produtos farmacéuticos

Aplicado em equipamentos onde a prevengao de
contaminacgéo é critica.

Sistemas de exaustéao
automotivos

Usado para pegas que devem suportar altas temperaturas
e gases Ccorrosivos




51

Além das aplicagbes mencionadas, o AlA AISI 347 demostra versatilidade como

sua ampla gama de formas e produtos: folhas, placas, tubos, barras e pods para

manufatura aditiva e outras aplicagdes. Na Tabela 1.11 os pds metalicos e seus usos
especificos (MEITUO STEEL, 2024):

Tabela 1.11 — Pés metélicos do AlISI 347 e aplicagdes (MEITUO STEEL, 2024)

Designacéao Aplicagao
AlISI 347-LP Baixa particula: Otimizado para impressao de alta
("Low-Particle”) resolugédo com tamanho minimo de particulas
AEIEIII;:- 7-HP Alto desempenho: Propriedades mecanicas aprimoradas

Performance")

para aplicagdes exigentes.

AISI 347-CF
(Corrosion-Resistant
Fine)

Fino resistente a corrosio: Ideal para ambientes que
exigem detalhes finos e alta resisténcia a corrosao.

AISI 347-AP
("Additive Printing")

Impresséao aditiva: Projetado especificamente para
impressao 3D e manufatura aditiva

AISI 347-TF
("Thermal Fatigue
Resistant")

Resistente a fadiga térmica: Projetados para suportar
ciclos térmicos e fadiga.

AISI 347-SP
("Surface Polished")

Superficie polida: oferece um acabamento superior para
aplicagbes que exigem superficies lisas.

AISI 347-WP

("Wear-Resistant Po resistente ao desgaste: maior resisténcia ao desgaste
Powder") para égas sujeitas a atrito.

AISI 347-HT

("High Temperature")

Alta temperatura: Desempenho ideal em temperaturas
elevadas.

AISI 347-MP
("Multi-Purpose")

Multiuso: pé versatil adequado para uma variedade de
aplicacdes

AISI 347-FG
("Fine Grain")

Grao fino: garante estrutura de graos finos para
fabricacao precisa.
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O AIA AISI 347 é utilizado mundialmente, conforme pode ser verificado na
Tabela 1.12 que apresenta substitutos, equivalente e as designagdes correspondentes

de cada pais bem como suas respectivas normas de referéncia.

Tabela 1.12— Substitutos, equivalente e outras designag¢des do ago AISI 347 em
diversos paises (VIRGAMET, 2024; METALDATA.INFO, 2024)

J MNoma de — =
Pais hiaE Compt_:sn;auqufmma {peso em %) _
C: [Mn:] Si: | P. | 5 [cCc] Nii | Nb
DH18N12Nb
17.00]10.00
ROLONA SN 0 080|<2.00|<0.80| <0045 <003 | - | - |<110
19.00|13.00
X6CININD18-10 - X 6 CrNiNB 18-10 - 1.4550
17.00] 9.00
ALEMANHA <0.080|<2.00|<1.00| <0.045| <0.015| - - <100
19.00{12.00
1.4546 - X5CININD18-10
17.00] 9.00
PLEMIML, <0.080|<2.00|<1.00|<0.045|<0.030| - | - |<1.00
19.00|11.50
18-10 Nb - 18-10Nb - 18/8Nb
17.00] 9.00
PEEMERIE <0.08 | <2.00{<1.00|<0.045]<0.015| - | - |<1.00
19.00{12.00
COMITE X10CrNiNb18-10
EUROPEU DE 17.00( 9.00
NORMALIZACAO <012 | <2.00|<1.00|<0.045/<0.030| - | - |<0.80
-CEN 19.00{12.00
08Ch18N10B - 08Kh18N10B - 08X18H106
17.00] 9.00
Gtz <0.08 | <2.00|<0.80| - : TS <100
19.00{11.00
7 6 CNNb 18-10 - Z6CNNb18-10
17.00] 9.00
FRAMGH <0.06 | <2.00|<075|<0.040|<0.015| - | - |<1.00
19.00{11.00
S 07Cr20Ni10NB1 - S07Cr20Ni10NBA
120 [ 0.20 17.80] 8.75
ESEO¥AUI <«007| - ~ |<0.025/<0018] - | - |<125
250 | 0.70 20.70[11.25
06Cr18NiT1ND - 534778
17.00] 9.00
SHinG <0.08 | <2.00{<1.00|<0.035| <0.03| - | - |<1.10
19.00{12.00
AISI 347 - TP347
CUA 17.00] 9.00
<0.08 | <2.00|<1.00/<0.045| <003 | - | - |<1.10
20.00|13.00
347H - 347 H
17.00] 9.00
SE Dﬁﬂ‘ﬁi}_ <2.00|<0.75| <0.04 | <0.03 | - = <100
: 20.00|13.00
S34700- S 34700
EiR 17.00] 9.00
<0.08 | <2.00|<1.00]<0.045| <003 | - | - |<1.10
20.00|13.00




53

1.5 - Transformag¢ao martensitica por deformacao a frio

Os acos inoxidaveis austeniticos AISI 301, 304, 316 e 321; dentre outros, sédo
suscetiveis de transformagdo martensitica induzida por deformacgéo. Esse tipo de
transformacéao pode levar pode levar a efeitos positivos e negativos para um metal. No
efeito positivo verifica-se a elevacado da dureza e a indugdo de efeitos de plasticidade
(TRIP) o qual aumenta a resisténcia. Como efeito negativo, a reducdo relativa da
ductilidade, aumentos locais na dureza devido a deformacgéo plastica, perda de
tenacidade, gerar distorcdo geométrica, perda de resisténcia a corrosdo e a corrosao
sob tensao.

Na transformacgao martensitica induzida por deformagéo a austenita transforma-
se em martensita via deslocamento do plano atdmico. Na Tabela 1.13 tem-se a
transformacéo dois tipos de martensita que podem ser formados a partir da austenita: a
martensita € que é paramagnética que precipita na forma hexagonal compacta (HC) e a
martensita @’ que é ferromagnética, precipita na forma cubica de corpo centrado (CCC)

e com a mesma configuracao cristalografica de ferrita (SMAGA et al., 2008).

Tabela 1.13 — Fases da transformagao martensitica induzida por deformagao
(BLEICHER e SASAKI, 2000; PADILHA e GUEDES, 2004)

Estrutura Parametro de rede Proprle’dgde
magnética
Cubica de Face Centrada - CFC
Austenita y a=0,3588 Paramagnética

Hexagonal Compacta - HC

a=1023588 nm

Martensita € c=04114 nm

Paramagnética

X a3
B

bizoe

Cubica de Corpo Centrado - CCC

Martensita o' a=10,2872 nm Ferromagnética
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A regido transformada apresenta mudanga de forma, passando a apresentar
elevada resisténcia mecanica devido ao elevado numero de discordancias. A Figura
1.24 apresenta um modelo basico da transformagao martensitica.

A ocorréncia e quantidade de o’ e € dependem da composi¢cédo do ago, energia
de falha de empilhamento (EFE), da quantidade, temperatura, velocidade e modo de
deformagéao (PADILHA e GUEDES, 2004):

= A composigéo do ago se relaciona com a ocorréncia de martensitas, onde
estudos geraram equagdes empiricas para determinar as temperaturas
de transformagao martensitica Ms(a’) e Md(a’).

= A dependéncia da ocorréncia da fase € com a energia de falha de
empilhamento (EFE) é grande, onde ligas com EFE menor que 50 mJm?
formam a fase o’ e € e EFE menor que 50 mJm? maior que 50 mJm?
formam apenas fase o’

= Com aumento da velocidade de deformacgdo, aumento do grau de
deformacao e diminuigdo da temperatura de deformacao; a quantidade
de martensita aumenta. Neste mecanismo a formagao das fases o’ e €

ocorrem de forma simultanea.

Regido de acomodagio
plastica na austenuta

Superficie
Superficie da original da
martensita austenita
Austenita
Midrib

Plano de habito

Martensita

Figura 1.27 — Modelo de transformagao martensitica (GILAPA, 2011)

Na Figura 1.27, o plano de habito é a interface entre a fase original (austenita) e
a fase produto (martensita). Estes planos em que as ripas de martensita se formam
geralmente sdo considerados um plano ndo distorcido. Entretanto, existe uma
deformacado microscopica que ocorre na formagédo da ripa de martensita devido a
movimentacio dos atomos que cisalham em paralelo ao plano de habito. Este tipo de

deformacéao é conhecido como deformagéao plena invariante (GILAPA, 2011).
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A transformagéo martensitica pode ocorrer de trés maneiras (LICHTENDELD et
al.,2006): transformacao esponténea (térmica), nucleagdo assistida por tensédo e

nucleagéo induzida por deformacgéo (TRIP).

1.5.1 - Temperatura de transformagao martensitica Ms e Md.

A transformacao espontanea por temperatura inicia-se quando o material esta
em uma temperatura inferior a transformagao martensitica (Ms) e, se completa quando
a temperatura atinge uma temperatura limite de transformagao que é chamada de My,
onde Ms>M: (GILAPA, 2011). Neste estagio, a forga motriz quimica (AG) é suficiente
para a formacgao das primeiras ripas de martensita, ndo sendo necessarias a aplicagao
de tensdo (Figura 1.28b). Neste caso, a nucleagdo de martensita se da
preferencialmente nos defeitos do reticulado cristalino em arranjos metaestaveis que
favorecem a sua formagdo. Nestas condigbes, a formacdo de martensita cessa se o
resfriamento dor interrompido e a temperatura mantida constante. A martensita se forma
neste estagio (em baixas temperaturas) mesmo na auséncia de deformacéo plastica, ja

no caso da formagao de martensita o’ uma deformacéao plastica devera se imposta.

G
2] I
!
! '
““““““ B /

]

]

]

1 1
] ]
! Limite de escoaniento
1 . ]
' da austenita !
]

1 1
1 ]
L} 1]
[} ]
1 1
1 I
1 [}
1 ]

F 3 AG s
IE| G(Tj ] ] Mecanico

i
]
1]
H
]
;
H . .
Martensita o
I
]
:
1.
L]

Austenita
>

M, M, T o
Austenita Austenita

'
]
] - -
Fase Martensita ! metasstavel estavel

T T
Transformacdo Espontinea iInduzidai  Induzida por

rer ' e =
martensitica 1por deformacdo
itensdo

0
]
]
]
]
'
T
]
]
]
]
]
1
]
1 1

Figura 1.28 — Diagrama esquematico (a) Tensdes criticas para iniciar a transformacgéao
martensitica em fungao da temperatura. (b) Energia livre da austenita e da martensita
em funcao da temperatura (GILAPA, 2011)
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A analise da Figura 1.28 é importante para entender os fatores que impedem a
ocorréncia da mudanga de fase. A inter-relacdo da Ms é fundamental, pois € um
paramento de estabilidade da austenita em relagao a transformacgao no resfriamento. O
valor de Ms com a composig¢ao quimica do ago. Nos AlAs o valor de Ms pode ser obtido
através das equagdes empiricas 5, 6 e 7, cujo elementos de liga devem ser
considerados em porcentagem em peso (ABREU et al., 2007; GILAPA, 2011).

Ms=75(14,6-Cr)+110(8,9-Ni)+60(1,33-Mn)+50(0,047-Si) +3000[0,068—(C+N)] (1.5)
Ms=1350-1665(C+N)-28(Si)-33(Mn)-42(Cr) —61(Ni) (1.6)
Ms=1302 -42(Cr)-61(Ni)-33(Mn)-28(Si)-1667(C+N) (1.7)

Em temperaturas acima da maxima em que ocorre a formagao da martensita o’
induzida por deformagao plastica (Md), a austenita se torna mais estavel dificultando a
formacgdo de martensita em decorréncia do aquecimento da pecga durante o processo de
deformacgéo plastica.

O grau de estabilidade da martensita € muitas vezes avaliado pelo parametro
Mdso, que é a temperatura na qual 50% da martensita a’ € obtida para uma deformagao
verdadeira de 0,3 no ensaio de tragdo. As equacgdes empiricas do valor de Myso sdo
apresentados nas equacgdes 8 e 9 (ABREU et al., 2007; GILAPA, 2011).

Mazo(°C)=413-462(C+N)-9,25i-8,1Mn—13,7Cr—9,5Ni-18,5Mo (1.8)

Mazo(°C)=497-462(C+N)-9,25i-8,1Mn—13,7Cr-9,5Ni-18,5Mo (1.9)

A formacdo de martensita a temperatura ambiente é termodinamicamente
possivel, mas a forga motriz para iniciar a mudanca de fase nao é suficiente para ocorrer
espontaneamente (GILAPA, 2011). A Tabela 1.14 tem os valores de Ms e Md30(°C)
calculadas utilizando as equacgoes 5, 6, 7, 8 e 9 conforme informagdes das referéncias

listadas.
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Tabela 1.14 — Valores de Ms e Md30(°C) (GILAPA, 2011; TAVARES, 2014)

Ms Mazo
Ident. Eq.5 Eq. 6 Eq.7 Eq.8 Eq.9 Ref
(°C) (°C) (°C) (°C) (°C) )
AIlSI 321
Baixo -100,98 | -21,76 | -69,81 64,84 148,84
carbono
ABS| 324 Tavares
Médio -189,15 | -70,49 | -118,60 52,16 136,16 ’
2014
carbono
AIlSI 321
Alto -363,80 | -167,46 | -215,60 24,26 108,26
carbono
Kruppl
304L -— 72,3 -— 40,5 -— 2010
304L —— -135,0 —— 35,0 2 Lichtenfeld,
304 K o [— 20,0 -10 2006
304H -— -—-- — 19,0 —
Rocha, 2006
304N — — — -7,6 —
301LN -— — -161,8 19,1 -—
Abreu et al_,
2007
316L —— _——— -179,6 —67,1 —
Peterson,
304 -— -240 — -36,0 — 1097

1.5.2 - Energia de falha de empilhamento (EFE)

A formagédo de falhas de empilhamento esta representada no diagrama

esquematico da Figura 1.29 (DAS, 2015). As sequéncias regulares de empilhamento

podem ser localmente alteradas por deformacgao plastica; por exemplo, dando origem a

defeitos de empilhamento (PADILHA, 2007). A falha de empilhamento intrinseco é uma

alteragdo do empilhamento resultante da retirada de parte de um plano de atomos, ja a

introdugédo de parte de um plano de atomos €& chamada de falha empilhamento

extrinseca.
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Figura 1.29 - Arranjo de empilhamento de configuracao perfeita de estrutura CFC
(a, b) e falha intrinseca de empilhamento (c, d) (DAS; 2015).

Como comentado, a susceptibilidade da transformagéao martensitica induzida por
deformagédo aumenta com a diminuigéo do valor da energia de falha de empilhamento
(EFE) (REICK et al., 1996). Isso explica o ago inoxidavel AlSI 316 (EFE = 50mJ/m?) é
menos metaestavel que o ago AISI 304 (EFE = 18 mJ/m?).

Varias equacgdes foram propostas na literatura em termos de determinar a EFE
em fungéo dos elementos presentes na liga. A equagao 10 foi proposta por Pickering,
(1985) e a equagao 11 por Scharam & Reed (1975):

EFE= 25,7 + 2.(%Ni) +410(%C) - 0,9(%Cr) -77(%N)-13.(%Si)- 1,2.(%Mn) (mJ/m2) (1.10)

EFE=-53 + 6,2(%Ni) + 0,7(%Cr) + 3,2(%Mn) + 9,3%(Mo) (mJ /m2) (1.11)

Os AlAs tém relativamente baixas energias de falha de empilhamento,
geralmente menor que 100 mJ/m2 (Yang & Spruiell, 1982).

A Tabela 1.15 apresenta as EFE calculadas pela equacido proposta por
Scharam & Reed (1975) de alguns acgos austeniticos da classe 300 (PADILHA et al.,
2003; TAVARES, 2014).
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Tabela 1.15 — EFE de alguns AIA conforme (PADILHA et al., 2003; TAVARES, 2014)

EFE Percentual em pesc do elemente (%). Fe balango
e \dent. (my/m2) c Mn Si Cr Ni Mo Omer | N
$30100 AlSI 301 <16 <0.15 <20 <1.0 16.0-18.0 | 6.0-8.0 - -
$30400 AlSI 304 92-325 <0.08 <20 <1.0 18.0-20.0 | 8.0-105 — -
$30409 | AISI 304L 92_-418 =0.03 <20 <10 18.0-20.0 | 8.0-12.0 — —
$31600 AlSI 316 346 -807 =0.08 <20 <1.0 16.0-18.0 | 10.0-14.0 | 2.0-3.0 - g
$31603 | AISI316L | 346-807 <0.03 <20 =<1.0 16.0-18.0 | 10.0-14.0 | 2.0-3.0 — ~
$32100 AlSI 321 147 — 411 «<0.08 <20 <1.0 17.0-19.0 | 9.0-13.0 — Ti=5X%C E
$34700 AlSI 347 147 - 473 <0.08 <20 <1.0 17.0-19.0 | 9.0-13.0 — NDb>10X%C %
370> 0.08-0.12 <20 0.3- 14.5-15.5 | 145155 | 1.0-1.4 | Ti=0.2-0.55 =
837000 | *Especificagdo | 56.4 —73.4 0.55
nuclgar alema
S37000 370 65.0-76.5 | 008012 | 16-20 | 0.25-045 | 145155 | 15.0-16.0 | 1.05-1.4 | Ti=0.35-0.95
AlSI 321 0.015 0,853 0,522 17,110 9,220 0,062 1:“; 31[];]
$32100 cgft:gﬁo 19,45 $: 0,002 g
P 0,032 «
Sieia5i 0.035 1,500 0,410 17,160 9,080 2z 1:‘ 0,380 g
§32100 | Médio 20,11 Hois =
carbono $: 0,009 k=
0,024 ©
0.064 1,654 0,303 17,527 9,793 0,317 Ti: 0,450 g
AlSI 321 N:0,008 s
2100 Alto carbono 28,23 $:0.006 "
P: 0,028

1.5.3 - Influéncia de elementos de liga na Energia de falha de empilhamento (EFE)

Yang & Spruiell (1982) que estudaram os AIA AISI 304, 316 e cinco ligas de

laboratério; encontraram uma forte dependéncia da EFE com o teor de carbono.

A Figura 1.30 mostra os efeitos dos elementos de liga na EFE, apresentando o

resultado da adigdo dos elementos Cu, Cr, Al e Si em acgos inoxidaveis austeniticos.

Petrov (2003) deduziu que a influéncia do cromo é bastante fraca. Ja Dumay et al. (2008)

estudaram que o cobre e aluminio aumentam o EFE, ao contrario ao cromo. O Silicio

tem um efeito complexo na EFE, aumentando a EFE para pequenas quantidades e

diminuindo-as em quantidades maiores de aproximadamente 4% em massa.
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Figura 1.30 - Influéncia dos elementos de liga na EFE (DUMAY et al., 2008)

A Tabela 1.16 mostra valores de EFE e EFEc (energia de falha de empilhamento

intrinsecos do carbono), para o AIA AISI 321 com percentual diferentes de carbono,

calculados respectivamente pela equagao proposta por Pickering (1985) e pelo seu

termo que contém o carbono. Tavares (2014) constatou a influéncia significativa do teor

de carbono no valor da EFE e este refletiu na transformagao martensitica das ligas

Tabela 1.16 — EFE e EFEc do AIA AISI 321 (TAVARES, 2014)

Influéncia Percentual em peso do elemento (%). Fe balanco
Identificagéo EE EEEC doCna
(mJim2) | (mJim2) EFE (° (o4 Mn Si Cr Ni Mo Ti N s P
(%)
AISI 321
Baixo 25,91 6,05 23,35 0015 | 0853 | 0522 |17,110| 9220 | 0,062 | 1,100 | 0,014 | 0,002 | 0,032
carbono
AISI 321
Médio 34,40 14,35 41,72 0.035 | 1,500 | 0,410| 17,160 | 9,080 | — | 0,380 | 0,016 | 0,009 | 0,024
carbono
AISI 321
Alto 49,26 26,32 53,43 | 0.064 | 1,654 | 0,303 | 17,527 | 9,793 | 0,317 | 0,450 | 0,008 | 0,006 | 0,028
carbono
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Das (2015) em sua reviséo bibliografica sobre efeitos do aumento do carbono
em AlAs observou muitas divergéncias entre trabalhos publicados e; que devido a falta
de dados experimentais para utilizar em sua analise estatistica, indicou em seu estudo
que néo existe variacdo da EFE em funcéo do carbono.

Bellefon et al. (2016) através de regressao linear e ndo-linear; proveniente de
equacbes da literatura utilizadas para estimar EFE a partir da composi¢gao quimica,
analisaram os agos austeniticos AISI 304, 316 e suas versdes que contém baixo
carbono. Observa-se na Figura 1.31 um efeito significativo na EFE proveniente da
interacao sinérgica entre Mo e C, mas que 0os mesmos sozinhos tém um efeito muito
leve nos agos da amostra considerada.

EFE (mJ/m?)

Figura 1.31 - Impacto das variagbes da concentragdo de C e Mo em
EFE para um aco 316 (BELLEFON et al., 2016)
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Ogawa et al. (2017) observaram em agos austeniticos que o teor de carbono
afeta e estabilizagdo da austenita e da martensita €, aumentando a tendéncia de
formacdo de martensita induzida por deformacéao

Pardal et al. (2020) concluiram que o aumento no teor de carbono em agos
austeniticos estabilizados ao titdnio aumenta a energia de falha de empilhamento
resultando no atraso de transformagdo dey — a’.

Yaji Li et al. (2022) observaram num AIA AISI 301 com diferentes percentuais
de silicio, redugcao da energia de falha de empilhamento como um aumento no
percentual de no silicio. O aumento no teor de silicio propiciou uma melhor nucleagao
de martensita, resultando numa microestrutura martensitica com distribuicdo mais
uniforme e de mais quantidade. Na Figura 1.32 a energia de falha de empilhamento para
o AlA AISI 301-L-Si (0,58% em peso Sl) e AlSI 301-H-Si (1,41 % em peso de Si).
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Figura 1.32 — EFE para AIA AISI 301 com baixo e alto teor de silicio (YAJI LI et al.; 2022).

1.6 - Caracterizagao por medida de dureza.

Tavares et al. (2006) avaliaram comparativamente a susceptibilidade de
transformacédo martensitica no AIA AISI 304L e no AID UNS S31803 por meio do
incremento do valor de microdureza na austenita em fungao da deformagao plastica
imposta.

Os valores de microdureza obtidos assim como o percentual de martensita
presente no material sdo apresentados de forma conjunta na Figura 1.33, destacando-
se que a microdureza da fase austenitica do AID é significativamente maior quando

comparada com o AIA AISI 304L para a condigao de €, igual a zero.
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Figura 1.33 - Evolugao da microdureza e percentual de transformagédo da martensita
em funcgao da deformacéao verdadeira imposta (Adaptada de TAVARES et al., 2006).

Através da analise comparativa da Figura 1.33, fica evidente que o ago AlSI 304L
apresenta uma maior taxa inicial de endurecimento por trabalho a frio devido a uma
maior metaestabilidade da fase austenitica. Enquanto o AID ndo experimentou
transformagédo martensitica alguma em estagios iniciais de deformagédo, o AISI 304L
teve transformacgao para martensita de 59,8% conduzindo a valores de dureza proximos
em ambos os materiais de estudo (TAVARES et al., 2006).

Herrera Pulgarin (2006) estudou os agos 304L e AISI 316L solubilizados a
1100°C por uma hora, tratados termicamente antes da laminagdo em temperaturas
subzero (-196°C por 2 horas em nitrogénio liquido) e morno (100°C por 1 hora em agua
fervente; 200°C por 40 minutos em forno tipo mufla) e deformados em varias
temperaturas (25°C, -196°C, 100°C e 200°C). Materiais com estrutura CFC e baixa
energia de falha de empilhamento (EFE) apresentam maior endurecimento por
deformacéao e maior susceptibilidade para formagao da martensita a’ que materiais com
alta EFE e isto foi observado nos agos 304L (EFE = 17,095 mJ/m?) e 316L304L (EFE =
44,635 mJ/m?), com baixa e média EFE respetivamente (Herrera Pulgarin, 2006). A

Figura 1.34 apresenta a microdureza versus a reducao de espessura em percentual.
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Figura 1.34 — Evolugao da microdureza versus redugéo percentual da espessura dos
acos 304L e 316L: (a) -196°C (b) 25°C (c) 100°C (d) 200°C (Herrera Pulgarin, 2006).

1.7 - Determinacgao da fragao de martensita por medigao em ferritoscépio

Os trabalhos de Talonen et al. (2004) Beese (2008) Beese & Mohr (2011)

ressaltam a ferritoscopia como um ensaio simples e direto de caracterizagao, cuja

medida é baseada na permeabilidade magnética (depende da fase ferromagnética) do

material, sendo apenas afetado por um fator de correcédo de 1,7 na leitura da medida

percentual apds a realizagao da calibragao com blocos padrdes do préprio equipamento.

Este valor foi obtido por Talonen et al. (2004) correlacionando o percentual de austenita

transformada em martensita ( a.") obtida pelas técnicas de balango magnético com a

leitura percentual obtida no ferritoscopio (LF) em amostras dos agos AISI 304 e 301LN

deformadas a frio por tragéo e laminagao a temperatura ambiente. A Figura 1.35 exibe

a forte correlacao linear de avaliagao até valores de leitura de 55% do ferritoscépio.
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Figura 1.35 - Leitura do Ferritoscopio (LF) em funcéo do teor de martensita obtida por
balango magnético (Adaptada de TALONEN et al., 2004).

Beese (2008), Beese & Mohr (2011) ainda destacam as vantagens da
caracterizacdo volumétrica da transformagdo obtida pela ferritoscopia quando
comparada com a técnica de difragdo de Raios-X (DRX) que se limita apenas a
caracterizacdo superficial da transformacdo influenciada ainda por fatores de
preparagdo da superficie da amostra que podem afetar significativamente nos

resultados assim obtidos em virtude da metaestabilidade da liga analisada.

1.8 - Caracterizagao por difragao de raio-X (DRX)

O método de caracterizagéo de difracdo de raio-X baseia-se na lei de Bragg,
onde um feixe monocromatico € gerado por um tubo de raio-X e incidido em uma diregao
na amostra a qual pode ser monocristalina, policristalina ou em po.

Para a equacao da Lei de Bragg tem-se estabelecido uma condi¢cdo necessaria,
mas nao suficiente, para que um feixe de raio X com comprimento de onda 1 seja
difratado, apds incidir sobre um conjunto de plano (hkl), cuja distancia interplanar & dp,

e fazendo angulo 6 em relagcao a esse plano a esse plano (RODRIGUES, 2018).
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Equacéo da Lei de Bragg:

nA = 2dnu senf (1.12)
Onde:

n: nUmero inteiro conhecido como ordem de reflexdo;
A: comprimento de onda;

dnii: distancia entre os planos cristalino refletores;

6: angulo de incidéncia dos raio-X.

Considerando o esquema de um difratdbmetro da Figura 1.36, verificar-se que esta
chegando algum sinal difratado no detector de raio-X em fungao do angulo 20 e sua
respectiva intensidade ao se colocar um detector da dire¢do do feixe incidido e raciona-
lo (B CULLITY, 1978; CALLISTER e RETHWIS, 2016). Caso a Lei de Bragg seja
satisfeita, o feixe ira difratar. Entretanto pode ocorrer dispersao fora de fase em certos
angulos de Bragg, resultando na auséncia de alguns feixes difratados (CALLISTER e
RETHWIS, 2016).

Na literatura consultada o simbolo 8 foi utilizado de dois formas, uma representando
0 angulo segundo o qual a o critério de Bragg para difragdo € satisfeito e outra as
posigdes angulares no difratdmentro tanto da fonte de raio X como do contador em

relagdo ao plano da superficie da amostra.

Circulo do
gonidmetro

et
Diregéo de
referéncia

(feixe incidente)

Figura 1.36 — Esquema de um difratdmetro de raio X (RODRIGUES, 2018).

Um difratdbmento de raio X tem quatro partes principais: A fonte de raio X, o detector

de raio X, o gonidmetro e mesa do porta-amostra.
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A difragcdo de raio X tem sido utilizada na analise de quantificacdo de fase onde os
difratogramas obtidos relacionam as posigcbes de picos de difragdo com suas
respectivas intensidades (CULLITY, 1978)

A caracterizagao pela técnica de difragdo por raios-X (DRX); quando comparada
com a caracterizagdo por técnicas magnéticas, possibilita a quantificacao de fase

paramagnéticas.
1.8.2 — Analise qualitativa

A anadlise qualitativa é a etapa onde as fases que compde as amostras sao
identificadas e foi realizada utilizando o software que dispde de bancos de dados com

padrdes de referéncia comerciais e livres (PDF2, ICSD, COD, etc.).

1.8.3 — Analise quantitativa pelo método de Refinamento de Rietveld

Apos identificagdo das fases, os arquivos “CIF” (“Crystallographic Information
Framework” com a informacdo cristalografica mais apropriadas sao pesquisados
visando realizar a etapa de quantificagao das fases.

A técnica de refinamento de Rietveld € um método de quantificagdo que ocorre
a comparacao da difragdo de raio X coletada experimentalmente com um padrao de
difragcdo simulado a partir de um modelo cristalografico, sendo este ajustado
interativamente até que o padrdo simulado se ajuste ao padrdo experimental
(SPEAKMAN, 2023).

1.8.3.1 - Indicadores numéricos para quantificar a qualidade do refinamento

O software ao realizar o refinamento de Rietveld informa indicadores numéricos
para quantificar a qualidade do modelo adotado e o refinamento realizado como: Ry,
Ruwp, Rexp € 0 GOF (YOUNG, 1993).

Para o programa HihgScore, sugere-se de GOF <5 e o valor RWP < 10 para que o
refinamento seja considerado satisfatério (GAMA et al., 2022)

O Rup quantifica o residuo ponderadamente, de modo que os pontos de dados de
maior intensidade sejam mais relevantes do que os pontos de dados de baixa
intensidade. O mesmo torna-se necessario devido ao ajuste dos picos serem mais
importantes do que o ajuste do background. Entretanto, o Ru, € desfavoravel em
analises onde a informacao importante esta contida nos picos mais fracos (YOUNG,
1993).
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O R, quantificar a diferenga entre os pontos de dados experimentais e os
calculados, ponto a ponto; logo é o residuo do refinamento por minimos quadrados
(YOUNG, 1993).

O Rexp € uma medida da qualidade do ajuste entre os dados experimentais e o
modelo tedrico, considerando a incerteza experimental. Os dados com intensidades de
picos baixas ou com mais ruido terdo um Rex, maior (YOUNG, 1993).

O GOF (abreviagao do inglés “goodness off it”) € uma medida global da qualidade
0 ajuste, que leva em consideragao tanto a diferenga entre as intensidades observadas
e calculadas quanto o numero de parametros livres no modelo, comparando 0 Rup € Rexp
(YOUNG, 1993).

1.8.4 — Difratrogramas de AlA

A técnica de caracterizacido por DRX possibilita quantificar a presenga da
martensita € (paramagnética) que aparece em baixas deformagdes verdadeiras (baixo
percentual de deformacgao) e da martensita a’ (magnética). Nas Figuras 1.37, 1.38, 1.39,
1.40 e 1.41 tem-se difratogramas de agos inoxidaveis austeniticos provenientes da
difragao de raio-X.

O difratograma da Figura 1.37 é de um AIA AISI 201 modificado e com
deformagéo verdadeira (¢,) de - 0,0723, neste verifica-se a presenga de picos de
austenita e de martensita € e o’ (TAVARES et al, 2009).
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Figura 1.37 — Difratograma de AIA AISI 201(TAVARES et al., 2009).
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Os difratogramas da Figura 1.38 sao de AIA AlSI 304N e 304H no estado como
recebido e tem-se: predominantemente picos de austenita, picos de martensita a’

(ferromagnética) e € (paramagnética) (ROCHA, 2006).
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Figura 1.38 - Difratogramas de AIA AlISI 304N e 304H na condigdo de como recebido
(ROCHA, 2006)
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Os difratogramas da Figura 1.39a e 1.39b sdao de AIA AISI 304N e 304H
respectivamente, nestes verifica-se a presenga de picos de austenita e de martensita €
e martensita o’ (GILAPA, 2011).
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Figura 1.39 —Difratogramas: a) para o AlIA 304 N, b) AIA 304 H (GILAPA, 2011)
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Os difratogramas da Figura 1.40 sédo de AIA AISI 321 com alto teor de carbono
(AC; 0,0642%C), com tratamento de solubilizagcao a temperatura de 1100°C durante 40
minutos e com de deformagéo verdadeiras (¢,) de -0,33 e -2,29. Nestes observa-se a

presenca de picos de austenita e de martensita a’.
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Figura 1.40 — Difratogramas de AIA AISI 321AC (TAVARES, 2014)

Ja os difratogramas da Figura 1.41 sdo de AIA AISI 321 com baixo teor de
carbono (BC; 0,0148%C), com tratamento de solubilizagdo a temperatura de 1100°C
durante 40 minutos e com de deformagao verdadeiras (¢,) de 0,00, -0,33 e -2,29.

Observa-se a presenga de picos de austenita e de martensita € e a (TAVARES, 2014).

ﬂ
flll

< o BC-0,00
a -1 110 '\‘,'j o 200 I U'
o 200 A 615 |
E ] M A Y !
é ] !z 110 u‘
- T H \ 211
(v
| " Y Be.
i )\ L % . BC033

1 ‘ o
N 110 1% 200 s
| -2,29
I | th \ BC-2,2:
LI L TR G-I T I LA T T LI | E L
45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 100 105 110

Figura 1.41 — Difratogramas de AIA AISI 321BC (TAVARES, 2014)
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2- Materiais e Métodos

2.1 - Material

Foi utilizada uma placa laminada de aco inoxidavel AISI 347, com dimensbes
290 mm x 143 mm x 6 mm. A composigao quimica, conforme o certificado do fabricante,

€ apresentada na Tabela 2.1.

Tabela 2.1 - Composigédo quimica das placas como recebidas (%Fe em balango).

Percentagem em Peso do elemento (%)

Cr Ni Mn Si Nb Cc S P Mo Ti

17,4153 | 9,0109 | 1,9279 | 0,3841 | 0,4791 | 0,0424 | 0,0006 | 0,0308 | 0,0515 | 0,0031

Al Cu Co Vv Pb B Sn w N Nb210C

0,0035 | 0,0451 | 0,1989 | 0,044 | 0,0022 | 0,0006 | 0,003 | 0,0178 | 0,0165 | 0,4791

2.2 - Preparacao das Amostras

Em funcao das caracteristicas da entrada do laminador, foi realizado fresamento
da superficie até a espessura préxima de 3,6 mm. Posteriormente foi realizado processo
de corte para a produgéo de 22 amostras com as dimensdes aproximadas de 10 mm x

10 mm x 3,6 mm.

2.3 - Tratamentos Térmicos
2.3.1 - Solubilizagao

O tratamento térmico de solubilizagdo das amostras foi realizado em forno
tubular em atmosfera controlada com gas argbnio pertencente ao Laboratério de
Metalografia e Tratamentos Térmicos (LABMETT), do Departamento de Engenharia
Mecanica da Universidade Federal Fluminense. O material foi dividido em dois grupos
para execugao do procedimento de solubilizagdo em duas temperaturas diferentes (11
amostras a temperatura de 1100°C por 40 minutos, 11 amostras a temperatura de
1200°C por 40 minutos), ja resfriamento posterior de todas as amostras foi feito na agua

a temperatura ambiente.
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2.3.2 - Estabilizacao

Utilizando o mesmo forno descrito no item 2.3.1, foi realizado tratamento de
térmico de estabilizacao a temperatura de 950°C por duas horas em 22 amostras, sendo
11 amostras solubilizadas a 1100°C e 11 amostras solubilizadas a 1200°C. O objetivo
do tratamento de estabilizagao foi formar precipitados de niébio no material estudado.

Objetivando a manutengdo da rastreabilidade, apds os tratamentos descritos

acima (itens 2.3.1 e 2.3.2), as amostras foram identificadas de acordo com a Tabela 2.2.

Tabela 2.2 — Resumo dos tratamentos e identificagcdo das amostras

Descricao dos tratamentos Quantidade de amostras Identificagao
Solubilizagdo a 1100°C por 40
minutos
T 11 S11E
Estabilizagcao a 950°C por 2
horas

Solubilizagdo a 1200°C por 40
minutos
+

Estabilizagao a 950°C por 2
horas

11 S12E

2.4 -Deformacgao a Frio das Amostras

As amostras solubilizadas e estabilizadas (grupos S11E e S12E) foram
laminadas a frio na direcéo longitudinal utilizando o laminador elétrico LE 200, da CM
Industria de Maquinas Operatrizes Ltda, pertencente ao Laboratério de Usinagem
(LABUS) do CEFET/RJ

Nas Tabelas 2.3 e 2.4 estao os valores das espessuras inicial e final para cada
amostra que compdes os grupos. Os valores de deformagao verdadeira e percentual

foram calculados utilizando a Equacéo 2.1 e 2.2, respectivamente.

&, = In— 2.1)



Sendo:

€v: Deformacao verdadeira (adimensional);
ti: Espessura inicial (mm);

tr: Espessura final (mm).

_ (re-1i)

Eyp = (2.2)

Ti
Sendo:
€%: Deformacao percentual (%);
ti: Espessura inicial (mm);
tr: Espessura final (mm).

Tabela 2.3 — Espessuras inicial e final para grupo S11E

E r E r
Amostra| SUENT) | final(Ts)
2 3,67 3,32
3 3,68 3,17
4 3,68 2,67
5 3,68 2,23
6 3,58 1,64
7 3,68 1,35
8 3,74 1,00
9 3,72 0,73
10 3,68 0,50
11 3,68 0,36

Tabela 2.4 - Espessuras inicial e final para grupo S12E

Espessura | Espessura
TR iniF::ial(T.) fiFr)laI(TF)
2 3,54 3,20
3 3,56 3,06
4 3,56 2,56
5 3,56 2,10
6 3,55 1,66
7 3,53 1,29
8 3,52 0,92
9 3,54 0,69
10 3,44 0,47
11 3,62 0,37
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2.5 - Analise Microestrutural

2.5.1 - Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) e Espectroscopia por Dispersao
de Energia (EDS)

As amostras foram analisadas por MEV (Scanning electron microscopy — SEM)
através dos microscopios FEI modelos Inspect S50 e Quanta FEG 450, pertencentes ao
Instituto Nacional de Tecnologia (INT). A preparagdo da superficie das amostras
consistiu na técnica convencional de lixamento e polimento mecénico, seguido do
emprego de diferentes ataques quimicos com os reagentes apresentados na Tabela
2.5. As microestruturas foram avaliadas nas amostras com e sem deformagdo por

laminacao, em todas as condi¢des de tratamentos térmicos avaliadas neste trabalho.

Tabela 2.5 — Reagentes utilizados para revelar caracteristicas microestruturais.

Ataque Composigao Objetivo
Revelar a precipitacéo de
carbetos e ferrita (5).
Caracterizar as mudancas
microestruturais das amostras

Agua Trés partes de HCI concentrado
Régia para uma parte de HNO3

10g de Acido Oxalico em 100 ml
de H.O destilada. Ataque
eletrolitico: amostra no anodo, Revelar carbetos
aplicacédo de 9V durante 1 min

Acido
Oxalico

2.5.2 - Permeabilidade Magnética

Leituras por meio de Ferritoscopia foram levantadas em todas as condicdes de
deformacdo verdadeira impostas. Para tal, foi empregado um ferritoscopio, modelo
FMP30 da marca Helmut Fischer® pertencente ao Laboratério de Materiais (LAMAT))
do CEFET/RJ. Este equipamento apresenta a vantagem de ser portatil, o que permite
realizar as medi¢cdes de maneira nao destrutiva in situ. O mesmo consta basicamente
de duas bobinas e uma fonte de corrente elétrica externa. Como apresentado na Figura
2.1, o principio de funcionamento baseia-se quando uma corrente elétrica € imposta na
bobina primaria. Esta corrente produz um campo magnético que por sua vez, interage
com a(s) fase(s) magnética(s) da amostra. Esta (s) fase(s), por sua vez, séo excitadas
€ com isso, geram um novo campo magnético. Esse campo, denominado de campo
magnético induzido (B), é detectado por uma segunda bobina, situada na parte inferior

do nucleo de ferro da Figura 2.1.
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O campo magnético (B) é quantificado pela voltagem fornecida pela segunda bobina.
Este sinal de saida é avaliado pelo aparelho e, com isso, o teor percentual da fase
ferromagnética ou Ferrite Number (FN) é entéo registrado no painel LCD do aparelho
(HELMUT FISCHER, 2017). Neste trabalho foram levantadas 24 (vinte e quatro)

medigdes por face na regido central de cada amostra.

Nicleo de ferro Campo magnético
alternado de baixa

i freqiiéncia
Corrente pxirn.’uia,/\‘,_-f' = N
lN_.. }4.' "‘;' '.5.‘. ",’)‘
L ¥ 1\
¥ {
| | 1] sinal de
ly ! l , medigao
B

RS Ty

| Corrente de excitagdo 1- Camada do material excitada
W Tensdo fanglio = & T(FN) 2- Substrato do material

Figura 2.1 — Principio de funcionamento do ferritoscépio (HELMUT FISCHER, 2017).

2.6 - Difragao de raios-X (DRX)

Visando caracterizar as fases presentes do material e a evolugdo da
microestrutura, as amostras foram analisadas por difracao de raio X.

As medidas de difracdo de raios X foram realizadas através de um difratdbmetro
com radiacdo de Co Ka (1,789 A) da marca PANalytical modelo XPERT PRO MR
localizado no laboratdrio de Difragao de Raios X do Instituto Militar de Engenharia (IME).

Na Tabela 2.6 sao descritas as condigbes instrumentais aplicadas para a
geracao dos difratogramas de cada amostra.
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Tabela 2.6 — Parametros utilizados no DRX.

Parametros

Valores

Radiacao

Co (M =1,789 A)

Filtro

Fe

Voltagem do tubo

40 kV

Corrente do tubo

45 mA

Passo

0,03°

Tempo por passo

100s

Varredura angular

45° - 120°

Os difratogramas assim obtidos foram analisados no software X'Pert Highscore

Plus® através do qual foi possivel realizar a caracterizacdo dos picos (analise

qualitativa) e também a quantificacao de fases através de refinamento pelo método de

Rietveld, utilizando arquivos CIF da martensita e da austenita obtidos através da ICSD

- Inorganic Crystal Structure Database. Na Figura 2.2 as etapas realizadas.

DIFRACAO DE
RAIO-X

o

ANALISE
QUALITATIVA

= |dentificagdo das

ANALISE
¢> QUANTITATIVA

fases = Quantificagdo das fases

Figura 2.2 - Etapas para analise dos dados

2.7 - Ensaios de Microdureza

As medidas de microdureza foram realizadas em todos os grupos de amostras

e condi¢cbes de deformacao, utilizando um microdurémetro da marca Instron Wilson
modelo 422MVD do Laboratério de Materiais (LAMAT) do CEFET/RJ, pelo método

Vickers, aplicando a carga de 0,5 kgf durante 15 segundos, conforme a norma ASTM

E384-1.

Foram executadas 4 medi¢cdes de dureza em cada amostra. Deste modo, foi

possivel avaliar a influéncia da precipitacao de martensita mediante a comparacao dos

valores de microdureza obtidos nas amostras com os valores de deformacao verdadeira.
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Nas figuras abaixo apresenta-se as técnicas utilizadas no desenvolvimento deste

trabalho.

—— Energia de Falha de empilhamento e temperatura M, e My,

—

Andlise da composi¢édo quimica

Mecénica

-|  Ensaio de microdureza

Calculo do médulo da

deformagao verdadeira|| |

e da percentual

Caracterizagdo das Amostras
Sem tratamento térmico e sem laminagdo

—
—)
—

Microestrutural

Microscopia Eletronica de
Varredura

Microestruturas

Medidas Magnéticas |

Proporgdo de martensita o’

Difragdo de Raio-X |

Identificagdo das fases
e proporgdo da martensita

Figura 2.3 — Caracterizagao das amostras sem tratamento térmico e sem laminagao

Caracterizagdo das Amostras
com tratamento térmico e laminadas

:> Mecanica ‘

- ‘ Ensaio de microdureza ‘

Célculo do modulo da

:> deformacao verdadeira

e da percentual

Microestrutural

Medidas Magnéticas ‘

‘Proporgéo de martensita o

Difracéo de Raio-X |

Identificagdo das fases
e propor¢éo da martensita

Figura 2.4 — Caracterizagao das amostras com tratamento térmico e laminagao
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3. Resultados e discussao

3.1 Andlise da composig¢ao quimica

A especificacdo AlSI 347, deve estar de acordo com o descrito nas normas
ASTM A 312 e ASTM A 240, devendo apresentar sua composi¢ao quimica dentro de
determinado padrao. O teor de nidbio presente, deve atender a equagao abaixo, em

questao, para ser classificado como Tipo 347.

10x(%C) <Nb<1.0% Equacgao 3.1

Tabela 3.1 — Composi¢cao quimica das chapas de AlA AISI 347 como recebida

Percentagem em Peso do elemento (%)

Cr Ni Mn Si Nb Cc S P Mo Ti

17,4153 | 9,0109 | 1,9279 | 0,3841 | 0,4791 | 0,0424 | 0,0006 | 0,0308 | 0,0515 | 0,0031

Al Cu Co \'/ Pb B Sn w N Nb210C

0,0035 | 0,0451 | 0,1989 | 0,044 | 0,0022 | 0,0006 | 0,003 | 0,0178 | 0,0165 | 0,4791

Os valores apresentados na Tabela 3.1 obedecem aos valores nominais da
Tabela 1 da ASTM A 240, inclusive o teor do elemento nidbio (estabilizador) respeita o
exposto na equacao acima, ou seja, 0,4791 maior que 0,424 e ao mesmo tempo menor
do que 1%. Sendo, portanto, o0 agco em questdo o AISI 347 pelo descrito nas normas

acima citadas.

3.2 Energia de Falha de Empilhamento e Temperatura Ms e Ma3o

Os valores calculados utilizando as Equacdes 1.5, 1.6, 1.7, 1.8 e 1.99 das
temperaturas Ms e Myso para o AlA AlISI 347 estao nas Tabelas 3.2 e 3.3. Ja dos valores
calculados de EFE (Energia de Falha de Empilhamento) do AIA AISI 347, utilizando as
equagdes 10 e 11, estdo na Tabela 3.4.

O AIA AISI347 ¢é suscetivel a transformagdo martensitica quando resfriado as
temperaturas Ms calculadas na Tabela 3.2. A M; calculada para o AlIA AlISI 347 é maior
que a do AISI 321 de alto carbono (0,0642%C), estao na Tabela 1.14 (TAVARES, 2014).
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Tabela 3.2 — Temperatura Ms

Ms (°C)
Equacdo 1.5 Equacao 1.6 Equacao 1.7
-146,23 -103,54 -151,66

As temperaturas Mqso representam que quando o AIA AISI 347 atingir as
temperaturas calculadas, 50% da martensita o' sera produzida apés 30% de
deformacdo. A Mgso calculada para o AIA AISI 347 é maior que a do AISI 321 de alto
carbono (0,0642%C) (TAVARES, 2014).

Tabela 3.3 — Temperatura Mgso
Mas3o (°C)

Equacao 1.8 Equacéo 1.9
41,51 125,51

Os materiais que tém baixa energia de falha de empilhamento (EFE)
demonstram possuir maior densidade de discordancias, maior energia armazenada da
deformagéo, maior uniformidade no arranjo das discordancias e maior facilidade para
formagao de martensita induzida por deformagdo nas mesmas condigbes (PADILHA,
2007). A Tabela 3.4 exibe os valores calculados da energia de falha de empilhamento
(EFE), obtidos a partir das equagbes 1.10 e 1.11 propostas por Vitos et al., (2006) e
Scharam & Reed (1975), respectivamente. Na Tabela 3.4 também foram estimados os
valores da EFE intrinseco do carbono (EFEc), utilizando apenas o termo que contém o
C da expressao 1.10. Logo, em seguida, foi determinada a influéncia que o carbono
possui em relagcdo ao valor da EFE total em valores percentuais.

O valor calculado da EFE esta dentro da faixa indicada na reviséo bibliografica
(PADILHA, 2003). Comparado ao AlA AISI 321 de alto carbono (0,0642%C), o AlA AlSI
347 apresenta menor EFE calculada, indicando, desta forma, que é mais suscetivel a
formagao da martensita induzida por deformagao. Quando comparado com os AlA AlSI
321 de baixo (0,0148%C) e médio carbono (0,0350%C) (TAVARES, 2014) o AISI 347
tem maior EFE, logo menor suscetibilidade a formagdo de martensita induzida por

deformacao.
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Tabela 3.4 — Valores de EFE dos AlAs AISI 347

EFE EFEc
(mJ/m2) (mJ/m2)
T Termo do Influéncia
entificacdo %C Equacdo | Equacio do C na
quac¢ quag C da EFE (%)
1.10 1.1 Equacgao
1.10
AISI 347 0,0424 36,85 21,71 17,38 47,16

A influéncia do C na EFE; razao entre o termo do C em relagao ao valor
total da equacéo 1.10, é de 47,16% para o AlISI 347. O valor para o AlSI 347 ficou menor
que o AISI 321 de alto carbono (53,43%), e maior que o de baixo (23,35%) e médio
carbono (41,72%) (TAVARES, 2014).

3.3 Analises por Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

3.3.1. - Material na condigao como recebido

As Figuras 3.1 e 3.2 mostram o aspecto microestrutural da amostra para a
condicdo como recebida (CR), observado por microscopia eletrdnica de varredura
(MEV), no modo de elétrons secundarios (SE). O reagente utilizado foi a 4gua régia para
revelar a precipitagao de carbetos e ferrita (5). Observa-se que o material na condigao
como recebido (CR) apresenta uma microestrutura com caracteristicas de matriz

austenitica com poucos precipitados

Figura 3.1 — Material como recebido: a - aumento de 2500X, b - aumento de 5000X;
Ataque: Agua Régia.
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3.3.2 - Material Solubilizado

A Figura 3.2 apresenta o aspecto microestrutural do material solubilizado a
1100°C por 40 minutos (S11). Nas analises por MEV se utilizou o ataque eletrolitico por
acido oxalico 10% para revelar a presenga de carbetos. A Tabela 3.5 mostra as
composicdes quimicas, obtida de forma qualitativa por microanalise, através de EDS,
dos pontos de referéncia indicados nas Figura 3.3.

Observa-se que a microestrutura ainda apresenta precipitados, identificando
presencga majoritaria de nidbio nos precipitados destacados (pontos 1,2 e 3). A partir da
analise de EDS (analise semiquantitativa) &€ possivel afirmar que se trata de particulas
de NbC. Provavelmente por temperatura ou tempo insuficiente, ou até mesmo uma
combinagéo dos dois fatores, ndo foram dissolvidas no tratamento de solubilizagdo. O
ponto 4 apresenta valores majoritarios de Fe-Cr-Ni, indicando ser referente a matriz

austenitica (y) do material.

£

det HV WD vacMode HFW | mag - 5 pm !
ETD|20,00 kV[10.6 mm|High vacuum|14.9 pm!20 000 x, Quanta FEG 450 CENANO

Figura 3.2 — Amostra solubilizada a 1100°C por 40 minutos. Ataque: Acido Oxalico
10%.
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Tabela 3.5 - Composicdo quimica das fases identificadas por EDS na Figura 3.3
(% em peso)

Pontos | Fe C Al Si Cr Mn Ni Nb | Fase
1 2,80 | 17,40 0,08 0,19 | 1,22 |0,10| 0,27 | 77,93 | NbC
2 51,43 | 7,18 | 0,12 |1 0,59 | 14,56 | 1,56 | 6,44 | 18,12 | NbC
3 62,63 | 4,58 | 0,15|0,80| 17,40 | 1,93 | 7,77 | 4,75 | NbC
4 67,86 | 2,65 | ---—- 0,65 | 18,51 | 2,01 | 8,36 | ------ y

A Figura 3.3 mostra o aspecto microestrutural do material solubilizado a 1200°C
por 40 minutos (S12). Também com a utilizagdo do ataque eletrolitico por acido oxalico
10% para revelar a presenca de carbetos. A Tabelas 3.6 apresenta as composicdes
quimicas, obtida de forma qualitativa por microanalise, através de EDS, dos pontos de
referéncia indicados nas Figura 3.4. E possivel constatar que o aumento na temperatura
de solubilizacdo foi efetivo na dissolugdo dos precipitados. Observa -se que os
precipitados possuem menor tamanho. No entanto, devido as mesmas caracteristicas
de morfologia e brilho que estes possuem, nas imagens obtidas, sdo correspondentes
a precipitados do tipo NbC (pontos 1,3 e 4). E importante salientar que a analise por
EDS nos precipitados de menor tamanho (pontos 3 e 4) pode ter sofrido a influéncia da
parte da matriz, que também foi caracterizada pelo raio de incidéncia no exame de
espectroscopia.

Verifica-se que a solubilizagdo a temperatura de 1200°C promove a dissolugéo
dos precipitados grosseiros de NbC conforme se observaram na amostra solubilizada a
temperatura de 1100°C. Com isso, um comportamento intrinseco da temperatura de
solubilizagdo sera determinante na cinética da transformagdo da austenita em
martensita induzida por deformagéo a frio tal, principalmente em virtude de haver uma
maior quantidade de carbono, contido na solucédo sodlida na matriz a temperatura de
1200°C quando comparado com a temperatura de 1100°C. Além disso o efeito de refino
de grao também afeta acelerando a cinética da transformacgéo, tal como observado por
Tiamiyu et al. 2016 ao estudar um AIA AlSI 321.



det V
BSED 20.00 kV

Tabela 3.6 - Composi¢ao quimica das fases identificadas por EDS na Figura 3.4
(% em peso)

Y ED]

71m 14.9 pm 20 000 x
Figura 3.3 — Amostra solubilizada a 1200°C por 40 minutos. Ataque: Acido Oxalico
10%.

5 pm g
Quanta FEG 450 CENANO

Pontos Fe C Al Si Cr Mn Ni Nb | Fase
1 64,6149 | ---- | 0,50|17,05|1,88| 7,99 | 3,02 | NbC
2 66,98 | 3,88 | ---- | 0,51|17,63 (2,10 | 8,38 | 0,52 Y
3 66,62 | 3,88 | 0,26 | 0,53 | 17,46 | 1,91 | 8,68 | 0,67 | NbC
4 66,94 | 3,92 | --- | 0,49 |17,45|2,00| 8,31 | 0,90 | NbC

3.3.3 - Material Solubilizado e Estabilizado a 950°C
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As Figuras 3.4 e 3.5 apresentam os aspectos microestruturais por MEV das

amostras solubilizadas e estabilizadas S11E e S12E respectivamente. As Tabelas 3.7

e 3.8 mostram a composi¢cao quimica, obtida de forma qualitativa por microanalise,

através de EDS (analise semiquantitativa), dos pontos de referéncia indicados nas

Figuras 3.4 e 3.5. Observa-se que a amostra solubilizada anteriormente a 1100°C

(S11E) apresenta particulas com teor de nidbio relativamente baixo e maior presenca

de precipitados, provavelmente resultante a baixa taxa de dissolugdo na solubilizagao.

Todavia na amostra solubilizada anteriormente a 1200°C (S12E) a concentragéo de

niébio nas particulas é consideravel, o que indica que a temperatura de 1200°C & mais

efetiva para o tratamento de solubilizagao.
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det| HV HFW |mag = | - 5pm
ETD|20.00 kV 14.9 um|20 000 x| Quanta FEG 450 CENANO

Figura 3.4 — Material solubilizado a 1100°C e estabilizada a 950°C.Ataque: Acido
Oxalico 10%.

Tabela 3.7 - Composigéo quimica das fases identificadas por EDS na Figura 3.5 (% em peso)

Pontos Fe C Al Si Cr Mn Ni Nb | Fase
1 54,29 1 10,25 | 0,65 | 0,54 | 15,07 | 1,70 | 7,00 | 10,50 | NbC
2 56,44 | 7,91 | 0,20 0,39 | 15,69 | 1,70 | 7,10 | 10,58 | NbC
3 54,29 | 10,31 | 0,27 | 0,50 | 15,20 | 1,68 | 6,82 | 10,92 | NbC
4 66,56 | 4,73 | --—-- | 0,47 (17,66 | 2,07 | 8,51 | ---- Y

det| HV | WD HFW [mag = | -

5um ¢
ETD|20.00 kV|13.0 mm 14.9 um|20 000 x| Quanta FEG 450 CENANO

Figura 3.5 — Material solubilizado a 1200°C e estabilizada a 950°C. Ataque: Acido
Oxalico 10%.

Tabela 3.8 - Composi¢ao quimica das fases identificadas por EDS na Figura 3.6 (% em peso)

Pontos Fe C Al Si Cr Mn Ni Nb | Fase
1 49,10| 9,23 [ 0,28 | 0,52 | 14,03 | 1,39 | 6,22 | 19,24 | NbC
2 41,24 1 15,72 1 0,33 | 0,46 | 12,08 | 1,17 | 4,81 | 24,19 | NbC
3 67,33 | 3,55 | -—-—- | 0,54 (17,92 |1,95|8,70 | ---- Y
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3.4 Deformacgao Verdadeira e Percentual das Amostras

As Tabelas 3.9 e 3.10 mostram os mddulos das deformagbes verdadeiras e
percentuais das amostras S11E e S12E, respectivamente. Para os calculos foram

utilizadas as Equacgdes 2.1 e 2.2.

Tabela 3.9 — Deformagao verdadeira e percentual para grupo S11E

Modulo da Modulo da
Amostra Deformagao Deformacgéao
verdadeira - |[g| percentual - |€x%|
2 0,10 9,54
3 0,15 13,86
4 0,32 27,45
5 0,50 39,40
6 0,78 54,19
7 1,00 63,32
8 1,32 73,26
9 1,63 80,38
10 2,00 86,41
11 2,32 90,22

Tabela 3.10 - Deformagéao verdadeira e percentual para grupo S12E

Modulo da Modulo da
Amostra| Deformagéao Deformagéao
verdadeira - |g| percentual - |€%|
2 0,10 9,60
3 0,15 14,04
4 0,33 28,09
5 0,53 41,01
6 0,76 53,24
7 1,01 63,46
8 1,34 73,86
9 1,64 80,51
10 1,99 86,34
11 2,28 89,78
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3.5 Permeabilidade Magnética

As Tabelas 3.11 e 3.12 apresentam as leituras obtidas pelo ferritoscépio nos
grupos de amostras S11E e S12E, respectivamente. A Figura 3.6 mostra os resultados
da leitura obtida pelo ferritoscopio versus o modulo da deformagao verdadeira imposta
na amostra. Como era de se esperar, se visualiza um valor crescente na leitura medida
pelo ferritoscopio devido a transformacédo da fase austenitica em martensita (o)
ferromagnética decorrente de uma maior deformagao imposta nas amostras. Entretanto,
se observa, de modo comparativo, uma maior cinética de precipitacdo nas amostras
solubilizadas a temperatura de 1100°C como consequéncia da maior presenca de
precipitados de NbC resultando em um menor teor de carbono contido em solugéo sdlida
na matriz austenitica quando comparada com a condi¢ao solubilizada a temperatura de
1200°C. Adicionalmente, o menor tamanho de grao também contribui acelerando tal
transformacgéo, tal como exposto por Tiamiyu et al., (2016). Por outro lado, atenta-se
que a saturagao da Leitura do Ferritoscopio atinge um valor maximo aproximado de 63,3
% na condi¢ao de solubilizagdo prévia a 1100°C e; que a medicdo tem relagdo com a
capacidade de saturacdo da amostra, e isto tem a ver com a composigado. Talonen et
al., (2004) estabeleceu um fator de corregdo de um 71% maior nas medidas assim
obtidas para a obtengéo do teor de austenita transformada em martensita. Assim sendo,
a Figura 3.7 exibe a representagao do teor de austenita transformada em martensita em
fungédo do modulo da deformagéao verdadeira, salientando-se que a medida que atingem
a saturagao desta transformagao se encontram na ordem de 100%.

Ahmedabadi et al. (2016) estudaram a cinética de transformacao martensitica do
AlA 304 SS que foi laminado a frio com reducéo de espessura de 20%, 40% e 60%. O
percentual de martensita o’ (o artigo nao informa sobre uso de curvas de calibragao para
obtenc¢ao do volume de martensita) aumentou com o0 aumento do percentual de redugao
de espessura. Boemke et al. (2018) analisou o comportamento a fadiga em regime de
altissimo ciclo (VHCF — “very high cycle fatigue”) dos AIA AISI 347 (solubilizado a
temperatura de 1050°C por 35 min e resfriado no He) e AISI 904 (solubilizado a
temperatura de 1100°C por 30min e resfriado em H»O). Foi utilizada a leitura do
ferritoscopio na caracterizagao da quantidade de martensita o’ para cada condi¢ao dos
corpos de prova, mas sem conversao para volume de martensita por fator de calibragao
(TALONEN et al., 2004). Os resultados mostraram que o AIA AISI 347 apresentou
transformagéo da austenita em martensita durante o carregamento ciclico, enquanto o

AISI 904 nao apresentou.
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Rozo Vasquez et al. (2023) avaliaram a transformagédo de fase durante
deformagéao plastica do AIA AISI 304L com ferristocOpio, neste verificou-se que a
quantidade de martensita a’ aumenta com a deformagéo. Neste artigo foi utilizado o

volume de martensita considerando o fator de correcdo (TALONEN et al., 2004).

Tabelas 3.11 — Média da leitura do ferristocopio (%) para grupo S11E

Média da
st |1 i) | (oo | Do
(%)
1 Sem deformacéao d Sem ~ 0,4 0,1
eformacéo
2 0,10 9,54 6,7 0,2
3 0,15 13,86 7,5 0,3
4 0,32 27,45 19,1 0,4
5 0,50 39,40 29,7 0,5
6 0,78 54,19 39,1 0,4
7 1,00 63,32 54,4 1,4
8 1,32 73,26 56,0 2,2
9 1,63 80,38 56,5 2,9
10 2,00 86,41 61,3 2,6
11 2,32 90,22 63,3 0,4

Tabelas 3.12 — Média da leitura do ferristocopio (%) para grupo S12E

Média da
leitur Desvi
Amostra el el (%) feriislftoe::gpc))io p:Zréoo
(%)
1 Sem deformagao d Sem ~ 0,4 0,0
eformacéao

2 0,10 9,60 6,3 0,3
3 0,15 14,04 6,5 0,3
4 0,33 28,09 19,8 1,2
5 0,53 41,01 33,7 1,5
6 0,76 53,24 448 0,8
7 1,01 63,46 48,6 1,7
8 1,34 73,86 53,5 1,0
9 1,64 80,51 54,4 0,7
10 1,99 86,34 55,1 0,4
11 2,28 89,78 55,2 1,2
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Figura 3.6 — Leitura do ferristocopio para cada deformacao verdadeira das amostras

dos grupos S11E e S12E.

110 T T T T v T v 1 L) L] =
4 ceos 190 100 4
= 10+ 92,48 ’ .
X 1 — e 1
g 904 i E;;g_— 9367 9384
= 1 " 90,05 4
E 80'. 82,62 ‘
S 704 o
E - -
v 60 - -
[1*]
e - .
£ 50 .
é 40 ] ]
= ] —=— S11E ]
= 304 —e— S12E .
§ 20 ]
‘g y
< 10 -
0- 4
' ; v y ' T r T r I r
0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5

Modulo da Deformagdo Verdadeira

Figura 3.7 - Valor percentual da austenita transformada em martensita a partir da

leitura do ferristocopio

ajustado pelo fator de corregcao de Talonen et al (2004) das
amostras dos grupos S11E e S12E.
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3.6 - Analise da microdureza

A medicao da microdureza foi realizacao nas amostras do grupo S11E e S12E
visando avaliar a evolugdo da transformagcao martensitica induzida por deformacéao a
frio. As Tabelas 3.13 e 3.14 apresentam os valores das médias e desvios-padrao dos

pontos medidos nas amostras.

Tabela 3.13 — Microdureza em fungao da deformagdo para amostra S11E

S11E
|€se| (o)
Sem deformacéao

Média de HV
190,3

Amostra ] Desvio padrao

2,8

Sem deformacédo

0,15

0,5 39,4

1,63

Tabelas 3.14 — Microdureza em funcéo da deformacéo para amostra S12E

S12E
Amostra |ev] €] (%) Média de HV | Desvio padrao
1 Sem deformacgdo | Sem deformacéao 188 5,2
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A Figura 3.8 apresenta o grafico com os resultados das Tabelas 3.13 e 3.14 para
melhor visualizagdo dos resultados obtidos. O grupo S11E apresentou maior dureza

do que o S12E para maioria das amostras com aumento da deformagao verdadeira.

Microdureza Vickers - HV

150 , '
0,5 0,0 0,5

T T T
1,0 1,5 2,0 25 3,0

Modulo da deformacao verdadeira

Figura 3.8 — Microdureza e valor percentual da austenita transformada em martensita
a partir da leitura do ferristocopio ajustado pelo fator de corregao de Talonen et al
(2004) das amostras dos grupos S11E e S12E.

Verifica-se que a microdureza aumentou com o aumento da deformacéo, logo pode-
se afirmar que o percentual de martensita induzida por deformagao aumentou com a
deformacéo aplicada.

Costa e Fonseca (2014) realizaram ensaio de ultramicrodureza gerando curvas de
indentacdo em sua caracterizacdo de amostras AlA 304L com varios percentuais de
deformacéao de engenharia, verificaram que com a evolugéo da deformacéo o percentual
de martensita aumentou e o material ficou mais endurecido impedindo a ocorréncia de
maior penetragao do indentador na superficie. Moallemi et al. (2016) em estudos do ago
inoxidavel austenitico AISI 201 também observaram que a transformacgédo martensitica

induzida por deformagao e a microdureza aumentam com o aumento do percentual da
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deformacgéo a frio. Hotz et al. (2020) caracterizaram um ago inoxidavel austenitico AlSI
347 que foi usinado com alta taxa de deformacao plastica, pré-resfriado e resfriado com
mistura criogénica bifasica sdlida-gasosa de CO», nesta observaram que nas superficies
onde houve maior aumento do teor de martensita a’ (torneamento em duas etapas) a
microdureza foi maior do que na superficie do processo usinagem de referéncia que
tinha menos martensita a’. Rozo Vasquez et al. (2023) avalia a transformacgao de fase
que ocorre durante a deformacao plastica do AIA AISI 304L, nesta caracterizacao a
dureza foi analisada por ensaios de micro e macrodureza e os resultados mostraram
que a dureza aumenta com a quantidade de martensita o’ formada devido a deformacao
plastica.

Ogawa et al. (2017) estudaram os efeitos os efeitos da concentracdo de carbono
soluto na transformabilidade martensitica e endurecimento dindmico em agos
austeniticos metaestaveis Fe-19Cr-8Ni-0,05C e Fe-19Cr-8Ni-0,14C . Comparando os
dois agos, os pesquisadores concluiram que o de baixo teor de carbono demonstrou
alta taxa de endurecimento por trabalho devido a uma alta taxa de transformacao por
deformacédo. Pardal et al. (2020) desenvolveram um estudo sobre a influéncia do teor
de carbono na transformagdo martensitica de agos inoxidaveis austeniticos
estabilizados com titdnio, no qual foram analisados trés diferentes tipos de agos AlSI
321, com composi¢cdes de Ti variando em fungdo do carbono. Neste estudo os
pesquisadores observaram que quanto menor o teor de carbono, maior a fragcdo
volumétrica de martensita para um mesmo valor de deformacéo.

Comparando os resultados encontrados neste trabalho com as analises dos estudos
supracitados, é possivel salientar que existe convergéncia com o comportamento de
outros agos austeniticos das séries 300 e 200, no que tange a transformagéao
martensitica induzida por deformacdo e a evolugdo da dureza com o aumento da

deformacéo a frio.
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3.7 - Difragao de raio-X (DRX)
3.7.1 — Analise qualitativa

As Figuras 3.9 e 3.10 mostram os difratogramas das amostras analisadas nos

grupos S11E e S12E, respectivamente. Observa-se que nao foram identificados picos
de martensita €, mas apenas a presenga da martensita (o) e da austenita (y). E possivel

verificar que quanto maior € a deformagao imposta, os picos de austenita (y) tendem a
diminuir ou a desaparecer, como consequéncia disso, surgem picos de martensita (a")

aumentando a sua intensidade difratada com o aumento de deformagao verdadeira.
Nota-se nos difratogramas das amostras ndao deformadas por laminacgao a frio (J€|=0) a

presenca de martensita o’ na estrutura. Tal fato pode ser decorrente da deformacao
imposta pela usinagem das amostras na fase de preparagcao (TAVARES, 2014).

Rozo Vasquez et al. (2023) estudaram a transformacido de fase durante
deformacéo plastica do aco austenitico AISI 304L (X2CrNi18-9, 1.4307) por meio de
analise de difracao de raio X. Comparando a condi¢do antes e apds a deformagao nos
dois corpos de provas, verifica-se que variagao da intensidade dos picos de austenita e
martensita. Comparando as zonas com diferentes deformagdes do corpo de prova (IC,
FZ1, FZ2 e FZ3), observa-se que a intensidade do pico da fase martensita a’ no

difratograma é maior conforme maior a deformagéo.
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Figura 3.9 — Difratogramas das amostras S11E
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Figura 3.10 — Difratogramas das amostras S12E

3.7.2 — Analise quantitativa
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As Tabelas 3.15 e 3.16 apresentam os resultados da quantificacdo das fases

pelo método de refinamento de Rietveld, obtidos nas amostras analisadas nos grupos

S11E e S12E, respectivamente, visando avaliar a evolugido da transformacao da fase

induzida por deformacado a frio de austenita para martensita. Verifica-se que com

aumento da deformacgédo verdadeira houve acréscimo da fracdo de martensita quando

comparados com a amostra sem deformagao.

Tabela 3.15 - Percentual de martensita das amostras S11E

Amostra Ev €% (%) Martensita (%)
1 Sem deformacgéo | Sem deformacgéo 27,70
2 0,100 9,54 87,20
5 0,50 39,40 98,60
8 1,32 73,26 99,60
11 2,32 90,22 100,00




Tabela 3.16 - Percentual martensita das amostras S12E

Amostra €y €% (%) Martensita (%)
1 Sem deformacdo | Sem deformacgao 19,40
2 0,10 9,60 88
5 0,53 41,01 93,9
8 1,34 73,86 98,6
11 2,28 89,78 99,6
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A Figura 3.11 mostra o grafico com os resultados das Tabelas 3.15 e 3.16 para

melhor visualizagao dos resultados obtidos. O grupo S11E apresentou maior fragéo de

austenita transformada em martensita o’ do que o S12E. Desta forma & possivel

evidenciar a influéncia do teor de carbono na transformacao martensitica. As amostras

de AIA 347 que podem conter maior teor de carbono em solugdo sélida (S12E)

apresentam menor susceptibilidade a transformagao martensitica, com valores de

deformacao verdadeira bem proximos. Os resultados assim apresentados estdo em

concordancia com os valores da leitura do ferritoscopio ajustados com o fator de

corregao.
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Figura 3.11 — Fracao da austenita transformada em martensita
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Zeng et al. (2022) estudaram os agos inoxidaveis austeniticos A-1 steel (Fe-8.89Cr-
8.31Ni-3.80M0-2.02Mn-1.92Si-0.31C % em peso) and A-2 steel (Fe-8.88Cr-7.60Ni-
4.04Mo-2.08Mn-1.96Si-0.25C % em peso). O AlA A-1 (solubilizagdo 1100°C por 1h) e
AIA A-2(solubilizagédo 1100°C por 1h, deformado com 10% de redugdo a quente na
temperatura de 449°C durante 2h e resfriado com nitrogénio liquido a -195,5°C por
0,5h.). Pela analise de DRX do ago A-1 é formado apenas por austenita enquanto o A-

2 é formando por austenita (60%), martensita € (8%) e martensita o’ (32%).



97

4. Conclusoes

Nesta dissertagdo foram realizados estudos para avaliar a cinética da

transformacgédo martensitica do aco inoxidavel austenitico estabilizado ao nidbio (AlSI

347). Um grupo de amostras recebeu tratamento de solubilizacido a 1200°C por 40

minuto, outro a 1100°C por 40 minutos, em ambos foi realizado tratamentos de

estabilizacado a temperatura de 950°C por 2 horas e posteriormente submetidos diversas

condicbes de deformacao a frio. As transformacdes microestruturais e microdureza

foram relacionadas a cada deformacao verdadeira. A partir dos resultados obtidos as

seguintes conclusdes podem ser observadas:

1.

3.

4.

O valor calculado da EFE esta dentro da faixa indicada na literatura. Comparado
ao AIA AISI 321 de alto carbono (0,0642%C) (TAVARES, 2014), o AIA AISI 347
apresenta menor EFE calculada, indicando, desta forma, que é mais suscetivel a

formacao da martensita induzida por deformagao.

A influéncia do termo do C na EFE de 47,16% para o AlSI 347; que reflete maior
influéncia do carbono no valor da EFE, ficou menor que o AlSI 321 de alto carbono
(0,0642%C) e maior que o de médio carbono (0,0350%C) e baixo (0,0148%C)
(TAVARES, 2014).

As analises metalograficas denotaram que a amostra solubilizada anteriormente a
1100°C (S11E) apresentaram particulas com teor de nidbio relativamente baixo
(analise semiquantitativa do EDS) e maior presenca de precipitados; ja a amostra
solubilizada anteriormente a 1200°C (S12E) a concentragdo de nidbio nas

particulas é consideravel.

As medidas obtidas por ferritoscopia indicaram uma maior transformacao
martensitica (fase ferromagnética) nas amostras solubilizadas a temperatura de

1100°C quando comparada com a condigao solubilizada a temperatura de 1200°C.



5.

7.
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No que concerne ao ensaio de microdureza Vickers, com aumento da deformagao
verdadeira, o grupo S11E apresentou maior dureza do que o S12E para maioria
das amostras, decorrente do maior percentual de martensita (o’) formada pela
deformacdo a frio. O que corrobora também que S11E é mais suscetivel a

formacao da martensita induzida por deformagéo do que S12E.

As anadlises qualitativas dos difratogramas obtidos por difragcdo de Raios-X (DRX)
evidenciam que nao foram identificados picos de martensita (8), mas apenas a

presenca da martensita (o) e da austenita (y). Com o aumento da deformacgao
imposta, os picos de austenita (y) tendem a diminuir ou a desaparecer, como
consequéncia disso, a intensidade difratada dos picos de martensita (a’) é

diretamente proporcional a deformacéao verdadeira.

A quantificacdo por DRX das fases martensita e austenita mostrou que o grupo
S11E apresentou maior fragdo de austenita transformada em martensita (a)’ do
que o S12E. Desta forma, é possivel evidenciar a influéncia do teor de carbono na
transformacao martensitica. As amostras de AlA 347 que podem conter maior teor
de carbono em solugao sélida (S12E) apresentam menor susceptibilidade a
transformagao martensitica. Mostrando convergéncia com os valores levantados
por ferritoscopia, corroborando, desta forma, que a temperatura de solubilizagcao
influéncia na cinética da transformacgao martensitica de AlA estabilizados ao nidbio
(Nb).
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5. Sugestoes para trabalhos futuros

O presente trabalho em seu desenvolvimento observou oportunidades de
analises para maior aprofundamento ou de complemento que ficam de sugestédo para

trabalhos futuros:

1. Realizar o estudo de outros agos austeniticos metaestaveis de forma a relacionar

diferentes EFE com diferentes percentuais de carbono.

2. Realizar medi¢do de resistividade nas diversas condigbes de tratamento de

solubilizagao assim como de deformagao das amostras.

3. Caracterizar as amostras com utilizacdo de magnetometro de amostra vibrante
(VSM) e correlacionar as medidas do ferristocdpio, objetivando avalizar o fator

de corregao proposto por Talonen et al. (2004).

4. Realizar um estudo da influéncia da cinética de precipitacido de martensita em

fungéo do tamanho de grao presente nas microestruturas do AlA AISI 347.

5. Realizar tratamento sub-zero para verificar eventual transformacgéo espontanea

pelo resfriamento abaixo da temperatura Ms.

6. Realizar tratamento térmico para causar a reversdo da martensita o’.

7. Avaliar os efeitos da transformagdo martensitica, em amostras deformadas
plasticamente em frio no AIA AISI 347, fazendo uso de um microscopio eletronico
de varredura (MEV), empregando a técnica de difracdo de elétrons
retroespalhados (EBSD).

8. Uso de software e banco de dados especificos do AIA AISI 347 para realizar
calculo termodinamicos e de propriedades visando comparar com os resultados

obtidos na precipitacéo de carbetos.
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9. Avaliar o efeito da deformagdo a frio na resisténcia a corrosdo, no mesmo
material e condicdes utilizadas neste trabalho, por ensaios eletroquimicos e

microanalises.
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