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RESUMO

Acos inoxidaveis austeniticos da classe ABNT 304, quando deformados, sofrem transformagdes de
fase, gerando as fases martensiticas epsilon, de estrutura hexagonal compacta, e alfa-linha, tetragonal de
corpo centrado. As propriedades mecanicas, assim como a conformabilidade desse ago, dependem da
morfologia, distribui¢do e fracdo volumétrica das martensitas. Ensaios de tracdo foram realizados nas
temperaturas de -50°C a 20°C, com deformagdo verdadeira de 0,03 a 0,12, com o intuito de obter diferentes
quantidades de martensitas. Determinou-se a fragdo volumétrica de martensita alfa-linha através de um
ferritoscopio, indicando a diminuigdo da martensita alfa-linha, com a elevagdo da temperatura de
deformagdo. Ensaios dilatométricos foram conduzidos na faixa de temperaturas de 50 a 1000°C a 1°C/s e
mostraram duas transformagdes de fase, nas faixas de temperaturas de 50 a 200°C ¢ 500 a 800°C, que foram
relacionadas as transformacdes reversas epsilon—gama e alfa-linha—gama. A quantidade transformada de
epsilon cresce at¢é um maximo, enquanto que a quantidade transformada de alfa-linha aumenta,
continuamente, com a deformagdo. A formagdo de epsilon precede o aparecimento de alfa-linha e diminui
sua quantidade a custa do aumento de martensita alfa-linha.

Palavras-chaves: martensita induzida por deformagao, ago inoxidavel austenitico, dilatometria.

Dilatometric evaluation of strain-induced martensite reversion in type
AISI 304 austenitic stainless steel

ABSTRACT

Austenitic stainless steels can form strain-induced martensites when deformed. The mechanical
properties, as the formability, depend on morphology, distribution and volumetric fractions of phases
generated, epsilon-martensite, with a close-packed hexagonal structure, and alpha-prime martensite, which
possesses a body-centered cubic structure. Tensile tests were carried out in temperatures in the range of -50
to 20°C with true strains ranging from 0.03 to 0.12, in order to obtain different volumetric fractions of epsilon
and alpha-prime martensites. The amount of alpha-prime martensite was measured by using a ferritoscope
indicating that the alpha-prime martensite fraction increases with strain for a constant temperature and
decreases with the temperature for a constant strain. The epsilon and alpha-prime martensites reversion was
observed in the temperature range of 50 to 200°C and 500 to 800°C, respectively, by dilatometer tests. The
epsilon martensite volumetric fraction first rises with the strain and, at higher deformations, drops from a
maximum value, which depends on the deformation temperature. The epsilon martensite occurs before alpha-
prime martensite and its amount decreases with the increase on the volumetric fraction of alpha-prime
martensite.

Keywords: strain-induced martensite, austenitic stainless steel, dilatometry.

1 INTRODUCAO

As varias classes dos agos inoxidaveis, denominadas austeniticos, ferriticos, martensiticos,
endureciveis por precipitacdo, sdo fundamentadas na composicdo quimica do material, gerando diversas
caracteristicas mecanicas e de resisténcia a corrosdo [1 - 4]. Os acos inoxidaveis austeniticos, em especial,
sdo, largamente, utilizados em aplicacdes de engenharia devido a suas excelentes propriedades de resisténcia
a corrosao, soldabilidade e propriedades mecanicas [1 - 4].
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Dependendo da composi¢do quimica e da temperatura de pesquisa, o ago inoxidavel pode sofrer
transformag@o martensitica quando deformado. Observa-se, nesses acos, a formacdo da martensita g, de
estrutura cristalina hexagonal compacta, e da martensita a’, de estrutura ctbica de corpo centrada [3, 5 - 7].
A fase € foi descoberta, primeiramente, no ferro puro sob alta pressdo, em baixas temperaturas. Quando uma
seqiiéncia de atomos empilhados de modo compacto do tipo ABCABC - estrutura cubica de face centrada -
possui uma descontinuidade na ordem de empilhamento do tipo AB | ABC, obtém-se, localmente, a estrutura
HC. Esse empilhamento ¢ denominado € [8]. Em deformagdes mais elevadas, a martensita & pode cisalhar
novamente, transformando-se em estrutura ctibica de corpo centrada, a martensita o’ [9].

A presenca dessas martensitas altera significativamente suas propriedades mecéanicas nos agos e,
portanto, suas aplicagdes industriais estdo relacionadas a microestrutura [7]. A quantidade, distribuicdo e
morfologia das martensitas € ¢ o’ alteram a conformabilidade do aco inoxidavel austenitico [7, 9 - 11]. Desse
modo, o estudo dos aspectos que podem modificar a microestrutura do aco, durante seu processamento
termomecanico, ¢ de fundamental importancia.

Uma técnica bastante adequada para avaliar mudangas microestruturais ¢ a dilatometria, pois
permite acompanhar, em tempo real, a evolugdo das transformagdes em termos das variagdes dimensionais
que ocorrem em uma amostra submetida a um ciclo térmico [12]. O dilatometro mede, precisamente, as
dimensdes de uma amostra, usualmente o comprimento, quando submetida a variagdo da temperatura. A
sensibilidade do equipamento amplia a medida que ocorre a variagdo do comprimento, ¢ as medigdes sdo,
continuadamente, registradas em fung@o do tempo ou da temperatura. A dilatometria € utilizada para estudos
de expansdo térmica de materiais, comportamento de transformacdes de fases em agos e em ligas, durante o
resfriamento ou aquecimento continuo, ¢ em transformacdes isotérmicas [13]. Através dessa técnica, pode-se
verificar, por exemplo, a reversdo das fases martensiticas durante o aquecimento continuo em agos
inoxidaveis austeniticos [10].

Um dispositivo normalmente utilizado para medir a fragdo volumétrica de martensita o’ é o
Ferritoscope®. Esse dispositivo foi desenvolvido para medir quantidades de ferrita & de soldas de agos
inoxidaveis [14]. O ferritoscopio detecta a quantidade de fase ferromagnética presente no material [15].

2  MATERIAIS E METODOS

2.1 Material

Foi utilizado um ag¢o inoxidavel austenitico do tipo ABNT 304, cuja composi¢do quimica, fornecida
pelo fabricante, ¢ apresentada na Tabela 1. O ago de fabricagdo comercial foi produzido pela ArcelorMittal
Inox Brasil, na forma de chapa de 0,6mm de espessura. Para atingir esta espessura, o aco foi submetido ao
processamento padrdo de industria: lingotamento continuo, laminacdo a quente, laminacdo a frio e
recozimento final, para eliminar a martensita induzida durante o processo de deformacao a frio.

Tabela 1: Composigdo quimica do ago ABNT 304 (% em peso).

C Si Mn Cr Ni Mo N Co Cu

0,060 0,39 1,31 18,09 8,03 0,040 0,0330 0,10 0,07

2.2 Ensaios de Tracao

Com o objetivo de obter diferentes quantidades de martensitas, os ensaios de tracdo foram
realizados em corpos de prova retirados das chapas na dire¢do paralela a dire¢do de laminacdo. A Figura 1
mostra um desenho com as medidas reais dos corpos de prova usinados na Acesita. Esses corpos de prova
foram confeccionados do tipo sec¢do reduzida e com furo na cabega, com base na norma ASTMEG646 [16]. Os
ensaios foram realizados em uma maquina universal de ensaios mecénicos Instron 1125, com camara de
condicionamento de temperaturas modelo 3111, que utiliza CO, para resfriamento e resisténcias para
aquecimento. A temperatura dos corpos de prova durante o ensaio foi monitorada através de um termopar
soldado no centro da amostra. As amostras tiveram deformagdes verdadeiras de 0,03, 0,06, 0,09, 0,12 nas
temperaturas de -50°C, -30°C, -10°C e 20°C.

Testes preliminares [17], utilizando a camara de condicionamento de temperaturas, mostraram que
uma velocidade de 2mm/min do deslocamento do cabegote da maquina de tragdo ndo causa variagdo de
temperatura na amostra. Essa velocidade foi utilizada nos ensaios de tragdo das amostras com deformagéo
verdadeira de 0,03 a 0,12, nas temperaturas de —50, —30 ¢ —10°C. Nos ensaios realizados em 20°C, sem a
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utilizagdo da cadmara de condicionamento de temperatura, a velocidade de deslocamento utilizada foi menor,
Imm/min, para assegurar que a temperatura da amostra fosse constante durante o ensaio de tragao.
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Figura 1: Desenho esquematico do corpo de prova de tragdo com as dimensdes em milimetros.

2.3  Ferritoscépio

A fracao volumétrica de martensita o’ foi determinada através de um ferritoscopio Fischer modelo
MP3C. Foram feitas 5 medidas e o erro das medidas foi inferior a 0,01. Foi utilizado o fator de conversao 2,
definido por Vilela et al [18], encontrado através de comparagdes com técnicas de difragdo de raio-X,
balanga de saturagdo magnética, microscopia Optica e microscopia de varredura por sonda mecanica.

2.4 Ensaios de dilatometria

Ensaios de dilatometria foram executados para verificar a transformagéo reversa das fases induzidas
durante a deformagdo. As amostras usadas no dilatdmetro mediam 12,00mm x 2,00mm x 0,60mm e foram
cortadas na dire¢do paralela a diregdo dos ensaios de tragdo. Os ensaios foram realizados em um dilatdmetro
do tipo Adamel Lhomargy LK02, na faixa de temperaturas de 50 a 1000°C, com taxa de aquecimento de
1,00°C/s.

2.5 Difragdo de raios-X

Espectros de difracdo de raios-X das amostras, antes e apds deformagdo, foram obtidos em
equipamento Shimadzu, modelo XRD-6000, utilizando radiacdo de Cu-K,, , para determinar a presenca de
fases martensiticas .

3 RESULTADOS E DISCUSSOES

A Figura 2 mostra uma micrografia do ago tipo ABNT 304 no estado como recebido. Observa-se
uma microestrutura constituida de grios austeniticos maclados. Deve-se notar que esta microestrutura
permanece no ago niao deformado, mesmo apos seu resfriamento até a temperatura do nitrogénio liquido. Em
outras palavras, 0 M do aco esta abaixo de -196°C.

T g

‘ -
Figura 2: Micrografia do ago inoxidavel estudado no estado como recebido: grios austeniticos maclados.
Ataque: glicerégia.
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As curvas de tensdo em funcdo da deformacdo verdadeira, para as temperaturas de deformacdo de
20, -10, -30 e 50°C, estdo mostradas na Figura 3. Observa-se o encruamento ¢ a mudanga na forma das curvas
a medida que a temperatura de deformag@o diminui. Este comportamento esta relacionado a indugdo de maior
quantidade de martensita a’, conforme constatado pelas medidas descritas a seguir.

300
250—-
200—-
150—-

100 ~

Tensao (MPa)

50 +

0,00 0,02 0,04 0,06 0,08 0,10 0,12
Deformacéo verdadeira

Figura 3: Curvas tensdo x deformacédo verdadeira para o ago deformado até 0,12 de deformagdo verdadeira
em diferentes temperaturas: 20, -10, -30, ¢ -50°C.

A Figura 4 mostra um espectro de difragdo tipico de amostras do aco 304 deformado, contendo
martensitas € e o’. As placas de fase martensita & apresentaram-se de dificil resolugdo por difragdo de raios-
X por serem extremamente finas e com alto grau de falhas de empilhamento dificultando sua observagéo e
quantificag¢do. A analise da evolugdo da quantidade relativa de martensita € presente nas amostras s6 pode ser
realizada através das curvas dilatométricas.
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Figura 4: Espectro de difragdo de raios-X de amostra de ago inoxidavel apds deformagio de 0,06 a -10°C
mostrando ocorréncia de martensitas € e o’ na matriz y.

Os resultados das medi¢des de quantidade de martensita o’, as quais foram realizadas com o
detector de ferrita, sdo apresentados nas Figuras 5 e 6. Observa-se que a quantidade de martensita o’ aumenta
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com a deformag¢do, em uma mesma temperatura, de ensaio de tracdo (Figura 5). E, para uma mesma
quantidade de deformag@o, constatou-se a diminuigdo de o’, com a elevagdo da temperatura de ensaio (Figura
6). A quantidade de martensita ¢ ndo pode ser medida pelo ferritoscopio, uma vez que essa fase ndo ¢é
ferromagnética. As curvas dilatométricas reversas, no entanto, fornecem uma boa indicagdo da presenga e
quantidade relativa dessa fase.

-

0_- .' & e :
0,03 0,06 0,09 0,12
Deformacéo verdadeira

Fracdo volumétrica de martensita o' (%)
N
2

Figura 5: Fra¢do volumétrica de martensita o> em fungéo da deformacao verdadeira.
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Figura 6: Fracdo volumétrica de martensita o’ em fungéo da temperatura de deformacao.
Na Figura 7, € apresentada a curva da derivada numérica da dilatagao relativa da amostra, em fungao

da temperatura. Observa-se a ocorréncia de duas transformacdes de fase nas faixas de temperaturas de 50°C a
200°C e 500°C a 800°C. Tratam-se das transformagoes reversas e—>y e o’ —>Y, respectivamente.
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Figura 7: Curva da derivada numérica da dilatagdo relativa de uma amostra de ago do tipo ABNT 304
deformada. Amostra deformada de 0,09 por tragdo na temperatura de —30°C.

A Figura 8 mostra a influéncia da quantidade de deformag@o nas curvas dilatométricas de amostras
submetidas a diferentes deformagdes (0,03 a 0,12), na temperatura de -50°C. Observam-se quantidades
relativas, distintas das martensitas € ¢ o’, em fungdo da deformacdo aplicada. Na temperatura de -50°C, a
quantidade maxima de € é observada em 0,03 de deformagdo verdadeira. A partir dessa deformacdo, nessa
temperatura, a quantidade de & que reverte para austenita diminui. Por outro lado, verifica-se que a
quantidade de martensita @’ que reverte para a austenita cresce, continuamente, com o aumento da quantidade
de deformagdo. Dados obtidos através do detector de ferrita corroboram essa observagio (Figura 5).
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Figura 8: Derivada da dilatagdo relativa, em fungdo da temperatura de amostras deformadas de 0,03, 0,06,
0,09 ¢ 0,12, em —50°C.

De acordo com Mangonon e¢ Thomas [6], a martensita o’ forma-se preferencialmente nas
intersec¢des entre placas de €, com contornos de macla e com contornos de grio, e que a formagdo de €
atinge um maximo com a deformagdo. Foi observado, na Figura §, que para amostras deformadas de 0,03 em
-50°C, o pico de transformagdo £—y, que ocorre no aquecimento, ¢ maximo. A medida que a deformagio
aumenta, a transformacdo ¢—y fica menos evidente e, simultaneamente, mais clara torna-se a transformagao
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o’—v. Constatou-se, portanto, que o desaparecimento de € ocorre pela transformacdo e—>a’. Como ja foi
verificada, a quantidade de o’ aumenta, continuadamente, com a deformagdo (Figura 6). Entdo, a quantidade

de martensita ¢ atinge um maximo e decresce, gerando o’ (Figura 8).
As Figuras 9, 10 e 11 apresentam as curvas dilatométricas das amostras deformadas de 0,03 a 0,12

nas temperaturas de -30, -10 e 20°C, respectivamente. Nas Figuras 8 ¢ 9, o0 maximo de martensita € que
reverte para a austenita (y) ocorre em deformagdes de 0,06. Na Figura 10, a quantidade de martensita € ndo
alcanga seu maximo até 0,12 de deformacdo verdadeira. Observa-se, no entanto, que em amostras
deformadas em 20°C (Figura 11), a quantidade de martensita o’ € muito pequena. A auséncia de quantidades
significativas de o’ possibilita 0 aumento da quantidade de €. Tais dados indicam que a martensita o’ forma-
se a custa da martensita €.
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1,0x10°

d(AL/L )/dT
o
°
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——0,03
5 ’
'1,0X10 N 0,06
—— 0,09
-2,0X10_5 T T T '0,12| T T T T T T
0 200 400 600 800 1000
T (°C)

Figura 9: Derivada da dilatagdo relativa, em fungdo da temperatura de amostras deformadas de 0,03, 0,06,
0,09 ¢ 0,12 em —30°C.
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Figura 10: Derivada da dilata¢do relativa, em fungdo da temperatura de amostras deformadas de 0,03, 0,06,
0,09 € 0,12 em —10°C.
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Figura 11: Derivada da dilata¢do relativa em fungao da temperatura de amostras deformadas de 0,03, 0,06,
0,09 ¢ 0,12 em 20°C.

Na Figura 12, ¢ apresentada a curva dilatométrica das amostras deformadas de 0,12, nas
temperaturas de 20, -10, -30 e 50°C. A formagdo da martensita o’ ¢ mais facil em amostras deformadas em
temperaturas menores; neste trabalho, utilizou-se a temperatura de -50°C. Medi¢des feitas pelo detector de
ferrita mostram essa relagdo (Figura 5). Na amostra deformada de 0,12 em, -50°C, praticamente, ndo ha mais
martensita ¢ revertendo para a austenita. Observa-se, ainda, que a quantidade de € ¢ maxima em amostras
deformadas de 0,12, na temperatura de -10°C, o que pode estar relacionado ao balango entre a facilidade de
formar-se € em temperaturas menores ¢ a quantidade de o’ presente.
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Figura 12: Amostras deformadas de 0,12 nas temperaturas de 20, -10, -30 e -50 °C.

4  CONCLUSOES

Ensaios de dilatometria permitiram verificar, no ago inoxidavel austenitico ABNT 304 deformado, o
tipo, a quantidade relativa das fases martensiticas (¢ e o’) ¢ a faixa de temperaturas de ocorréncias das
transformagdes reversas. Os intervalos de temperaturas de reversdo das martensitas foram de 50 a 200°C e de
500 a 800°C relacionadas, respectivamente, as transformagdes e—y e o’ —.
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No ag¢o 304, o mecanismo y—&—a’ de formag¢do de martensita o’ ¢ atuante, nas faixas de
temperaturas e deformagdes estudadas.

O maximo da quantidade de & formada nos ensaios de tragdo depende da temperatura de
deformagdo. Esse maximo ocorreu em 0,12 de deformacdo verdadeira, em amostras a temperatura ambiente,
em 0,06, em amostras deformadas em -10°C ¢ em -30°C, e em 0,03 de deformagdo verdadeira, em amostras
deformadas em -50°C.

Medigdes utilizando o ferritoscopio indicaram que, para uma mesma deformagdo, a quantidade de
martensita o’ ¢ maior em temperaturas de deformag@o mais baixas e que, em uma mesma temperatura de
deformagdo, a quantidade de o’ aumenta com a deformacao.

5 AGRADECIMENTOS

Os autores agradecem ao CNPq e FINEP por suporte financeiro. T.F.A.S. e M.S.A. agradecem ao
CNPq e Fapemig, respectivamente, por bolsas de estudo.

6 BIBLIOGRAFIA

[1] PADILHA, A.F., RIOS, P.R., “Decomposition of austenite in austenitic stainless steels”, ISIJ
International, v. 42, n. 4, pp. 325-327, 2002.

[2] LIPPOLD, J.C., KOTECKI, D.J., “Welding metallurgy and weldability of stainless steels”, New Jersey:
Wiley-Interscience Publication, 2005.

[3] TALONEN, J., NENONEN, P., PAPE, G., HANNINEN, H., “Effect of strain rate on the strain-induced
y—a’-martensite transformation and mechanical properties of austenitic stainless steel”,
Metallurgical and Materials Transactions A, v. 36, n. 2, pp. 421-432, 2005

[4] PICKERING, F.B., “Physical Metallurgical Development of Stainless Steels”, International Metals
Reviews, pp. 227-268, 1976.

[5] GUY, K., BUTLER, E.P., WEST, D.R.F., “¢ and o’ martensite formation and reversion in austenitic
stainless steels”, Journal de Physique, v. 43, n. 3, p. CA-575, 1982.

[6] MANGONON, L., THOMAS, G., “The martensite phases in 304 stainless steel”, Metallurgical
Transactions, v. 1, pp.1577-1586, 1970.

[7] PADILHA, AF., PLAUT, R.L., RIOS, P.R., “Anneling of Cold-worked Austenitic Stainless Steels”, ISIJ
International, v. 43, n. 2, pp. 135-143, 2003.

[8] BLANC, C., “Mécanismes de déformation des aciers inoxydables austénitiques”, In: Lacombe, P.,
Baroux, B., Beranger, G. (Org.), Les Aciers Inoxydables, p. 611-617, Courtaboeuf: Les Editions de
Physique, 1990.

[9] DE, A. K, SPEER, J.G., MATLOCK, D.K., MURDOCK, D.K., MATAYA, M.C., COMSTOCK, Jr.,
R.J., “Deformation-Induced phase transformation and strain hardening in type 304 austenic stainless
steel”, Metallurgical and Materials Transactions A, v. 37A, pp. 1875-1886, 2006.

[10] ANDRADE, M.S., VILELA, J.M.C., GOMES, O.A, CASTRO, A.L.R., PINTO, T.B., OLIVEIRA,
N.J.L., SERRANO, A.L., MORAES, J.M.D., “Reversdo da martensita em agos inoxidaveis do tipo
ABNT 304”, In: 58° Congresso Anual da ABM, pp. 3155-3464, Rio de Janeiro, 2003.

[11] CHOL J.Y., JIN, W., “Strain induced martensite formation and its effect on strain hardening behavior in
the cold drawn 304 austenitic stainless steels”, Scripta Materialia, v. 36, n. 1, pp. 51-56, 2004.

[12] GARCIA DE ANDRES, C., CABALLERO, F.G., CAPDEVILA, C., ALVAREZ, L.F., “Application of

dilatometric analysis to the study of solid-solid phase transformations in steels”, Materials
Characterization, v. 48, pp. 101-111, 2002.

595



SANTOS, T.F.A.; ANDRADE, M.S.; Revista Matéria, v. 13, n. 4, pp. 587 — 596, 2008.

[13] PRIOR, G.K., “The role of dilatometry in the characterization of steels”, Materials Forum, v. 18, pp.
265-276, 1994.

[14] TSENG, H.H., CHOU, C.P., “Effect of nitrogen addition to shielding gas on residual stress of stainless
steel weldments”, Science and Technology of Welding and Joining, v. 7, n. 1, pp. 57-62, 2002.

[15] ANDRADE, M.S., GOMES, O.A., VILELA, J.M.C., SERRANO, A.T.L., MORAES, J.M.D,
“Formability evaluation of two austenitic stainless steels”, Journal of the Brazilian Society of
Mechanical Sciences and Engineering, v. XXVI, n. 1, p. 47-50, 2004.

[16] American Society of Testing and Materials, Philadelphia, E-646, “Standard Test Method for Tensile
Strain-Hardening Exponents (n-Values) of Metallic Sheet Materials”, Annual Book of ASTM
Standards, v. 14.02, pp. 3, 1993.

[17] PINTO, T.B., “Estudo das transformagdes de fases ¢ dos mecanismos de deformagdo de agos
inoxidaveis do tipo AISI 3047, Relatério Técnico, CETEC, 2002.

[18] VILELA, J.M.C., OLIVEIRA, N.J.L., ANDRADE, M.S., GONZALEZ, B.M., SANTOS, C.ER,
MORAES, J.M.D., MANTEL, M.J., “Analise metalografica em ago inoxidavel austenitico apods
deformagdo em diferentes temperaturas”, In: 56° Congresso Anual da ABM, pp. 510-519, Belo
Horizonte, 2001.

596



