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Resumo

Nesse trabalho estudou-se o retardo na cinética de amaciamento estatico do aco
inoxidavel austenitico ASTM F-1586 (ISO 5832-9) usado na confec¢do de implantes
ortopédicos, por meio de ensaios de tor¢cdo a quente isotérmico em duplo passe.
Inicialmente as amostras foram aquecidas por inducdo até a temperatura de 1250
oC e mantidas por 300 s para solubilizacdo, em seguida resfriadas até a temperatura
de deformacéo (Tdef), que variou de 1000 a 1200 oC, com passes de deformagdes
de €1 = €2 = 0,30, taxa de deformacao de 1,0 s-1 e tempo entre passes (tp) variando
entre 0,1 — 1800 s, simulando um processo de forjamento a quente industrial de um
dispositivo ortopédico. Os resultados da simulacdo fisica do processamento
termomecanico indicaram que 60 % do amaciamento da-se por recuperacao estéatica
(SRV), com moderado valor de energia de falha de empilhamento (YEFE ~ 69
mJ/m2) do aco e tempo de encubacdo pra iniciar a recristalizacdo estatica (SRX)
maior que 10 s abaixo de 1100 oC com formacdo de patamares nas curvas de
amaciamento Xs vs tp, indicando atraso na cinética de recristalizacédo estatica (SRX)
resultante do efeito dos precipitados da fase Z (NbCrN) induzidos por deformacéo
nos contornos dos graos austeniticos.

Palavras-chave: Processamento Termomecéanico; Mecanismos de Amaciamento
Estatico; Precipitagédo Induzida por Deformagao.

DELAY IN STATIC SOFTENING KINETICS OF NB- AND N- BEARING
AUSTENITIC STAINLESS STEEL

Abstract
In this work, the retardation in the static softening kinetics of an austenitic stainless
steel ASTM F-1586 (ISO 5832-9) used in the manufacture of orthopedic implants is
investigated. Double-pass deformations were applied by means of torsion testing
under isothermal conditions. The samples were initially heated to 1250 oC using an
induction furnace and were held for 300 s to allow for complete solubility. This was
followed by cooling down to the deformation temperatures (Tdef) in the range 1000 to
1200 oC. Pass strains of 0.30, strain rate of 1.0 s -1 and interpass times ranging from
0.1-1800 s were employed. These process parameters were selected to simulate the
industrial-scale hot forging of this alloy to produce orthopedic implants. The results of
the thermomechanical physical simulations indicated that 60% of the softening
mechanisms occurred by means of static recovery (SRV). The calculated stacking
fault energy (ySFE) of the present material is around 69 mJ/m2, which explains the
incubation time for the onset of static recrystallization (SRX) to be greater than 10 s
at temperatures below 1100 oC. The static softening curves, i.e. softening fraction
(Xs) versus time (tp) plots, indicate that the delay in the static recrystallization (SRX)
kinetics probably resulted from the effect of Z-phase precipitates (NbCrN) located in
the grain boundaries which were induced by deformation.
Keywords: Thermomechanical Processing; Static Softening mechanisms,
Deformation-Induced Precipitation.
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1 INTRODUCAO

Existem basicamente dois enfoques convencionais para 0 processamento
termomecanico de acos inoxidaveis com adicdo de elementos microligantes, cujo
objetivo seja obter uma microestrutura de graos finos e homogéneos. O primeiro
deles, laminagéo controlada por recristalizacdo, envolve o processamento a quente
em temperaturas onde o material recristaliza completamente (T > T95%) [1-5]. O
outro enfoque ¢é direcionado ao refino dos grédos através de tratamento
termomecanico, laminagédo controlada convencional, onde o trabalho a quente no
material é conduzido em temperaturas que ndo ocorre recristalizacdo (T < T5%),
onde a microestrutura austenitica deformada (encruada) resultante é refinada
através da transformacéo de fase durante o resfriamento subsequente do aco [6,8].
O processamento sob multiplos estagios € comum na deformacdo a quente na
planta industrial de laminados e forjados a quente, como na manufatura dos
materiais de implantes ortopédicos usados em fixacao de fraturas. O controle de tais
operacdes € possivel somente quando se domina o aspecto microestrutural e 0s
mecanismos de amaciamento durante e entre os passes de deformacdo. Quando a
deformacdo do material € interrompida, o amaciamento ocorre por recuperacao
dindmica (DRV) até a deformacéo critica (ec), na curva de escoamento isotérmico
continuo [9-12]. Apdés o pico de tensdao (op), a recuperacdo dindmica é
acompanhada da recristalizacdo dinamica (DRX), ambas dependentes das
condicdes de deformacéao [13,14].

Aperfeicoar o processamento de acos inoxidaveis € um dos principais focos da
indUstria metalurgica devido a necessidade de materiais mais resistentes, além de
atender as especificagdes mais rigorosas impostas. Assim, a producao de acos com
elevada resisténcia mecanica sem grandes adi¢cdes de elementos de liga s6 se
tornou possivel com o entendimento da metalurgia fisica [15-18]. Por outro lado, a
combinagdo com os fenbmenos metallrgicos, mecanicos e microestruturais
provocam mudancas significativas nos acgos, influenciando na forma do processo.
Dessa forma, durante o processamento de acos nao se pode eliminar
completamente o encruamento, pois resultaria na instabilidade da microestrutura
[19,20]. Consequentemente, ap6s a deformagdo no tempo entre passe (tp), a
microestrutura continua a se desenvolver, com alivio do encruamento, estabilidade
do estado estacionario e reorganizacdo microestrutural no material, com
predominancia dos mecanismos de amaciamento.

Uma forma de se estudar o comportamento mecanico e microestrutural dos acos
inoxidaveis em linha industrial sdo por meio de simulacdes fisicas em escala
laboratorial, replicando os ciclos térmicos industriais [20-22]. Em seguida, o
comportamento plastico dos mecanismos de endurecimento e amaciamento é
parametrizado por equacdes constitutivas [23-25]. Dentre a classe de acgos
inoxidaveis, os que apresentam alto teor N tém sido usados como biomateriais, 0
aco ASTM F-1586 (ISO 5832-9: 2013) que apresenta um balanco entre resisténcia
mecéanica e de corrosdo com aplicagdo na manufatura de proteses ortopéedicas
(cabeca femoral, articulacdo de joelho e placa de articulagdo mandibular) [26,27].
Pesquisas tém reportado o comportamento termomecéanico dessa classe de acos
austeniticos quanto aos fenémenos metallrgicos sob deformacdo a quente na
obtencdo de melhores resisténcia mecanica e de corroséao [28-30]. Nesse trabalho
investiga-se o retardo na cinética de amaciamento estético do aco ASTM F-1586,
simulando parametros da laminagao a quente industrial.



2 DESENVOLVIMENTO

O aco inoxidavel austenitico AISI F-1586 sob a forma de barras laminadas foi
investigado nessa pesquisa, cuja composi¢cdo quimica esté listada na Tabela 1. O
retardo na cinética de amaciamento estéatico foi conduzido através de ensaios de
torcdo a quente de duplo passe isotérmico, onde se determinou a fragdo de
amaciamento estatica (Xs) em diferentes temperaturas e tempos entre passes (tp).
Para a realizacdo dos ensaios de tor¢do, os corpos de prova com formato cilindrico
(=12 mm e ® = 8,0 mm) foram aquecidos por indugédo, com taxa de 5,5 °C/s, até
temperatura de encharque de 1250 °C. Foram mantidos nessa temperatura por 300
s, resfriados até a temperatura de ensaio (Tens) de 1000, 1050, 1100 e 1200 °C,
com taxa de resfriamento de 5,5 °C/s, mantido na temperatura por 30 s e entédo
deformados por tor¢cdo a quente com duplo passe, (€1 = € = 0,30) e taxa de
deformacdo de 1,0 s*. Apds o 1° passe, os corpos de prova eram mantidos na
temperatura de ensaio, sem aplicacdo de carga, com tempo entre passes variando
de 1,0 - 1800 s. Ao final desse periodo era aplicado o 2° passe de deformacao.

Tabela 1. Composicao quimica do aco inoxidavel ASTM F-1586, (%omassa)
C Si Mn Ni Cr Mo S P N Cu Nb Fe

0,017 0,16 3,62 10,6 21,06 2,44 0,0018 0,013 0,37 0,06 0,42 bal.

O controle e aquisicdo da temperatura foram feitos com o uso de um termopar
introduzido em um furo localizado ao lado da secao Gtil dos corpos de prova. Para
verificar a precisdo dessas medidas, um pirébmetro 6tico, calibrado para o material,
também foi utilizado. A partir das curvas tensdo vs deformagdo obtidas nos ensaios
interrompidos determinou-se a fracdo de amaciamento (Xs) segundo a Equacéo 1.
X, :M (1)
Om _O-yl
onde om € a tensdo de escoamento maxima no primeiro passe de deformacéo e oy1
e Oy2 sdo os limites de escoamento (em 0,2% de deformagé&o plastica) do primeiro e
segundo passes de deformacédo, respectivamente [31,32]. Quando ndo ocorre
recuperacdo ou recristalizacdo, entdo oy € igual a om e a fracdo de amaciamento
(Xs) é igual a zero. Por outro lado, quando ocorre recristalizacdo total, a fragdo de
amaciamento assume valores proximos de 100 % (Xs = 95 %). Desta forma, a fracao
de amaciamento varia de 0 a 100 % dependendo da evolucdo dos processos
estaticos de amaciamento do material.
Para investigar o comportamento microestrutural durante a deformacédo a quente
foram realizados alguns ensaios de tor¢cdo a quente interrompidos, seguida de
resfriamento brusco em agua. A ocorréncia ou ndo da recristalizacéo estéatica (SRX)
foi investigada utilizando as sequéncias de micrografias em diferentes condi¢des de
deformacéo via microscopia optica (MO).
A fracao recristalizada (Xsrx) foi determinada a partir de micrografias de amostras
retiradas dos corpos de prova, resfriados em agua imediatamente apds o tempo
entre passe (tp). As amostras para analise metalografica foram secdes Uteis que
depois de separadas do resto dos corpos de prova, eram embutidas em baquelite,
seguidas de lixamento, polimento e ataque eletrolitico com acido nitrico a 65 %, sob
um potencial de 1,0 mV d.c, para revelar os contornos de graos.



2.1 Curvas de escoamento plastico isotérmico com duplo passe

A Figura 1 apresenta as curvas tensdo vs deformacéo obtidas a partir dos
ensaios de torcdo a quente em duplo passe realizados nas temperaturas de 1000,
1050, 1100 e 1200 °C com deformacao de 0,30 (e1 = €2 = 0,30), taxa de deformacgao
de 1,0 s e tempo entre passe (tp) de 10 s. Nota-se que durante o primeiro passe de
deformacgéo (1), 0 material apresenta aumento continuo da tenséo (o) em fungéo da
deformacgdo, indicando alta taxa de encruamento (8), seguida de encurvamento
quanto maior a deformacdo, como reflexo da recuperagdo dindmica (DRV) [17].
Entretanto, os mecanismos de amaciamento preponderantes foram de natureza
estatica, recuperacdo estatica (SRV) e recristalizacdo estética (SRX), com aumento
da fragdo de amaciamento (Xs) com a temperatura e o tempo entre passe (tp).
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Figura 1. Curvas tensio vs deformacio obtidas nos ensaios de duplo passe: € = 0,30, 1,0s* e t, = 10
S, has temperaturas: (a) 1000 °C, (b) 1050 °C (c), 1100 °C, e (d) 1200 °C.

A Figura 2 apresenta as curvas tensdo vs deformacéo obtidas a partir dos
ensaios de torcdo em duplo passe realizados na temperatura de 1100 °C com
deformacdo de 0,30 (e1 = &2 = 0,30), taxa de deformacédo de 1,0 s e tempo entre
passe (tp) variando de 0,1 a 200 s. Nota-se um aumento da fracdo de amaciamento
(Xs) com o tempo entre passes (tp). Pesquisas [34] reportam que o amaciamento
estatico € responsavel pela reducédo de carregamento nas curvas e refinamento dos
gréos.
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Figura 2. Curvas tensdo vs deformagéo nos ensaios de duplo passes conduzidos a 1100 °C, com € =
0,30, taxa de deformac&o de 1,0 s e tempo entre passes (tp) variavel.

2.2 Dependéncia da fracdo de amaciamento (Xs) com o tempo entre passe (tp)

A Figura 3 sintetiza a dependéncia da fracdo de amaciamento (Xs) com o tempo
entre passes (tp). De forma geral, as curvas evidenciam dois comportamentos
distintos segundo as condi¢cdes de deformacédo, cuja transicdo ocorre proxima a
temperatura de 1100 °C. Para temperaturas maiores, as curvas séo tipo sigmoidal
obedecendo a lei de Avrami, com amaciamento total. Enquanto que em
temperaturas menores que 1100 °C tem-se a formacao dos patamares que retardam
0 amaciamento consideravelmente em menos de 1,0 s de tempo entre passe (tp) €
pouco se altera até aproximadamente 50 s de tempo entre passe (tp). A partir dai, a
fracdo de amaciamento (Xs) retoma seu crescimento com o tempo entre passes (tp),
sugerindo que 0 amaciamento estatico inicialmente da-se por recuperacao estatica
(SRV), aproximadamente Xs = 40% em tp = 1,0 s, sem tempo de incubagédo para
iniciar a precipitacéo efetiva e retardar a cinética de recristalizagéo.
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Figura 3. Dependéncia da fracdo de amaciamento (Xs) em fungéo do tempo entre passes (tp) nos
ensaios de tor¢do a quente em duplo passe isotérmico com deformacéo de 0,30.

A partir do tp = 1,0 s, ocorre supressdo dos mecanismos de amaciamento,
principalmente da recristalizacdo estatica (SRX). Esta supressdo do amaciamento



estatico pode estar ocorrendo pela precipitacdo de particulas induzidas por
deformagéo, inibindo a nucleacdo e crescimento dos gréos recristalizados
estaticamente, como reportado por Medina [18] estudando acos microligados com
Nb-V, que afirma que nessa faixa de temperatura surge o patamar nas curvas Xs Vs
to e também ocorre a supressdo da recristalizacdo estatica (SRX). Dessa forma,
pode-se especular que a faixa de temperatura onde ocorre a formacgéo do patamar
deve aumentar, quanto maior a temperatura e que se pode controlar a dissolucao
dos precipitados induzidos no tempo entre passe (tp) e assim, a concentracdo de Nb
e N em solugédo na matriz, que aumenta com a dissolugdo de uma maior quantidade
de particulas em temperaturas maiores.

Ja para tempo entre passe (tp) maiores que 10 s, o coalescimento dos precipitados
induzidos por deformacé&o poderia estar desbloqueando os contornos dos graos,
favorecendo a ocorréncia de uma maior fracdo amaciamento estatica. Entretanto,
para tempo entre passe (tp) maiores que 900 s a fracdo de amaciamento (Xs) para a
temperatura de 1050 °C permanece praticamente constante, sugerindo que a
recristalizacdo estética (SRX) ndo avancou. Por fim, para temperaturas maiores (T >
1100 °C), esse patamar ndo € mais observado, o que indica que as relacdes entre
tamanho e fracdo volumétrica dos precipitados induzidos nessas temperaturas séo
insuficientes para suprimir a recristalizacao estatica no material.

2.3 Estimativa do expoente de Avrami a partir das curvas (Xs) vs (tp)

Na Figura 4 tem-se a aplicacdo da metodologia baseada no formalismo de Avrami
para estimar o valor do expoente de Avrami (n) no tempo entre passe (tp), aplicando-
se a linearizacdo da fracdo de amaciamento (Xs) e do tempo entre passe (tp). Nota-
se que o valor de n variou entre 0,096 < n < 0,583. Esse valor do expoente de
Avrami (n) é reportado na literatura abaixo de 1,0 para acos inoxidaveis [35,36]. O
surgimento dos diferentes valores de n deve a sua dependéncia com as condicfes
de deformacdao (temperatura, deformacéo, tempo entre passe e taxa de deformacéo)
e as respostas microestruturais do material com alta taxa de recuperacao estatica
(SRV), atrasando o desenvolvimento da recristalizagéo estatica (SRX).
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Figura 4. Determinac@o do expoente de Avrami (n) nos ensaios de duplo passe: ¢ = 0,30, com
temperatura entre 1000 a 1200 °C com taxa de 1,0 s* e tp entre 1,0 < t, < 1000 s.

2.4 Aspecto microestrutural no amaciamento estatico do aco ASTM F-1586

A Figura 5 mostra as micrografias de partida para os ensaios de tor¢cdao a quente



isotérmico de duplo passe, ou seja, 0 corpo de prova foi reaquecido a 1250 °C e
mantido nessa temperatura por 300 s para solubilizacéo. Entretanto, observou-se a
presenca de gréos equiaxiais com tamanho médio de 55 um. Observa-se também a
presenca de uma grande quantidade de particulas de precipitados (finos e
grosseiros) dispersos na matriz austenitica do aco. Este fato evidencia a baixa
solubilidade desses precipitados, principalmente os maiores. Estudos preliminares
indicam que esses precipitados ndo se dissolvem, mesmo para maiores tempos de
exposicao [37].
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Figura 5. Microestrutura do aco ASTM F-1586 na condi¢cdo de partida para os ensaios isotérmicos

interrompidos de tor¢do a quente — reaquecido a 1250 °C por 300 s.

A Figura 6 mostra microestruturas dos corpos de prova submetidos a duplo passe de
torcdo a quente a 1050 C com tempo entre passe (tp) de 1,0, 100 e 1000 s. Nessa
temperatura de deformacéo, o tempo de 1,0 s se mostrou insuficiente para o inicio
da recristalizacdo estatica (SRX). Desta forma, a microestrutura resultante
apresenta-se composta por grdos deformados. Essas observacdes confirmam a
ocorréncia do mecanismo de amaciamento por recuperacdo estatica (SRV), tendo
em vista que o material apresentou fracdo de amaciamento (Xs) de 44,4 % nessa
condicdo. Para tempo entre passe (tp) maiores, a microestrutura apresentou um
avanco na cinética de recristalizacdo estatica (SRX), atingindo uma fracéo
volumétrica dos graos recristalizados de 16,2 % para o tempo entre passe de 1000 s
nao prosseguindo além, sendo ligeiramente menor para tempo entre passe (tp) de
2000 s.
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Figura 6. Microestrutura éptica das amostras submetidas a ensaios de torcdo a quente em duplo
passe a 1050 °C comt, de 1,0 s, 100 s, e 1000 s.

A Figura 7 mostra as microestruturas de corpos de prova submetidos a ensaios de
duplo passe isotérmico a 1100 °C com tempo entre passe de 1,0 s, 10 s e 1000 s.




Nessa temperatura, a recristalizacdo estatica (SRX) se mostra bem mais rapida. A
Figura 7(a) mostra uma estrutura deformada praticamente néo recristalizada para tp
= 1,0 s, enquanto a Figura 7(b) para tp = 10 s apresenta uma estrutura mista,
composta de graos recristalizados (Xsrx = 33,9 %) e graos deformados. Ja a Figura
7(c) mostra uma microestrutura recristalizada com graos equiaxiais com tamanho
médio de 30 pum.
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Figura 7. Microestrutura Optica das amostras submetidas a ensaios de tor¢do a quente em duplo
passe a 1100 °C, comtp de 1,0 s, 100 s e 900 s: (a) 4,4 %, (b) 33,9 % (c) 94 %.

Uma caracteristica comum as condi¢cfes observadas na andalise microestrutural é a
presenca de contornos de graos com aparéncias serrilhadas, particularmente os
graos nao recristalizados, Figura 8. Este aspecto sugere o mecanismo de nucleagao
por migracdo de contornos de grdos induzida por deformacdo, como reportado por
Belyakov [38] estudando o ago ASTM 304. Dessa forma, ficam evidentes que 0s
sitios preferenciais para a nucleacdo da recristalizacdo estatica (SRX) sdo os
contornos dos grdos. Entretanto, a possivel presenca de precipitados,
principalmente 0s mais grosseiros, atua como sitios nucleadores para a
recristalizacdo estatica (SRX). Esse aspecto também foi observado por Mataya [39]
estudando um aco de composicdo similiar que apresentou precipitados da fase Z
atuando como sitios de recristalizacao.
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Figura 8. Aspecto microestrutural: (a) Contornos de graos serrilhados; (b) Nucleacdo em contornos
de gréaos; (c) Nucleacdo em precipitados da fase Z.

A Figura 9 sintetiza a cinética de recristalizacdo estatica (SRX)
determinada por microscopia optica (MO). Com base nessas curvas, pode-se afirmar
gue uma microestrutura final completamente deformada pode ser obtida para tempo
entre passes (tp) menor que 10 s ou para temperatura menor que 1050 °C.
Entretanto, uma microestrutura completamente recristalizada pode ser obtida em
temperaturas maiores. Assim, o processamento final do aco nas condi¢cdes
intermediarias gera uma estrutura final mista, formada por uma distribuicdo néo
homogénea de graos grosseiros deformados e gréos refinados recristalizados, com
prejuizos as propriedades do aco.
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Figura 9. Dependéncia da fragdo recristalizada (Xs) em fungdo do tempo entre passes (tp) nos
ensaios de tor¢do a quente em duplo passe isotérmico com deformacéo de 0,30.



Com base na evolugdo da fracdo de amaciamento estatico (Xs) e a fracdo de
recristalizacdo estatica (Xsrx) (Fig 10) é possivel idealizar, em funcdo da
temperatura e do tempo entre passes (tp), as condicdbes de processamento
termomecanico que levam a completa supressdo da recristalizacdo (Tsx) e a
recristalizacdo total (Tes%) do ago ASTM F-1586, Figura 10. Entretanto, ressalta-se
que esse limite pode ser deslocado para deformacbes e taxas de deformacao
diferentes.
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Figura 10. Limites para recristalizacdo estatica (SRX) em funcéo da temperatura e do tempo entre
passes (tp) para 0 aco ASTM F 1586 deformado a quente.

Ao analisar as Figuras 3 e 9, pode-se verificar que ndo existe uma concordancia
entre a fracdo de amaciamento (Xs) e a fracdo recristalizada (Xsrx) nas condi¢gbes
impostas, principalmente para tempo entre passes (tp) menores. O material
apresentou fracdo de amaciamento (Xs) de aproximadamente 40 % ja com 1,0 s
para temperaturas abaixo de 1050 °C, com microestrutura totalmente encruada, com
amaciamento por recuperacédo estética (SRV).

Esses resultados evidenciam que a recristalizagdo estatica (SRX) no agco ASTM F-
1586 € lenta e somente ocorre, mesmo que parcialmente, em temperaturas elevadas
(T = 1100 °C). Certamente a precipitacédo de particulas da faze Z induzidas por
deformacéo contribuem significativamente com esse comportamento, inibindo o
desenvolvimento da recristalizacéo até que ocorra o coalescimento dos precipitados
e a liberacdo das frentes de recristalizagédo. Isto sugere que para T < 1050 °C a
recristalizacdo estatica pode ocorrer ap6s longos periodos (tp > 100 s), mas com
fracdo de recristalizacdo reduzida, como visto na Figura 9. Entretanto, para
temperaturas acima de 1100 °C, a recristalizacdo estatica (SRX) se completa antes
que o estagio de precipitacdo se inicie efetivamente, sendo que a cinética de
recristalizacdo é mais rapida que a de precipitacdo nessa temperatura, Figura 10.
Neste caso, a precipitacdo induzida por deformacdo poderia ocorrer para tempos
maiores, sem a influéncia da deformagao.

3 CONCLUSAO

O amaciamento entre deformacdes no comportamento termomecanico do aco
inoxidavel austenitico ASTM F-1586 foi determinado por testes de tor¢do a quente
isotérmico de duplo passe e por analise microestrutural M.O e MEV, alcancando
alguns resultados pertinentes a linha industrial de fabricacdo dessas ligas metalicas:



O elevado nivel de amaciamento de aproximadamente 60% foi promovido pela
recuperacdo estética (SRV) durante curto tempo entre passe (tp), mesmo antes de
iniciar a recristalizacdo estatica (SRX), resultante do valor moderado da energia de
falha de empilhamento (yEFE = 69 mJ/m?) que inibe o desenvolvimento dos
mecanismos termicamente ativados, provocando diferencas marcantes entre a
fracdo de amaciamento (Xs) e a fracdo de recristalizacdo estatica (XSRX),
principalmente na temperatura de 1050 oC com menor tempo entre passe (tp);

O retardo na cinética de recristalizacdo estética (SRX) do a¢o inoxidavel austenitico
ASTM F-1586 deve-se efetivamente a formacdo de particulas de precipitados da
fase Z (NbCrN) induzidos por deformacdo a quente nos contornos dos gréaos
austeniticos, responsavel pela formacao dos patamares nas curvas de amaciamento
abaixo de 1100 °C até aproximadamente 100 s de tempo entre passe (tp).
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