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AVALIACAO DA TRANSFORMACAO DE FERRITA EM
AUSTENITA INDUZIDA POR DEFORMACAO EM ACO
INOXIDAVEL DUPLEX ATRAVES DE
MEDIDAS DE DENSIDADE?
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Resumo

Acos inoxidaveis duplex (AID) possuem uma estrutura de bandas alternadas de
ferrita e austenita. Alguns estudos indicam que a deformacéo plastica a frio nestes
acos reduz a fracdo de ferrita, o que implica numa possivel transformacao da ferrita
em austenita induzida por deformacédo, similar a uma transformacdo martensitica
reversa. Este fato motivou o estudo da influéncia da quantidade de deformacéo
plastica na fracé@o de ferrita deste material, objetivando avaliar esta transformagéo de
fase pela medida da fracdo volumétrica de ferrita usando medidas magnéticas e
avaliando a diferenca de densidade em funcéo do trabalho mecéanico aplicado. Os
resultados das medidas magnéticas levam a observacédo da notavel queda da fracao
volumétrica de ferrita em funcdo do acréscimo de deformacéo plastica. O aumento
da densidade em funcao do decréscimo da ferrita pode ser outro meio de comprovar
a existéncia desta transformacao, j4 que a austenita, clbica de faces centradas, €
mais densa do que a ferrita, cubica de corpo centrado.

Palavras-chave: Aco inoxidavel duplex; Deformacao plastica a frio; Transformacéao
de fases; Quantificacao de fases; Densidade.

INVESTIGATION OF STRAIN INDUCED TRANSFORMATION OF FERRITE IN
AUSTENITE IN A DUPLEX STAINLESS STEEL

Abstract
Duplex stainless steels (DSS) present a microstructure of alternated bands of ferrite
and austenite. Some studies indicate that cold plastic deformation in these steels
reduces the ferrite fraction, implying in a possible strain-induced transformation of
ferrite into austenite, similar to a reverse martensitic transformation. For this reason,
it is necessary the study of the influence of the amount of plastic deformation in the
ferrite fraction of this material. This study has as objective the evaluation of this
phase transformation in DSS by the measurement of ferrite volume fraction using
magnetic measurements, and evaluating the density difference due to the applied
mechanical work. The results of magnetic measurements showed the remarkable
decrease of ferrite volume fraction due to the increase of plastic deformation. The
increase in density related to the decrease in ferrite may be another way to
demonstrate the existence of this transformation, since face centered cubic austenitic
phase is denser than the body-centered cubic ferrite.
Key words: Duplex stainless steel; Cold plastic deformation; Phase transformation;
Phase quantification.
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1 INTRODUCAO

Com base em estudos recentes™ nota-se que existe a evidéncia de que a
aplicacédo de deformacao plastica a frio em aco inoxidavel daplex leva a reducéo da
fracdo de ferrita presente, 0 que sugere que nestes agcos pode ocorrer uma
transformacao da ferrita em austenita induzida por deformagdo, similar a uma
transformacdo martensitica reversa induzida por deformacdo. Sendo assim, o
objetivo deste estudo é avaliar esta transformacéo de fase em um ago inoxidavel
duplex (UNS S31803 ou SAF 2205). Através do uso de medidas magnéticas a
frac@o volumétrica de ferrita foi mensurada, a difratometria de raios-X foi utilizada a
fim de determinar as fases presentes e foi efetuada a avaliacdo da diferenca de
densidade em funcdo do trabalho mecéanico aplicado, ja que a transformacdo de
fases em estudo consiste na fase cubica de corpo centrado (CCC) tornando-se
cubica de face centrada (CFC), o que possivelmente promoveria um aumento de
densidade.

Pandi e Yue® também observaram um fendmeno semelhante no qual a
recristalizacdo dinamica € acompanhada por uma diminui¢do na fracdo volumétrica
de ferrita durante a deformagdo intercritica em um aco baixo carbono. Segundo os
autores, o calor gerado pela deformacao é responsavel pela queda observada na
frac@o da fase ferritica.

Ja no estudo de Luo, Sietsma e Zwaag,”) também com acos ao carbono e
manganés, medidas dilatométricas das amostras ndo deformadas mostraram que a
transformacao termodinamica induzida isotermicamente deve ser de austenita para
ferrita. Portanto, a transformacdo de ferrita para austenita apos deformacédo é
possivelmente induzida pela energia de deformacéao introduzida. O modelo utilizado
pelos autores se baseia no fato de que o aco deformado na zona intercritica possui
uma distribuicdo de tensdo ao longo das duas fases. Os calculos executados na
modelagem sugerem que houve uma variacao de energia armazenada em ambas as
fases, resultante da cinética de recuperacado distinta nas mesmas, e que este é o
possivel motivo da ocorréncia desta transformacéao.

No entanto, foi encontrado até o momento apenas um estudo® que indica a
ocorréncia desta transformacéo de ferrita em austenita induzida por deformacgéo em
acos inoxidaveis; segundo os autores Southwick e Honeycombe,® a decomposicédo
da ferrita ocorre por dois mecanismos: nucleagcdo e crescimento a elevadas
temperaturas (650 — 1.200°C) e por um processo martensitico a baixas temperaturas
(300 — 650°C). Esta reacdo martensitica é isotérmica, ou seja, ndo ocorre durante
témpera de agua a partir de 1.300°C. Entretanto, estas observacdes foram feitas a
temperaturas acima da ambiente, justificando estudo mais detalhado como o
proposto neste trabalho.

Segundo Almeida et. al.,® a densidade da massa pode ser uma medida alternativa
para a avaliagdo da ocorréncia da transformagéo de fase; sendo que, teoricamente,
ocorreria uma contracdo volumeétrica na transformagéo da ferrita, o em austenita, y.
Esta contracdo ocorre em funcdo da densidade de um aco inoxidavel austenitico
tipico ser maior do que a do ferritico tipico. Em virtude da transformacao de fases em
estudo envolver uma mudancga estrutura cristalina, de ferrita CCC (cujo fator de
empacotamento é 0,68) para austenita CFC, haveria de ocorrer também um
aumento da densidade, ja que a estrutura CFC possui maior fator de
empacotamento, 0,74 e, consequentemente, € mais densa. Logo, se a ferrita torna-
se austenita é esperado que ocorra um aumento da densidade. Como esta variacado
€ extremamente pequena utilizou-se neste trabalho dois métodos de analise:
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densidade hidrostética, e medicdo direta das dimensbes das amostras com
micrémetro e balancga analitica, permitindo o calculo de sua densidade.

2 MATERIAL E METODOS

O material em estudo € um aco inoxidavel duplex SAF 2205 que ja era propriedade
do Centro de Desenvolvimento de Materiais Metélicos — CDMatM-FEI — e foi
adquirido como barras cilindricas de 20 mm de diametro, laminadas a quente e
posteriormente tratadas a 1.100°C por 30 minutos, com resfriamento em agua.
Amostras desta barra foram cortadas na forma de discos de aproximadamente 5 mm
de espessura. A composi¢cao quimica deste ago é apresentada na Tabela 1.

Tabela 1. Composicao quimica do a¢o inoxidavel diplex em estudo
Cr Ni Mo N Mn Si P S bal.

22,21 5,40 3,15 0,178 0,015 0,76 0,45 0,020 0,005 Fe

Para efetuar a quantificacdo de fase ferritica, através de medidas magnéticas, foi
utilizado o ferritoscopio FISCHER modelo MP30 do CDMatM-FEI; este aparelho é
calibrado com o auxilio de padrbes, tendo como limite de deteccdo 0,1% de ferrita.
Primeiramente foi feita a medida da fracdo volumétrica de ferrita nas doze amostras
a serem estudadas, antes que fosse aplicada deformacdo plastica a frio. Este
procedimento foi efetuado apenas para confirmar que todas as amostras
apresentavam a mesma porcentagem em média desta fase. Em seguida, a mesma
etapa foi realizada ap6s a aplicacdo de deformacao plastica. E uma técnica simples
de quantificacdo de fases, que consiste em colocar a ponta de leitura do
ferritoscopio perpendicularmente sobre a superficie do corpo de prova e o valor da
porcentagem volumétrica de ferrita aparece no visor do aparelho. Vinte medicfes
foram realizadas em cada uma das amostras.

Inicialmente foi feita a difracdo de raios-X das amostras, na secao longitudinal, com
radiacdo de Cu-Ka e monocromador de Ni, varrendo-se angulos de difracao
35°<26<95°, a velocidade de 1°/min e amostragem a cada 0,04°, sendo a fonte de
raios-X excitada a 30 kV e 30 mA. Esta analise foi executada a fim de constatar
guais eram as fases presentes.

A deformacdo plastica a frio foi aplicada no laminador de produtos planos do
CDMatM-FEI. A deformacéo plastica na espessura foi variada de 5% a 55%, sendo
gue os valores foram alternados de 5% em 5%.

Para efetuar a medida volumétrica direta as amostras original, com um valor
intermediario de deformacdo e mais deformada plasticamente, as amostras
mencionadas foram cortadas em pequenos paralelepipedos, com auxilio de cut-off
de alta precisao, a fim de facilitar a medida de suas dimensdes. Com 0 objetivo de
se obter paralelepipedos praticamente perfeitos foi adotada metodologia
extremamente cautelosa para o corte das amostras (Figura 1). Ou seja, 0 primeiro
corte foi realizado na direcdo do menor diametro da elipse, o segundo foi feito
retirando-se a borda perpendicular a este diametro formando a segunda face plana,
em seguida a base da cut-off — que possui escala micrométrica — foi deslocada para
a esquerda permitindo que o terceiro corte fosse paralelo ao segundo. Feito isto, o
corte posterior foi realizado perpendicularmente ao terceiro permitindo que um
paralelepipedo perfeito (Figura 2) fosse obtido e os desvios padréo das dimensodes
deste fossem minimos. Em seguida, com o auxilio do micrometro digital, efetuaram-
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se cinco medidas de cada dimensdao das amostras e estas foram pesadas cinco
vezes em uma balanca de alta precisdo. Feito isso, calculou-se a média dos valores
e seus respectivos desvios padrées. Calculou-se o volume das amostras através da
multiplicacdo das médias das trés dimensdes e, a densidade foi mensurada através
da divisdo da média das massas pelo volume calculado.

Figura 1. Sequéncia de cortes adotada.

(a) (b)

Figura 2. (a) amostra original. (b) amostra mais deformada plasticamente.

A avaliagdo da densidade também foi realizada através do uso de uma balanga
hidrostéatica (densimetro), cuja incerteza minima € de + 0,0001 g. Inicialmente, as
amostras foram lixadas e limpas com alcool isopropilico antes de serem colocadas
no porta amostras. Em seguida a massa da amostra seca é medida e, na sequéncia,
esta € imersa em agua suspensa por outro porta amostra, o qual é ligado em um
dispositivo conectado ao prato da balanca. Sao necessarias trés repeticdes, no
minimo, de cada medida. A densidade € fornecida automaticamente pelo
densimetro. E valido ressaltar que as amostras analisadas tinham massa
aproximada de 7,0 g.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 3 mostra o resultado obtido através do Thermo-Calc®, usando a base de
dados TCFEG6, além dos dois pontos que representam a fracéo volumétrica de ferrita
antes e ap0s a aplicacdo mais intensa de trabalho mecéanico a frio, mensurada com
0 auxilio do ferritoscopio. Estes valores foram propositalmente plotados na
temperatura 1.100°C, pois foi a temperatura de solubilizacdo utilizada no
processamento prévio da amostra. O ponto interessante a ser ressaltado é que para
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uma mesma temperatura de 1.100°C ambos os valores de ferrita encontrados
através do uso do ferritoscopio divergem com o valor fornecido pelo Thermo-Calc,
como j4 relatado em outro trabalho do mesmo grupo de pesquisa.”
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Figura 3. FragBes volumétricas de ferrita (%) — mensurada através do ferritoscOpio — versus
temperatura.

Foram realizadas novas medidas da porcentagem volumétrica de ferrita das
amostras apdés a deformacédo plastica imposta pelo laminador, através do
ferritoscopio. A Figura 4 mostra a fracdo de ferrita das amostras em funcdo da
deformacéo plastica. Como esperado, o aumento da quantidade de deformacao
plastica diminui a fragdo de ferrita, 0 que € possivel notar comparando os valores da
area com o contorno vermelho (média dos valores de fracao de ferrita iniciais) e os
valores das curvas.

Os célculos das deformacbes e do trabalho de deformacdo sdo dados pelas
Equacdes 1 e 2, e a Figura 5 representa os eixos de deformacéo relacionados as
dimensdes das amostras.
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Figura 4. %a em funcéo da deformacéo plastica.
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Figura 5. llustracdo das dimensfes da amostra e seus eixos de deformacéo, onde e é a espessura, d
corresponde ao didmetro no eixo z e D ao do eixo x.

m.D . e m.d

& = InrDo, Ey— |ne—o, €y = |n_n_—do (1)

£, = f% (e2+e2+€2) (2)

Os resultados das medigcbes magnéticas permitiram andlise da reducdo da
porcentagem da fase de ferrita presente em funcdo do aumento de deformacéo
plastica a frio aplicada. Notou-se que em dada deformacdo plastica (ou apoés
determinado trabalho de deformacédo) a fracdo da fase ferritica passa a néo
decrescer mais com o aumento da deformacéo e é estabilizada. Entdo, existe a
possibilidade de existir um minimo de ferrita presente no material em estudo, de
modo que mesmo introduzindo mais energia de deformacdo neste aco inoxidavel
duplex a transformacdo de fases induzida por deformacdo passa a ndo ocorrer.
Observou-se que este limite € de aproximadamente 0,2 de deformacdo plastica
efetiva (reta verde da Figura 4).

Depois de aplicadas as deformacdes plasticas respectivas a cada amostra e feita a
DRX foi notado que todas as amostras apresentaram o0 mesmo tipo de
comportamento (Figura 6), com intensidades diferentes para cada fase, de acordo
com a quantidade de deformacéao plastica aplicada, e as Unicas fases presentes séo
austenita e ferrita. Esta técnica permitiu a analise de que a transformacédo da fase
ferritica em fase austenitica induzida por deformacéao realmente ocorre sem envolver
a formacéo de qualquer outra fase.
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Figura 6. Comparacao dos difratograma raios-X em funcéo da deformacéao plastica aplicada.
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A medida volumétrica direta pode ser uma técnica relativamente trabalhosa, mas
ndo deixa de ser uma técnica que permite a avaliacdo da mudanca de densidade e,
portanto, € valida para o estudo. Contudo, por ser extremamente trabalhosa, dado o
pequeno tamanho das amostras, foram medidas apenas as amostras originais, um
valor intermediario de deformacdo e a mais deformada plasticamente para verificar
se 0 comportamento esperado, de aumento de densidade com o aumento da
deformacédo plastica, também ocorria. Os resultados encontrados tambéem
comprovam a teoria de que a transformacdo de fase em estudo promoveria um
acréscimo na densidade do material original (Tabela 2), que compara os valores
obtidos de densidade destas amostras obtidas pela medicdo direta com os da
balanca hidrostatica.

Tabela 2. Resultados encontrados de densidade das amostras

Deformacéo pléstica Densidgde Densi_dade, ,
¢ ’ Medida direta Balanca hidrostatica
P (g/cm?d) (g/cm3)
0 7,45 +£ 0,03 7,59+0,11
0,635 7,56 £ 0,01 7,74 £ 0,08
0,852 7,61+0,01 7,74 + 0,03

As duas técnicas utilizadas para avaliar a variacdo da densidade em funcdo do
acréscimo de deformacdo plastica aplicada, apresentaram 0 mesmo
comportamento: o aumento de densidade ocorre como resultado da reducdo da
fracdo de ferrita presente, apesar do maior desvio padrao obtido nas medi¢cbes da
balanca hidrostatica. Este mesmo método de avaliacdo permite a percepcéo de que
existe uma tendéncia da densidade aumentar com a reducéo da ferrita, ou seja, com
o0 aumento de energia de deformacao imposta no sistema, e embora o desvio padréo
desta técnica seja ligeiramente alto para a variacdo de densidade em estudo, a
tendéncia existe (Figura 7). Ja a Figura 8 permite melhor observacdo deste
comportamento relacionando a fragdo de ferrita com as medidas de densidade
obtidas com a balanca hidrostatica.
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Figura 7. Densidade obtida com auxilio da balanca hidrostatica em funcao da deformacao plastica
efetiva.
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Figura 8. Fragdo volumétrica de ferrita (obtida pelo ferritoscopio) em funcéo da densidade obtida pela
balanca hidrostatica.

O acréscimo de densidade (medida com auxilio da balanca hidrostéatica) — calculado
a partir da amostra original (Equacdo 3) — em funcdo da deformacdo plastica
verdadeira (Figura 9) foi analisado com o objetivo de verificar se haveria
estabilizacado desta propriedade num determinado valor de deformacéao e trabalho
mecanico. Esta avaliacdo foi inspirada no fato de ocorrer a estabilizacdo da ferrita
mensurada com o ferritoscopio em torno de 0,2 de deformacao (Figura 4), ou seja, o
aumento da deformacdo efetiva passa a ndo reduzir a fragdo de fase ferritica
presente. Contudo, este comportamento ndo foi observado. Portanto, mostra-se a
necessidade de maiores estudos, particularmente sobre a influéncia de textura na
medida da fracéo de ferrita por ferritoscopio, para melhor quantificacdo do fendmeno
de transformacdo martensitica reversa induzida por deformacdo da ferrita em
austenita em acos inoxidaveis duplex, como ja apontado por outro estudo.”

o _ [Dy-Dy
6A.D. = |=5—| 100 (3)

Onde: D; é a densidade da amostra original; e D; das demais amostras para cada
célculo.
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Figura 9. Gréfico do acréscimo da densidade em funcao da deformacao plastica efetiva.
4 CONCLUSOES

Resultados de DRX mostram que tanto inicialmente quanto depois de deformada, a
microestrutura apresenta apenas ferrita e austenita. Os resultados obtidos por
medi¢cdes magnéticas mostram notavel queda da fracdo volumétrica de ferrita em
funcdo do acréscimo de deformacao plastica aplicada. Além disso, dados obtidos
pelo ferritoscépio indicam a possibilidade de existir um minimo de ferrita presente no
material em estudo, de modo que mesmo introduzindo mais energia neste aco a
transformacdo em estudo passa a nao ocorrer. O acréscimo da densidade em
funcdo da reducéo de ferrita foi comprovado pela medida volumétrica direta e pelo
densimetro, sendo assim, outro meio de comprovar a transformacdo de ferrita em
austeniota similar a uma transformacdo martensitica induzida por deformacao
ocorrendo no aco inoxidavel daplex em estudo.
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