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Resumo

Os acos inoxidaveis devido suas propriedades e vasta aplicacdo vém sendo
analisados em busca de maximizar o seu potencial, dentre as séries mais estudadas
estdo a 300 e a 200 que se diferenciam pela composicao quimica. Neste trabalho
analisou-se a imposicao de baixos e distintos graus de reducdo (até 10%) pela
laminacdo assimétrica de acos inoxidaveis austeniticos 304L e 201LN, possiveis
transformagfes martensiticas induzidas por deformagdo no material, efeito TRIP, a
fim de avaliar a formacdo de martensita em funcédo da assimetria da deformacéo e
ao longo da espessura do material. Confirmando os resultados esperados através de
analises no microscopio eletrénico de varredura, e de macro e microdureza.
Palavras-chave:Laminagéo assimétrica; Efeito TRIP; Ago inoxidavel austenitico.

STRUCTURAL CHARACTERIZATION OF AUSTENITIC STAINLESS STEEL
SUSCEPTIBLE TO TRIP EFFECT WHEN SUBJECT TO SMALL DEGREES OF
REDUCTION VIA ASYMMETRIC ROLLING

Abstract

The stainless steels due to their properties and wide application have been analyzed
to improve your potential, among the most studied series are 300 and 200 that differ
by chemical composition. This project studies small and distinct degrees of reduction
(10% maximum) by asymmetric rolling of 304L and 201LN austenitic stainless steels,
subjected to transformation induced plasticity, known as TRIP effect, in order to
evaluate martensite formation in function of the strain asymmetry in sheets thickness.
Confirming the expected results through analysis in scanning electronic microscope,
macro and microhardness.
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1 INTRODUCAO

Os acos inoxidaveis diferem-se dos acos comuns por possuirem uma maior
resisténcia a corrosdo em funcdo de sua composicdo quimica, o que implica que
eles possam ser aplicados em situa¢gdes nas quais 0s comuns nao sao indicados [1].
De acordo com os elementos de ligas adicionados e por consequéncia a
microestrutura final tem-se as diferentes familias desse grupo de materiais. Na
tabela 1 tem-se exemplificado alguns acos inoxidaveis de acordo com sua
composicao quimica.

Tabela 1. Composicbes quimicas tipicas de alguns Al [adaptado 2]

Designag3o De=ignagdo internacional Composigao quimica fipica, %

Outokumpu | gy ASTM UNS 15 (o N Cr Ni Mo Ourtros

4003 1.4003 - S40977 - 0.02 s 0.5

4000 1.4000 4108 541008  SUS 403 003 125

4010 1.4010 430 343000 SUS430 005 10.2

4521 1.4521 444 544400 SUS444 002 18 2 Ti Nb
Graue de agoe inoxidaveis duplex

LOX 2101® 1.4162 - $32101 - 003 02 215 15 03 5Mn Cu
LDX 2404* 14562 - $82441 - 002 027 24 36 186 3Mn Cu
2205 14462 - §32205° SUS32QJ3L 002 017 2 57 31

2807 1.4410 - §32750 - 002 o2r sy 7 4

Graus de agos inoxidaveis austeniticos

4310 14310 30L S30100 SUS301 010 w 7

4372 14372 20L S20100 SuUS201 005 0.2 i 4 7Mn
4301 14301 ol S30400 SUS304 004 181 81

4401 1.4401 316 S$31600  SUS316 004 w2 101 21

Graus de agos inoxidavels austeniticos de alta performance s

a04L 14539 SOIL NOS8504 - 001 20 25 4.3 1.5Cu
254 SMo* 1.4547 - 531254 Sus312L 001 020 20 18 6.1 Cu
4529 1.4529 - NOS926® - 001 0.20 205 24.8 6.5 Cu
4565 14565 - S34565 - 002 045 24 17 45 5.5Mn
654 S\Uo* 14852 - 532654 - 001 0£0 24 22 73 3.5MnCu
253 Ma= 1.4835 - 530815 - 009 017 21 11 1.6SiCe
43845 14848 31087 S31008 SUS310S 005 25 2

Os acos inoxidaveis austeniticos (AlA) constituem a familia de maior importancia,
além da resisténcia a corrosdo, possuem boa soldabilidade e boas propriedades
mecanicas. Nesta familia encontra-se a série 300 cujo 0 agco mais comum € o do tipo
304, pertence a um sistema Fe-Cr- Ni, destacando-se das demais devido a sua
excelente combinacdo de propriedades e, consequentemente, ampla gama de
aplicactes [3]. Apesar de possuirem propriedades incontestaveis, os acos da série
300 apresentam como desvantagem o custo elevado de producéo, principalmente,
em funcdo da adicdo de niquel [4]. Assim, com o objetivo de se obter um aco com
um custo inferior e que pudesse substitui-los em certas aplicacdes, desenvolveu-se
a série 200 de sistema Fe-Cr-Mn-N, com adi¢des reduzidas de niquel e adicao
combinada de nitrogénio e manganés como seus substitutos na funcao de preservar
a estrutura austenitica. Estes acos sdo comumente denominados pelo seu teor de
niquel, como por exemplo “4%Ni” referente ao tipo 201 [5]. Alguns deles podem
apresentar LE até 30% superior ao do ago 304, fazendo com que sua aplicacdo em
estruturas mais leves seja possivel [6,7].

Sabe-se que os AIA ndo sdo endurecidos por tratamentos térmicos, pois 0s
elementos de liga presentes reduzem a temperatura de inicio de transformacao para
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valores sub-zero, dificilmente atingidos (equacédo 1), onde M é a temperatura de
inicio de transformacao induzida termicamente [8]:
M;(°C) = 1305 — 41,7%Cr — 61,1%Ni — 33,3%Mn — 27,8%Si — Q)
1667 (%C + %N)

Alternativamente, a presenca de austenita a temperatura ambiente, e uma baixa
energia de falha de empilhamento, menor que 18 mJ/m? (equagéao 2), resulta em um
favorecimento da transformacéo diretay — o’ [8].

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

Tal processo de transformacgéo pode ocorrer quando o material € deformado, sendo
assim ambos o0s acos analisados sdo passiveis de efeito TRIP (Transformation
Induced Plasticity), ou seja, sdo metaestaveis de forma que a transformacado
martensitica pode ser induzida por tensédo ou deformacao, acarretando em uma alta
capacidade de encruamento e alta resisténcia mecanica, em funcdo da temperatura
e das caracteristicas da solicitacdo mecanica. Mas o qual € limitado por uma
temperatura maxima para formacdo de Martensita por deformacdo (Md), a qual é
complexa para se estimar, e na pratica estima-se a temperatura onde 50% de
martensita se forma a partir da aplicacdo de 30% de deformacéo verdadeira (Md30)
— conforme equacéo 3 [9].

Md30 (°C) = 413 — 462(C+ N) — 9,25i — 8,1Mn —13,7Cr — 9,5Ni (3)
— 18,5Mo

Estes acos apresentam excelente capacidade de absor¢do de energia, a qual é
essencial para muitas aplicacdes, especialmente na industria automotiva [10,11].
Como esse efeito promove a formagdo de martensita quando o material sofre
deformacéo plastica, isso podera ser resultado de um processo de laminacéo
simétrica ou assimétrica, por exemplo, onde este Ultimo foi proposto no presente
trabalho. A laminacdo simétrica consiste na deformacédo plastica do material,
podendo ser realizada a frio ou a quente, onde esse € forcado entre dois rolos
rotatérios de mesmo diametro, que comprimem o corpo causando uma reducdo em
sua espessura. O processo de laminacdo assimétrica ocorre da mesma maneira,
porém os rolos que causam a reducao tém dimensodes diferentes entre si [12,13,14].

2 MATERIAIS E METODOS

As amostras de AIA fornecidas pela empresa APERAM South America pertencente
a série 300 e a série 200, cuja suas respectivas composicdes quimicas estédo
descritas na Tabela 2.

Tabela 2: Composicdo dos acos inoxidaveis estudados.

Elementos

(% peso) C Mn Si \% Nb Cr Ni Mo N

304L 0,0196 | 12,617 | 0,4911 | 0,0490 | 0,0086 | 180,363 | 80,837 | 0,1351 | 0,0509

201LN 0,0300 | 69,078 | 0,3088 | 0,0428 | 0,0224 | 170,043 | 40,093 | 0,0188 | 0,2000

Essas amostras foram analisadas via microscopia eletrbnica e ensaios de
macrodureza e microdureza, apds sofrerem um processo de laminacéo assimétrica a
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guente com a finalidade de verificar como se comportaria a dureza e microestrutura
apos esse processamento. Para a laminacdo assimétrica foi utilizado um laminador
piloto do fabricante FENN MFG. Co., modelo D-51710:1973, que encontra-se
instalado no Laboratorio de Processamento Mecénico do IME. O laminador foi
operado na configuracdo quadruo (com quatro cilindros, sendo dois cilindros de
trabalho e dois cilindros de encosto), no qual os cilindros de encosto sdo 0s mesmos
utilizados na laminacéo simétrica e os cilindros de trabalho com 54,8 mm e 32,8 mm
de didametro, obtendo-se uma razdo de assimetria de 1,67. Apos a laminacdo
assimétrica fez-se a preparagdo metalografica onde as amostras foram lixadas nas
seguintes granulometrias: 220, 400, 600, 800, 1000, 1200 e 1500 mesh, seguido de
um polimento eletrolitico em uma solucdo de acido perclérico e alcool etilico com
composi¢cdo em volume de 4:1, utilizando uma tensdo de 15V e um tempo médio de
50 segundos, posteriormente fez-se um ataque utilizando uma solucdo de acido
oxalico (10%) com uma tenséo de 12 V e um tempo médio de 15 segundos.

Na Tabela 3 tem-se a caracteristicas das amostras apos a laminagdo assimétrica
com suas respectivas denominacdes que serao utilizadas ao longo do trabalho.

Tabela 3. Caracteristicas das amostras apés laminacao assimétrica.

Ac¢o 210LN Aco 304L

Amostra

I Il i v \Y, VI
Espessura Inicial (mm) 5,00 5,00 5,00 6,40 6,40 6,40
NuUmero de passes 1 2 2 1 2 2
Reducéo por passe (%) 10 5 5 10 5 5
Giro - Nao Sim - Nao Sim
Denominagdo utilizada

AIA2LAL10 | AIA2LAOS5 | AIA2LAOS | AIA3SLA10 | AIA3LAL0 | AIA3LAOS

no trabalho para cada -P1 -P2 -P2G -P1 -P1 -P2G
condicéo

Para a analise de macrodureza foram realizadas 5 medidas com auxilio de um
equipamento de dureza Rockwel C (HRC) com penetrador cénico de diamante, pré-
carga de 10 kgf por 15 s e uma carga de 150 kgf. A microdureza foi realizada em um
equipamento da Shimadzu HMV-G com carga de 100 gf, sendo as medidas dessa
propriedade realizadas em pontos distintos da espessura das amostras (1/4, %2 e %
da espessura — em 3 pontos para cada regido da espessura). Ambos os
equipamentos estao instalados no Laboratério de Ensaios Mecanicos do IME

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Com bases nas caracteristicas composicionais e microestruturais dos agos em
estudo espera-se que ambos tenham uma evolucdo microestrutural semelhante,
mas com intensidade distinta de formacdo de martensita. Tendo em vista seus
valores de Mi e EFE, calculados com base nas equacdes 1 e 2 da introducéo deste
trabalho:

- Aco 201LN: Mi (-271,1°C), Md30 (-23,4°C) e EFE (6,0 mJ/m?).

- Ao 304L: Mi (-114,2°C), Md30 (39,3°C) e EFE (15,2 mJ/m?).

3.1 Macrodureza
Uma das caracterizacdes realizada foi a macrodureza Rockwell C (HRC). Como
apresentado na Figura 1, onde se observa que o aco 201LN apresentou uma

macrodureza superior a do aco 304L esse fato € consequéncia da composi¢cdo
guimica, pois possui teores incrementados de C, Mn e N em relacdo ao aco da série
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300. O manganés incrementa o coeficiente de encruamento do aco 201LN quando
comparado ao 304L, o que ira refletir na dureza. Sendo que o resultado obtido vem a
corroborar com os resultados do trabalho prévio de Silva em relacdo as amostras
como recebidas [15]. No entanto, a relagao de incremento da dureza macro entre as
amostras processadas com um unico passe de 10% (LA10-P1), 2 passes de 5%
sem giro (LAO05-P2) e 2 passes de 5% com giro (LA05-P2G) foram distintos entre os
acos 304L (AIA3) e 201LN (AIA2). Este comportamento pode estar associado a
heterogeneidade de deformac&o ao longo da espessura do material e medidas em
faces distintas entre as faces da chapa em contato com os cilindros de menor e
maior diametro durante a laminacao assimétrica.
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Figura 1. Ensaio de macrodureza Rockwell C das amostras.

3.3. Microdureza

Os resultados de microdureza obtidos para as amostras sao apresentados no grafico
da Figura 2 para ambos 0s a¢os submetidos a Unico passe de 10% de reducao na
espessura durante a laminagcdo assimétrica. Novamente os resultados das andlises
da amostra como recebida foi obtido em trabalho prévio de dissertacdo de mestrado
de Silva [15], onde a mesma utilizou para as essas analises uma carga de 20 gf em
um ultramicrodurémetro instrumentado com indentador Vickers. Conforme esperado,
observa-se para 0 aco 201LN uma tendéncia de incremento da microdureza ao
longo da espessura para 2 passes de 5% sem giro (AIA2LA05-P2) e
homogeneizacdo para 2 passes de 5% com giro (AIA2LA05-P2G). Enquanto um
Unico passe de 10% (AIA1LA10-P1) tem um comportamento inesperado de menor
dureza no centro da espessura. Por outro lado, no aco 304LN verifica-se ao
contrario: um incremento da microdureza ao longo da espessura para 1 passe de
10% (AIA3LAL10-P1) e um menor valor no centro da espessura para 2 passes de 5%
sem giro (AIA3LAO05-P2). Mantendo-se o0 comportamento de tendéncia a
homogeneizagcdo para 2 passes com 5% com giro (AIA3LA05-P2G), conforme o
esperado.
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Figura 2. Ensaio de Microdureza Vickers das amostras em uma secéo paralela a dire¢éo de

laminacdo assimétrica (LA) com 1 passe de 10% (A) AIA 201LN; (B) AIA 304L.
Tais comportamento de incremento da dureza se explicam pela assimétrica de
deformacédo dada pelos diferentes diametros de cilindros empregues na laminacéo, e
em contato cada um com uma distinta face da chapa o que resulta em diferentes
arcos de contato com cada passe e por fim diferenciadas frentes de deformacao
com a reducdo da espessura. Por outro lado, o giro da amostra de 180° em relagéao
ao seu eixo DL contribui efetivamente para eliminar o carater assimétrico imposto
pelo primeiro passe.

3.2. Microscopio Eletrénico de Varredura

Com o intuito de melhor entendimento do que ocorreu com a microestrutura apos o
processo de laminacdo assimétrica, tem-se na Figura 3 as micrografias das
amostras como recebida realizadas no trabalho prévio de Silva (2017), onde verifica-
se que os acos 304L e 201LN (Figura 3a,b) possuem uma microestrutura de matriz
austenitica com presenca de maclas de recozimento sem a observacéo da presenca

de martensita. Sendo o tamanho de grdo do aco 304LN ligeiramente inferior ao do
201LN.

A .
4 LR Al BB SIS 4 B0 S MR - * -
172772017 [owell| HV | WD Ms‘w;tp{& 12772017 | dwell | WV

= WD mag G'O("'.'svo(': ) -—100,,—n—"- )
01647Au:30 2000kV/82mm | 500x |ETD| 50 1034 15 AM |30 s 2000kV 83mm_ S00x ETD 50 LME IME (b)

Figura 3. Micrografia em MEV com uso de detector de elétrons secundarios dos materiais como
recebido completamente austeniticos. (a) 201LN (500X) e (b) 304L (500X)

Em face as diferencas entre os valores de durezas apresentados a meia espessura
para as distintas condices de laminacdo assimétrica para ambos o0s acos, e o
namero significativo de resultados, foram selecionadas somente as imagens de Y2
espessura para caracterizar tal evolugdo microestrutural. Nas Figuras de 4 a 15 séo
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apresentadas as micrografias obtidas apds o processo de laminacdo assimétrica, a
partir de um MEV das amostras AIA2LA10-P1, AIA2LA05-P2, AIA2LA05-P2G,
AIA3LA10-P1, A3LA05-P2, AIA3LAO05-P2G, respectivamente. Com base nas
observagcées no MEV foram obtidas imagens com maior nitidez quando somente
polidas eletroliticamente com detector de elétrons retroespalhados e ja as
posteriormente atacadas para revelar a microestruturas os melhores resultados
deram-se com o detector de elétrons secundarios, em ambos 0s casos com uso de
tensdo de aceleracdo mais baixa (10 KV), spot de 5,0 e distancia de trabalho de
aproximadamente 10 mm em um MEV com filamento de emissao de campo (FEG).

()
Figura 4. Micrografia da Amostra AIA2LA10-P1 em MEV elétrons retroespalhados: (a) Amostra polida
(1000x). (b) Amostra polida (4000x).
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Figura 5. Micrografia da Amostra AIA2LA10-P1 em MEV elétrons secundarios: (a) Amostra atacada
(1000X). (b) Amostra atacada (4000x).




Figura 6. Micrografia da Amostra AIA2LA05-P2 em MEV eletrons retroespalhados (a) Amostra polida
(1000x). (b) Amostra polida (4000x).

WIR S

D1 o vre WO mag set spot 83 pm - dwell| HV WD mag @ det |spot
(a) 715 58 PAL 3048 10 00 kV 10 ¢ 1000« ETD S ME IME 7 30 ps 110 00 kV 106 mm 4000x ETD! S0
Figura 7. Mlcrografla da Amostra AIA2LA05-P2 em MEV elétrons secundarios: (a) Amostra atacada
(1000X). (b) Amostra atacada (4000x), A=Austenita; M=Martensita.

6 R A v St )
Figura 8. Micrografia da Amostra AIA2LA05-P2G em MEV eletrons retroespalhados (a) Amostra
polida (1000x). (b) Amostra polida (4000x).
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Figura 9. Micrografia da Amostra AIA2LA05-P2G em MEV eletrons secundarios: (a) Amostra atacada
(1000X). (b) Amostra atacada (4000x), A=Austenita.

(a) (b)

Figura 10. Micrografia da Amostra AIA3LA10-P1 em MEV eletrons retroespalhados (a) Amostra
polida (1000x). (b) Amostra polida (4000x).

ag d ———10pm
TME IME 00 000 )| 5.0 LME IME

F|gura 11. Mlcrografla da Amostra AIA3LA10-P1 em MEV elétrons secundarios: (a) Amostra atacada
(2000X). (b) Amostra atacada (4000x), M=Martensita.
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(a) SO ps 1000 AV /105 000 x 50 :.,.‘:i.?;r ig:” 1028'1-4. oﬁ“:m r:géoas egzlo ng (b)
Flgura 12. Mlcrograﬂa da Amostra AIA3LAO05-P2 em MEV elétrons retroespalhados: (a) Amostra
polida (1000x). (b) Amostra polida (4000x), M=Martensita.
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Flgura 13. Mlcrografla da Amostra AIA3LA05 P2 em MEV elétrons secundarios: (a) Amostra atacada
(1000X). (b) Amostra atacada (4000x), A=Austenita; M=Martensita.

(a) 40,00 P - (b)
Figura 14. Micrografia da Amostra AIA3LA05-P2G em MEV eletrons retroespalhados (a) Amostra
polida (1000x). (b) Amostra polida (4000x).
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(2) TN il : 5 €10 3¢ (b)
Figura 15. Micrografia da Amostra AIA3LA05-P2G em MEYV elétrons secundarios: (a) Amostra atacada
(1000X). (b) Amostra atacada (4000x), A=Austenita; M=Martensita.

Nas imagens de MEV por elétrons retroespalhados das amostras polidas é possivel
notar grdos de austenita prévia em conjunto com maclas. Percebe-se também a
existéncia de agulhas de martensita ndo muito pronunciadas, estando mais bem
ressaltadas nas amostras com dois passes de 5% sem giro.

Com as amostras atacadas, a microestrutura apresentou-se mais detalhada, ou seja,
melhor revelada, através de uma analise por elétrons secundarios, onde se verificou
a presenca de linhas onduladas paralelas a dire¢cdo de laminacéo, possivelmente
associadas a reducdo da espessura resultante da laminacdo a temperatura
ambiente. Tais linhas s&o mais expressivas no agco 201LN, possivelmente por
apresentar maior expoente de encruamento, devido a adicdo de Mn substituindo
parte do Ni, como estabilizador da austenita.

E possivel notar no interior de grdos de amostras atacadas, particularmente as que
sofreram dois passes de 5% sem giro, agulhas finas e paralelas de martensita
formada por deformacéo. Em alguns casos, as agulhas chegam a atravessar o gréo
de um contorno a outro, e em outros possuem maior espessura, aparecendo junto
aos contornos de gréos e se estreitando em direcéo ao centro do grao.

De forma a melhor elucidar e compreender os resultados apresentados com mais
clareza pretende-se dar continuidade deste trabalho através de medidas de difracdo
de raios-x (DRX) nas distintas faces de cada uma das amostras (a fim de quantificar
as fases presentes) e analise ao longo da espessura de forma mais criteriosa com
um ultramicrodurémetro instrumentado e medidas de difracdo de elétrons
retroespalhados (EBSD) no MEV / FEG.

4 CONCLUSAO

Nas amostras, apos sofrerem o processo de laminacdo assimétrica, observou-se a
formacdo de martensita por deformagdo, sendo evidenciada nas micrografias
obtidas por microscopia eletrénica ao longo do trabalho, nas distintas condicbes do
processamento e também pelo incremento significativo nas durezas macro e micro
das amostras. No entanto, foi através da microdureza, que foi possivel constatar a
presenca do carater assimétrico resultante da deformacgéo imposta nos materiais em
estudo.
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