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Resumo

Os acos inoxidaveis sao materiais utilizados em ramos da industria que demandam
além de boa resisténcia a corroséo, elevada resisténcia mecéanica. As ligas inoxidaveis
austeniticas geralmente sdo submetidas ao trabalho a frio visando seu endurecimento,
uma vez que ndo sdo endureciveis via tratamento térmico. Devido a deformacgéo
plastica, pode ocorrer a transformacdo da austenita em martensita para algumas
classes de agos. Esta transformacéo, dependendo da fracdo de fase transformada
pode levar a reducdo da tenacidade. O foco deste trabalho esta, portanto, na
identificacdo e quantificagcdo da martensita em amostras deformadas. Para isto,
corpos de prova de aco austenitico AlSI 321 foram deformados mediante laminagao
a frio e caracterizados pelo magnetémetro de amostra vibrante (VSM) e pela técnica
Bitter modificada ao ferrofluido. Os resultados exibiram a facil formacéo de martensita
no aco e uma abordagem muito eficaz para revelar esta fase nas imagens de
microscopia 6tica. Com os valores de saturacdo magnética provenientes do VSM foi
possivel estimar a fragcdo volumétrica da martensita para cada condicdo de
deformacéo.

Palavras-chave: Acos inoxidaveis; Ferrofluido; Laminacdo; Transformacéo
martensitica.

MAGNETO-OPTIC CHARACTERIZATION FOR AUSTENITIC STAINLESS STEEL
AFTER COLD WORK

Abstract
Stainless steels are materials used in many industry sectors that require good corrosion
resistance as well as high mechanical strength. The austenitic stainless steels usually are
submitted to cold working steps, in order to harden the material, since they are not
hardened by heat treatment. Because of the plastic deformation, it may occur
microestructural transformations from austenite to martensite in some classes of steels.
Such transformations can lead to loss of thoughness depending on the fraction of the
transformed phase. The purpose of this study relies on the identification and quantification
of the martensite present in deformed samples. To make it possible, some samples of an
austenitic steel AISI 321 were deformed through cold rolling and characterized by the
Vibrating Sample Magnetometer (VSM) and the Bitter ferrofluid modified technique. The
results exhibited an easy formation of martensite in the steel and an effective approach to
reveal that phase in the optical microscopy. With the magnetic saturation values obtained
from the VSM it was possible to estimate the volumetric fraction of martensite for each
deformation condition.
Keywords: Stainless steels; Ferrofluid; Rolling; Martensitic transformation.
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1 INTRODUCAO

Acos inoxidaveis austeniticos apresentam certas caracteristicas, que os tornam de
interesse na industria como: elevada resisténcia a corrosdo em diversos meios, boa
tenacidade em temperaturas baixas e excelente capacidade de conformacéo [1]. No
entanto, uma de suas limitagdes € o baixo limite de escoamento no estado recozido.
Para solucdo deste problema, existem alguns mecanismos disponiveis, dos quais
podem ser destacados o refino de gréo, a manipulagdo da composi¢do quimica e a
deformacéo a frio, sendo desprezado o tratamento térmico ja que estas ligas ndo sao
endureciveis por precipitagéo [2].

O endurecimento dos acos austeniticos por trabalho a frio estd baseado tanto na
geracao e interacdo das discordancias como na transformacao da fase austenitica em
martensita [3]. No papel de fase endurecedora, a martensita promove o aumento da
resisténcia mecanica como desejado, porém, dependendo da quantidade presente, 0
material pode experimentar uma queda significativa na tenacidade, sendo em alguns
casos um problema. Alguns pesquisadores observaram através da difracao de raios
X que a transformacdo martensitica ocasionada pelo trabalho a frio gera tanto
martensita €, HC e paramagnética, quanto martensita o’, CCC e ferromagnética, sendo
esta Ultima a forma presente em deformacdes acima de 10% [4]. Assim, torna-se
viavel a aplicacdo de técnicas que explorem as propriedades magnéticas das fases
para caracterizacdo do material e seu grau de deformacéo. Para tal, este trabalho
empregou a técnica de magnetémetria e a técnica Bitter modificada ao ferrofluido, que
é classificado como um ataque magnético.

1.1 Magnetémetro de amostra vibrante (VSM)

Este equipamento é utilizado para avaliar as propriedades magnéticas dos materiais,
como magnetizacdo e permeabilidade magnética [4]. Para realizacao do teste, a
amostra é fixada em uma haste que esta presa a uma cabeca vibratoria e faz a
amostra vibrar a uma frequéncia fixa. Em seguida, um campo magnético perpendicular
a direcdo da haste é gerado pelas bobinas de um eletroimd. Na amostra que
permanece vibrando, sdo geradas correntes induzidas bem como um campo
magnético induzido que é detectado por bobinas coletoras, o que induz uma voltagem.
A partir da medida da voltagem com as bobinas coletoras as informacdes sobre as
propriedades magnéticas podem ser adquiridas [5] [6].

1.2 Técnica Bitter modificada com ferrofluido

Esta técnica consiste no recobrimento de uma amostra ferromagnética com uma
solugcdo coloidal que contém particulas superparamagnéticas. Estas particulas
tenderdo a se concentrar nas regidées de maior informagédo magnética.

O ferrofluido é uma solugéo coloidal de particulas superparamagnéticas na escala
nanomeétrica. Este fluido reage mesmo a infimos campos magnéticos, de forma que
suas particulas reagem ao campo magnético proveniente das fases ferromagnéticas,
aglomerando-se nestas regides, sem modificar sua magnetizacao natural [7].

2 MATERIAIS E METODOS

Utilizou-se uma chapa de aco inoxidavel austenitico AISI 321 laminada e recozida,
com dimensoes iniciais de 500 mm x 145 mm x 9,5 mm. A composi¢céo quimica deste
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aco esta presente na Tabela 1 e foi obtida a partir do certificado fornecido pelo
fabricante.

Tabela 1: Composigdo quimica do ago. Valores de porcentagem em peso (%).

C Mn Si P s cr
AcoAlsl | 0,009 0820 | 048 | 0036 0,002 | 17,050
321 Ni Mo Al Cu N Ti
9,040 | 0038 | 0006 0054 | 0009 | 0122

A partir da chapa foram cortadas quatro amostras as quais foram submetidas ao
processo de solubilizacdo a 1100°C por 30 minutos, com posterior resfriamento em
agua a temperatura ambiente. Finalmente, foram lixadas com intuito de retirar a
camada de oxido formada durante o tratamento térmico.

2.1 Deformacao a frio

O processo de deformagao ocorreu com a laminacao em temperatura ambiente, onde,
apos cada passe, as amostras foram resfriadas em agua. Foi utilizado um laminador
FENN do tipo duo reversivel com cilindros de 135 mm de didmetro e velocidade de
rotacdo de 30 RPM. Apés cada passe, a espessura das amostras foi medida com um
paquimetro em trés pontos distintos e a média considerada como a espessura final de
cada passe.

As deformacdes verdadeiras utilizadas neste estudo foram de 0,00 dv, 0,27 dv, 0,55
dv e 2,94 dv. Para o calculo da espessura final que resultaria no nivel de deformacao
desejado, foi utilizada a Equagéo (1).

tf = e®.ti 1)

Onde dv é a deformagéo verdadeira na direcdo da espessura (adimensional), tr €
espessura final (mm) e ti € espessura inicial (mm).

Vale destacar que as deformacdes foram realizadas dentro de uma série de passes
de laminagédo, com cada um deles sendo capaz de reduzir a espessura em apenas
0,1 mm.

2.2 Microscopia Otica

Para a analise no microscépio otico, foram retiradas amostras através de corte com
disco diamantado em baixa rotacédo. A face preparada para observacgéao foi referente
a espessura, estando a laminagdo na direcdo horizontal das imagens. Apdés o
lixamento e polimento mecanico, o ataque foi realizado em duas etapas: a primeira
com ataque eletrolitico a fim de revelar contornos de grdo. Em seguida, com o
ferrofluido, para visualizar a martensita a’. Apos a primeira etapa do ataque foram
obtidas imagens, bem como apos a aplicagdo do ferrofluido. Os reagentes utilizados
e suas caracteristicas podem ser conferidos na Tabela 2.
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Tabela 2: Reagentes utilizados para o ataque.

Ataque Reagente Caracterisiticas
Eletrolitico HNO3z 60% Tensdo: 1,5V/ Tempo: 30s
Magnético EMG 911 Diluicdo (1:60) | Tempo: 20 min

2.4 Magnetémetro de amostra vibrante (VSM)

O equipamento utilizado para realizacao das medidas foi o LakeShore® modelo EM4
— HV com um campo magnético aplicado (H) variando entre 0 e 17000 Gauss. Em
funcdo do campo aplicado, foram obtidos os valores de magnetizagéo (M) para cada
amostra e apds a medida da massa de cada uma, obtida a magnetizacdo em emu/g.
E valido destacar ainda que as amostras para este ensaio foram cortadas através do
processo de eletroerosao a fio, no formato de cilindros com 3,0mm de diametro por
2,6 mm de altura.

No gréfico da magnetizacdo em funcédo do campo aplicado, obteve-se a magnetizacéo
de saturacdo para cada deformacédo e, de acordo com a Equacédo (2) foi possivel
estimar a fracdo volumétrica da martensita em cada condicédo de deformacéao.

Cp = == )

Msi

Onde Cu« é a fragdo de martensita ', ms a magnetizacdo de saturacdo em cada
condicao de deformacao e msi a magnetizacdo de saturacéo intrinseca da martensita.
O meétodo proposto para achar tanto ms como msi foi 0 mesmo utilizado por outros
pesquisadores [8], que consiste em ajustar uma reta nos pontos que estdo entre 90%
e 100% do campo aplicado. A intersecdo da reta com o eixo das ordenadas consistira
no valor de magnetizacédo de saturagao.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A seguir serdo apresentados os resultados obtidos através da microscopia 6tica bem
como agueles referentes ao magnetdmetro de amostra vibrante (VSM).

3.1 Microscopia Otica

A Figura 1 mostra a microestrutura do aco que ndo sofreu deformacdo e passou
apenas pela etapa de atague com o 4cido nitrico. Observam-se contornos delimitando
gréos austeniticos equiaxiais. Além dos gréos, nota-se também estrias na direcao
horizontal da imagem. Como esta amostra foi solubilizada e ndo passou por
deformacéo, é possivel que estas linhas sejam provenientes de processos anteriores
a sua aquisicédo, ainda na fabricacéo. Apesar do aco inoxidavel austenitico geralmente
apresentar maclas de recozimento em sua microsestrutura, o ataque com &cido nitrico
nao tem o objetivo de revela-las, por isso nao aparecem na imagem.
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Figura 1. Amostra sem deformacao. Ataque com acido nitrico.

A imagem seguinte, Figura 2, corresponde a mesma amostra que a anterior. No
entanto, esta foi atacada ndo s6 com o acido nitrico mas também com o ferrofluido.
Na imagem, além das estrias, percebe-se a presenca de agulhas mais escuras, que
correspondem a martensita a’. Elas sdo mais escuras que a fase austenitica pois as
particulas do ferrofluido se aglomeram nestes locais e espalham a luz que incide sobre
a amostra. E possivel afirmar que as regides escuras sdo constituidas de martensita
o’ pois este é 0 Unico microconstituinte que tem comportamento magnético.

Figura 2. Amostra sem deformacgédo. Ataque com &cido nitrico e ferrofluido.

Em seguida, a Figura 3 mostra a micrografia da amostra que foi deformada ao nivel
de 0,27 dv. Observa-se além dos contornos de gréo da austenita prévia, as ripas
paralelas de martensita. A martensita dispfe-se de maneira paralela umas as outras
pois forma-se na intersecdo das bandas de cisalhamento, como reportou [9].
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Figura 3. Amostra com 0,27 dv. Ataque com &cido nitrico e ferrofluido.

A Figura 4 refere-se a amostra com 0,55 dv. Ao comparar com a imagem da Figura 3
(mesmo aumento, porém com deformacdo menor, de 0,27 dv) nota-se o grdo mais
alongado, resultado da maior deformacao imposta. Outrossim, a martensita deixa de
se apresentar no formato de ripas paralelas, adquirindo um formato mais curvo. Isto
ocorre porque a transformacdo martensitica acompanha o avanco da banda de
cisalhamento, a qual assume uma curvatura a medida prossegue pelo grao austenitico
[10].

Figura 4. Amostra com 0,55 dv. Ataque com &acido nitrico e ferrofluido.
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Observando as imagens anteriores, cabe destacar o beneficio do ataque com &cido
nitrico em conjunto com o ferrofluido. Primeiramente, o acido nitrico € ideal para a
revelacdo de graos austeniticos e o ferrofluido se mostrou util na deteccdo da fase
ferromagnética (martensita a’). Mesmo a deformacéo elevada, como 0,55 dv, através
destes dois ataques foi possivel distinguir contornos de graos das regides onde ha o’.
Isto ndo é possivel quando se utiliza como ataque apenas o acido oxalico,
recomendado na norma E407-99 [11], conforme alguns pesquisadores realizaram
[12]. Nota-se que na deformagdo em torno de 0,55 dv o Acido oxalico ataca a
martensita e os contornos de grdo de maneira indistinta, ndo permitindo a separacéo

destas regioes.
3.2 Magnetémetro de amostra vibrante (VSM)

O grafico a sequir, presente na Figura 5, é referente as curvas obtidas no VSM, de
onde foi possivel obter a magnetizacdo de saturacdo de cada condicdo de
deformacgé&o. Nas curvas de magnetizacéo, destaca-se primeiramente a amostra com
deformacédo nula (0,00 dv) que apresenta um comportamento linear entre a
magnetizacdo e o campo magnético aplicado e com valores de magnetizacédo
inferiores a 1 emu/g, resposta associada a materiais paramagnéticos. Ja a curva de
magnetizagdo para a amostra com deformagéo de 0,27 dv, pode-se observar que o
valor da magnetizacdo aumenta conforme € incrementado o campo magnético
aplicado. Para esta amostra foi atingido um valor de saturacdo entorno de 90 emu/g.
A magnetizacdo existente pode ser atribuida a presenca de fases ferromagnéticas no
material. Isto demonstra que houve formacdo de martensita o’ por conta da
deformacédo imposta. Apresentando comportamento analogo, a amostra com 0,55 dv
€ magnetizada em funcdo do campo magnético externo, possuindo um patamar de
magnetizacdo maior que o da amostra com 0,27dv. Finalmente, o grafico mostra a
curva para uma deformacdo de 2,94 dv. Nesta deformacdo, o material teve sua
microestrutura completamente transformada de austenita em martensita. Isto foi
confirmado através da difracédo de raios X [8] além da comparagédo com trabalhos que
estudaram acos da mesma classe [8]. Nesta condicdo a amostra indica que é
magnetizada mais rapidamente em relacdo as amostras com menor grau de
deformacgéo, conseguindo valores de saturagdo entorno de 130 emu/ g, que é a
magnetizagao intrinseca da martensita.
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Figura 5. Curvas de magnetizacéo.

Na Tabela 3 estd um resumo da magnetizacdo de saturacdo das condicbes
analisadas, além da magnetizacdo intrinseca da martensita. Além disso, a fracdo
volumétrica de martensita obtida através da Equacéo 2.

Tabela 3: Magnetizacdo de saturacao e fracdo de martensita nas amostras com diferentes deformacgdes.

. Magnetizacéo de
Magnetizacdo de ~ ~
~ saturacao Fracdo de
o saturagéo (ms) L _ :
Condicao intrinseca (Msi) martensita (Ca)
(emu/ g)
(emu/ g)

0,00 dv 0,02 0%
0,27 dv 93,57 132,71 71 %
0,55 dv 131,46 99 %

Apesar dos resultados de microscopia 6tica terem revelado a formagédo de martensita
na amostra com 0,00 dv, é possivel afirmar que limitou-se apenas a superficie da
amostra, uma vez que o VSM nao revelou magnetizacao significativa desta condicao,

resultando em uma fragédo de o’ igual a zero.

Ja as amotras de 0,27dv e 0,55 dv, que demonstraram presenca de martensita na
microscopia Otica, exibiram magnetizagbes apreciaveis no ensaio com o VSM. Isto,
permite determinar que a transformacdo martensitica ndo limitou-se apenas a
superficie da amostra, mas se deu também ao longo da espessura do material.
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4 CONCLUSAO

De acordo com o estudo realizado pode-se destacar que:

— A ocorréncia de martensita a’ na amostra sem deformacgao (0,00 dv) indica que a
martensita no ago AISI 321 com baixo carbono forma-se facilmente, mesmo com
o lixamento. Esta martensita limitou-se a superficie do material uma vez que, nos
resultados do VSM, a magnetizacdo desta amostra é proxima de zero. Ja as
outras amostras, com diferente grau de deformacao, apresentaram magnetizacao
apreciavel sendo possivel estimar a fracdo de martensita presente.

— Com a aplicacéo do ferrofluido, € possivel garantir que apenas a martensita o’
estd sendo revelada, uma vez que esta € a Unica fase magnética presente.
Quando aplicado posteriormente ao acido nitrico, € uma abordagem eficaz para
revelar na mesma imagem tanto martensita quanto contornos de grdo, mesmo a
elevadas deformacdes. Isto ndo € possivel ao utilizar-se o ataque tradicional, com
0 &4cido oxalico.
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