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Resumo

O presente trabalho compara as propriedades mecanicas em tracao e fadiga do aco
inoxidavel austenitico AISI 304 e do mesmo ago com pequena adicdo de calcio
(0,03% em peso). Observou-se que este ultimo possui maiores valores de limite de
escoamento e resisténcia a tragdo que o ago convencional. A equagdo de Ramberg-
Osgood modificada modelou adequadamente o comportamento nao linear na regiao
elastica de ambos os acos, evidenciando que a adigcdo de calcio propicia maior
rigidez elastica medida pelo modulo tangente. Além disso, resulta em significativa
melhora na vida em fadiga. Os resultados sugerem que, ao controlar a forma e
tamanho das inclusbes, a adicdo de calcio promove uma reducdo dos
concentradores locais de tensdo, contribuindo para o aumento do tempo de
nucleagéo da trinca.

Palavras-chave: Aco inoxidavel; Microestrutura; Propriedades mecanicas; Fadiga.

MECHANICAL BEHAVIOR OF AISI 304 AUSTENITIC
STAINLESS STELL MODIFIED WITH CALCIUM

Abstract

The aim of the present work is investigate the effect of the addition of small amounts
of calcium (0.03 wt. pct.) on the mechanical behavior of AISI 304 austenitic stainless
steel. It was observed that the calcium-modified steel shows higher yield stress and
tensile strength than the conventional AISI 304 steel. Moreover, it presents higher
stiffness aspect, as determined by the tangent modulus. The non linear stress-strain
behavior of both steels in the conventional elastic region was modeled by the
modified Ramberg-Osgood equation. The calcium addition also resulted in a
significant improvement of the fatigue resistance of the steel. The results suggest
that, by controlling the shape and size of inclusions, the calcium addition lead to a
higher strength and fatigue life of this new material.
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1 INTRODUGAO

Os acgos inoxidaveis, por associarem propriedades mecanicas adequadas,
elevada resisténcia a corrosdo e excelente aspecto visual, apresentam uma vasta
gama de aplicacbes, desde a fabricacdo de pecas criticas para reatores e
tubulagbes em industrias quimicas, aplicagdes em industrias allment|0|as ate
aplicacdes como biomateriais, além do emprego em artigos decorativos.!'?

Os acgos inoxidaveis austeniticos ocupam posicao de destaque em relacéo as
outras classes de acos inoxidaveis, visto que possuem boa ductilidade e tenacidade
e podem ser endurecidos significativamente por deformagéo a frio, dependendo do
teor de liga. Em geral, possuem elevados teores de niquel ou de manganés, o que
confere melhores propriedades de resisténcia a corrosdo e oxidagdo, mas
compromete a usinabilidade. A adicdo de enxofre tem sido o método mais utilizado
na busca pela melhoria da usinabilidade desses acos. A formacao de sulfetos
(principalmente o MnS), com baixo ponto de fusdo e alta deformabilidade,
proporciona bons resultados sobre a usinabilidade. Porém, acarreta
simultaneamente algumas desvantagens como a queda da resisténcia a corrosao,
da resisténcia mecanica e da soldabilidade.?

Uma alternativa a ressulfuracdo é a aplicacao do tratamento ao calcio, que
proporciona a redugao e o controle da morfologia e distribuicdo das inclusdes nao-
metdlicas existentes no metal.*® Verificou-se que a durabilidade da ferramenta de
corte no processo de usinagem do ago AISI 304 tratado com célcio (teor de 0,03%
em peso) é cerca de seis vezes maior que o0 ago inoxidavel austenitico AISI 304
convencional.”) O calcio pode ser adicionado ao aco fundido pela técnica de fio
recheado o qual contém em seu interior Ca-Si ou Ca-Fe(Ni). Durante o tratamento
com calcio, as inclusdes de alumina e a silica sdo convertidas para aluminatos de
célcio e silicatos fundidos, os quais tém a forma globular por causa do efeito de
tensédo superficial. Os aluminatos de célcio retidos no ago liquido impedem a
formagédo das inclusdes alongadas de MnS durante a solidificacdo do ago. Outra
técnica de adicado de célcio é a injegao profunda, na qual o calcio também na forma
de CaSi ou CaC e em po € injetado no banho dentro da panela por meio de uma
lanca refrataria usando arg6nio como gas portador. O célcio vaporiza formando
bolhas que se combinam com o enxofre e oxigénio presentes no ago fundido. Neste
caso, os produtos das reagbes sdo carregados e formam a escoria. O magnésio é
também muito efetivo como agente dessulfurante entretanto o calcio é geralmente
preferido porque € mais barato e mais controlavel.

E importante verificar se essa melhoria na usmabilidade ndo é acompanhada
por um comprometimento das propriedades mecéanicas. O presente trabalho teve
como objetivo realizar um estudo comparativo do comportamento mecénico em
tracdo e fadiga de um aco AISI 304 convencional e outro tratado com adi¢do de
célcio por injecao profunda, o qual foi designado por 304 UF. As propriedades em
tracdo obtidas foram as seguintes: limite de escoamento convencional, limite de
resisténcia a tragcdo e alongamento percentual. Além disso, a curva tenséo-
deformagéo na regido elastica convencional foi avaliada por meio da equacao de
Ramberg-Osgood modificada, que permite uma boa descricdo do comportamento
ndo linear comumente apresentado pelos acos inoxidaveis.®'” Essa mesma
metodologla ja foi empregada com sucesso em um trabalho anterior envolvendo
ligas & base de titanio para aplicagdo como biomateriais.'"! O comportamento em
fadiga foi avaliado por meio de curvas tensdo-vida (S/N) na regido entre 10* e 10°
ciclos. Os resultados foram associados a caracterizagcdo microestrutural por



microscopia 6ptica (MO) e anadlise de superficies de fratura por fadiga via
microscopia eletronica de varredura (MEV).

2 MATERIAIS E METODOS

Os materiais utilizados neste trabalho foram produzidos pela Villares Metais
S.A., e tém composicao quimica apresentada na Tabela 1. As letras “UF” significam
“usinagem facil” (ago modificado com calcio). O ago 304 UF apresenta, maiores
teores de C, Si e Ca que o ago 304 convencional, ressaltando-se que ambos
atendem aos requisitos da especificagdo AlSI para ago inoxidavel 304.

Tabela 1. Composi¢ao quimica dos acgos inoxidaveis austeniticos (% peso).
Ago C Si Mn Cr Ni Mo Al Cu P S N Ca
304 |0,027]0,29 | 1,80 | 18,30 | 8,75 | 0,46 | 0,007 | 0,42 | 0,034 | 0,003 | 0,049 | 0,0011
304UF | 0,058 | 0,38 | 1,90 | 18,30 | 8,57 | 0,42 | 0,005 | 0,46 | 0,031 | 0,026 | 0,037 | 0,0036
Fonte: Agos Villares.

Os corpos-de-prova para ensaio de tracdo (trés pecas para cada ago
estudado) foram confeccionados segundo a norma ASTM E 8M. Os ensaios foram
realizados em uma maquina servohidraulica MTS, modelo 810.23M, a temperatura
ambiente, com controle de deslocamento e taxa de 1,0 mm/min.

Foram determinados o limite de escoamento convencional, o limite de
resisténcia a tracdo e alongamento percentual dos materiais. Além disso, tendo em
vista que o0s agos inoxidaveis apresentam baixos limites de proporcionalidade, o
comportamento em tragdo na regido elastica convencional foi descrito pelo modelo
modificado de Ramberg-Osgood,!'%'" dado pela equagéo (1), onde ¢ é a deformacéo
total, E, € o mdédulo elastico inicial obtido na regido de proporcionalidade, cp2 € 0
limite de escoamento convencional e n é o parametro de Ramberg-Osgood, que
define o grau de néo linearidade no regime elastico, ou seja, quanto mais alto o valor
de n menor é o grau de nao linearidade. Assim, o primeiro termo da equacao (1)
representa 0 comportamento linear e o segundo, 0 comportamento nao linear.

n
e=2 4 o,ooz[LJ (1)
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O parametro n foi calculado empregando-se a equacgao (2), que por sua vez é
obtida a partir dos valores de tensado correspondentes as deformacdes de 0,01% e
0,2%. Teoricamente, este parametro pode variar entre 1 (material elastico ideal) e «
(comportamento elasto-plastico).

In(20)

~Ino,2/00,01) @
Inloo,2 /00,01
Considerando que, para 0s agos inoxidaveis, a componente nao linear da
deformagéao é significativa na regiao elastica, foram calculados também os valores
do médulo tangente, E;, dado pela equacgao (3). O modulo tangente é definido como
a inclinagéo da curva tensao-deformagao em cada valor da tenséo [8].
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Os corpos-de-prova para ensaios de fadiga axial foram confeccionados
segundo a norma ASTM E 466. Os ensaios foram realizados a temperatura
ambiente na mesma maquina utilizada para os ensaios de tragdo. Os ensaios foram
realizados com razao de carga R = 0,1 e freqiiéncia de 25 Hz. Os niveis de tensao
maximos adotados nos ensaios foram determinados em funcao dos resultados dos
testes de tracdo, bem como de forma a ajustar a curva de fadiga na faixa de vidas
variando entre 10* e 10° ciclos de carregamento. Foram adotados quatro niveis de
tensdo maxima, com no minimo trés ensaios validos em cada nivel. Antes da
realizacdo dos testes, os corpos-de-prova foram lixados até a lixa # 2400 e em
seguida tiveram sua sec¢ao util polida com o uso de suspensdo de silica coloidal
(OPS). Com os resultados dos ensaios, foram levantadas as curvas relacionando a
tensdo maxima do ciclo de carregamento e o numero de ciclos até a ruptura (S/N), a
partir das quais o desempenho em fadiga dos materiais péde ser comparado.

Foram realizadas analises microestruturais por meio de microscopia Optica
(MO) para caracterizagdo microestrutural. Para tanto, amostras de cada tipo de ago
foram embutidas em baquelite, lixadas seguindo uma seqiéncia de lixas com
granulacdes de 100 a 800 e polidas com solugdo de OPS. Para a realizagdo do
ataque eletroquimico foram empregadas uma solu¢ao de acido oxalico e uma fonte
de tensé@o com eletrodos, de modo a se obter a necessaria diferenca de potencial. O
ataque procedeu colocando-se as amostras dentro de um recipiente contendo a
solucao de acido oxalico e ajustando-se a tensao para 4V.

As superficies de fratura de alguns dos corpos-de-prova ensaiados em fadiga
foram protegidas com esmalte para posterior analise de fratura via MEV. Nesta
andlise foi empregado o equipamento LEO 1450VP, operando no modo de elétrons
secundarios. Foram observados 0s micromecanismos de fratura e detalhes
microestruturais como as inclusdes e seu papel na iniciacao de trincas.

3 RESULTADOS
3.1 Microestrutura

A Figura 1 apresenta fotomicrografias obtidas por MO representativas da
microestrutura dos agos avaliados neste trabalho. Verifica-se a presenga, em ambos
os materiais, de maclas caracteristicas de um ago inoxidavel austenitico. Pode-se
observar também que o aco 304 UF apresenta uma estrutura de graos mais
grosseiros quando comparado ao aco AlSI 304 convencional.
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Fonte: Laboratdrio de Metalografia da AMR/IAE/CTA.

Figura 1. Microestrutura dos agos (a) AlSI 304 convencional e (b) 304 UF.

3.2 Propriedades em Tracao

A Figura 2 apresenta as curvas obtidas nos ensaios de tragcao (trés ensaios
para cada material). Devido a limitagdo do extensémetro empregado nas medidas de
deformacdo (maximo de 50%) e a alta ductilidade dos materiais, este era retirado
dos corpos-de-prova antes do final dos ensaios. Assim, as curvas mostradas na
Figura 4 apresentam a tensao de engenharia contra o alongamento medido por meio
de um LVDT acoplado ao atuador da maquina MTS, para permitir a visualizagao dos
ensaios completos, desde o inicio até a ruptura de cada corpo-de-prova. A Tabela 2
apresenta os valores médios das propriedades mecanicas obtidas no ensaio de
tragdo: limite de escoamento 6, (offset a 0,2%), limite de resisténcia o, ductilidade
medida pelo alongamento em 30 mm, AL, e expoente de encruamento n; referente

ao comportamento tensao-deformacéao verdadeira.
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Tabela 2. Propriedades em tragdo dos materiais estudados.

Aco 5. (MPa) o, (MPa) AL (%) Ny
AISI 304 235 615 70 0,65
304 UF 376 679 68 0,48

Fonte: Laboratdrio de Ensaios Mecanicos da EEL/USP.

A partir de um ensaio representativo de cada um dos acos estudados, foram
calculados os parametros que definem a relacdo de Ramberg-Osgood modificada,
dada pela equacdo (1). Os resultados sdao mostrados na Tabela 3. Com esses
parametros foi possivel modelar com precisdo o comportamento tensdo-deformacéao
de ambos o0s acos na regido elastica convencional (limitada por deformacao plastica
da ordem de 0,2%), conforme mostram as Figuras 3 e 4.

Tabela 3. Pardmetros do comportamento tensdo-deformacao na regido elastica.

AQO Eo (GPa) G0,01 (MPa) Go.2 (MPa) n
AISI 304 182 145 227 6,63
304 UF 177 230 348 7,23

Fonte: Laboratério de Ensaios Mecénicos da EEL/USP.
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A variagcdo do médulo tangente E; com a tensao, correspondente a regiao
elastica convencional de ambos os acos, € mostrada na Figura 5. Observa-se que
os valores de E; para o aco 304 convencional apresentam forte queda a partir de 100
MPa, enquanto que para o aco 304 UF uma queda significativa ocorre somente a
partir de 170 MPa.
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3.3 Comportamento em Fadiga

Os resultados de fadiga estdo representados graficamente na Figura 6,
juntamente com uma representacdo da tendéncia de seu comportamento,
mostrando que o agco 304 UF apresenta resisténcia cerca de 15% maior que 0 ago
convencional para vida de 10° ciclos. Além disso, apresenta vida em fadiga da
ordem de 10° ciclos no mesmo nivel de tensdo (510 MPa) em que o ago
convencional chega a 10° ciclos.
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3.4 Analise Fractografica

Fractografias de corpos-de-prova de fadiga de ambos os materiais estudados
estdo mostradas nas Figuras 7 e 8, para dois niveis de tensdo maxima: 510 MPa e
560 MPa. Como pode ser observado, no nivel de tensdo de 510 MPa, o aco 304
convencional, na regidao de propagacdo da trinca, apresenta mais evidéncias de
deformacéao plastica que a mesma regiao no aco 304 UF (Figuras 7(a) e 7(b)). Os
dois acos apresentaram trincas que se originaram em inclusées presentes préximas
a superficie dos corpos-de-prova, conforme mostra a Figura 10. Para um nivel de
tensdo de 560 MPa, o ago 304 convencional (Figura 7(c)) sofre uma fratura por
sobrecarga e uma alta deformacgéo ao redor da secao fraturada. No mesmo nivel de
tensdo, 560 MPa, o aco 304 UF tem vida em fadiga da ordem de 10° ciclos.

Esses resultados sugerem que, ao controlar a forma e tamanho das
inclusdes, a adicdo de calcio promove uma redugdo dos concentradores locais de
tens@o, contribuindo para o aumento do tempo de nucleacéo da trinca. Além disso, a
microestrutura mais refinada e com distribuicdo mais uniforme de particulas duras do
aco 304 UF contribui para uma propagag¢ao mais lenta da trinca, hipétese que esta
em conformidade com as alterages observadas nos micromecanismos de fratura.
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4 DISCUSSAO
4.1 Microestrutura

Além de evidenciar sua microestrutura mais refinada, as micrografias obtidas por
microscopia optica revelam também que as inclusées presentes no ago 304 UF séo
menores e mais esféricas do que aquelas encontradas no ago convencional 304,
conforme descrito na literatura.l'”? Isso indica que provavelmente o efeito
concentrador de tensdes das inclusdes presentes no ago tratado com calcio € menor
que no ago AISI 304 convencional, o que pode se constituir em uma vantagem no
que diz respeito a resposta mecanica do primeiro em relagdo ao segundo.

4.2 Propriedades em Tragao

As curvas tensdo-deformacao mostradas na Figura 4 tém formato similar para
os dois materiais estudados, apresentando regido elastica bem definida, forte
encruamento seguido de pronunciada queda na tensdo de engenharia devida a
estriccdo. As curvas também mostram claramente que o agco 304 UF apresenta
maior resisténcia mecéanica que o ago 304 convencional. As propriedades mecanicas
apresentadas na Tabela 2 comprovam que o aco 304 UF apresenta maiores valores
do limite de escoamento e limite de resisténcia, acompanhados de queda
insignificante na ductilidade. O comportamento em tensao-deformacgéao verdadeira,
para ambos 0s acos, seguiu 0 modelo de Ludwigson [13], tipico de um aco
inoxidavel austenitico, sendo que o0 ago 304 convencional apresentou maior valor do
expoente de encruamento nq, indicando que o mesmo tem maior capacidade de
encruamento que o ago 304 UF.

Analisando-se os dados da Tabela 3, que defne os parametros que definem a
equacao de Ramberg-Osgood modificada, observa-se que, apesar de possuir um
valor ligeiramente inferior para o médulo elastico inicial E,, 0 ago 304 UF apresenta
maiores valores de Gpo1 € Gp2. Além disso, maior valor de n apresentado pelo ago
304 UF em relagdo ao aco 304 convencional indica uma menor influéncia do
componente nao linear da deformacao no comportamento elastico do material, bem
como uma transicdo mais abrupta para o regime plastico. Os valores de n sao
compativeis com aqueles encontrados em acgos inoxidaveis [10], e confirmam a
condicao de nao linearidade dessas ligas. Além disso, a superposicao das curvas
tedricas aos pontos experimentais, mostrada nas Figuras 5 e 6, comprova que o
comportamento em tracdo desses materiais segue a equacao de Ramberg-Osgood
modificada.

O mdédulo tangente, cuja variacdo com a tensao € mostrada na Figura 7, € um
importante parametro para descrever a rigidez elastica dos materiais que
apresentam uma nao linearidade do comportamento tensdo-deformagao, como € o
caso dos agos inoxidaveis. Para esses materiais, a previsdo de deformagdes pelo
método convencional, considerando o médulo de Young, pode tornar-se imprecisa.
Tanto o médulo elastico inicial quanto o méddulo tangente sdo parametros que
podem definir um mddulo efetivo, representativo da rigidez do material. A definicdo
de um modulo efetivo € muito comum em expressdes analiticas que representam
melhor o comportamento mecanico de um material numa solicitagcdo especifica. Os
resultados mostrados na Figura 8 comprovam que o ago 304 UF apresenta maior
rigidez elastica que o ago AISI 304 convencional.



4.3 Comportamento em Fadiga

Analisando-se a Figura 8, verifica-se que para um nivel de tensdo de 510
MPa, o aco 304 UF apresentou uma tendéncia que pode ser caracterizada como
“vida infinita”, ou seja, o aco resistiu a um nimero de ciclos > 10%, com um dos
ensaios tendo sido interrompido (runout) com aproximadamente 2 x 10° ciclos,
enquanto para o mesmo nivel de tensdo o ago 304 convencional apresentou uma
vida em fadiga de 10° ciclos. O ago 304 convencional em um nivel de tenso de 560
MPa tem uma tendéncia que pode ser explicada pela alta tensdo aplicada, muito
proxima do limite de resisténcia do material (91% do limite de resisténcia que é 615
MPa), o que gerou uma fratura por sobrecarga, sem caracteristicas de fadiga.

5 CONCLUSAO

O tratamento com calcio que permitiu a produc¢do do ago 304 UF, além de melhorar
a usinabilidade do aco 304 convencional, resultou também em melhores
propriedades mecanicas. O aco 304 UF apresentou microestrutura mais refinada,
inclusdes com tamanhos menores e melhor distribuidas. Apresentou também
maiores limites de escoamento (ganho de 58 %) e de resisténcia a tragdo (ganho de
10 %), que o aco 304 convencional, sem comprometimento da ductilidade. A
equacao de Ramberg-Osgood modificada modelou adequadamente a nao
linearidade do comportamento tensdo-deformagao na regiao elastica convencional
de ambos os acos. A variacao dos valores do médulo tangente E; demonstra que o
aco 304 UF apresenta maior rigidez elastica que o aco 304 convencional. Ja a
analise do expoente de encruamento n1 mostra que o aco 304 convencional € o0 que
apresenta maior capacidade de encruamento. Os agos estudados apresentaram
curvas de fadiga bem distintas, com o ago 304 convencional apresentando uma
tendéncia de patamar de fadiga de baixo ciclo a tensdo maxima 560 MPa e o ago
304 UF apresentando tendéncia de vida infinita a 510 MPa, além de uma menor
inclinacdo da curva S/N quando comparada ao ago convencional. As superficies de
fratura por fadiga de ambos os agos apresentaram trincas nucleando préximo a
superficie e regides distintas e bem delimitadas de propagacgéao.
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