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CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL A QUENTE DO
ACO INOXIDAVEL AUSTENITICO ASTM F 138, UTILIZADO
EM IMPLANTES ORTOPEDICOS'

Fabio Henrique Casarini Geronimo?®
Oscar Balancin®

Resumo

O aco inoxidavel austenitico ASTM F138 € utilizado na fabricacdo de proteses
ortopédicas por forjamento. Neste trabalho, determinaram-se as curvas de
escoamento plastico deste aco através de ensaios de torgcdo a quente em ampla
faixa de temperaturas e diferentes taxas de deformacgdo. Destas curvas foram
determinadas a equacédo constitutiva do material e o valor da energia de ativagéo
aparente para a deformagdo a quente (Q = 475 KJ/mol). A andlise da evolugao
microestrutural em diferentes condigcbes de deformagdo em conjunto com a
utilizacdo da técnica EBSD (Electron Backscatter Difraction) permitiu calcular a
fracado recristalizada e identificar as proporcbes de contornos de alto e baixo
angulos. Tendo esse aco um nivel intermediario de Energia de Falha de
Empilhamento (EFE), durante o amaciamento dinédmico ocorre a competigdo entre
0s mecanismos de recuperacao e de recristalizacdo dindmicas. Assim, este trabalho
tem o intuito de identificar os possiveis mecanismos de amaciamento deste aco,
bem como apontar em quais condi¢cdes se tornam mais atuantes.

Palavras-chave: Torgao a quente; Recristalizagdo dindmica; A¢o F 138, EBSD.

HOT MICROESTRUCTURAL CHARACTERIZATION OF ASTM F 138 AUSTENITIC
STAINLESS STEEL, UTILIZED IN MEDICAL DEVICES
Abstract
The ASTM F 138 austenitic stainless steel has being used in the manufacture of
ortopedical devices by hot forging. In this work, the flow stress curves were
determined by hot torsion tests in a wide range of temperatures and strain rates.
Through these curves, both the constitutive equation of ASTM F 138 and the
apparent activation energy (Q = 475 KJ/mol) were determined. With the observed
microestrutural evolution by optical microscopy in different hot forming conditions in
addiction with the EBSD (Electron Backscatter Diffraction) techniques were possible
to obtained the recrystallized volume fraction and the misorientation angles to the
samples. Due to the intermediate level of stacking fault energy of this material, during
the dynamic softening occurs a competition between recrystallization and recovery.
The aim of this work is to identify the softening mechanisms in this stainless steel
and furthermore determine its ideal hot working conditions.
Key words: Hot torsion; Dynamic recrystallization; F 138 Stainless steel; EBSD.
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1 INTRODUCAO

Durante a manufatura de implantes ortopédicos metalicos, os materiais passam por
um processo de forjamento a quente. Neste caso, trés fenbmenos controlam o
comportamento mecéanico durante a deformacdo: encruamento, recuperacgao
dindmica e recristalizagdo dindmica. Inicialmente ocorre o encruamento e, em
seguida, de acordo com as caracteristicas de cada material o amaciamento é
promovido via recuperacgao e/ou recristalizacdo. Estes mecanismos de amaciamento
agem no sentido de eliminar a energia armazenada durante o encruamento através
do rearranjo e aniquilacdo das discordancias."?

A recuperagcdo e a recristalizacdo podem ocorrer em conjunto durante o
amaciamento dindmico de um metal deformado. A propor¢cdo entre a ocorréncia
destes mecanismos depende das caracteristicas do material (especialmente a
energia de falha de empilhamento) e das condi¢gbes de conformag&o, como taxa de
deformacéo e temperatura.(3‘4) A energia de falha de empilhamento de um material
depende de sua composi¢cdo quimica e densidade de discordancias. Seu calculo é
feito através da técnica de difracdo de Raios-x e causa influéncia direta no
deslizamento cruzado e na escalagem de discordancias.®

Em metais com valores elevados de energia de falha de empilhamento, as
discordancias parciais caminham mais préximas umas das outras e por isso
movem-se mais facilmente através dos mecanismos de escalagem e deslizamento
cruzado.® Neste caso ha um aumento na taxa de aniquilacdo das discordancias,
diminuindo, assim, a taxa de encruamento até se atingir um ponto de igualdade
entre geragcdo e aniquilagdo destes defeitos, iniciando um regime de estado
estacionario. A partir deste ponto os graos sao deformados e os subgraos se tornam
constantes em forma e tamanho."”

Em metais com baixa e média energia de falha de empilhamento, as discordancias
parciais caminham mais distantes umas das outras, aumentando a dificuldade de
ocorrer O rearranjo e aniquilagdo desses defeitos somente através da
recuperacdo.®* Com isso, a taxa de aniquilagdo é menor que a taxa de geracdo de
discordancias, aumentando a densidade de discordancias nas subestruturas
formadas pela recuperagdo e consequentemente a quantidade de energia
armazenada no material, até que se atinge um valor critico onde se ativam os
mecanismos de nucleacdo da recristalizacdo dinamica.®?

Por ter o aco inoxidavel austenitico ASTM F 138 um valor intermediario de energia
de falha de empilhamento, em torno de 78 mJ/m?® a competicdo entre os
mecanismos de amaciamento como recuperacdo e recristalizacao é favorecida
durante o seu processamento a quente.®'?

Neste trabalho, investiga-se através de ensaios de torcdo a quente, o
comportamento mecanico e a evolugdo microestrutural deste material. A
caracterizacao microestrutural e mecanica dos processos de amaciamento
dindmicos sao de extrema importancia, pois o conhecimento e identificagcdo destes
mecanismos permitira um melhoramento consideravel na qualidade e no custo da
producao de préteses com o ago F 138.

2 MATERIAL E METODOS
O material utilizado nesta pesquisa € um ago inoxidavel austenitico, derivado do ago

inoxidavel 316. E denominado internacionalmente como ASTM F 138 e conhecido
pelas normas brasileiras como ABNT NBR ISO 5832-1. Este ago é produzido no
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Brasil pela Villares Metals pelo método de refusao por escéria eletrocondutora e foi
fornecido para a confecgdo dos corpos de prova utilizados nos ensaios deste
trabalho em barras de 20,44 x 4.800 mm, como laminado a quente (sem tratamento
térmico especifico). A composi¢ao quimica do material fornecida pelo fabricante esta
apresentada na Tabela 1. Os corpos de prova foram entdo usinados com didametro
util de 8 mm e comprimento util de 12 mm.

Tabela 1. Composigéo quimica do acgo inoxidavel F 138% massa
C Si Mn P S Cr Mo Ni Cu N
0,011 0,19 1,75 | 0,019 | <0,001 17,30 | 2,77 14,30 0,09 0,079

Neste trabalho, a deformacgéo do material foi feita numa maquina de torgdo a quente
projetada e construida no Laboratério de Processamentos Termomecanicos
(TermoMec) da UFSCar. Foram feitos ensaios de torcdo a quente isotérmicos
continuos em temperaturas entre 900°C e 1.200°C e taxas de deformacdo entre
0,01 s’ e 10 s™. O corpo de prova foi aquecido com uma taxa de 2°C/s até a
temperatura de 1.200°C e mantido nesta temperatura por 300 segundos para
completa homogeneizagéo, em seguida foi resfriado também com uma taxa de 2°C/s
até a temperatura de ensaio. Ao final da deformacéo, foi feito um resfriamento rapido
a fim de congelar a microestrutura para analise metalografica.

Em algumas condi¢des de processamento foram feitos também ensaios isotérmicos
interrompidos em pontos estratégicos (Figura 1), como deformagdo critica,
deformacao de pico e em alguns pontos de deformacao de estado estacionario, para
se conhecer a evolugdo microestrutural deste material. Em seguida, as
microestruturas resultantes foram analisadas em microscopio Optico e
posteriormente em microscopio eletrbnico de varredura via EBSD, para identificar os
mecanismos de amaciamento atuantes e sua fracdo recristalizada
dinamicamente.®*™

Tensao g (MPa)

Deformacao e
Figura 1. Curva de escoamento plastico com os pontos especificos para os ensaios interrompidos.

3 RESULTADOS

3.1 Curvas de Escoamento Plastico

Os graficos de tensao vs. deformacgao equivalentes (o x €) obtidos nos ensaios foram
separados em quatro grupos, de acordo com as taxas de deformacéo utilizadas

(0.01 s7,0.1s", 1s" e 10 s™), e estdo apresentados nas Figuras 2a a 2d. Cada
grupo contém as curvas dos ensaios para as temperaturas de 900°C, 950°C,
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1.000°C, 1.050°C, 1.100°C e 1.200°C aplicadas neste trabalho, totalizando
24 ensaios. As curvas de escoamento plastico podem fornecer informacdes
importantes quanto ao mecanismo de amaciamento atuante, de acordo com sua
forma.

Curvas que apresentam um pico de tensao anterior ao estado estacionario indicam a
ocorréncia da recristalizacdo dinamica.®® Curvas onde ndo ha um pico evidente
anterior ao estado estacionario indicam que o mecanismo predominante € a
recuperacao. Neste caso, a curva €& conhecida como flat-top,(?’) onde apds o
encruamento inicial atinge-se o estado estacionario. Em seguida ha apenas uma
pequena mudanca na tensdo com o aumento da deformacéo. Este comportamento
da curva é um forte indicio que o Unico mecanismo de amaciamento ocorrente é a
recuperagao.'?

Observa-se (Figura 2) que a tensdo aumenta com o aumento da deformacao até
atingir um valor de pico. Em seguida, nas condigdes de maior temperatura e
menores taxas de deformagado, o valor da tensdo diminui alcangando o estado
estacionario até o término dos ensaios, sendo este comportamento tipico de metais
que apresentam o processo de amaciamento através da recristalizacao
dinamica.®®"' Em alguns ensaios com temperaturas baixas e intermediarias, as
curvas apresentam um formato do tipo flat-top, onde apds o pico, a queda de tenséo
€ pequena e o estado estacionario € alcangado com niveis proximos da tensao
maxima. Nestes casos 0s mecanismos de amaciamento dindmicos ocorrem em
conjunto e a recristalizagdo n&o se completa.

o

ann e nms’ 200 1

[

& (MPa)

[ I

C d

Figura 2. Curvas de escoamento plastico do aco F 138.
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Entretanto, estudos anteriores mostram que a auséncia do pico na curva de
escoamento plastico ndo indica necessariamente a auséncia da recristalizacao
dinamica.™ Neste caso, deve-se identificar o ponto de inflexdo nas curvas de taxa
de encruamento vs. tensédo equivalente (Figura 3), indicando que a recristalizagéo
ocorre, mesmo que em pequena quantidade.(S) Este método analitico, desenvolvido
por Poliak e Jonas!"™® & muito Util nestes casos e também ¢ utilizado para identificar
os valores das tensodes e deformacgdes criticas, de pico e de estado estacionario.

0 (Mpa)

G {Mpa}

Figura 3. Curva da taxa de encruamento (0) vs. tensao (o) na condigdo T = 1.000°C e ¢=10 s,
indicando o ponto de inflexdo caracteristico da tensao critica para inicio da recristalizagdo dinamica.

3.2 Energia de Ativacao Aparente

As curvas de escoamento plastico mostram que o nivel de tensdo depende das
condi¢cdes de deformacdo. E bem conhecido que uma forma de se descrever o
comportamento de um determinado material durante a conformacédo a quente é
relacionar os parametros de processo utilizados: taxa de deformacgao, temperatura e
tensado. Esta dependéncia é descrita pela Equacéao 1, de Sellars e McTegart.“G)

Z = £xexp(Q/RT) = A(senh(aa )" 1)
Onde Z é o parametro de Zener — Hollomon; Q é a energia de ativagdo aparente
para a deformagédo a quente; R € a constante universal dos gases; A, n e a sao
constantes que dependem do material e independem da temperatura. T é a

temperatura em graus Kelvin; ¢ é taxa de deformagéo e o, é o valor da tens&o de
pico. Para efetuar o calculo da energia de ativagcdo aparente (Q; do aco F 138,
utilizou-se uma variacdo do método proposto por Uvira e Jonas,'”) através de um
método computacional que determina o valor de a que melhor se ajusta a
Equacao 1. Para o ago F 138 foi encontrado o = 0,0117 e n = 5,041, que estdo muito
préximos aos obtidos por outros autores para o ago inoxidavel 316.(®)

A energia de ativagdo aparente para a deformagdo a quente é dada pela
Equacdo 2,'® que pode ser solucionada graficamente relacionando-se
In(senh(a.op)) vs. 10.000/T. O valor obtido para o aco F 138 foi de Q = 475 kJ/mol e
esta em conformidade com os resultados obtidos anteriormente por outros autores
para os agos inoxidaveis austeniticos,'® que estd na faixa de 400 kJ/mol a
500 kJ/mol.
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Com os valores obtidos para a energia de ativagao aparente e também das

constantes associadas, a Equacao 1 pode ser reescrita, da forma apresentada na
Equacao 3, para o aco F 138:

& = 217x10%[senh(0,01175, P exp| — 272000

8,341xT (3)

3.3 Microestruturas

Uma analise visual das amostras em microscépio optico permitiu a constatagdo do
amaciamento dinamico em todas as condigdes de ensaios. Entretanto, juntamente
com os valores médios dos graos resultantes (Tabela 2), é possivel observar dois
grupos distintos, conforme o mecanismo preferencial de amaciamento atuante.

Tabela 2. Tamanhos de grdo calculados em todas as condi¢des de ensaio

& T(C)
(s 900 950 1.000 1.050 1.100 1.200
0,01 2,4 3,1 6,2 10,0 12,1 17,7
0,1 1,9 2,6 3,4 4,6 6,2 10,0
1 2,5 2,5 3,3 41 8,3 11,7
10 41 4,5 7,3 7,5 8,0 11,0

O grupo em destaque representa os ensaios onde as condi¢gdes sao favoraveis a
recristalizacdo dindmica (baixos valores de Z). Nestes casos, o amaciamento é
eficiente e a microestrutura se apresenta completamente recristalizada (Figura 4a).
Todos os graos tém morfologia equiaxial, porém com grande variagdo em seu
tamanho.

No outro grupo, devido as condigbes de deformacdo (altos valores de Z), a
recuperacao e a recristalizacédo dindmicas atuam em conjunto e o amaciamento foi
parcial (Figura 4b). Neste caso, a recristalizacdo ocorreu preferencialmente através
do mecanismo conhecido como necklace, onde a formagado de novos graos ocorre
na vizinhanga dos contornos de gréaos deformados e em contornos de maclas,
decorrentes de flutuagdes na sua forma.

a)D = 11,7 um
Figura 4. Microestruturas das amostras observadas nas condlgoes (a) 1.200-1; e (b) 900-0,01, e
respectivos tamanhos médios de grao.
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3.4 Evolugéo Microestrutural

Depois de identificar os grupos distintos de microestruturas resultantes, foram feitos
ensaios isotérmicos continuos interrompidos em pontos pré-definidos das curvas de
escoamento. Estes pontos estao identificados como as deformacgdes critica, de pico,
algumas condigbdes intermediarias de estado estacionario e a deformagdo final
(¢ = 4,0). Em todos os casos, as microestruturas foram analisadas em microscépio
Optico e revelaram o avango do amaciamento durante a aplicacdo do esforgco
mecanico.

Na Figura 5, que representa a evolugdo microestrutural da amostra ensaiada sob

T =900°C e ¢ =1 s em condicdes de recristalizagdo parcial, percebe-se um
avanco lento da recristalizacdo. No ponto critico, ha pouca formagao de contornos
serrilhados e embojamento. No ponto de pico, os primeiros colares de recristalizag&o
ainda nao estao formados. Nos pontos intermediarios inicia-se a formacao de novos
graos, porém ainda percebe-se uma forte acdo do encruamento e como
consequéncia, da recuperacdo dinamica. Somente na condi¢cao final é que a
microestrutura aparece homogénea, com graos pequenos (D ~ 2,5 um) e
aparentemente recristalizada.

Deformagéo e

Figura 5. Evolugao microestrutural da amostra T = 900°C e £=1g"

A Figura 6 apresenta a evolugdo microestrutural da amostra deformada sob
condicdes de T = 1.200°C e ¢ = 1 s pertencente ao grupo que apresenta
recristalizacdo completa. Neste caso percebe-se no inicio a presenga de
serrilhamento nos contornos de grdo deformados no ponto critico, 0 que leva a
formagcdo do colar na deformagdo de pico. A microestrutura ja se apresenta
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homogénea em torno de ¢ = 2,0 e permanece assim até o final do experimento,
indicando a recristalizagdo dinamica total do material nestas condi¢gdes, com gréos
maiores e tamanho médio de D ~ 11,7 um.

Figura 6. Evolugdo microestrutural da amostra T = 1.200°C e €=1g".

3.5 EBSD

As amostras submetidas ao EBSD foram selecionadas de acordo com os resultados
microestruturais citados no item 3.4. Foram escolhidas as amostras ensaiadas nas

condicdes de T = 900°C e €=1 s 7', cuja microestrutura apresentava graos
pequenos (D = 2,5 um) e aparentava recristalizagdo dinamica parcial e T = 1.200°C

e €= 1s 7, com tamanho médio de grdo D= 11,7 um e recristalizacdo dinamica
aparentemente completa. As amostras foram analisadas na condigdo de estado
estacionario, com deformagéao de € = 4,0 e estéo representadas nas Figuras 7 e 8.
Nos dois casos, as amostras apresentaram evidéncias da presengca de ambos os
mecanismos de amaciamento dindmicos, ou seja, recuperagao e recristalizagdo. Os
contornos de grao em preto sdo vizinhangas com angulo de orientagdo maior que
15°, caracterizando a recristalizagdo dindmica, enquanto que os contornos em
branco tém angulo de orientagdo entre 2° e 15°, caracterizando a recuperagao
dinamica.?

Na Figura 7, percebe-se que a quantidade de gréos recristalizados e recuperados é
praticamente igual. O calculo estatistico feito com o programa Project Manager
indica que a fragao recristalizada é de aproximadamente 53%. Com isso, pode-se
dizer que este material apresenta ambos os mecanismos de amaciamento
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dindmicos nestas condi¢des de conformagdo a quente. A Figura 8 representa a

microestrutura da amostra nas condigdes de T = 1.200°C e €= 1s ' obtida por
EBSD. Neste caso, percebe-se que a quantidade de graos recristalizados
dinamicamente é significativamente maior que os graos recuperados. O calculo feito
no Project Manager revela que a fragao recristalizada é de aproximadamente 85%.
Com isso, pode-se dizer que sob estas condicdes de conformacdo a quente, a
recristalizagdo dindmica praticamente se completa.

Figura 8. representagao microestrutural da amostra T = 1.200°C e €= 15" feita em EBSD.
4 DISCUSSAO
Como esperado, todas as curvas de escoamento plastico apresentam um

encruamento inicial e, para uma mesma taxa de deformacdo, a tensdo maxima
aumenta com o decréscimo da temperatura. Apdés O encruamento, as curvas
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apresentam um ponto maximo de tensdo seguido de um decréscimo decorrente do
amaciamento até atingir o estado estacionario. Em alguns casos, principalmente em
temperaturas mais baixas e intermediarias, o pico de tensdo nao é pronunciado.
Nesses casos, 0 estado estacionario foi atingido em valores préximos a tenséo de
pico e as curvas adquirem um formato do tipo flat-top, como ja reportado por outros
autores.®'?

Numa analise detalhada das curvas, pode-se dizer que a recristalizagao dinamica é
0 mecanismo de amaciamento predominante na maioria dos casos, principalmente
em temperaturas mais elevadas como 1.200°C, 1.100°C e 1.050°C. Nas condi¢des
onde as curvas apresentam o comportamento flat-top, a recristalizacdo ndo € o
unico mecanismo dindmico de amaciamento e a recuperacdo assume um papel
importante nestes casos. Alguns autores reportaram que ha uma faixa de transigao
entre as duas situacdes, conforme se aumenta a taxa de deformagéo,(zo) fato
esperado também para o ago F 138.

Como mostrado anteriormente,™ a recristalizacdo dindmica pode ocorrer mesmo se
nao forem observados picos de tens&o nas curvas de escoamento plastico. Nestes
casos, a andlise das curvas da taxa de encruamento vs. tensdo equivalente
mostraram que em todas as situacbes de conformacdo deste trabalho, foram
encontrados os pontos de inflexdo nas curvas, caracterizando a recristalizagao
dinamica, mesmo que parcialmente em alguns casos.

Entretanto, apds a constatagcdo do comportamento flat-top de algumas curvas e
sabendo que o ago F 138 apresenta um valor intermediario de energia de falha de
empilhamento, a hip6tese de que a recuperagado dindmica age de forma a competir
com a recristalizagao foi confirmada.

Para a comprovacdo este fato, uma amostra de cada grupo (T = 1.200°C e €= 1s "

e T =900°C e €=1 s ") foi avaliada quanto & sua evolugdo microestrutural e
também analisada via EBSD. Em ambos os casos foram detectados subgrdos com
angulos de orientagao inferiores a 15°, caracterizando a recuperagao dinédmica. A
ocorréncia de ambos o0s mecanismos de amaciamento dinamicos ficou mais
evidenciada na condicdo de menor temperatura, com fracdo recristalizada
dinamicamente de 53%, enquanto que na temperatura mais elevada esta fragao
ficou em torno de 85%. Com isso, ocorreu a confirmacédo de que neste material,
ambos os mecanismos de amaciamento dindmicos atuam em conjunto.

Devido ao nivel intermediario da energia de falha de empilhamento do aco inoxidavel
austenitico ASTM F 138, a competicdo entre recuperagdo e recristalizagao
dindmicas durante o processamento a quente deste material &€ favorecida. Este
resultado corrobora com a teoria de que a energia de falha de empilhamento
juntamente com as condi¢cdes de deformagdo podem ser fatores determinantes no
amaciamento dindmico de metais trabalhados termomecanicamente.

1

5 CONCLUSAO

Devido ao nivel intermediario da energia de falha de empilhamento, o aco F 138
apresenta seu amaciamento dindmico através dos mecanismos de recuperagcao e
recristalizacdo, de acordo com as condigdes de trabalho a quente, principalmente a
temperatura. Em temperaturas mais elevadas, o material experimenta o
amaciamento preferencialmente via recristalizacdo, enquanto que em temperaturas
mais baixas, a recuperacao torna-se mais atuante. Estes fatos ficaram evidenciados
pelo formato caracteristico das curvas de escoamento plastico nestas condi¢des e
comprovados através da analise da evolugao microestrutural e EBSD.
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