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Resumo

Os acos austeniticos 304L quando processados tem suas propriedades mecanicas
afetadas pelas transformacdes martensiticas induzidas pela deformacédo plastica
(efeito TRIP). O objetivo deste trabalho foi avaliar esse comportamento em corpos
de prova que sofreram deformacbes gradativas por meio de ensaios de tracdo
uniaxial a partir de diferentes técnicas de analises microestruturais e mecanicas, a
saber: ferritoscopia, difracdo de raios-x e ultramicrodureza. Os resultados obtidos
foram satisfatérios e permitiram estimar o efeito da deformacgéo na transformacéo
martensitica e comparar as técnicas utilizadas.

Palavras-chave: Acos inoxidaveis austenicos; TransformagBes martensiticas;
Martensita induzida por deformacéo; Analises microestruturais e mecanicas.

MICROSTRUCTURAL AND MECHANICS CHARACTERIZATION FOR THE
QUANTIFICATION STRAIN-INDUCED MARTENSITE OF A 304L AUSTENITIC
STAINLESS STEEL

Abstract

The 304L austenitic steels when processed have their properties affected by
martensitic transformations induced by plastic deformation (TRIP effect). The
objective of this study was to evaluate this behavior in specimens that have
undergone gradual deformation by means of uniaxial tensile tests employing different
analysis as ferritoscopy, x-ray diffraction and microhardness. The results obtained by
the techniques allowed estimating the effect of the deformation in martensitic
transfomation.

Keywords: Austenitic stainless steel; Martensitic transformations; Strain-induced
martensite; Mechanical and microstructural analysis.
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1 INTRODUCAO

Os acos inoxidaveis austeniticos podem ser classificados como estaveis, onde a
austenita retida ndo sofre transformacéo, mesmo ocorrendo deformacéo plastica a
frio ou ainda em metaestaveis, onde a austenita pode sofrer transformacao
martensitica induzida por deformacéo plastica a temperatura ambiente. Este efeito é
conhecido como efeito TRIP (Transformation Induced Plasticity [1].

A Figura 1 mostra a diferenca de comportamento no endurecimento por deformacéo
entre esses acos. O aco inoxidavel austenitico estavel apresenta uma curva
indicando um comportamento crescente de endurecimento durante a aplicacdo de
uma tensdo de deformacdo. Para o aco austenitico metaestavel, observa-se um
maior endurecimento em relacéo ao primeiro a partir de aproximadamente 10 % de
deformacéo plastica. Essa diferenca é devido a transformacgéo parcial da austenita
em martensita induzida pela deformagéo [2].
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Figura 1. Curva de tensdo — deformac¢éo de agos austeniticos estavel e metaestavel [2].

Dan et al.[3] observou que a gradual transformacédo dessa austenita em martensita
induzida por deformacéo aumenta a resisténcia desses acos. E para Hecker et al.[4]
esta transformacdo depende do estado de tensdo, temperatura e a taxa de
deformacédo. Ele confirmou que com o aumento da deformacdo ocorre uma maior
transformacao da fase austenita para martensita.

Nesses acos, dois tipos distintos de martensita podem ser formados: martensita ¢,
uma fase paramagnética (estrutura cristalina hexagonal compacta HCP),assim como
a austenita e martensita a', ferromagnética, com o0s mesmos parametros
cristalograficos da fase ferrita (CCC) [5].

Visando uma maior compreensdo do comportamento desse agco 0 objetivo deste
trabalho é realizar um estudo da evolucdo das transformacbes martensiticas
induzidas por deformagao em corpos de prova que sofrerdo deformagdes gradativas
no ensaio de tragdo a partir de diferentes técnicas de analises microestruturais e
mecanicas, para posteriormente comparar as técnicas.

* Contribuic&o técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
Nacional de Estudantes de Engenharia Metallrgica, de Materiais e de Minas, 21 a 25 de julho de
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2 MATERIAIS E METODOS

O material estudado € um aco inoxidavel austenitico 304L processado pela empresa
Aperam Inox América do Sul S/A laminado em formas de chapas com a espessura
de 1 mm. Esse material € uma liga de Cr-Ni com baixo teor de carbono, vide
composicdo quimica fornecida pela Aperam Inox América do Sul S/A, apresentada
na Tabela 1.

Tabela 1. Composicao quimica do aco 304L (Aperam Inox América do Sul S/A)

ELEMENTOS QUIMICOS (% em peso)

C Mn Si P S Cr Ni Mo Al
0,018 1,27 0,479 0,0303 0,0015 18,36 8,02 0,026 0,032
Cu Co \Y Nb Pb B Ti Sn W

0,043 0,102 0,042 0,0071 0,001 0,006  0,0018  0,0044 0,015

2.1 Métodos

Uma vez que o estudo se baseia na quantificacdo e caracterizagdo da martensita
induzida por deformacdo plastica de um aco inoxidavel austenitico 304L, foram
realizados ensaios de tracdo no Laboratério de Ensaios Mecanicos da Escola de
Engenharia Industrial Metallrgica de Volta Redonda (EEIMVR) com auxilio de uma
maquina de tracdo da marca Emic GR 044, com capacidade méaxima de 20 KN. Os
corpos de prova foram ensaiados em uma velocidade (2,5 mm/min) e para diferentes
deformagbes a fim de avaliar a fracdo de martensita transformada em funcdo da
deformacédo. Os ensaios foram interrompidos quando os valores de deformacéo de
engenharia apresentados na Tabela 2 foram alcancados.

Tabela 2. Valores da Velocidade e Deformagéo

Velocidade Deformacéo de Deformacgéo
(mm/min) Engenharia (%) Verdadeira (%)
2,5 20 36 50 60 80 18 31 41 49 59

A fim de separar apenas a base de medida do comprimento Util dos corpos de prova
(cps) (lo = 50 mm) apés deformacdo para a caracterizacdo e quantificacdo da
martensita transformada pela deformacéo plastica, foi utilizado a maquina de corte
ISOMET da marca Buehler instalada no Laboratério de Caracterizacédo
Microestrutural da EEIMVR na velocidade de 400 rpm com uma carga de 250g para
evitar a transformacdo martensitica.

2.1.1 Técnicas de andlise

Neste topico sdo apresentadas as 3 técnicas utilizadas para quantificacdo da
martensita induzida por deformacdo: Ferritoscopia; Difracdo de Raios-X e
Ultramicrodureza.

2.1.1.1 Ferritoscopia

ApOs os cortes dos cps, para cada deformacao, foi feita medicdo por inducéo
magnética da fracdo volumétrica (Vv) de martensita transformada através de um
Ferritoscopio tipo Ferritoscope® FMP30 da marca Fischer, disponivel na
Universidade Federal Fluminense (UFF/EEIMVR). Para as medi¢bes foram feitas

* Contribuic&o técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
Nacional de Estudantes de Engenharia Metallrgica, de Materiais e de Minas, 21 a 25 de julho de
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marcacfes de 5 em 5 mm no comprimento Util do corpo de prova depois de cortado

de acordo com a Figura 2.

543210123 435

Figura 2. Representacdo esquematica para medicdo da fracdo de martensita transformada com o
Ferritoscopio.

2.1.1.2 Difracédo de raios-X
Foi utilizado o difratdmetro do Laboratério de Caracterizacdo Microestrutural da
EEIMVR do modelo XRD-6000-SHIMADZU. A radiacao incidente foi do tipo Co Ka
(A=1,78897 A) com 30 kV de tensdo e 30 mA de corrente, na Geometria Bragg-
Brentano. A variacdo das intensidades dos picos serdo medidas com base no
acoplamento 6/20, variando 26 de 40° a 110° com passo de 0,02° num modo de
varredura continuo. As fases associadas aos planos serdo identificadas como [6]:

- Austenita (CFC -y - A): (111), (200) e (220);

- Martensita (o - M): (110), (200) e (211).
A partir dos espectros de DRX, foram calculadas com auxilio da fungéo
“Spectroscopy / Baseline and Peaks” disponivel no “software OriginPro 8” as
medidas relativas a intensidade, area e posi¢do do picos de austenita e martensita a
fim de calcular a fracdo volumétrica de martensita transformada através da
intensidade integrada das duas fases.
De acordo com Talonen [7], para calcular essa fracdo de martensita, foi utilizada a
Equacéo 1:

R, V. 1)

a"ir

-
|

C
o

Onde Iy e le sdo as intensidades integradas de austenita e martensita,
respectivamente, Ry e Ra s80 constantes e Vye Vo sao as fragdes volumétricas das
fases austenita e martensita.

Assumindo que Vy + Vo = 1, a fracdo volumétrica de martensita pode ser encontrada
através da Equacao 2:

V. ::____EEEEE____ (2)
a IvRu' + IUIRV

Os valores das constantes Ry e Ra utilizados para os calculos sao correspondentes
ao tipo de radiacdo incidente utilizada durante o ensaio e também aos picos de
maior intensidade. Esses foram calculados por Talonen [7] e estdo na Tabela 3.

* Contribuic&o técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
Nacional de Estudantes de Engenharia Metallrgica, de Materiais e de Minas, 21 a 25 de julho de
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Tabela 3. Valores das constantes R para a austenita(y) e martensita (a’).[7]
Pico DRX R (Co Kq) R (Cr Ky)

(220) y 36,8 47,9
(110)a’ 206,2

2.1.1.3 Ultramicrodureza

Os ensaios de microdureza foram realizados através do UltraMicroDurdometro- DUH
211S da marca Shimadzu instalado no Laboratorio Multiusuario de Caracterizacao
de Materiais (LMCM) do Instituto de Ciéncias Exatas (ICEx) Universidade Federal
Fluminense. Foram realizadas medidas com carga de 500 mN A carga aumentava
com velocidade tal até atingir 500 mN e permanecia com essa carga durante 25s e
entdo era realizado o descarregamento e permanecia ao final durante 25s.

Para estimar a fracdo volumétrica da austenita foi usada a Equacéo 3 [8].

Vy=1- Vprop —Vmin (3)
Vmax - Vmin
Em que Vprop € 0 valor numérico de uma propriedade mecénica; Vmin € 0 valor
minimo dessa propriedade mecanica ( no caso aqui seria o valor de dureza com
100% de austenita); Vmax € 0 valor maximo dessa propriedade mecéanica ( no caso
aqui seria o valor de dureza com o valor méximo de martensita). Novamente
assumindo que Vy+ Vo = 1, a fracdo volumétrica de martensita pode ser encontrada

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A partir dos ensaios de tracdo uniaxial realizados na velocidade de 2,5 mm/min e
nas paradas de 20, 36, 50, 60 e 80% de deformacgéo de engenharia (18, 31, 41,49 e
59% de deformacdo verdadeira) e ruptura. A Figura 3 mostra o comportamento do
aco, onde o regime plastico aumenta progressivamente até a ruptura e
consequentemente aumentando a fracdo volumétrica de martensita transformada de
acordo com a deformacgéo.
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Figura 3. Curva tensdo-deformacédo para ruptura do corpo de prova.

Como era de se esperar a tensdo maxima suportada pelo corpo de prova obtida
aumenta progressivamente com o aumento da deformacdo até a ruptura e este

7z

comportamento € atribuido ao efeito de transformacdo de fases induzida por

* Contribuic&o técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
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plasticidade, onde parte da fase austenitica se transforma em martensita gerando
assim um consideravel aumento de resisténcia mecanica.

3.1 Ferritoscopia

A Tabela 4 mostra os valores obtidos de fragdo volumétrica de martensita ao longo

de cada corpo de prova.

Tabela 4. Fracdo Volumétrica de Martensita para cada deformacéo

FRACAO VOLUMETRICA DE MARTENSITA (%)

Deformacéo de Engenharia

Pontos 20% 36% 50% 60% 80% CR
-5 1,2 536 12,68 20,39 30,65 0,48
-4 1,16 5,14 128 20,3 30,71 0,48
-3 1,18 4,95 12,42 20,06 30,41 0,47
-2 1,16 4,97 12,67 20,06 304 0,47
-1 1,15 5,01 12,45 19,98 30,01 0,48
0 1,16 5,02 12,12 1958 29,91 0,49
1 1,18 5,03 12,31 19,73 30,01 0,48
2 1,16 5,01 12,12 19,88 29,98 0,48
3 1,16 5,00 12,73 20,41 30,37 0,48
4 1,17 5,11 13,01 20,32 30,44 0,47
5 1,18 5,30 12,89 20,49 29,98 0,48

Média 1,17 5,09 12,56 20,11 30,26 0,48

Percebe-se que os valores para Vv de martensita aumentam de acordo com o0
aumento da deformacdo plastica durante o ensaio de tracdo. Cardoso [9] e
Hecker [4] também encontraram 0 mesmo comportamento para essa curva que
relaciona a fracdo volumétrica de martensita transformada em funcdo da
deformacéo. A Figura 4 ilustra melhor essa evolucéo utilizando os valores médios

obtidos na Tabela 4.

Fracdo Volumétrica de Martensita (%)

Figura 4. Evolucédo da fragdo volumétrica de martensita com a deformacéo verdadeira.
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3.2 Difracdo de Raios-X

Os ensaios de difracdo de raios-x tiveram como objetivo identificar as fases
presentes nas condigcbes de estudo e verificar a evolucdo da transformacao de
austenita para martensita através dos picos de difracdo de cada uma das fases
associadas as orientacdes e planos dos gréos paralelos a superficie da chapa que
sao consumidas (austenita) e formadas (martensita).
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Figura 5. Espectro de difracéo de raios-x da amostra como recebida.

A Figura 5 apresenta o difratograma para amostra como recebida. Verifica-se que
existem trés picos predominantes associados a austenita relativos aos planos
difratados, que sao: (111), (200) e (220) e sao representados pela letra A. E para a
martensita, oS picos sdo menos intensos e associados aos planos (110) e (211) e
representados pela letra M. Esse fato confirma a pequena porcentagem de
martensita, aproximadamente 0,48%, detectada pelo Ferristoscopio antes do ensaio
de tracdo. A amostra apresenta quase 100% de austenita, uma vez que as
intensidades dos seus planos sdo maiores que as da martensita, que é bem inferior.
A Figura 6 apresenta os difratogramas para os corpos de prova ensaiados com as
paradas de 20, 36, 50, 64 e 80 % de deformacdo de engenharia. Observa-se que
com o aumento gradativo da deformacdo plastica, surge um novo plano para a
martensita, que é o plano (200) e também que a intensidade dos picos de austenita
vai diminuindo enquanto que os de martensita vdo aumentando progressivamente.
Isso acontece porque com a deformacédo a fragdo Vv de martensita transformada
também aumenta.

* Contribuic&o técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
Nacional de Estudantes de Engenharia Metallrgica, de Materiais e de Minas, 21 a 25 de julho de
2014, Séo Paulo, SP, Brasil.

1377



ISSN 1516-392X

H T
M(110) M(211)

A200) A(220)
A(111) M(200) ﬁ J\
5

Intensidade (n.a)

28(°)
Figura 6. Espectro de difragdo de raios-x para 1: 20%, 2: 30%, 3: 50%, 4: 64% e 5. 80% de
deformacéo de engenharia.

Com os resultados dos difratogramas, foi estimado o valor da fracdo volumétrica de
martensita transformada em cada deformacéo, através da Equacao 2. Os valores de
Ro= 206,2 e Ry =36,8 utilizados da Tabela 3 foram 0s que correspondem aos picos
de maior intensidade para a austenita (220) e martensita (110).

Utilizando a fungao “Spectroscopy / Baseline and Peaks” disponivel no “software
OriginPro 8” obteve-se os valores das areas integradas para os respectivos picos
dos planos de maior intensidade para de austenita e martensita. Esses valores estédo
na Tabela 5, onde também estdo os resultados obtidos para fragcdo volumétrica de
martensita, utilizando a Equacéo 2.

Tabela 5. Valores de Vv de martensita de acordo a intensidade da &area integrada para os planos de
maior intensidade.

Intensidade da Area  Frac&o Volumétrica de

Amostra Pico DRX

Integrada Martensita (%)
Como (110)a | 0=2,28 045
Recebida (220)y Iy =82,09 '

(110)’ | 0=24.32

1 (220)y Iy =144,52 1,75
(110)a’ | 0=21,48

2 (220)y Iy =72.28 5,04
(110)’ | ’=58,22

3 (220)y 'y =80,09 11,48
(110)a’ | ’=48.46

4 (220)y Iy =31,31 21,64
(110)a’ | o'= 84,67

> (220)y Iy =33,72 30,94

Com os resultados obtidos pode-se concluir que os valores estdo de acordo com 0s
obtidos no Ferritoscopio. Para melhor representacéo, a Figura 7 mostra o grafico da
comparacao entre as duas técnicas utilizadas. Através de um ajuste linear € possivel
obter o coeficiente de determinacdo, R?. O R2 varia entre 0 e 1, indicando, em
percentagem, o quanto o modelo consegue explicar os valores observados. Quanto

* Contribuic&o técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
Nacional de Estudantes de Engenharia Metallrgica, de Materiais e de Minas, 21 a 25 de julho de
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maior 0 R2, mais explicativo € modelo, melhor ele se ajusta a amostra. Para a curva

do gréfico da Figura 7 o valor de R? foi de 0,994. Indicando uma excelente
correlacéo entre as duas técnicas utilizadas.
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25 |- -
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0 1 1 1 1 1 1
0 5 10 15 20 25 30 35

Vv de martesnita - Ferritoscopio

Figura 7. Comparagdo das medidas de fracdo volumétrica de martensita obidas via: Difracdo de
Raios-X e Ferritoscépio.

A equacado obtida que relaciona Vv de martensita obtida através de DRX com a
obtida via ferritoscopia é:

VV{DRX}: -0,034 + 1,027 (VV1-“-erritoscé-l;:i::-)I (4)

3.3 Ultramicrodureza

A Figura 8 mostra o grafico correspondente a ensaios de ultramicrodureza
realizados para cada amostra que sofreu ensaio de tracao.
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Figura 8: Curvas de indentacdo de dureza para o material como recebido e amostras deformadas
para 1: 20%, 2: 30%, 3: 50%, 4: 64% e 5: 80% de deformac¢é&o de engenharia.

A Figura 8 mostra as curvas de indentacdo para a amostra como recebida e
amostras deformadas. A curva de indentacdo, também designada como curva
carga-descarga representa a evolucdo da carga aplicada com a profundidade de
indentacdo durante o ensaio de dureza. E constituida por uma fase de carga seguida

* Contribuic&o técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
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de uma fase de descarga. Pode-se observar que a amostra como recebida
apresenta uma profundidade de indentagcdo maior, uma vez que o material € mais
macio devido a auséncia da fase martensita. O mesmo n&o ocorre com as amostras
deformadas, pois com a evolugédo da deformagdo comegam a apresentar uma maior
porcentagem da martensita, 0 que endurece o material e impede que ocorra uma
maior penetragdo do identador.

A Figura 9 mostra os resultados de dureza obtidos para cada amostra em relacéo a
deformacé&o. A partir do ensaios obteve-se a dureza dinamica na ida (DH1) e (DH2)
na volta e a dureza estatica Vickers (HV). A dureza dinamica € obtida a partir da
forca aplicada durante o processo de indentacdo resultante da profundidade da
indentacdo. E uma propriedade da resisténcia do material baseada na deformac&o
plastica e elastica da amostra. E a dureza estética € obtida através das diagonais da
indentacdo formada na superficie da amostra durante a carga aplicada.

700 T T T T T

= DH1
e DH2
600 HV E
° ° d
500 |- E
g o
5 400 . & i
0O
[ n
300 . 4
L] []
200 -
[ ]
1 1 1 1 1

0 20 40 60 80
Deformacéo de Engenharia

Figura 9. Dureza x Deformacéo de Engenharia.

A Figura 9 apresenta o aumento das durezas DH e HV com o aumento da
deformacéo de Engenharia, como era esperado. Inicialmente o valor de HV € maior
que o DH1, isto se deve ao fato que DH1 é medida ao final do carregamento e HV é
medida pela diagonal da piramide que é marcada na amostra apés 25s do final do
carregamento. Ou seja, HV leva em consideracdo um pequeno retorno elastico que
acontece devido ao tempo de espera de 25s, levando a um valor de dureza maior
que DH1. Mas a partir de 50% de deformacao, com o aumento da dureza, o retorno
elastico é pequeno nesse tempo de 25s e HV e DH1 sao praticamente iguais. O
Valor de DH2 é maior que DH1 e HV para todas as deformacdes, o que ja era
esperado quando ocorre o descarregamento e o retorno elastico aumenta.

Com os valores de dureza HV foram estimados a partir da Equacao 3 os valores da
fracdo volumétrica de martensita para obter uma comparacdo entre as técnicas
utilizadas. A Tabela 6 apresenta os valores obtidos.

O que foi suposto pela Equacéo 3 é que para a maior dureza, o material teria 100%
de martensita, mas como visto pela Tabela 4, o maior valor de martensita foi
30,26%. Com o objetivo de tornar o valor de Vv de martensita mais realistico, optou-
se por fazer uma correlagcdo. Essa correlacédo foi feita relacionando os valores
calculados com os valores experimentais por meio de uma regra de trés, onde, o
maior valor calculado que no caso é 100% se relaciona com o maior valor

* Contribuic&o técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
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experimental que 30,26% e o segundo maior valor calculado se relaciona com um
valor X e assim sucessivamente mantendo sempre os valores 100 e 30,26 e
variando os outros valores.

Os valores obtidos pela técnica de dureza ndo estdo coerentes com os obtidos no
Ferritoscopio. A Figura 10 mostra o grafico da comparacéo entre as duas técnicas

utilizadas. O coeficiente de determinacdo, R? foi de 0,68. Indicando que nédo existe
uma boa correlacao entre as duas técnicas utilizadas.

Tabela 6. Valores de fracdo volumétrica de martensita
Vv de Martensita (%) pela Vv de Martensita (%)

Amostras ) o
Férmula corrigida
Como Recebida 0 0
1 32 9,8
2 68 20,8
3 71 22,1
4 89 27,6
5 100 30,94

O Vv obtido via dureza superestima inicialmente o valor de Vv obtido via
ferrritoscopio e DRX, Figura 7. Duas questdes precisam ser levadas em conta ao
encontrar Vv de martensita via dureza. Primeiramente neste trabalho néo se obteve
100% de martensita em nenhuma amostra. O maior valor de martensita foi em torno
de 30%, o que foi um obstaculo para usar diretamente a Equacdo 3. Em segundo
lugar foi proposto uma regra de trés, tendo a hipotese que a transformacao
martensitica teria um comportamento linear, o que nao se mostrou verdadeiro.

35 T T T T T |/
30 - ] ]
25 |- - i
20 | u s 4

15 b / -

Vv de martensita - Dureza HV

0 1 1 1 1 1 1
0 5 10 15 20 25 30 35

Vv de martesnita - Ferritoscopio

Figura 10. Comparacéo das medidas de fracdo volumétrica de martensita obidas via: Dureza e
Ferritoscopio.

4 CONCLUSAO

O estudo realizado permitiu criar uma metodologia que quantificasse a fragao
volumétrica (Vv) de martensita induzida por deformagédo. As técnicas de
Ferritoscopia e Difracdo de Raios-X foram satisfatorias, uma vez que se obtiveram
valores de Vv de martensita coerentes e bem préximos em ambas as técnicas. Ou
seja, através do ferritoscopio é possivel estimar Vv de martensita. Os ensaios de
Ultramicrodureza demonstraram que existe uma correlacdo, onde quanto maior Vv
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transformada maior a dureza. Entretanto, os valores de Vv de martensita obtidos a
partir da dureza foram maiores que os valores obtidos através das outras técnicas
utilizadas. Para o uso desta técnica seria necessario obter um ndmero maior de

amostras e principalmente com maiores fracdes volumétricas de martensita até
100%, para que pudesse ocorrer a validacdo ou nao da técnica.
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