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Resumo

O material em estudo € um aco inoxidavel austenitico 201LN, na forma de chapa com
aproximadamente 5,00 mm de espessura na condicao laminada a quente. As etapas
de processamento adotadas neste trabalho consistiram em laminacéo a temperatura
ambiente (~25 °C) e tratamento térmico de recozimento a uma temperatura de 750 °C
em tempos distintos (0, 1; 2,5; 5, 7,5; 10, 12,5 e 15 minutos), com o objetivo de avaliar
a cinética de reversdo da martensita em austenita no recozimento desse aco. Foram
realizadas andlises de Difracdo de Raio X (DRX) para identificacdo e quantificacéo
das fases em cada amostra, esta Ultima através dos calculos de area dos picos, e por
fim inferéncia quanto a modificacbes estruturais, e orientacdes consumidas e
formadas de cada fase, pelo perfil dos picos (area, intensidade e largura a meia altura).
Assim como quantificacdo de fases por ferritoscopia. Os resultados mostraram uma
evolucdo consideravel na fracdo volumétrica da austenita nos primeiros minutos de
recozimento e uma cinética de reversdao mais lenta nos ultimos tempos de
recozimento. Pela técnica de DRX em 15 minutos alcancou-se completa reversao,
uma vez que so foram identificados picos associados a austenita, ja por ferritoscopia
encontrou-se um percentual residual bem baixo de martensita. Ambas as técnicas se
mostraram adequadas para identificacdo e quantificacdo das duas fases, ainda que
existam erros inerentes a estas.
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MARTENSITE TO AUSTENITE REVERSION KINETIC IN THE ANNEALING OF
THE 201LN COLD ROLLED STAINLESS STEEL

Abstract

The material under study is 201 LN austenitic stainless steel, in plate form with
approximately 5.00 mm of thickness in the hot rolled condition. The work steps
consisted of lamination at room temperature (~25 °C), and annealing heat treatment
at a temperature of 750 ° C at different times (0, 1; 2,5; 5, 7,5; 10, 12,5 e 15 minutes),
with the objective of evaluating the reversion kinetics of martensite in austenite in the
annealing of this steel. Was made X-Ray Diffraction (XRD) analysis for identification
and quantification of the phases in each sample through the area parameters, intensity
and width at half height of the diffraction peaks The Phase quantification was also
made by ferritescope. The results showed a considerable evolution in the austenite
volumetric fraction in the first minutes of annealing and a slower reversion kinetics in
the last annealing times. By the technique of XRD in 15 minutes achieved complete
reversion, since only peaks associated with austenite was indentificated. Already by
ferritescope, was found a very low residual percentage of martensite. Both techniques



proved to be adequate for identification and quantification of the two phases, although
there are inherent errors.
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1 INTRODUCAO

O aco inoxidavel (Al) € uma liga metalica composta basicamente de ferro e cromo,
tendo como caracteristica principal a resisténcia a corrosao, que € obtida por meio da
presenca de um filme auto-passivante de oxido [1], que é formado quando o metal
entra em contato com o oxigénio. A adicdo de outros elementos de liga pode originar
diferentes tipos de acos inoxidaveis, com microestruturas e propriedades distintas,
além alterar no modo e velocidade na formacgéo de fases no material [2]. Dentre os
tipos de Al, se destacam o0s acos inoxidaveis austeniticos (AlA), que devido a
excelente resisténcia mecéanica e a corrosdo que possuem, se tornam amplamente
aplicados na industria. Os AlA sao divididos em séries de acordo com a composi¢ao
quimica, sendo a série 200 umas das mais utilizadas devido ao seu baixo custo. Nesta
série tem-se como destaque 0 aco 201, que possui hiquel, cromo e manganés em sua
composi¢cdo. Sendo o Manganés um elemento que favorece a solubilidade do
nitrogénio no aco, possibilitando que o teor de niquel seja reduzido e o valor de custo
global menor, como mencionado anteriormente referente a série 200 [3,4]. Estes acos,
por serem metaestaveis, sdo passiveis de sofrer transformacdo martensitica quando
sdo deformados. Este fenbmeno € chamado de efeito TRIP (Transformation Induced
Plasticity), que dependendo da temperatura e solicitagdo mecanica imposta, confere
ao aco uma alta resisténcia mecanica e alta resisténcia ao encruamento [5]. Uma das
formas de melhorar a resisténcia mecanica e ductibilidade do aco é através do
refinamento dos gréos, que € possivel por meio do processo de deformacao a frio
seguido de tratamento térmico de recozimento, em temperatura inferior a de
recristalizacdo. A reversao da martensita em austenita depende expressivamente da
composicdo quimica dos acos e da temperatura de recozimento, perdendo sua
estabilidade a altas temperaturas [6]. Desta forma, neste trabalho foi realizado um
estudo da cinética de reversao da martensita em austenita em chapas de aco 201LN,
gue foram laminadas a frio, em oito passes com reducao de 10% a cada passe, e em
seguida foram submetidas ao tratamento térmico de recozimento a 750°C em tempos
de encharque distintos seguidos de resfriamento ao ar. Por fim, foram obtidas sete
amostras tratadas termicamente durante os seguintes tempos de recozimento: 1; 2,5;
5;7,5;10; 12,5 e 15 minutos. Também foram realizadas analises de Difracdo de Raios
X (DRX) e ferritoscopia, com o objetivo de avaliar a reversdo da martensita em
austenita.

2 DESENVOLVIMENTO
2.1 Material e métodos
O material em estudo é um aco inoxidavel austenitico 201LN, cedido pela APERAM
South American na forma de chapas na condi¢cdo laminada a quente, com espessura

de aproximadamente 5 mm. A composi¢do quimica do material esta especificada na
tabela 1.



Tabela 1. Composicdo quimica (% em peso) do AIA 201LN fornecido pela APERAM South América.

Elemento % em Elemento % em Elemento % em
peso peso peso

C 0,0300 Ni 4,0093 Nb 0,0224
Mn 6,9078 Mo 0,0188 Pb 0,0073
Si 0,3088 Al 0,0034 B 0,0006
P 0,0381 Cu 0,0239 Ti 0,0058
S 0,0009 Co 0,0463 Sn 0,0029
Cr 17,0043 \% 0,0428

N 0,2000 W 0,0117

A chapa do AIA 201LN foi cortada e dividida em nove corpos de prova com dimensdes
iguais a 2,0 x 2,5 cm (Direcédo de Laminacao (DLT) x Direcéo Transversal (DT)), onde
um dos pedacos foi separado para a caracterizagdo no estado como recebido (CR) e
0s outros oito foram laminados a temperatura ambiente (~ 25 °C) em oito passes com
reducdo de 10% em cada passe para a inducao da transformagédo martensitica através
do efeito TRIP. O processo de laminacao foi realizado no Laboratério de Tratamento
Termomecénico do Instituto Militar de Engenharia (IME) em um laminador piloto FENN
MFG, modelo D-51719:1973, o qual foi operado em configuracdo duo com cilindros
de didmetro 133,70 mm. ApOs o processo de laminacdo sete desses pedacos de
amostras foram recozidos em um forno mufla a uma temperatura de 750 °C e tempos
distintos (1; 2,5; 5, 7,5; 10, 12,5 e 15 minutos) e uma amostra foi deixada na condi¢ao
somente laminada. Sendo que o recozimento foi feito com a prévio aguecimento do
forno na temperatura de encharque, introducdo das amostras dos diferentes tempos
em momentos distintos e espera do restabelecimento da temperatura de encharque
para contagem do tempo de encharque associado até o resfriamento final ao ar.

A fim de identificar e quantificar as fases presentes apds o recozimento e, assim,
avaliar a cinética de reversdo da martensita em austenita no aco estudado, através da
analise de Difracdo de Raio X (DRX), as amostras tiveram que sofrer algumas etapas
de preparacéo, as quais estao descritas na tabela 2. Para andlise de ferritoscopia foi
necessario apenas a limpeza da superficie das amostras para remocao de 6xidos e
quaisquer outros residuos que poderiam estar presentes, somente as amostras
recozidas foram analisadas por esta técnica. Esta limpeza foi feita com uso de solucéo
acida de decapagem (1:1:1 — HNO3:HCI:H20), com posterior lavagem agua corrente,
alcool e secagem com jato de ar quente.

Tabela 2. Etapas de preparacdo das amostras para analise de DRX.

Etapas de preparacéo Procedimento

Corte As amostras foram cortadas com dimensoées de 2,0 x
2,5 cm (DL x DT), em uma maquina de corte tipo
Discotom com disco abrasivo de carbeto de silicio com
uso de solucéo lubrificante/refrigerante..

Desbaste e lixamento As amostras foram desbastadas até 50% da espessura
inicial e lixadas para preparar a superficie de andlise,
utilizando lixas metalogréficas de granulometria de
100, 220, 400, 600, 1200, 1500 e 2000 mesh.

Polimento eletrolitico Para o plimento eletrolitico foi utilizada uma solucéo
20% de acido perclérico (concentracdo 70% P.A) em
alcool etilico a temperatura ambiente, com voltagem 25
V e tempo de 16 s.




As andlises de DRX foram feitas no laboratério de Difracdo de Raios X do IME
utilizando-se o difratbmetro de Raios X, modelo X'PERT PRO MRD da PANalytical,
com fonte de radiacdo de cobalto (Co), step size de 0,0197 e angulos iniciais e finais
de 45 e 130°, respectivamente, para o angulo de 26 acoplado.

As analises de ferritoscopia foram efetuadas nas dependéncias da Escola de
Engenharia Industrial Metallrgica de Volta Redonda (EEIMVR) da Universidade
Federal Fluminense, com auxilio do ferritoscépio FISCHER - FMP30 de sonda manual
cuja sensibilidade de deteccao de fases ferromagnéticas varia desde 0,1 a 80%.

2.2 Resultados e discusséo

Conforme esperado e informado pela APERAM South American, o difratograma da
amostra na condicdo como recebido apresentou somente picos de difracédo

relacionados aos planos de difracdo da austenita (figura 1), sendo o pico mais intenso
referente ao plano (111).
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Figura 1. Difratograma da amostra CR.

Os difratogramas da amostra laminada e das amostras recozidas estdo apresentados
na figura 2.
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Figura 2. Difratograma das amostras nas condicdes: (A) s6 laminada, laminada com recozimento a
750°C por (B) 1 minuto, (C) 2,5 minutos, (D) 5 minutos, (E) 7,5 minutos, (F) 10 minutos, (G) 12,5
minutos e (H) 15 minutos.

Através de uma comparacdo com o difratograma da amostra como recebida e da
amostra que foi apenas laminada € possivel observar que a deformacdo imposta
atingiu o objetivo de transformar parte da austenita em martensita, uma vez que o
difratograma da amostra laminada apresentou picos associados a martensita
referentes aos planos (110), (200) e (211). Nota-se um decréscimo consideravel das
intensidades dos picos relativos aos planos de difracdo (111) e (220) da austenita e
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consumo total dos picos referentes aos planos (220), (311) e (222), conforme
explicitado na tabela 3.

Tabela 3. Comparacdo das
intensidades dos picos da austenita
entre a amostra CR e a amostra

laminada.
Intensidade do
pico
Picos CR Laminada
(111) 42380 551
(200) 12459 O
(220) 5052 2465
(311) 4845 0
(222) 2032 0

Comparando os difratogramas das amostras recozidas com o difratograma da
amostra laminada foi possivel verificar que com 1 minuto de recozimento ja ocorre o
decréscimo das intensidades dos picos associados a fase martensita e um aumento
nos picos (111) e (220) e o aparecimento do pico do plano de difracdo (311) da
austenita. Com a evolucdo do tempo de recozimento os picos da martensita vao se
tornado menos pronunciados e 0s da austenita incrementam em intensidade. No
tempo de 5 minutos o pico (110) da martensita ja ndo é mais detectado e o pico do
plano (222) da austenita aparece discretamente e aumenta um pouco de intensidade
nos tempos de 10 e 15 minutos de recozimento, nos tempos de 7,5 e 12,5 néo foi
possivel identificar tal pico. No tempo de 15 minutos o consumo dos picos de difracédo
da martensita é completa e todos os picos de difracdo da austenita estdo presentes,
indicando total reverséo de fase.

Na figura 3 € mostrada a evolugdo das intensidades dos picos de austenita e
diminuicao dos picos de martensita com o tempo de recozimento.

T T
Tempo de recozimento (min)

(A)

10 12

: 6000 - . = .
w0000 | W {111) . n .,'(110)‘
e {200) &« 11'(200)
; A 1(220) ey L @(211)
2001 v y222)
8 1311) 8 4000
a 20000 4 2
8 ' S~
B 15000 - 3 7
o] s [ ¢
h= ©
2 10000 5 2000 ~
£ = .
000 4 o . " 1000 .
. ¢ 2 - .
ol | . . 4 v .
0L L3 Y 0 -~ - -

0 2 4 6 8
Tempo de recozimento (min)

(B)

Figura 3. Comparacao das intensidades dos picos dos planos de difracdo da (A) austenita e (B)
martensita com o aumento do tempo de recozimento.

Nos primeiros minutos de recozimento as intensidades dos picos de ambas as fases
aumentam, mas entre os tempos de 2,5 e 5 min as intensidades dos picos dos planos



de difracdo da austenita aumentam consideravelmente enquanto os da martensita
diminuem de forma brusca também, indicando uma efetiva reversdo de fase. E
possivel perceber uma oscilacdo nas intensidades dos picos entre os tempos de 5 a
12,5 minutos. Tal tendéncia também foi observada comparando a area dos picos e
largura a meia altura com o tempo de recozimento (figura 4 e figura 5,
respectivamente).
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Figura 4. Comparacao das areas dos picos dos planos de difragdo da (A) austenita e (B) martensita
com 0 aumento do tempo de recozimento.
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Figura 5. Comparacao das larguras & meia altura dos planos de difracao da (A) austenita e (B)
martensita com o aumento do tempo de recozimento.

Para o tempo de 7 minutos foi observado que a area dos picos planos (111) e (220)
da austenita diminuem, em comparacdo com o tempo de 5 minutos, mas ha um
aumento dos picos dos planos (200) e (311), talvez nesse tempo de recozimento
possa ter ocorrido uma maior textura do material que favoreceu a reversdo da
martensita nas orientacdes desses planos.

Ja o tempo de 12,5 minutos apresentou uma cinética de reversdo nao esperada, as
areas e intensidades dos picos referentes a austenita diminuiram quando comparado



com o tempo de recozimento de 10 minutos, ao passo que dos picos relativos a
martensita aumentaram. O previsto seria um comportamento inverso.

Ao contrario do que ocorreu com os valores de area e intensidade dos picos da
austenita, a largura a meia altura sofreu uma tendéncia de decaimento gradativo com
0 progresso do tempo de recozimento, assim como as larguras a meia altura dos picos
da martensita. Isso pode ter ocorrido devido & um rearranjo da estrutura cristalina das
duas fases, uma vez que a largura a meia altura se correlaciona com o grau de
distorgdo dos cristais. Pode ter acontecido uma diminuicdo da densidade de
discordancia que provocou a reducdo das distancias interplanares e,
consequentemente, atenuacédo da largura a meia altura [7]. O que deve ser o indicativo
da presenca da reversdo da martensita em austenita por difusdo, e ndo por
cisalhamento que é esperado em temperaturas de encharque mais baixas [8].
Através dos difratogramas foi possivel quantificar as fases presentes em cada amostra
pelo método de somatério das areas dos picos referentes a cada fase. Na Tabela 4
sdo mostradas as fracfes volumétricas de austenita e martensita de cada amostra.

Tabela 4. Fracdes volumétricas de austenita e
martensita de cada amostra

Amostra % martensita % austenita
Laminada 61,6 38,4
1 minuto 45,3 54,7
2,5 minutos 39,6 60,4
5 minutos 9,3 80,7
7,5 minutos 8,9 91,1
10 minutos 43 95,7
12,5 minutos 7,3 92,7
15 minutos 0 100

Os resultados das fracdes volumétricas apresentam uma reversdo da martensita em
austenita logo nos primeiros minutos de recozimento. Contudo, h4 um salto enorme
nos valores de porcentagem das fases entre os tempos de 2,5 e 5 minutos. Ainda é
possivel observar um leve decaimento ndo esperado do percentual de austenita entre
os tempos de 10 e 12,5 minutos, o que pode ser comparado com a oscilacdo dos
valores de area, intensidade e largura a meia altura, discutido anteriormente.

Ja na analise de ferritoscopia, esse comportamento cinético de reversao nao esperado
se deu entre os tempos de 7 e 10 minutos e 12,5 e 15 minutos, onde o tempo de 10
minutos apresentou um percentual de martensita maior que no tempo de 7 minutos
de recozimento, assim como o tempo de 15 minutos com relagéo ao tempo de 12,5
minutos, contudo tém-se que levar em consideracdo o desvio padrdo e erro
experimental inerentes a técnica. Foram realizados 6 medi¢cdes em cada amostra e as
médias, desvios padrdo e 0s erros experimentais relativos a uma delas estédo
dispostos na tabela 5.



Tabela 5. Resultados de ferritoscopia

Amostras Média (% martensita) Desvio padréo Erro experimental
0 min 30,6 0,43 0,35
1 min 29,1 1,05 0,86
2,5 min 12,0 0,75 0,62
5 min 5,6 0,06 0,05
7,5 min 2,0 0,13 0,10
10 min 2,3 0,05 0,04
12,5 min 0,6 0,06 0,05
15 min 17 0,08 0,07

Amostras com menos de 2 mm de espessura estao sujeitas a erros inerentes a técnica
de ferritoscopia, pois 0 principio da técnica baseia-se na determinacdo da
permeabilidade magnética do material. Por isso, uma curva de calibracdo seria
necessaria para converter os valores lidos do equipamento para valores reais [9].
Apesar das amostras em estudo (laminadas e recozidas) apresentarem espessura
proxima a 2,2 mm de espessura, dois fatores de correc¢éo foram utilizados no presente
trabalho, o de TALONEN et. al. (2004) [9], que utiliza um fator de multiplicacédo de 1,7,
e 0 de LISCHKA (2013) [10], que utiliza um fator de corre¢do da espessura (FC)
multiplicado ao valor lido (FNmedido) baseado no manual do ferritoscépio (Equacédo 1 e
2).

FC = -0,158 x log(a'medido)+1,309 (1)
FNfinal= @'medido.FC (2)
Uma comparacdo dos valores encontrados através da leitura direta do ferritoscopio,

das correcdes realizadas (com suas respectivas barras de erro) e dos valores obtidos
por DRX encontra-se na figura 6.

55

50 B Ferritoscopia
® Ferritoscopia*FC
45 b4 \  Ferritoscopia*1,7
40 = v DRX
35
e o
227 .
£
5 25
= 20
X
15 -
| |
10 * -
5 i v
[ ] x |
01 T T T T T = T
0 2 4 6 8 10 12 14 16

Tempo de recozimento (min)
Figura 5. Comparacédo das porcentagens de martensita das amostras recozidas medidas por
ferritoscopia e DRX.

Através de ambas as técnicas foi possivel observar a reversdo da martensita em
austenita com o incremento do tempo de recozimento, sendo mais significativo nos
primeiros tempos, entre 1 e 5 minutos.



A diferenca de resultados entre as técnicas pode ter sido influenciada pela regido
avaliada em cada técnica, uma vez que a técnica de ferritoscopia analisa o volume
das amostras como um todo enquanto a técnica de DRX se restringe a uma camada
superficial de poucos micrémetros, além de haver uma imprecisdo deste devido a
textura, especialmente apds a deformacdo plastica sofrida pelo material [9]. Uma
deformacdo na rede cristalina da amostra também pode influenciar nas medi¢des de
ferritoscopia, pois a deformacéo afeta a orientacdo dos spins magnéticos [10].

Na figura 6 é apresentada a correlacao linear existente entre os valores obtidos pelas
duas técnicas, a fim de se obter uma melhor comparacéo entre elas.
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Figura 6. Correlacéo linear das porcentagens de martensita das amostras recozidas medidas por
ferritoscopia e DRX.

Apesar da imprecisdo de cada técnica, € possivel verificar uma boa correlacdo entre
elas. O que indica que sado técnicas capazes de quantificar as fases presentes no
material, possibilitando avaliar a cinética de reversdo da martensita em austenita no
recozimento do AIA 201LN laminado a frio.

3 CONCLUSAO

Com base nos resultados obtidos e discussao realizada foi possivel concluir que o aco
201LN laminado a frio em estudo apresenta uma acelerada cinética de reversado a
750°C para os menores tempos de encharque de encharque adotados (até 5 minutos)
e que esta cinética se torna lenta para 0os tempos superiores até culminar na aparente
completa reversdo. Apesar dos valores destoantes dos percentuais medidos de
martensita pela ferritoscopia e calculados, por DRX pelo método do somatdrio das
areas dos picos, ambas as técnicas resultam em valores com andamento similar
guanto a reversdo da martensita em austenita nas condicbes adotadas para este
estudo. Como também o acompanhamento da evolucdo do perfil dos picos
(intensidade, area e largura a meia altura), da fase consumida (martensita) e formada
(austenita) com o incremento do tempo de encharque no recozimento para reversao,
permitiu verificar que a orientacéo (211) da martensita € consumida por completa sem
alteracao significativa de sua largura & meia altura durante o estégio inicial de cinética
acelerada para dar origem a orientagOes selecionadas da austenita ((220), (111) e
(311)). Enquanto as outras duas orientacdes da martensita ((110) e (200) mantem-se
praticamente presentes com reducao significativa da largura a meia altura durante os
tempos mais curtos de encharque, e por fim comecam a ser consumida nos tempos
mais longos onde a cinética de reverséo torna-se mais lenta associada a formacao
das demais orientagOes observadas para a austenita.
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