ISSN 1516-392X

;7.‘,)‘!‘\ \u

. TMS DM 5 Jee

Tema: Corrosao

CORROSAQ NAS REGIOES DE INSTABILIDADE PLASTICA NO ACO
INOXIDAVEL AUSTENITICO ALTO NITROGENIO ISO 5832-9*

José Helio Sobrinho?

Eden Santos Silva?

Samuel Filgueiras®

Jean Roberto*

Gedeon Silva Reis®

Jose Manuel Rivas Mercury®

Resumo

O aco inoxidavel austenitico alto nitrogénio ISO 5832-9 tem sido promissor na manufatura de préteses
ortopédicas com resisténcia mecanica e de corrosdo superiores a do aco tradicional ASTM F-138.
Pesquisas recentes tém mostrado que esta liga apresenta resultados peculiares, tais como alta
resisténcia mecanica, resisténcia a corrosdo e presenca de particulas de segunda fase (Fase Z) na
matriz. Entretanto, ndo se sabe como se da a correlagdo mecanica-microestrutural e de taxa de
corrosdo em regides de processabilidade industrial desta liga ha conformacéo a quente de pecas. No
presente trabalho, ensaios sob torcdo a quente isotérmico continuo e interrompidos foram realizados
apos tratamento térmico de solubilizagédo a 1.200°C, por 300 s com intervalos de temperatura variando
entre 1.000°C e 1.200°C com taxa de deformacdo variando entre 0,05 e 5 s, para investigar a
trabalhabilidade e a taxa de corrosdo sob tensdo desta liga com aplicacdo da técnica de
espectroscopia de impedancia eletroquimica e caracterizagdo microestrutural, conduzida por
microscopia optica e varredura. Os resultados mostram que a tensdo de escoamento é sensivel aos
pardmetros de deformacdo. O pico de tensdo diminui com o aumento da temperatura e reducdo da
taxa de deformacdo com alta taxa de recuperagdo dindmica com gréos alongados, gerando regides de
acumulo de tensédo. Essas regides de instabilidade plastica apresentam grau de corrosdo superior em
relacdo as amostras como-recebidas. As regifes de alta temperatura e baixa taxa de deformacao
apresentam boa trabalhabilidade com microestrutura final refinada com gréos recristalizados
dinamicamente.

Palavras-chave: Aco inoxidavel; Instabilidade plastica; Mapa de processamento; Corrosao.

PLASTIC INSTABILITY IN ISO 5832-9 HIGH-NITROGEN AUSTENITIC STAINLESS STEEL
Abstract
ISO 5832-9 high-nitrogen austenitic stainless steel has shown promising results in the fabrication of
temporary and permanent orthopedic prostheses, exhibiting better mechanical strength and corrosion
resistance than the traditional 1ISO 5832-1 (ASTM F-138) steel. Recent studies have revealed that this alloy
possesses unique properties, such as high mechanical strength and corrosion resistance and the presence
of second phase patrticles (Z phase) in the matrix. However, it is not known how the microstructural and
mechanical properties and the corrosion rate are correlated in regions of industrial processability of this alloy
during hot forming. In this study, continuous and interrupted isothermal hot torsion tests were performed after
solubilization heat treatment at 1,200°C for 300 s, with temperature intervals varying from 1,000°C to
1,200°C and strain rates ranging from 0.05 to 5 s'1. The purpose of these tests was to investigate the alloy’s
workability and stress corrosion rate by means of electrochemical impedance spectroscopy (EIS) and to
characterize its microstructure by optical and scanning electron microscopy. The results indicate that the
yield stress is sensitive to the strain parameters. The peak stress decreases with increasing temperature and
decreasing strain rate, with a high rate of dynamic recovery, with elongated grains generating areas of stress
build-up. These regions of plastic instability present a higher degree of corrosion than as-received samples.
The regions of high temperature and low strain rate exhibit good workability with a refined final
microstructure of dynamically recrystallized grains.
Keywords: Stainless steel; Plastic instability; Processing maps; Corrosion.
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1 INTRODUCAO

Os acos inoxidaveis austeniticos apresentam boa resisténcia a corrosao e
combinacdo adequada de propriedades mecénicas para muitas aplicacoes
industriais. No entanto, ao serem utilizados como implantes ortopédicos podem
apresentar varios problemas, tais como, suscetibilidade a corrosdo localizada,
guando em contato com fluidos e tecido humano. Além de apresentar regides de
instabilidade plastica dentro das condi¢des de processamento industrial das pecgas.
O aco inoxidavel austenitico alto nitrogénio ISO 5832-9, especificado pela norma
ISO 5832-9 com composicao tipica de 22Cr - 10Ni - 2.5Mo - 0.4Nb - 0,35N, tem sido
promissor na confeccdo de proteses ortopédicas temporarias e permanentes com
propriedades superiores a do acgo utilizado tradicionalmente 1SO 5832-1 (ASTM F-
138) [1]. Pesquisas recentes tém mostrado que esta liga apresenta resultados
peculiares, tais como, alta resisténcia mecanica, resisténcia a corrosédo e presencga
de particulas de segunda fase (Fase Z) na matriz [2,3]. Entretanto ndo se sabe como
se d& a correlacdo mecéanica-microestrutural e de taxa de corrosdo em regides de
processabilidade industrial desta liga na conformacdo a quente de pecas
ortopédicas.

Novas pesquisas evidenciam que a degradacdo de implantes ortopédicos a partir de
ligas de acos inoxidaveis austeniticos utilizados em implantes, como AISI 316, AlSI
316LVM, ASTM F-138 e o ISO 5832-9, no interior do corpo humano € indesejavel
por algumas razbes, tais como: o processo de degradacdo resultante da acgao
corrosiva da liga implantada que pode prejudicar a integridade estrutural do implante
e também os produtos liberados no processo de degradacédo que pode culminar em
reacoes biolégicas adversas ao paciente, onde a acdo combinada de processos
eletroquimicos da corroséo e os esforcos mecanicos podem acelerar o processo de
degradacédo localizada, afetando sitios aleatorios na superficie do metal através da
corrosao por pites [4].

No caso dos acos inoxidaveis austeniticos sua alta resisténcia a corrosdo deve-se a
formacdo de um filme superficial protetor de 6xido de cromo, denominado filme
passivo que, aderente a superficie do metal, inibe o processo de corrosdo [5].
Imediatamente apds a quebra, o metal base desprotegido entra em contato com o
meio agressivo, promovendo a sua dissolucdo até que ocorra a reconstituicdo da
camada danificada ou repassivacdo. Resultados similares foram observados por
Giordani, E.J [2,3], onde a maior resisténcia a corrosdo no a¢o ISO 5832-9 é
principalmente atribuido ao aumento da estabilidade do filme passivo, favorecida
pela presenga do nitrogénio em solugdo sélida na matriz e elementos de liga que
promovem 0 aumento de resisténcia a corrosdo por pites nos acos inoxidaveis
austeniticos.

Durante a manufatura dos implantes, os materiais metalicos passam por um
processo de forjamento a quente com a evolu¢do da microestrutura relacionada com
os fenbmenos de amaciamento dinamico que desempenham um papel importante
na determinacdo da microestrutura e propriedades finais da liga. Os mecanismos
microestruturais sob deformacdo a quente em metais e ligas sdo geralmente
governados pela energia de falha de empilhamento (EFE) e tem seu comportamento
mecanico controlado por trés fendbmenos: encruamento (HW), recuperacéo dindmica
(DRV) e recristalizacdo dinamica (DRX) que sdo importantes mecanismos de
controle microestrutural e mecéanico na trabalhabilidade a quente [6,7].

Em alguns materiais com alta EFE, tais como Aluminio (Al), 160 mJ/m?, o balacgo
entre o encruamento e recuperacao dindmica € expresso por um patamar na curva
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de escoamento plastico [8,9]. Entretanto, os materiais com baixa e moderada EFE,
tais como os agos inoxidaveis austeniticos, por exemplo, o aco AISI 304L a EFE é
aproximadamente de 18 mJ/m?, enquanto no aco AISI 305 é cerca de 34 mJ/m?, no
aco AISI 310S cerca de 94 mJ/m? e no ago AISI 316 cerca de 78 mJ/m? [9]. A
contribuicdo de Ni, Cr, Mn e Mo para a EFE da matriz de um aco inoxidavel
austenitico foi estimada e a EFE para o aco I1ISO 5832-9 foi calculada como 68,7
mJ/m? [2], a cinética de recuperacgédo dinamica é lenta, e a recristalizacdo dinamica é
iniciada numa condicdo critica de acumulo de energia de deformacgéo, associada
com 0 amaciamento na curva de escoamento plastico. Assim o efeito da
recristalizacdo dindmica nos parametros mecanicos, microestruturais e de corrosao
em termos das condi¢cdes de trabalho sdo de suma importancia, pois dependem da
composi¢do quimica do material, do modo de deformacdo e das condi¢cbes de
deformacéo.

Essas condi¢Bes de deformacdo usuais no processamento metallrgico determinam
as regides de melhor trabalhabilidade, que séo representadas através de mapas de
processamento, desenvolvidos utilizando os sistemas de engenharia, a mecanica
dos meios continuos, os principios da termodinamica de processos irreversiveis e a
aplicacdo dos critérios de escoamento plastico [10,11]. Essas regibes estdo
correlacionadas com os processos microestruturais especificos que ocorrem durante
o trabalho a quente, onde as melhores regibes para processar o material sao
identificadas no dominio de recristalizacado dinamica.

As informagfOes dos mapas de processamento podem ser efetivamente integradas
com o projeto e otimizacdo dos processos industriais das ligas ortopédicas.
Enquanto que a temperatura e a taxa de deformagdo no dominio de méaxima
trabalhabilidade sdo escolhidos como parametros de processo otimizados que deve
ser controlados de tal modo que os valores locais de temperatura e taxa de
deformacéo ndo entrem nos regimes indesejaveis como fluxo de instabilidade [12],
torna-se necessario encontrar um dominio seguro a taxas mais elevadas de tenséo
gue aumenta a produtividade.

Devido a complexidade microestrutural e de utilizacdo deste material € importante
entender o comportamento constitutivo deste material caracterizando suas
propriedades finais e compreendendo a microestrutura desenvolvida durante a
deformacéo dentro das regifes de trabalhabilidade para se chegar aos melhores
parametros de processamento. O objetivo do trabalho é avaliar o grau de corrosdo
nas regides de trabalhabilidade a quente na linha de processamento industrial dessa
liga, onde trabalhos recentes tém evidenciado a presenca de regides de
instabilidade plastica.

2 MATERIAIS E METODOS

O material usado nesta pesquisa foi o aco inoxidavel alto nitrogénio, ISO 5832-9,
cuja composicdo quimica é dado na Tabela 1, fornecido pela Villares Metals, S&o
Paulo, Brasil. Esta liga comercial foi previamente laminado a quente com barras de
didmetro 20mm, recozidos em 1030°C durante 60 min e resfriado em agua. Os
ensaios mecanicos foram realizados em uma maquina de torcdo a quente
computadorizada modelo TM-IV no laboratério de engenharia mecanica (DMM), do
Instituto Federal do Maranhdo (IFMA). Os corpos de prova foram usinados com
didmetro e comprimento Uteis de 10 mm na sec¢do central de menor calibre, foram
aguecidas em um forno por radiacdo infravermelha acoplado na maquina de
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ensaios. A temperatura foi medida usando termopar tipo K (Cromel-Alumel)
encaixado no corpo de prova.

Tabela 1. Composi¢ao quimica do aco inoxidavel austenitico ISO 5832-9.
C Si Mn Ni Cr Mo S P N Cu Nb Fe

0,035 0,37 404 106 203 247 0,001 0,022 036 0,06 0,29 bal.

Os dados foram coletados por meio de um programa que impde testes parameétricos
como temperatura, taxa de deformacédo, tempo de espera e quantidade de esforco,
segundo critérios de Von Misses. As amostras foram aquecidas desde a temperatura
ambiente até uma temperatura de imersdo de 1200°C a uma taxa de 10°C/s,
mantida a esta temperatura durante 600 s, arrefeceu-se para a temperatura de teste
a uma taxa de 2°C/s, realizada durante 30 s, e finalmente tensionadas
isotermicamente nas condi¢cdes desejadas ou até a fratura da amostra. Estes testes
foram efetuados a partir dos mapas de processamento do trabalho desenvolvido por
Silva, E. S. [13], em condi¢cdes que descrevam regides de instabilidade. Para
correlacionar a microestrutura com as condi¢cdes de deformacao, as amostras foram
imediatamente arrefecida a é&gua apdés a deformacdo aplicada. Apds os
procedimentos metalograficos padrdo, a microestrutura foi condicionada a um
ataque eletroquimico com &cido nitrico (65%) e em seguida examinada por
microscopia Optica e varredura.

Para os ensaios eletroquimicos de corrosao foi empregado um potenciostato Autolab
(Eco Chemie), Mod PGSTAT30, conjugado a um analisador de frequéncia, FRA 4.9
e acoplado a um microcomputador. Os eletrodos de trabalho consistiram de discos
do aco inoxidavel 1ISO 5832-9 retirados da parte util do corpo de prova apds 0s
ensaios de torcdo, com area de 0,78 cm2 exposta a solugcdo 0,9% de NaCl a 25°C,
0s quais foram previamente lixados com lixa comum de carbeto de silicio (SiC), de
granulometria de 300, 400 e 600, lavados com agua destilada e &lcool etilico e secos
em jato de ar quente. Os ensaios eletroquimicos foram realizados utilizando um
esquema classico de trés eletrodos, com um eletrodo de calomelano saturado (ECS)
e um eletrodo de platina, funcionando como referéncia e contra-eletrodo,
respectivamente. Os diagramas de impedancia foram obtidos no intervalo de
frequéncia entre 50 kHz e 10 MHz com amplitude de perturbacéo de 10 mV. Todos
os ensaios foram realizados no potencial de circuito aberto a intervalos de tempo
iguais a 30 min. Todas as curvas foram levantadas pelo menos trés vezes e as
medidas foram realizadas com eletrodo parado.

Para investigar a evolucdo microestrutural durante a deformacdo a quente, foram
realizados ensaios isotérmicos que foram interrompidos em diferentes niveis de
deformacédo. Sempre, imediatamente apdés a interrupcdo da deformacdo, as
amostras eram resfriadas bruscamente em agua. Foram escolhidas diferentes
condi¢cbes de deformacéo, segundo o trabalho desenvolvido por Silva, E.S [13], com
mapas de processamento, evidenciando as condi¢cdes de trabalhabilidade, Tabela 2.
Com a finalidade de verificagdo da heterogeneidade microestrutural, instabilidade
plastica e corroséo, esta caracterizacao microestrutural foi feita por microscopia otica
e foi utilizado um ataque eletroquimico com &cido nitrico (HNO3) a 65 % entre 10 e
120 s sob corrente 1,0 A/cm?. Esse ataque foi utilizado para revelar contornos de
grao, contornos de maclas, regifes de instabilidade plastica e contagem do tamanho
meédio de gréo.

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
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Séao Paulo, SP, Brasil.

2580



ISSN 1516-392X

2 TMS DGM 5 Jie

g2

Tabela 2. Condi¢des escolhidas para realizacdo dos ensaios de tor¢do isotérmicos interrompidos,
segundo os mapas desenvolvidos por Silva, E.S [13]

Amostras € T (°C) Taxa (s2) Dominio
Al 0,5 1050 0,05 Inst.
A2 0,75 1000 1,0 Inst.
A3 1,3 1000 0,1 Inst.
A4 2,0 1000 0,1 Inst.
A5 4,0 1050 0,5 Trab.
A6 2,0 1200 1,0 Trab.
A7 4,0 1050 0,1 Trab.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Curva de Escoamento Plastico

A Figura 1 apresenta as curvas de escoamento plastico do aco inoxidavel
austenitico 1SO 5832-9 obtidas através dos ensaios de torcdo a quente isotérmico
em diferentes niveis de deformacéo similares as do processamento industrial. Nota-
se que as curvas tém a forma tipica de materiais que recristalizam dinamicamente.
Inicialmente, ha uma regido de encruamento, com alteragdo na curvatura conforme o
material € deformado. Com o prosseguimento da deformacdo alcanca-se um
maximo correspondente ao pico de tenséo, para em seguida cair gradualmente para
um valor intermediario para grandes deformacdes. Nestas condicbes é possivel
visualizar que as curvas podem ser separadas em trés tipos segundo sua forma: (i)
amaciamento de tensdo apo0s o pico, levando o estado estacionario para grandes
deformacfes; (i) Amaciamento continuo, com fluxo localizado; (iii) Curva de
escoamento tipo plano, onde a tensdo praticamente ndo varia com a deformacgao
com intensa recuperacao dindmica e reducédo da taxa de encruamento alcancando
uma tensao de saturagao.
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Figura 1. Curvas de escoamento plastico obtidas dos testes de tor¢cdo a quente isotérmico continuo
do aco 1SO 5832-9.
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Vé-se nas curvas que o nivel de tensdo aumenta com o acréscimo da taxa de
deformacéo para uma determinada temperatura e de forma analoga com a reducgéo
da temperatura a taxa de deformacdo constante. Por outro lado, a evolucdo da
guantidade de deformacéo apresenta comportamentos distintos. Pode-se ver que as
curvas determinadas em menores niveis de temperatura e maiores taxas de
deformacédo tém os seus picos de deformacdes deslocados para a esquerda.
Observa-se ainda que apos a condicao de pico o amaciamento sé se completa apos
grandes deformacBes. Este aspecto tipico de materiais recristalizados
dinamicamente deve-se a geracdo de discordancias, maclas e bandas de
deformac@o quando o material é deformado a quente aumentando a resisténcia
mecanica com reducdo na mobilidade das discordancias [9]. Este aco inoxidavel
austenitico, 1ISO 5832-9, apresenta moderada EFE com taxa de aniquilagdo de
discordancia menor que a taxa de geracao e como consequéncia ha um acumulo de
discordancias de forma heterogénea, favorecendo a nucleagao de novos graos.

O estado estacionario de tenséao foi atingido em todos os experimentos conduzidos
em altas temperaturas. Apesar de algumas pequenas diferencas observadas na
forma das curvas, com comportamento caracteristico do amaciamento de tenséo
promovido pela recristalizagéo dindmica. Em altas temperaturas, a queda de tenséo
entre a tensdo de pico e de estado estacionario é relativamente pequeno, enquanto
a queda apdés o pico é lenta e relativamente maior em temperaturas intermediarias
onde fica claro que a extensdo do amaciamento promovido pela recuperacao
dindmica apoés o inicio da recristalizacdo dindmica afeta a forma da curva.

Pode-se ver que, em altas temperaturas e baixa taxa de deformacéo, em especial a
0,01 s, a parte inicial das curvas de escoamento plastico tem a forma diferenciada
das demais. O escoamento plastico inicia em niveis de tensdes muito proximos dos
valores das tensdes de pico, gerando uma regido de deformacao plastica com taxa
de encruamento relativamente baixa. Este comportamento é observado com clareza
a 1200, 1150 e 1100 °C com taxa de 0,01 s e a temperatura de 1200 °C com taxa
de 0,5 s1. Este comportamento pode esta associado ao aumento da sensibilidade a
taxa de deformacdo da tensdo a temperatura de deformacéo que estd coligado a
dependéncia do nivel da EFE com a temperatura. Em alta temperatura o valor da
EFE aumenta, com reducdo do espacamento entre as discordancias parciais
tornando o processo de recombinacdo mais facil, visto que a EFE influencia na
escalagem e deslizamento de discordancias, que sao fatores predominantes na
trabalhabilidade a quente dos metais.

Este elevado nivel de tenséo justifica-se pelos altos niveis de tensdes necessarias
para ocorréncia da recristalizacdo dinadmica. Observando as curvas da Figura 1c-d
pode-se especular que 0s maiores niveis desta razdo estdo associados ao
deslocamento para a esquerda das curvas de escoamento plastico. Este
deslocamento € imposto por maiores valores da taxa de encruamento, causando
assim uma ascensao marcada pela alta energia de ativacdo térmica retardando o
inicio da recristalizacdo dinamica. Este nivel elevado na energia de ativacdo leva a
um aumento na tensdo para inicio da recristalizacao, justificado pela presenca de
precipitados (fase Z) que aumenta a tensao de atrito da rede cristalina refletindo
sobre o limite de escoamento plastico do material e redugédo na EFE com aumento
na eficiéncia dos contornos de grdos. Analise semi-quantitativas por EDS revelam
gue esses precipitados sao ricos em Cr e Nb, Figura 2, comprovando a presenca da
fase Z.

* Contribuicdo 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,
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Figura 2. Diagrama de fase do ago inoxidavel austenitico ISO 5832-9 via MEV/EDS, Precipitados da
Fase Z.

3.2 Analise Microestrutural

Os diferentes comportamentos observados nas condi¢cdes de deformacao levaram a
investigagdo do comportamento mecanico desta liga ao longo da curva, com ensaios
de torcdo isotérmicos interrompidos em diferentes deformacdes. Estas condicdes
foram escolhidas segundo o trabalho desenvolvido por Silva, E.S [13], que construiu
0s mapas de processamento deste aco, exibindo as regides de instabilidade plastica
e de boa trabalhabilidade a quente. As microestruturas do aco ISO 5832-9 a
diferentes condicbes de deformacdo possibilitou classificar os fenémenos
microestruturais em trés regides: Regido I: Alta taxa de deformacdo e baixa
temperatura, onde se observa uma predominancia dos mecanismos de encruamento
e recuperacdo dinamica, caracterizado por uma estrutura de grdos alongados em
forma de panquecas, Figura 4. Regido Il: Apresenta valores moderados de
temperatura e taxa de deformacdo. Nesta regido a estrutura com a formacdo de
colares de recristalizacédo (necklace) desenvolvendo-se parcial e heterogeneamente.
Regido lll: Baixa taxa de deformacdo e alta temperatura, onde a cinética de
recristalizacdo dinamica é acelerada e a formacédo de colares ndo é tdo evidente.
Neste caso a nucleacéo de novos graos DRX comeca a deformacdes muito baixas e
a mobilidade dos contornos de grdo € alta e separam-se da regido serrilhada
evoluindo rapidamente.

A Figura 3 mostra a microestrutura do aco 1ISO 5832-9 como recebido (CR) na
condicdo recozido (T = 1200°C), com estrutura austenitica e a presenca de
precipitados no interior dos grédos preferencialmente alongados na direcdo de
laminagéo, que nao dissolveram totalmente durante o processo de reaquecimento. A
microestrutura consiste em graos equiaxiais que apresentam diferentes tamanhos e
com um diametro médio de 68 pm (G=5,0 ASTM), indicando que houve o
crescimento dos graos durante o encharque a 1200°C, e também pode se notar que
a microestrutura apresenta uma grande quantidade de maclas.
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Figura 3. Microestrutura inicial de uma amostra do a¢o I1ISO 5832-9 reaquecida a 1250 °C e mantida
durante 300 s antes de ser resfriada em agua.

g

Para investigar a evolugdo microestrutural durante a deformagéo a quente, foram
realizados ensaios de torcdo isotérmicos interrompidos em diferentes niveis de
deformacdo. Sempre, imediatamente apds a interrupcdo da deformacdo, as
amostras eram resfriadas bruscamente em agua. Foram escolhidas sete diferentes
condicbes de deformacdo. As quatro primeiras foram escolhidas nas regides de
instabilidade plastica, segundo os mapas de processamento: Al (1000 °C/ 0,05sY/
0,5); A2 (1000 °C/ 1,0sY/ 0,75); A3 (1000 °C/ 0,1sY/ 1,3) e A4 (1000 °C/ 0,1sY/ 2,0),
Figura 4.

Nessas condicBes vé-se que nas deformacdes proéximo ao pico a microestrutura
encontra-se deformada e fortemente encruada com gréos alongados e surgimento
de novos graos recristalizados dinamicamente gerados ao longo dos contornos pré-
existentes, sem qualguer mudanca maior no seu tamanho meédio. Esta sequéncia
microestrutural sugere que a recristalizacdo se inicia pelo processo de nucleagao por
colar. Mas embora os novos grdos se formem em tornos dos contornos de gréos
antigos, a distribuicdo dos novos grdos com a evolucdo da deformagdo ndo mantém
exatamente a forma tipica do processo de nucleag¢do por colar. Vé-se que uma
grande concentracdo de novos gréos se formam em torno de alguns contornos de
graos antigos com deformacéo plastica localizada, caracterizando-se um processo
de fluxo localizado com formacdo de bandas de cisalhamento adiabatico que gera
instabilidade plastica no aco com reflexo na forma da curva, Figura 4d, avancando
quanto maior a deformacédo aplicada. Também, vale observar que a microestrutura
apos grande deformacao possui ainda muitos graos antigos deformados (em forma
de panquecas), mostrando que mesmo em sob grandes deformacbes a
recristalizacdo dindmica ainda ndo se completou e se da heterogeneamente, mesmo
com deformacgbes no estado estacionario de tensoes, e o tamanho médio dos graos
recristalizados dinamicamente € maior que o tamanho médio observado nas etapas
iniciais, quando prevalece a nucleagdo com formagéao de colar.
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Figura 4. Microestrutura das amostras do aco I1ISO 5832-9 deformada nas condi¢des de instabilidade
plastica Al, A2, A3 e A4.
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O segundo conjunto de condicdes, fora da regido de instabilidade, A5 (1050°C/
0,5s1) e A6 (1200°C/ 1s), as curvas de escoamento plastico encontram-se num
estagio estacionario de tenséao e o desenvolvimento da recristalizacdo dinamica com
formacéo em colar, Figura 5. Nota-se que a microestrutura se apresenta fortemente
deformada com gréos alongados em forma de panquecas com intensa recuperacao
dindmica e o surgimento de alguns contornos de grdo serrilhados gerando os
primeiros graos recristalizados dinamicamente ao longo de contornos decorrente da
dependéncia da mobilidade das discordancias com as condi¢cdes de deformacéo e
EFE. Em niveis elevados de deformacdo o material encontra-se bastante
recristalizado, como observado por Sousa, R.C [14] por analise de MEV/EBSD, onde
mais de 90% da microestrutura estava recristalizada nessas condi¢cdes. Porém
mantendo ainda a presenca de graos pré-existentes deformados com atraso na
cinética de recristalizacdo dinamica. A microestrutura na deformacdo maxima
aplicada de 4,0, maior que a deformacdo de estado estaciondrio, possui ainda
alguns graos pré-existentes deformados e apresenta o tamanho médio de gréos
recristalizados maior com recristalizacdo dinamica retardada, Figura 5a. Como
consequéncia do atraso na recristalizacdo dinamica, o processo de restauracao
promovido pela recuperacdo dindmica com a deformagdo minimiza a energia
armazenada o que justifica a formacdo em colar sugerindo uma taxa de nucleacéo
baixa com recristalizagao dindmica parcial.
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Figura 5. Microestrutura das amostras do aco ISO 5832-9 deformada nas condi¢Bes de instabilidade
plastica A5 e A6.
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Por fim na condicdo A7 (1050 °C/ 0,1sY/ 4,0), Figura 6, nota-se que as
microestruturas obtidas apresentam algum serrilhamento nos contornos de gréos, a
nucleacdo preferencialmente em contornos nao € observada, pelo menos de forma
clara como nas microestruturas anteriores, sugerindo que esta pode ocorrer de
modo convencional, ou seja, com a nucleacdo tanto nos contornos quanto dentro
dos graos. Em deformacdes maiores nota-se alguns contornos de graos serrilhados,
sendo o numero desses contornos maior com predominancia do alongamento e para
a deformacbes maiores a microestrutura se encontra quase totalmente
recristalizada, visto que existem ainda alguns grdos pré-existentes deformados,
confirmando que ndo ha homogeneidade no processo de recristalizacao.
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Figura 6. Microestrutura das amostras do ago 1SO 5832-9 deformada nas condi¢des de estabilidade
plastica A7.

Nesse estagio de estado estacionario, nota-se que o tamanho médio de grdos DRX
medido segundo a Norma E-112 para as condicdbes A5, A6 e A7, séao
respectivamente 6,0 um, 20 um e 5,0 um valores menores que o tamanho de grao
inicial de 68 um, desde que o tamanho de grdo médio diminui para temperaturas
menores. O resultado da recristalizacdo dinamica é a substituicdo de uma
microestrutura de gréo inicialmente de tamanho grande para uma consideravelmente
mais fina. Este refino de grdo resulta da presenca de particulas de precipitados da
fase Z e do nitrogénio em solucdo sdlida responsavel pelos altos niveis de
resisténcia mecanica alcancado nos ensaios.

Nota-se também que quanto menor o tamanho de grdo austenitico menor o tempo
necessario para a formacdo de pites de corrosdo, visto que a profundidade dos
contornos de graos permite maior mobilidade difusional de cromo e também suas
distancias difusionais no interior dos grédos sdo menores, onde ambas os fatores
facilitam a reposicao de cromo nas regides empobrecidas dos contornos.

3.3 Analise dos Ensaios Eletroquimicos

3.3.1 Potencial de circuito aberto

As curvas da variacdo do potencial de corrosdo em funcdo do tempo de imerséo a
temperatura ambiente do aco ISO 5832-9 sdo apresentados nas Figuras 7a-b. Os
resultados mostraram que apés 30 min de imersdo em solucéo 0,9 % de NaCl todas
as amostras haviam atingido a estabiliza¢do do potencial, sem variagdo no inicio dos
ensaios. Porém a medida que o tempo de imersdo aumenta nota-se valores
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proximos do potencial de corroséo (Eca = 0,3 mV) para as amostras em ambas as
regides definindo a queda da passividade do material pela nucleagéo e propagacgao
estavel de pites de corrosao, assinalado por um aumento na densidade de corrente
de corrosdo, numa pequena regido da superficie do material.
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Figura 7. Variacdo do potencial de corrosdo em funcdo do tempo de imersdo para as amostras na

regido de instabilidade plastica, Al, A2, A3, Ad e A5.

Outra forma de se avaliar este efeito € através do calculo do Conteudo Efetivo de
Cromo (Cre™) para o aco 1SO 5832-9 é de 23, sendo um indicativo da atividade de
cromo entre a interface carbeto e matriz, onde este elevado valor resulta num baixo
empobrecimento de cromo nos contornos de grdos, indicando um periodo mais
longo para ocorréncia da formacgédo de pites (sensitizacdo) com forte influéncia do
nitrogénio. Nota-se também que os teores de Cr, Mo e N garantem um valor de
resisténcia a corrosao por pite elevado, com PRE calculado de 53, maior que o valor
calculado para o ASTM F 138, PRE = 32, 0 que sugere uma maior resisténcia a
corrosao localizada desta liga.

Vé-se ainda que na curva para a condicdo Al a estabilizacdo desenvolve-se de
maneira coerente, com baixa variagdo da declividade em direcdo a um potencial
mais nobre, com tendéncia a formacédo da camada passiva no eletrdlito. O fato das
curvas A2 a A6 se desenvolverem com potenciais menores sinaliza a dissolu¢céo do
filme no meio eletrolitico, gerando diminuicdo do potencial em funcédo do tempo do
ensaio, com perda da camada passiva no material favorecendo uma convergéncia a
corrosdo nessa condicéo.

3.3.2 Espectroscopia de impedancia eletroquimica

Os ensaios de espectroscopia de impedancia eletroquimica (EIE) obtidos para as
amostras nas regides de instabilidade e estabilidade plastica do aco 1SO 5832-9
apresentaram similaridades com os resultados obtidos dos graficos de potencial de
circuito aberto com mesma tendéncia perante a resisténcia a corrosdo por método
de Bote, com as amostras nas condicdes A3 e A5 apresentando menor inclinacao
das retas, Figura 8. J& as amostras Al e A7 apresentaram inclinacdo marcante em
seus respectivos graficos oferecendo assim uma maior tendéncia a resisténcia a
corrosao. Este fato observado nas amostras A3 e A5, Figura 8, que apresentaram 0s
menores angulos de fase indicando uma tendéncia a menor protecdo do material.
Entretanto, a amostras Al apresentou um dos maiores angulos e A7 o maior angulo
de fase indicando a uma maior tendéncia a resisténcia a corroséo. De maneira geral
as amostras A2, A4, A5 e A6 apresentaram condicdes intermediarias em relacéo as
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demais, com maior tendéncia a protecdo em relagdo a amostra como recebida.
Nota-se também que a condicdo da amostra A7 apresenta a melhor tendéncia a
protecdo a corrosdo dentre todas as amostras.

5,0 T T T T T 5,0 T T T T T
j CR CR
4,5 A4 . 4,5 A7", .
(}.A 1A2 NF :,'
E 404 a1 1 '8 40{ne, 1
] ] o SN
A5 .
S 35 1 9 a5l . i ]
| 1A3 ~ Ny N
o 3,04 1 o 3.0- e N
o o s \
3 ] | L
2,5+ b 2,5 BN i
2,0 1 2,0 1
1,5 T T T T T T - o
T R
Logf (Hz) Logf (Hz)
100 T T T T 100 T T T T T T T T T T T
80 e 80 - 4
CR
CR 1
60—‘:\4 . 60 - A7 i
- A2 Z
© 40+ h T 40-A6 A5 R
A1
20 - .
A3 20+ .
0 T T T T T T 0 . . - r T T
4 0 1 2 3 4 5 4 0o 1 2 3 4 5
log f log f

Figura 8. Diagrama de Bode obtidos para as amostras Al e A7. a) Variagdo do log 1ZI VS. log f; b)
Variagédo do 6 vs. log f.

Através do diagrama de Nyquist, Figura 9, nota-se a formac&o de um Unico processo
com arco capacitivo referente a transferéncia de carga na dupla camada elétrica.
Com o passar do tempo, o filme fica mais resistente e o arco ndo se completa nesta
regido de analise. Na Figura 8 nota-se que os resultados obtidos pelos diagramas de
Bode sdo correspondentes aos diagramas de Nyquist, onde as amostras nas
condicbes A3 e A5 apresentaram a maior tendéncia a formagdo de um arco,
evidenciando uma menor resisténcia a corrosdo para essas duas amostras dentro
de suas respectivas regides, e a amostra A7 apresentou a menor tendéncia a
formacao do arco capacitivo evidenciando maior prote¢éo a corrosao das amostras
estudadas.
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Figura 9. Diagramas de Nyquist obtidos para as amostras: (a) regido de instabilidade plastica, Al, A2,

A3, A4 e A5, (b). fora da regido de instabilidade plastica, A6, A7, e A8.

Nota-se que tanto no diagrama de Bode quanto no de Nyquist, verifica-se que ha
uma similaridade nos resultados obtidos nos trés tipos de graficos, onde se percebe
que existe uma diferenca desfavoravel das regifes de instabilidade plastica em
relacdo a amostra como recebida. A partir da andlise dos diagramas de EIE,
permite-se afirmar que a amostras A7 apresentou os melhores resultados frente a
protecdo a corrosdo tanto nos diagramas de Bode quanto no de Nyquist. Onde a
maior resisténcia a corrosdo do aco nas condicbes de boa trabalhabilidade é
atribuido ao aumento da estabilidade do filme passivo, favorecido provavelmente
pela presenca de nitrogénio em solucdo sdlida intersticial, aferindo maior
estabilidade quimica e mecéanica. Ja as amostras A3 e A5 exibiram as piores
respostas frente a protecdo de corrosdo nas suas respectivas regiées, considerando
os valores experimentais obtidos em termos do médulo de impedancia.

3.3.3 Polarizacéao ciclica potenciodinamica

Os ensaios de polarizacdo ciclica potenciodinamica foram realizados com o intuito
de se obter informacgdes sobre a resisténcia a corrosdo, Figura 10, verificando se ha
estabilidade da camada sobre a superficie do aco. Vé-se que a extrapolacdo de
Tafel nos gréaficos exibe que a amostra como recebida (CR) apresenta potencial
mais nobre entre todas as amostras. Dentre as condi¢des estudadas as amostras Al
e A7 foram as que apresentaram o potencial mais nobre nos dominios considerados,
evidenciando uma melhor resisténcia a corrosdo em relacdo as demais, atribuido ao
aumento da estabilidade do filme passivo favorecido pela presenc¢a do nitrogénio em
solucdo soélida intersticial na matriz que melhora a resisténcia mecéanica nessa liga
devido a sua eficiéncia em produzir o endurecimento por solucdo solida,
promovendo diminuicdo da EFE com aumento da eficiéncia dos contornos de graos
a movimentacdo de discordancias e diminuigcdo da difusividade do carbono o que
leva ao retardo da precipitacdo de carbonetos e consequentemente reduz o
fenbmeno da sensitizagdo, propiciando a formacdo de nitretos mais estaveis com
aumento na resisténcia mecéanica da liga.

Quanto as correntes de corrosdo fica evidente que as amostras Al, A7 e CR
apresentam as menores correntes de corrosao, respectivamente, fato que também
demonstra boa resisténcia a corrosao para estas amostras. Ja as amostras A3 e A5
apresentaram 0S menores potenciais de corrosdo e maior corrente de corrosao
caracterizando-se uma tendéncia maior a corrosao para suas respectivas regides
em relacdo as demais condicfes, concordante com os resultados obtidos nos outros
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ensaios. Onde se observou a quebra da passividade pela nucleacdo e propagacao
de um ou mais pites de corrosdo, com consequéncia abrupta na densidade de
corrente de corroséo, Figura 10.
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Figura 10. Curva de polarizagao ciclica, com extrapolagdo de Tafel para amostra: (a) regido de
instabilidade plastica, Al, A2, A3, A4 e A5, (b) Fora da regido de instabilidade plastica, A6, A7, e A8.

Na Tabela 3 tem-se os dados obtidos dos ensaios eletroquimicos de polarizacéo
ciclica utilizando o método de extrapolacédo de Tafel, onde pode-se notar que quase
todas as amostras apresentaram baixa taxa de corrosdo, evidenciando boa
resisténcia a corrosdao da liga. Nota-se que todas as amostras das regides de
instabilidade plastica apresentam taxas de corrosdo maiores que a amostra com
recebida (CR), com a amostra A3 apresentando a maior taxa de corrosdo dentro
desta regido de instabilidade. Ja na regido de estabilidade plastica a amostra A7
apresentou a menor taxa de corroséo entre todas as amostras. Dentro das regioes
de instabilidade este resultado esta coerente, visto que a deformacdo acelera a
formacdo de pites de corrosdo por acelerar a difusdo de Cr, além de induzir a
formacdo de bandas de cisalhamento que se tornam sitios preferenciais de
precipitacdo, Figura 4.

Vale ressaltar que dentro da regidao de instabilidade a amostra A1 com forte
manifestacédo da recuperacdo dinamica (DRV) apresenta tendéncia a corrosao maior
gue as amostras A5 e A6 no regime de recristalizacdo dinamica. Assim, a estrutura
com menor quantidade de contornos deve responder melhor ao fenbmeno corrosivo.
Isso porque quanto menor a granulacdo maior € o nivel de energia nos contornos,
devido ao fenbmeno da deformacéo entre os grdos e maior o numero de defeitos
relacionados os contornos. Por outro lado, eventuais precipitados séo rejeitadas aos
contornos, formando maior nimero de sitios de corrosdo na estrutura de granulacéo
mais grosseira criando uma diferenca de potencial de corrosdo (Ec) entre os
contornos e regides adjacentes, 0 que justifica as heterogeneidades microestruturais
acarretando no desenvolvimento de trincas ao longo dos contornos e
consequentemente rupturas do material sob deformag&o, como evidenciado nas
curvas de escoamento plastico que ndo alcancam a deformacédo maxima aplicada.
Porém a amostra A1 com uma estrutura de grdos alongados por deformacédo
apresenta valores de corrente de corroséo lcor em torno de 0,1 yA/cm? contra 0,02
puA/cm? da estrutura refinada da amostra A7, no que diz respeito ao Ec, a dispersdo
de valores néo é significativa, porém apresenta-se com potencial mais nobre que A7,
isto evidencia o fato que mesmo na condi¢&o de instabilidade h4 uma menor taxa de
corrosdo desta regido, porém, mesmo assim A7 tem menor taxa de corrosao.
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Tabela 3. Parametros levantados nos ensaios eletroquimicos pelo método da extrapolacao de Tafel

lcorr (MA) Ecorr (MV) Tc (mm.anO'l)
CR 0,106 0,366 0,001388
Al 0,135 0,129 0,001768
A2 0,178 -0,102 0,002332
A3 0,713 -0,314 0,009339
A4 0,471 -0,079 0,006169
A5 2,35 -0,23 0,030781
A6 0,959 -0,248 0,012561
A7 0,021 0,09 0,000275

4 CONCLUSAO

Os ensaios de torcdo a quente isotérmico continuo mostram que a tensao de
escoamento plastico é sensivel aos parametros de deformacdo. O pico de tenséo
diminui com o aumento da temperatura e reducédo da taxa de deformacdo com alta
taxa de recuperacao dinamica com graos alongados, acumulo de tensédo e bandas
de deformacéo, gerando regides de fluxo localizado. Essas regides de instabilidade
plastica (amostras A2, A3, A4, A5 e A6) apresentam grau de corrosdo maior em
relacdo as amostras como - recebidas (CR) atribuidas a reducédo da instabilidade do
filme passivo. As regides de alta temperatura e baixa taxa de deformacéo
apresentam boa trabalhabilidade com microestrutura final refinada com graos
recristalizados dinamicamente de forma retardada sem evidencia de corroséo
localizada, favorecida pela presenca do nitrogénio em solugéo solida.
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