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Resumo

Foram investigados o0s possiveis mecanismos responsaveis pelo envelhecimento
estatico (EE) em um aco inoxidavel austenitico do tipo AISI 316. Ensaios de tracao
interrompidos por um tempo determinado em diferentes niveis de pré-deformacéo
revelaram, apoOs recarregamento, 0 aparecimento de picos de escoamento
descontinuo caracteristicos do EE. Estes ensaios foram realizados a temperaturas
no intervalo de 100 a 300° C, exclusivo para o EE nos acos inoxidaveis austeniticos.
Os resultados obtidos em grafico dos logaritmos da intensidade dos picos (In Ao )
versus o logaritmo do tempo (In t) permitiram calcular um expoente n = 0,40
associado a inclinacédo das retas do grafico. Este valor relativamente baixo de n foi
atribuido ao mecanismo de migracado de bi-lacunas para d&tomos solutos intersticiais
formando pares de lacunas com carbono ou nitrogénio em posi¢ao substitucional. A
posterior interacao destes pares com as discordancias gera os picos de EE.
Palavras-chave: Envelhecimento estatico; picos de escoamento; mecanismo de
interacdo com discordancia; aco inoxidavel 316.

STATIC STRAIN AGING IN 316 AUSTENITIC STAINLESS STEEL

Abstract

Possible mechanisms responsible for the static strain aging (SSA) in type AISI 316
austenitic stainless steel were investigated. Tensile tests were interrupted for a
certain determined time at different levels of pre-deformation. After reloading, peaks
associated with discontinuous yielding typical of SSA were revealed. These tensile
tests were conducted at temperatures in the SSA exclusive interval of 100 to 300° C
for austenitic stainless steels. Results obtained in double-logarithm graphs for the

variation of yielding peaks intensity (In Ao ) versus time (In t) allowed the calculation
of an exponent n = 0,40 by the linear slope of the graphs. This relatively low value of
n was attributed to the mechanism of divacancies migration to solute interstitial
atoms forming pairs of vacancy together with either carbon or nitrogen in
substitutional position. The further interaction of these pairs with dislocation causes
the SSA yielding peaks.

Keywords: Static strain aging; yielding peaks; mechanisms of dislocation interaction;
316 stainless steel.
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1 INTRODUCAO

Acos inoxidaveis austeniticos estdo entre os materiais mais utilizados em
sistemas industriais que operam em condi¢cdes que exigem desempenho mecanico e
resisténcia a corrosdo tanto a baixas temperaturas, como no processamento de
alimentos [1], quanto a altas temperaturas, como em reatores nucleares [2,3]. Em
particular, o aco inoxidavel austenitico tipo AISI 316 (aqui referido simplesmente
como aco 316) vem sendo investigado por seu superior comportamento a altas
temperaturas associado ao efeito do envelhecimento dinamico [4-13]. Embora o
envelhecimento dindmico jA esteja bem caracterizado no aco 316, um outro
envelhecimento, o estatico, é pouco investigado.

O envelhecimento dindmico em corpos de prova de aco 316, tracionados a

uma taxa de deformacdo de 3,5:10" s™ | estende-se de 200 até 650° C [4]. Por
outro lado, manifestacbes do envelhecimento estatico no aco 316 aparentemente
limitam-se a um intervalo inicial de 200 a 300° C. Para o leitor € importante distinguir
entre os dois tipos de envelhecimento: estatico (EE) e dinamico (ED).

De um modo geral o envelhecimento é atribuido ao bloqueio do movimento
das discordancias por interacdo com defeitos pontuais na rede cristalina do metal.
Este bloqueio acarreta importantes alteragcbes no comportamento mecéanico tais
como aumento na resisténcia, decréscimo na ductilidade e instabilidade no
escoamento plastico. Dentro de certos limites de temperatura e taxa de deformacao,
essas alteracbes serdo mais efetivas quanto mais tempo tiverem os defeitos
pontuais de se difundirem para as discordancias.

Assim, a dependéncia em relacdo ao tempo torna essas alteracOes
conhecidas como envelhecimento do metal. Talvez a primeira ocorréncia de
envelhecimento tenha sido registrada em 1837 por Savart [14] investigando o que
ele chamou de “vibragcdes” durante a deformacao mecanica em um aco. Isto seria a
primeira observacdo de “serrilhacbes”, uma manifestacdo tipica de ED no
escoamento plastico. Por sua vez os primeiros registros de EE foram feitos por
Piobert [15] em 1842 e Luders [16] em 1860 indicando o aparecimento de limites de
escoamento superior e inferior em ago de baixo carbono.

Desde entdo o EE, associado a descontinuidades no limite de escoamento
com propagacdo da banda de Luders, é um fenbmeno caracteristico bastante
estudado nos acos comuns juntamente com o ED [17,18]. A Fig. 1 apresenta
esquematicamente o tipico efeito do EE em um agco comum nas suas curvas de
tracdo obtidas em diferentes tempos.
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Figura 1. Representacdo esquemética do envelhecimento estatico obtido em ago comum tracionado
apos diferentes tempos.

Como mostrado na Fig. 1, a caracteristica basica do EE é a existéncia de um
pico no escoamento que tende a aumentar com o tempo. A intensidade destes picos
permite que se investigue a cinética do envelhecimento e a natureza de interacao
carbono-discordancia [19]. A determinagédo da intensidade do pico de escoamento
sera feita baseada no reaparecimento do pico apés uma parada no ensaio de tracéo,
a uma dada deformacédo plastica, seguindo-se 0 recarregamento apos um tempo
determinado como esquematizado na Fig. 2.
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Figura 2. Esquema de reaparecimento do pico de escoamento a uma dada deformacéo plastica por
um tempo determinado.



No caso dos acos inoxidaveis, do conhecimento dos autores do presente
trabalho, ainda ndo houve um estudo quantitativo sobre a cinética do EE. Neste
trabalho serdo consideradas as intensidades do pico superior de maneira idéntica a
empregada por Rose e Glover [19].

AG = Os - S, 1)

Relacionando-se a intensidade do pico, Ao, com o logaritmo do tempo de
envelhecimento, t, pode-se acompanhar a cinética do processamento de EE através
de:

A =A% +k-t" )

Onde AP0 representa um incremento inicial do pico independente do tempo
como mostrado na Fig. 2. Além disto, k é uma constante e n um expoente
caracteristico do mecanismo responsavel pelo EE no ago 316.

O expoente n, em particular, esta associado ao possivel mecanismo
controlador da interacdo entre atomos de ferro da rede do aco e atomos solutos
como o carbono e o nitrogénio. Caso o envelhecimento seja devido a atmosfera de
atomos solutos, o valor do expoente n = 0,67 [20,21]. Entretanto se envelhecimento
for devido a interacdo por diferenca de médulo de elasticidade entre soluto e ferro, n
= 0,50 [22]. Outra possibilidade ainda seria os atomos solutos transformarem em
precipitados na linha de discordancia, o que pode acontecer ap0s um tempo
relativamente. Neste caso, tem-se n = 1,50 [22].

Resta comentar sobre o fato da reta In Ao versus In t apresentar diferentes
inclinacbes associadas a distintos mecanismos de envelhecimento com o passar do
tempo. Estes aspectos fazem parte do objetivo do presente trabalho sobre EE no
aco 316.

2 MATERIAIS E METODOS

O aco inoxidavel austenitico tipo AISI 316 foi adquirido da firma Villares,
Brasil, na forma de barras laminadas com 10 mm de diametro. A composicéo
quimica do aco 316 esté apresentada na tabela 1 juntamente com as especificacbes
do padrao AlSI.

Tabela 1. Composicdo quimica (%p) do aco 316 investigado e a correspondente especificacdo AlSI.
C Cr Ni Mo Mn Si P S N

0,05 18,0 12,8 2,64 1,58 0,51 0,0022 0,013 0,32

0,08 16 a 10 a 2a3 2max. 1max. 0,045 0,03 AlSI
max. 18 14 max. max. N*
* N&o especificado pela AISI.

As barras de aco como recebidas sofreram tratamento térmico de
solubilizacéo de carbonetos a 1100° C por 30 minutos. Isto produziu uma estrutura
plenamente recozida com tamanho de grao médio de 3415 um.

Para os ensaios de trag&do, corpos de prova padrdo ASTM com 24 mm de
comprimento uti e 4 mm de diametro foram usinados das barras tratadas
termicamente e tiveram sua superficie polida eletricamente. As extremidades com



diametro de 9 mm foram rosqueadas para acoplamento com as garras da maquina
Instron modelo 1125. Todos os ensaios de tracdo foram conduzidos a uma taxa de
deformacdo de 3,5-10° s™ correspondente & uma velocidade do travessdo da
maquina de 0,5 mm/min. As temperaturas do ensaio de 150, 200, 250 e 300° C
foram escolhidas por corresponderem ao intervalo em que se observa EE nos acos
316 [4]. Pré-deformacdes de 5, 10 e 15% e tempos até 100s foram escolhidos para
calcular a intensidade dos picos de escoamento de acordo com o esquema da Fig.
2.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A variacao do pico de EE (Fig. 2), Ao superior com o nivel de pré-deformacéo
esta mostrado na Fig. 3 para diferentes temperaturas e um tempo de 50s. Nesta
figura observa-se um certo comportamento linear até por volta de € = 10%. Isto pode
ser atribuido ao fato de serem criadas lacunas resultantes da deformacéo plastica
(10%). Por outro lado, nestas condi¢cdes a densidade de discordancias aumentou de

10 - - ~ s
107 /m™2 para 10" /m 2 A presenca de uma supersaturacdo de lacunas é
indispensavel ao aparecimento do fendbmeno de envelhecimento nos acos. De fato,
ndo sao observados picos para € = 0% [23].
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Figura 3. Dependéncia da intensidade do pico de escoamento com o nivel de pré-deformacéo para
algumas temperaturas estudadas no aco 316.

Outro fator importante no EE do a¢o 316 € a influéncia da temperatura. No
presente trabalho foram escolhidas temperaturas de 100 a 300° C e as raz0es para
esta escolha foram as seguintes: De baixas temperaturas até 100° C os agos
inoxidaveis austeniticos podem apresentar transformacdo martensitica com a
deformacdo, o que mudaria a rede cristalina cubica de face centrada (CFC) para
tetragonal de corpo centrado (TCC). Acima de 300° C passa efetivamente a ocorrer
ED [4]. Neste caso, o valor de Ao contém uma parcela indeterminada de efeito
devido ao ED. Embora manifestacdo do EE continuem existindo acima de 300° C,
nao seria mais possivel avaliar seu mecanismo exclusivo. A Fig. 4 exemplifica a



dependéncia de Ac com a temperatura no aco 316 entre 100° e 300° C. Acima de
300° C as curvas séao pontilhadas para lembra que ndo houve interesse na precisao

de resultados adicionais devido a forte influéncia do ED.
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Figura 4. Variacdo da intensidade do pico de EE com a temperatura para diferentes pré-deformacdes
apos um tempo de 50s.

As curvas da Fig. 5 mostram o efeito do tempo de envelhecimento, apds
recarregar o corpo de prova, previamente descarregado na pré-deformacao de 10%.
Nesta figura deve ser notado a maior variagdo em Ao para 300° C.

E=10%.
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Figura 5. Variacéo da intensidade do pico de EE com o tempo para diversas temperaturas na pré-
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Para caracterizar o possivel mecanismo associado ao EE no ago 316, a Fig. 6
apresenta em dupla escala logaritmica, a variagdao de Ac com o tempo, de acordo
com a Eq. (2). As retas obtidas na Fig. 6 estdo de acordo com o fato de praticamente

nao existir ACo , ou seja, um pico de envelhecimento para o tempo t = 0, coerente
com as curvas da Fig. 5.
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Figura 6. Variagdo do In Ao com o In t para diferentes temperaturas e pré-deformacéao
de 10%.

O expoente n da Eq. (2) foi calculado pela inclinacdo das retas na Fig. 6
obtendo-se n = 0,40+0,05. Este valor é distindo do tedrico (n = 0,67) associado a
simples interacdo de atomos de carbono e nitrogénio com as discordancias [20,21].
Também difere da interacdo por diferenca de mddulos de elasticidade (n=0,50) ou
formacdo de precipitados nas linhas das discordancias (n = 1,50) [22]. Rose e Glover
[19] também eliminam a possibilidade de atomos substitucionais como o Cr e 0 Ni
serem responsavel pelo EE nos agos inoxidaveis.

Com base em fundamentos tanto praticos [19] quanto tedrico [24], sugere-se
que o EE no aco 316 seja devido a interacdo de pares de defeitos pontuais
(lacuna/carbono ou nitrogénio) com as discordancias. Estes defeitos na rede CFC do
ferro y (acos inoxidaveis austeniticos) seriam formados pela associagdo de uma bi-
lacuna com um atomo intersticial (C ou N) criando um par energeticamente mais
estavel constituido de uma lacuna e o atomo intersticial em posi¢cao substitucional.
Além disto, a cinética com um n menor (0,40), seria controlada ndo pela interacédo
com as discordancias, mas pela energia de migracao das bi-lacunas formando o par
estavel.

4 CONCLUSOES

e Nos acos inoxidaveis austeniticos do tipo AISI 316 o efeito exclusivo de
envelhecimento estatico, sem interferéncia de transformacdo martensitica de



rede CFC para TCC ou do envelhecimento dinamico, ocorre no intervalo de
temperatura de 100 a 300° C.

A influéncia da pré-deformacéo e do tempo, t, sobre a intensidade do pico de
envelhecimento, Ao, indicam que podem ocorrer mudangas no mecanismo
exclusivo do envelhecimento estatico acima de 10% de pré-deformacédo e
100s no tempo.

Tendo em vista o expoente n = 0,40 obtido para a cinética do envelhecimento
estatico e associado a inclinacao das retas In Ac versus In t, sugere-se que 0
mecanismo exclusivo seja a migracdo de bi-lacunas para &tomos intersticiais
de carbono ou nitrogénio. Essa migracdo acarretaria pares energeticamente
mais estaveis de lacuna com atomos de carbonos ou nitrogénio em posicdo
substitucional. Estes pares é que iriam interagir com as das discordancias
acarretando um menor valor de n do que aquele da atmosfera de Cottrell com
n=0,67.
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