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Resumo

Usando os testes de tor¢cdo a quente isotérmico continuo e relaxacdo de tenséo
determinou-se as curvas de escoamento plastico e de relaxacdo de tensao,
juntamente com a evolucdo mecéanica e microestrutural do aco inoxidavel austenitico
ISO 5832-9 segundo as condicbes de deformacdo expressa pelo parametro de
Zener-Hollomon (Z). Equagdes constitutivas foram usadas para avaliar e prever o
amaciamento dinamico. Verificou-se que os niveis de tensdes séo elevados com alto
valor de energia de ativacdo aparente e descolamento da deformacédo critica e de
pico para as condi¢cOes de alto Z. A tensao critica encontra-se muito proxima do pico
de tensédo produzindo um retardo no inicio da recristalizacéo dinamica. Além do pico
vé-se que o estado estacionario de tensdes € alcancado para grandes deformacgdes
evidenciando um atraso no amaciamento dinamico. Este comportamento é
consequéncia da moderada valor de energia de falha de empilhamento (EFE),
atomos de soluto em solucdo sélida (Nb, N, Mo) e presenca de particulas de
precipitados da fase Z (NbCrN) reduzindo a mobilidade das discordancias e
contornos de graos retardando a cinética de recristalizacao.
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EVIDENCE OF PRECIPITATION Z-PHASE IN STAINLESS STEEL AUSTENITIC
HIGH NITROGEN ASTM F 1586 BY STRESS RELAXATION

Abstract
Using the hot torsion testing isothermal and continuous stress relaxation determined
whether the plastic flow curves and stress relaxation, together with the mechanical
and microstructural evolution of austenitic stainless steel ASTM F 1586 according to
strain conditions expressed by the parameter Zener-Hollomon (Z). Constitutive
equations were used to evaluate and predict the dynamic softening. It was found that
the stress levels are high with high value of the apparent activation energy, critical
strain and displacement of the peak for Z high. Conditions of high critical stress are
very close to the peak stress producing a delayed start the dynamic recrystallization
(DRX). Besides it is seen that peak steady state stress is reached for large strains
showing a dynamic delay in softening. This behavior is a consequence of moderate
stacking fault energy (SFE) value, solute atoms in the solid solution (Nb, C, Mo) and
the presence of precipitated particles of the Z-phase stage (NbCrN) reducing the
movement of dislocations and contours grain retarding recrystallization kinetics.
Keywords: Implants; Softening; Dynamic precipitation; Phase-Z.
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1 INTRODUCAO

Atualmente, milhdes de pessoas no mundo sdo afetadas por problemas 0sseos
causados por fraturas ou doencas degenerativas e inflamatérias em juncdes [1-3].
Um dos materiais bastante utilizado como implantes ortopédicos é o aco ASTM F138
gue apresenta comprometimento nas propriedades mecéanicas e de corrosao [4-7].
Além disso, esse material tem alto teor de Ni (> 12%). Para amenizar esses
problemas, agcos com alto teor de Mn, N, Nb e baixa concentracdo de Ni, como o ago
ISO 5832-9, vém sendo desenvolvidos e aplicados em implantes ortopédicos.
Durante a manufatura dos implantes, os materiais metalicos passam por um
processo de forjamento a quente com a evolucdo da microestrutural da austenita
intimamente relacionado com os fendmenos de amaciamento dinamico que
desempenham um papel importante na determinacdo da microestrutura final e as
propriedades dos acos. Em geral, trés fendbmenos controlam o comportamento
mecanico durante e apds a deformacdo em altas temperaturas: encruamento (WH),
recuperacdo dinamica (DRV), recristalizacdo dinamica (DRX) e a recristalizagcéao
estatica (SRX) [8-12]. Cada um destes pode afetar a evolugdo microestrutural em
diferentes condi¢cdes de processamento. Com o desenvolvimento da tecnologia de
microligantes (Nb, Ti, V) e materiais endurecidos por precipitacdo tem-se ampliado a
producdo de acos com melhores propriedades mecanicas através do controle da
cinética de recristalizacao.

Héa varios estudos sobre a recristalizacédo de acos inoxidaveis em geral [13-19], e
alguns modelos tém sido propostos para predizer o comportamento do amaciamento
dindmico. Com o desenvolvimento de ac¢os inoxidaveis com alto nitrogénio (ISO
5832-9), as propriedades mecanicas, de corrosdo e biomateriais tém sido
melhoradas com a adicdo de elementos como o Nb, N, Mo, Mn e assim por diante.
Por isso é necessario estudar o amaciamento dinamico destas novas ligas de alta
resisténcia. O objetivo desta investigacdo é identificar o efeito da presenca da fase Z
(NbCrN) sobre o comportamento do amaciamento dinamico avaliando a influéncia
das condicfes de deformacéo expressa pelo parametro de Zener-Hollomon (2).

2 MATERIAIS E METODOS

O aco ISO 5832-9 foi produzido pela Villares Metals S/A e fornecidas na forma de
barras laminadas. Este material tem composicao de 0,035C-0,37Si-20,3Cr-10,6Ni-
4,04Mn-2,47M0-0,29Nb-0,36N. As curvas de escoamento plastico foram
determinadas por teste de torcdo a quente isotérmico continuo numa maquina
horizontal no laboratério de tratamento termomecéanico da UFSCar. Os corpos de
prova (¢ 9 mm x 10 mm) foram aquecidos por indugdo a uma temperatura de
solubilizacdo de 1250 °C e mantidas por 300s para completa homogeneizagédo, em
seguida resfriado a uma taxa de 5,5 °C/s até a temperatura de ensaio
permanecendo por 30s antes de sofrer a deformacao, cujo a taxa variou entre 0,01 -
10 s, num intervalo de temperaturas de 900 - 1200 °C. A partir das curvas, 0s
parametros que caracterizam a recristalizacao dinamica foram obtidos. Alguns testes
foram interrompidos em deformacdes especificas seguida de resfriamento brusco
agua para andlise microestrutural em diferentes condigcbes de deformacgdo. A
caracterizacdo microestrutural, por microscopia eletrénica de varredura (MEV), foi
conduzida em amostras polidas e atacadas eletroliticamente com acido nitrico
(NHO3) a 65% revelando os contornos de gréaos e subgréos.



A cinética de precipitagdo do ago ISO 5832-9 foi monitorada via ensaio de relaxagéo
de tensdo apOs pequenas deformacdes em ensaio de compressdo a quente no
dilatbmetro, modelo DIL 850 A/D, Bahr Thermoanalyse. O ciclo termomecéanico é
similar ao isotérmico continuo, com aplicacdo de uma pré-deformacéo de 0,5% com
taxa de deformacdo de 0,1 s'. Apés a pré-deformacéo, a relaxacdo de tensdo foi
iniciada com manutencéo do carregamento na temperatura de ensaio por 40 minutos
seguidos de resfriamento em atmosfera de argonio.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Curvas de Escoamento Plastico

As curvas de escoamento plastico, (Figura 1) tém a forma tipica de materiais que
recristalizam dinamicamente. Inicialmente ha uma regido de encruamento, na qual a
tensdo de escoamento plastico aumenta continuamente, apresentando uma
atenuacgdo na curvatura conforme o material & deformado. Com o prosseguimento
da deformacao alcanca-se um maximo correspondente ao pico de tensdes, que tem
sido utilizado como indicativo da ocorréncia da recristalizagdo din&dmica [13-17].
Sendo o0 pico 0 ponto que representa onde os efeitos de encruamento e de
amaciamento dinamico sao contrabalanceados, ha uma condic&o critica com menor
valor de deformacado para iniciar a recristalizacao dinamica. Por fim, ha uma etapa
de amaciamento por deformacdo com reducdo no nivel de tensdo para um valor
intermediario, podendo ou n&do alcangar a tensao de estado estacionario (Oss).
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Figura 1. Curvas de escoamento plastico obtidas nos ensaios de tor¢&o isotérmicos continuos: (a) 10
s?, (b) 1,0s?, (c)0,5s? e (d) 0,01 s.

Vé-se nas curvas da Fig. 1 que o nivel de tensédo é fortemente dependente das
condicdes de deformacdo e aumenta com o acréscimo da taxa de deformacgéo e
gueda da temperatura. Este comportamento é tipico de materiais metalicos
deformados em altas temperaturas [17-19]. Todavia, a evolugdo da quantidade de



deformacéo com as condi¢cdes de deformacéo apresenta comportamentos distintos.
Pode-se ver que as curvas em menores niveis de temperatura tém a regido de
encruamento deslocadas para a esquerda e, para deformacdes maiores que as do
pico, o0 amaciamento s6 se completa apds grandes deformacdes, sugerindo taxa de
amaciamento dinamico relativamente baixa e evidéncia da precipitagédo interagindo
com a cinética de recristalizacdo dinAmica. Em altas temperaturas, o pico de tensdes
tende a ocorrer em deformacdes maiores.

Pode-se ver que, em altas temperaturas e baixa taxa de deformacédo, 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 deformacgéo plastica com taxa
de encruamento relativamente baixa. Este comportamento é observado com clareza
a 1200, 1150, 1100 e 1050 °C com taxa de 0,01 s e a temperatura de 1200 °C com
taxa de 0,5 s*. Também vale observar que em baixas temperaturas ha uma queda
relativamente alta no nivel de tensdo na regido de amaciamento. Em alta taxa de
deformagéo a queda de tensao na regido de amaciamento dinamico é proxima de
100 MPa, enquanto que o valor da tensdo de estado estacionario € muito proximo ao
valor da tensao de inicio de escoamento plastico.

O nivel elevado da tensdo de escoamento plastico no aco ISO 5832-9, Fig. 1,
justifica-se pela geracdo e acumulo de discordancias, maclas, bandas de
deformacéo e cisalhamento quando o material € deformado a quente aumentando a
resisténcia com reducdo na mobilidade das discordancias, sendo necessaria uma
tensdo maior para provocar maior deformacdo plastica [8]. A dissociacdo de
discordancias forma a falha de empilhamento e as maclas sdo os modos de
deformacéo preferenciais, aumentando com a reducao da temperatura e aumento da
taxa de deformacdo. Em materiais com moderada energia de falha de
empilhamento, como o ago ISO 5832-9 (EFE ~ 68,7 mJ/m?) [10,14], os mecanismos
de deformacao sao basicamente por fluéncia ativados termicamente controlados por
difusdo e movimento de discordancias (deslizamento cruzado e escalagem) que
tornam a recuperacdo dinamica menos efetiva com taxa de aniquilacéo e rearranjo
geralmente menor que a taxa de geracdo devido as discordancias apresentarem
baixa mobilidade por estarem muito afastadas entre si, reduzindo assim o processo
de recuperacdo dinamica que € responsavel pela atenuacdo da curvatura. Como
consequéncia ha um acumulo de discordancias conduzindo inicialmente ao aumento
no nivel de tensdo para pequenas deformacdes, seguida de uma distribuicdo
heterogénea que favorece a nucleacdo de novos graos recristalizados
dinamicamente, com reflexo no aspecto das curvas de escoamento plastico.

O aumento na tensdo com reducdo da temperatura e acréscimo na taxa de
deformacéo deve-se ao forte encruamento imediatamente apds a deformacédo de
inicio de escoamento plastico, atribuido ao acréscimo na densidade de
discordancias e pelo tipo de arranjo no qual estes defeitos se apresentam durante a
deformacédo. Este encruamento € tanto maior quanto maior for a dificuldade das
discordancias moveis de caminharem e vencerem 0s campos de tensédo gerados na
rede cristalina pelos outros defeitos anteriormente armazenados [10-12].

Seguindo com o aumento na deformacdo, as discordancias movem-se em seus
sistemas de escorregamento. As interacdes entre estes sistemas e contornos de
grao ou qualquer obstaculo substancial, bloqueiam o escorregamento e criam
empilhamentos. Este bloqueio e a geracao de discordancias continuam até o estagio
onde algumas discordancias bloqueadas sdo capazes de evitar os obstaculos
através de deslizamento cruzado nos planos de deslizamento com reducdo na taxa



de encruamento e inicia do processo de recuperagao dinamica [5-11]. Esta regido da
curva é caracterizada por uma recuperacdo dinamica lenta que permite que a
densidade de discordancias aumente até um nivel apreciavel e, consequentemente,
elevando os niveis de tensdo de pico. Quando a deformacdo é acrescida permite
qgue a densidade de discordancia atinja niveis aprecidveis e o0 mecanismo de
recristalizacdo dinAmica passa a ocorrer a partir da deformacao critica.

As curvas de escoamento plastico mostraram que o aumento na tensao de pico (op)
com o decréscimo na temperatura e aumento na taxa de deformacao é diferente do
aumento de tensdao de estado estacionario (0ss). Este comportamento é
consequéncia do rapido encruamento até o pico de tensdo nas condi¢cbes de baixa
temperatura e alta taxa de deformacdo seguida do amaciamento dinamico. Na
segunda parte da curva, ap0Os o0 pico, o nivel de tenséo cai significativamente até a
tensdo de estado estacionario (0ss) que se aproxima do nivel de tenséo de inicio de
escoamento plastico (0o). Essa queda acentuada de tensdo observada é um
indicativo da atuacdo de instabilidade plastica atuando juntamente com o
amaciamento microestrutural promovido pela recristalizacéo dinamica. Corroborando
com esta interpretacdo, vé-se que varias amostras deformadas em baixas
temperaturas falharam antes de alcangar o estado estacionario de tensdes.

3.2 Relacéao entre as Condi¢cdes de Deformacéao e a Tensao de Pico

Na Fig. 1 vé-se claramente que o nivel de tensdo, para qualquer deformacéo,
depende das condi¢cdes de deformacdo, ou seja, da temperatura e da taxa de
deformacédo. Varios estudos tém mostrado que a equacédo do trabalho a quente
generalizado, proposta por SELLARS e TEGART [11-15,20], representa bem a
relacéo entre as condicOes de deformacdo e a tensdo necessaria para deformar o
material, ou seja:

Z = £exp (%) = A[senh(aap)]“ (1)
Onde ¢ é a taxa de deformacgédo, op é a tensado de pico (MPa), Qger € a energia de
ativacao aparente para a deformacédo a quente (kJ/mol), R é a constante universal
dos gases (8,31 J/mol.K), T a temperatura absoluta (K) e Z o parametro de Zener-
Hollomon. A, a e n sdo constantes do material. A solugao grafica da Eq. 1 fornece os
valores de Qef € das constantes intrinsecas do material. Uma vez obtidos os valores
da energia de ativacao e das constantes do material, pode-se obter também o valor
de Z para cada condicao de deformacéao a ser analisada.

Utilizou-se um método computacional derivado da metodologia proposta por Uvira e
Jonas [21] para calcular o valor da energia de ativagdo aparente para a deformacéo
a quente do aco 5832-9. Com este método determina um valor para a que melhor se
ajusta e, apos substituir os valores de 0, e £ de todas as condi¢fes de taxa de
deformacédo e temperatura na Eq. 1, utilizam-se regressées lineares para determinar
o valor de n para uma extensa variacao de valores de a (0,002< a <0,052). O valor
de a a ser utilizado é o valor que gera o menor desvio padrdo para os valores de n
em todas as temperaturas ensaiadas.

Para o aco inoxidavel 5832-9, o valor de a encontrado foi 0,011 MPa?! que
representa a tenséo reciproca em que o material muda sua dependéncia da tenséo
em poténcia para exponencial segundo as condigcbes de deformagdo e seu
respectivo mecanismo atuante. O gréfico In (&) vs. In[senh(aoy)], Fig. 2, mostra que
a taxa de deformacdo tem o mesmo efeito sobre a tensdo de pico em cada



temperatura, uma vez que as linhas séo praticamente paralelas, definindo o valor
meédio de n como sendo 4,51, onde o valor de n esti associado a uma maior
contribuicdo dos mecanismos de deformacgéo, com valores reportados na literatura
entre 3 <n <6 [11-13,21]. De posse dos valores das constantes a e n do ago, pode-
se determinar a energia de ativacdo aparente para a deformacédo a quente (Qdef)
construindo o gréfico In[senh(aop) vs. 1/T, como mostrado na Fig. 3. Para o aco em
estudo foi encontrado como sendo 587 kJ/mol. Através do grafico de log Z vs.
log[senh(aoyp), Fig. 4, tomando senh(aop) = 1 e fazendo a andlise de regressao linear
multiplas, foi encontrado o valor A igual a 1,492x10%° s, A Eq. 1 torna-se:

Z = £ exp(587000RT) = 1,492x10°[senh(0,0110,,)]**  (2)
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Na Fig. 3 pode-se ver que os dados experimentais se ajustam bem a equacao do
trabalho a quente generalizado. A partir da Eq. 2, pode-se explicitar a relagéo entre a
tensao de pico e as condi¢bes de deformacgéo, como indicado na equacao:

o, = 90,91senh™1(6,702x10720Z) %22 (3)

Esta boa correlacdo entre os dados experimentais e os preditos da tensdo de pico
(op) indica que os principais pontos que caracterizam as curvas tensao Vvs.
deformacéo podem ser estimados, e consequentemente usados para modelagem e
simulacdo dos processos de conformacéo a quente.

O valor de energia de ativacdo aparente para a deformacdo a quente calculado é
relativamente alto quando comparado com alguns acos inoxidaveis austeniticos,
cujos valores variam no intervalo de 400 - 500 kJ/mol, Tabela 1. A alta resisténcia
imposta e o alto valor de energia calculada para o aco ISO 5832-9 podem ser
atribuidos a algum mecanismo que eleva o nivel de tensao de escoamento plastico.
De posse do valor da energia de ativacdo aparente para a deformacdo a quente
(Quer) pode-se determinar a equacao de estado mecanico do material, que depende
somente dos valores instantdaneos de temperatura, deformacdo e taxa de
deformacéo e ndo de seu histérico [8,21]. Este parametro € invariavel desde que a
temperatura e taxa de deformacdo sejam constantes. A tensdo de escoamento
plastico pode ser conhecida para diversas condi¢des uma vez que o valor de Z é
calculado. A interdependéncia entre os parametros de escoamento dao consideravel
percepcdo do mecanismo de deformacdo, pois a relacdo exponencial da
temperatura € um indicativo do mecanismo termicamente ativado e o valor de Qe
pode indicar o tipo de mecanismo. Com os valores de Z pode se estabelecer
relacdes entre as condi¢cdes de deformacao e pontos importantes da curva como, as
tensdes de inicio de escoamento plastico, critica, pico e estado estacionario.

Tabela 1. Valores de energia de ativagdo aparente apresentados na literatura para agos

Tipo de acos o (MPa™) A (s n Quef Ref.
(kJ/mol)
Aco Nb 0,012 3,71x10T 45 325 [13]
AlSI 316 0,012 1,24x10% 4,30 398 [20]
AlISI 301 0,012 6,31x10% 4,40 399 [13]
AlSI 304 0,012 3,98x10%4 4,32 402 [21]
Liga 10Cr-10Ni-5Mo 0,010 2,87x10% 5,50 432 [13]
AlISI 316L 0,012 2,51x101*° 4,30 460 [13]
ASTM F-138 0,011 2,17x10*° 5,04 475
AlISI 317 0,012 7,94x10% 4,70 502 [13]
1ISO 5832-9 0,011 1,49x10%° 4,51 587

In6x. Aust. alto N 0,013 1,12x10% 5,14 685 [19]




Este nivel elevado na energia de ativacdo aparente (Qaer) leva a um aumento na
tensdo para inicio da DRX aproximando-se do pico, justificado por uma EFE
moderada e pela presenca de soluto (N, Nb, Mo) e/ou precipitados da fase Z no
interior dos graos causando encruamento significativo que dificultam as deformacdes
e 0S mecanismos de recuperacao originando uma maior resisténcia com reducdo na
temperatura [4-7,22-24]. Também a precipitacdo adicional durante a deformacédo a
guente para baixas taxas de deformacgé&o, contribuindo de duas formas: aumento da
tensdo de atrito da rede cristalina refletindo sobre o limite de escoamento plastico do
material e redugdo na EFE com aumento na eficiéncia dos contornos de grdos como
obstaculos a movimentacdo de discordancias (inibe a DRV) que sao produzidas
durante a deformacdo levando a um acréscimo na taxa de encruamento tal que a
tensdo critica é alta quando comparada com outros materiais.

3.3 Evolugao Microestrutural Durante a Deformagéo

A constatacdo do fendbmeno da recristalizagcdo dinamica no aco 1SO 5832-9 nos
ensaios isotérmico de torcdo a quente foi realizado por analise via EBSD num
microscopio eletrénico de varredura (MEV), modelo Phillips XL30 FEG nas seguintes
condig@es: (i) 1000 °C com taxa de deformacéo de 0,01 e 0,5 st e (ii) 1100°C/ 1,0 s°
! com deformacgbes de 1,5 e 4,0, Fig. 4. Nota-se que nas condicbes de baixa
temperatura a microestrutura € recristaliza parcialmente com formacgéao de colares de
DRX preferencialmente nos contornos de graos e das maclas com apenas 42% dos
graos recristalizados dinamicamente e tamanho de grao DRX de aproximadamente
1,5 um na condicdo de estado estacionario, Figura 4.. Nota-se também a presenca
de contornos de subgrédo, definidos com orientacdo entre 2 e 15°. Entretanto, para
temperatura maiores, como 1100 °C a 1,0 s a microestrutura esta quase totalmente
recristalizada com 90% e a recristalizacao progredindo para o interior e consumindo
todos os gréaos.
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1,5; (b)1000 °C/ 0,01 s/ €= 1,5; (c) 1100 °C/ 1,0 s'/ £ = 2,0, mostrando os contornos de grdos DRX
e as distribuicdes de tamanho de gréo e de orientacdes.

Vé-se que a microestrutura € heterogénea e formada por uma ampla distribuicdo de
graos que podem ser classificados em dois tipos: Uma quantidade livre de
distor¢cbes (0s novos grdos DRX que acabaram de se formarem) e outros fortemente
distorcidos. Confirmando que o estado estacionario € um balanco entre o0s
processos de endurecimento e amaciamento dinamico. Ao investigar o efeito da
temperatura e da taxa de deformacdo na orientacdo dos grdos nota-se um
acréscimo na fragao de contornos de alto angulo (6 > 15° com aumento da fracao
recristalizada dinamicamente.

Os resultados microestruturais evidenciam uma correlacdo direta com 0s ensaios
mecanicos de torcdo a quente do aco ISO 5832-9 segundo as condi¢cbes de
deformacdo. Vé-se que nas condicbes de baixa temperatura e alta taxa de
deformagdo h& predominéncia dos mecanismos de encruamento e recuperagao
dinAmica caracterizada por uma estrutura de grdos alongados em forma de
panquecas com pouca incidéncia de recristalizacdo. Numa condicdo intermediéria,
expressa por um balango entre temperatura e taxa de deformacédo, a formacao de
colares de recristalizacdo é marcante desenvolvendo-se parcial e heterogeneamente
com as curvas de escoamento plastico apresentando flutuacdes nas suas formas. E



por fim nas condi¢Bes de alta temperatura e baixa taxa de deformacéo a cinética de
recristalizacdo dindmica é acelerada e a formagdo de colares ndo é tdo Obvia,
caracterizando a nucleacéo convencional (N.C) com recristalizagéo dinamica total.

3.4 Descricao da Curva de Relaxacdo de Tensédo do Ac¢o ISO 5832-9

O método de relaxacdo de tensdo foi adotado para estudar a presenca de
precipitacdo e a cinética de recristalizacdo estatica (SRX). As curvas, Fig. 5
evidenciam trés regibes de comportamentos bem distintos. Pouco tempo apos a
deformacdo, as curvas iniciam uma mudanca na sua forma com a reduc¢do no nivel
de tensdo. Vé-se que apds um tempo de 30 s ja hd uma reducao no nivel de tenséo
(Regido 1). Observa-se que ap6s 120 segundos o nivel de tensdo caiu
aproximadamente 35 MPa. Seguido pela formacdo de um patamar (inicio da
precipitacao, Pi) [26-28] que se estende por um certo tempo retardando a velocidade
de relaxacdo de tensao (Regido II). Em seguida as curvas mostram declinios mais
acentuado caracterizando o fim da precipitacdo, P+ (Regido ).
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Figura 5. Curvas de relaxacdo de tensdo do aco ISO 5832-9 deformado a 0,5% a diferentes
temperaturas.

Os tempos de inicio e fim de precipitacdo foram determinados a partir das curvas de
relaxacao de tenséo e estdo apresentados sobre a forma de diagrama Precipitacao -
Tempo - Temperatura (PTT) ilustrado na Figura 6. O diagrama PTT mostra que o
nariz da curva se encontra em torno de 1050 °C com tempo de aproximadamente
120 s. Note que sdo necessarios tempos maiores para iniciar a precipitacdo nas
regides abaixo e acima do nariz.
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Figura 6. Diagrama PTT baseado nas curvas de relaxagéo de tensdo do aco 1ISO 5832-9.

As curvas de relaxacdo de tensdo apresentada na Fig. 6 mostram que ha uma
reducdo do nivel de tensdo com acréscimo na temperatura. As curvas apresentam
um primeiro estagios de relaxacdo linear associado ao processo de recuperacgao,
seguido por um rapido declinio no nivel de tensdo. A queda no nivel de tensao
correspondente a relaxacao, devido ao inicio do amaciamento, indicando o inicio da
precipitacdo com formacéo dos patamares apos certo tempo devido a interacdo dos
contornos com finas particulas de precipitados da fase Z, Fig. 7. Esta interacéo se
caracteriza quando a precipitacdo é iniciada durante a relaxacdo de tensdo com as
discordancias fixadas pelos precipitados nucleados sobre ela ou atraidas pelos
mesmos em crescimento [26,27], sendo o deslizamento de discordancias o
mecanismo que afigura controlador da taxa antes de iniciar a precipitacao (regiao 1),
seguido da interacdo dos precipitados que se opde ao processo de amaciamento
[28]. ApOGs certo tempo com o coalescimento e dissolucdo dos precipitados ha uma
melhor redistribuicdo das discordancias com aumento espacial entre os precipitados
(regido Il) gerando um alivio no nivel de tensdo que volta cair ligeiramente.

Os diagramas PTT, Fig. 6 foram apresentados a partir das curvas de relaxacéo de
tensdo que resultou nas curvas tipo C. O aspecto da curva em forma de C no
diagrama PTT surge devido a competicdo entre a forca motriz para a precipitacdo e
a taxa de difuséo [26,27]. A forca motriz para precipitacdo € a energia livre quimica,
cuja magnitude depende do grau de supersaturacdo dos elementos microligantes
(Nb, Cr e N) na matriz austenitica. Nas condi¢cdes de alta temperatura (T > 1050°C)
0 aumento no nivel de tenséo € devido ao efeito do encruamento e deslizamento das
discordancias. Nessas condi¢cfes a difusdo atdmica também é favorecida e o efeito
da recuperacdo é significativo levando a uma reducdo nos niveis de tensdo. Nas
temperaturas mais baixas a diferenca de afinidade entre os atomos de Cr, Nb e N é
um dos principais efeitos responsaveis pelo aumento de tensdo, sendo que as
discordancias requerem uma forca maior para se locomoverem. Mas com o tempo
0s precipitados crescem rapidamente devido a difusdo, e uma vez que o0s
precipitados coalescem suficientemente, o0 amaciamento progride, reduzindo o nivel
de tensdo, como indicado nas curvas de relaxacéo.
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Figura 7. Particulas de precipitados interagindo com a matriz e os contornos gréo do aco ISO 5832-9.

A cinética de precipitacdo péde ser estimada do inicio até o fim correpondente a
regido de patamar nas curvas de relaxacao de tensao, Fig. 5. O tempo de inicio de e
fim de precipitacdo observado a partir dos patamares foi validado por andlise por
microscopia eletrénica de varredura (MEV), Fig. 7, que sugerem que a precipitacao
na matriz austenitica deformada ocorre principalmente nos contornos de gréo, o que
implica que o tamanho de gréo ndo € um fator dominante para influenciar a cinética
de precipitacao.

Apesar da evidéncia da precipitacdo encontrada, ainda nao foi possivel identificar os
tipos de precipitados finos (menores que 20 nm) que sdo efetivos em atrasar a
recristalizacdo por interacdo com as discordancias, que provavelmente pode ser
realizado por microscopia eletrénica de transmissao (MET). Além disso, apesar do
ensaio ter sido obtido com aplicacdo de deformacéo, ele € praticamente realizado no
equilibrio. Em condi¢cfes normais, onde a temperatura e a taxa de deformacao séo
maiores a posi¢do do nariz pode variar e, provavelmente decrescer com a taxa de
resfriamento, isso se for considerado deformacGes maiores que pode acelerar a
precipitacdo no inicio da curva. Mas nestas condi¢cbes 0 que se observa é que sédo
necessarios no minimo 120 s para iniciar a precipitacdo. Este fato é inconsitente
com o comportamento das curvas de escoamento plastico obtidas nos ensaios de
torcdo isotérmico continuo e com o atraso observado na recristalizagdo dinamica,
onde se espera que a precipitacdo ja ocorra no inicio da deformagéo para que seus
efeitos sejam tdo pronunciados como observados.

4 CONCLUSAO
- O comportamento do acgo inoxidavel austenitico ISO 5832-9 no intervalo de 900 -

1200 °C a 0,01 - 10 s foi conduzido utilizando as técnicas que incluem ensaios de
torcdo a quente isotérmico continuo e ensaios de relaxacdo de tenséo. Os principais



resultados alcancados por observagbes mecanicas e microestruturais evidenciam
diferentes comportamentos:

- As curvas de escoamento plastico apresentam caracteristicas de materiais que
recristalizam dinamicamente, com niveis elevados de tenséo, indicando que o inicio
e 0 progresso da recristalizacdo dinamica (DRX) sao retardados pela alta taxa de
encruamento e recuperagdo dinamica favorecida com a reducdo na temperatura e
aumenta da taxa de deformacao;

- Os dados experimentais, para o aco 1SO 5832-9, sdo ajustaveis pela funcdo do
seno hiperbdlico com as constantes n, a e Quer, determinadas satisfatoriamente. O
método aplicado para o célculo mostrou-se adequado para a determinacdo destes
parametros. Os valores médios destes valores sdo aproximadamente 4,51, 0,011 e
587 kJ/mol, respectivamente; Equacdes constitutivas, a partir do parametro de Zener
- Hollomon (Z) prediz a cinética de recristalizacdo dindmica em concordancia com as
caracteristicas microestruturais com alta energia de ativacdo como reflexo da
resisténcia mecanica do material sob trabalhabilidade a quente;

- A correlacdo mecanica e microestrutural do aco ISO 5832-9 segundo as condi¢des
de deformacéao: (i) Elevado Z ha predominancia dos mecanismos de encruamento e
DRV, caracterizado por uma estrutura de graos alongados em forma de panquecas
com pouca evidencia de recristalizacéo; (i) Moderado Z a formacgéo de colares de
DRX €& marcante com a recristalizacdo desenvolvendo-se parcial e
heterogeneamente; (iii) Baixo Z, a cinética de DRX é acelerada e a formagédo de
colar ndo é tao Obvia, DRX total;

- A técnica de relaxacdo de tensdo mostra-se eficiente para estudar a interacdo dos
processos de amaciamento e precipitacdo. Os ensaios forneceram de forma indireta
0 monitoramento do inicio e fim da precipitacdo. A interacdo entre a recristalizacéo e
a precipitacéo leva a formacdo de patamares nas curvas de relaxacéo, a partir do
gual as curvas PTT foram determinadas.
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