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Resumo

Os acos inoxidaveis austeniticos constituem uma das familias de acos de maior relevancia,
pois aliam resisténcia a corrosao, boa soldabilidade e boas propriedades mecanicas. Sendo
assim o presente trabalho tem como objetivo entender a evolucdo microestrutural
(transformacédo de fase) de agos da série 200 e 300, particularmente o 201LN e o 304L, que
s8o susceptiveis a plasticidade induzida por transformacgéo (efeito TRIP) e que foram
submetidos a uma deformacgéo por compressao uniaxial, analisando sua estrutura final, em
comparagdo a laminacdo a frio. Foi verificado que a técnica de difracdo de Raio X
combinada com a microscopia eletronica de varredura é adequada para verificar a
ocorréncia da transformacdo martensitica nos acos em estudo, no qual as micrografias
antes da deformacgdo da amostra apresentaram morfologia de uma estrutura totalmente
austenita e ap6s a deformacao notou-se a presenca de agulhas de martensita em ambas as
amostras. Nos difratogramas obtidos pela técnica de difracdo de Raio X das amostras antes
da deformacao tiveram apenas 0s picos caracteristicos da austenita e apos a deformagéo
notou-se a presenca de picos caracteristicos da martensita o’ para 0os agos 304L e 201LN,
confirmando assim uma transformacdo de fase mais significativa no ago 304L e durante a
compressao uniaxial do que na laminacgéao a frio.

Palavras-chave: Radiacdo de Sincrotron, Aco Inoxidavel Austentitico, Efeito TRIP,
Martensita.

STRUCTURAL EVOLUTION DURING THE DEFORMATION OF 304L AND 201LN
AUSTENITIC STAINLESS STEELS INVESTIGATED BY X-RAY DIFFRACTION WITH
SYNCHROTRON RADIATION

Abstract

Austenitic stainless steels are one of the most relevant steels because they combine corrosion
resistance, good weldability and good mechanical properties. Thus, the present work aims to
understand the steels microstructural evolution (phase transformation) of the 200 and 300 series
steels, 201LN and 304L particularly, that are susceptible to transformation induced plasticity
(TRIP effect) and that were submitted to an uniaxial compression deformation, analyzing its final
structure, in comparison to cold rolling. It was verified that the technique of X-ray diffraction
combined with the scanning electron microscopy is adequate to verify the occurrence of the
martensitic transformation in the steels in study, in which the micrographs before of the sample
deformation presented a totally austenite structure and after the deformation noticed the
presence of martensite needles in both samples. In the diffractograms obtained by the X-ray
diffraction technique of the samples before the deformation had only the characteristic peaks of
the austenite and after the deformation the presence of characteristic peaks of the martensite o’
in the 304L and 201LN steels was observed, thus confirming that there was more significantly
martensitic transformation on the 304L steel and during uniaxial compression that cold rolling.
Keywords: Synchrotron Radiation, Austenitic Stainless Steel, TRIP effect, Martensite.
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1 INTRODUCAO

A palavra "aco" significa que o ferro constitui a maior parte do material, enquanto o
uso do adjetivo "inoxidavel" implica auséncia de manchas, ferrugem ou corrosao em
ambientes onde "normalmente” os acos sdo suscetiveis. De modo a conferir "aco
inoxidavel" aos agos, o cromo deve ser adicionado a pelo menos cerca de 11% em
peso, para que um Oxido de cromo aderente e auto-reparavel pode se formar na
superficie do aco em ambientes relativamente benignos [1].

Enquanto o sistema Fe-Cr constitui a base dos modernos agos inoxidaveis, além do
Cr, também contém uma série de outros elementos de liga, cuja presenca aumenta
as propriedades especificas. Por exemplo, o Mo é adicionado para aumentar a
resisténcia contra pitting e Ni para estabilizacdo da austenita [2].

Existem trés tipos principais de microestruturas em agos inoxidaveis, sédo eles os
ferriticos, austeniticos e martensiticos. Estas microestruturas podem ser obtidas
ajustando apropriadamente a composicao quimica do aco. Dentre essas trés
microestruturas principais, 0s acos inoxidaveis podem ser categorizados em varias
classes principais. Sendo eles (1) acos inoxidaveis ferriticos, (2) acos inoxidaveis
austeniticos, (3) acos inoxidaveis martensiticos, (4) acos inoxidaveis duplex, (5) acos
inoxidaveis de endurecimento por precipitacdo e (6) acos inoxidaveis austeniticos
Mn-N substituidos, na qual possuem propriedades distintas [3].

Os agos inoxidaveis austeniticos constituem a familia de maior relevancia, pois aliam
resisténcia a corrosdo, boa soldabilidade e boas propriedades mecéanicas. Esta
familia de acos inoxidaveis possui vasta faixa de composicao quimica que também
pode ser dividida em sub-grupos ou séries, sendo as mais importantes denominadas
como série 300 (sistema Fe-Cr-Ni) e série 200 (sistema Fe-Cr-Mn-N com baixo teor
de niquel) [4].

O aco 304L, também conhecido como aco inoxidavel 18-8 (18 %(p/p) Cr-8 %(p/p)
Ni), € o aco mais empregado da série 300, destacando-se das demais devido a sua
excelente combinacdo de propriedades e, consequentemente, ampla gama de
aplicacdes, porém seu custo é elevado em funcdo da adicdo de niquel [4].

A seérie 200, por sua vez, com adi¢des reduzidas de niquel e adicdo combinada de
nitrogénio e manganés como seus substitutos na funcdo de preservar a estrutura
austenitica atinge resisténcia a corrosao similar a da série 300, mas com um custo
reduzido. Eles sdo comumente denominados pelo seu teor de niquel, tal como
“4%Ni” referente ao tipo 201 [5].

A variante do 304 com teor reduzido de carbono (304L), além de ser menos sensivel
ao fendmeno de sensitizacdo, tem um comportamento mecanico ligeiramente
diferenciado, devido as transformacdes de fase que podem vir a ocorrer em fungéo
da deformacéo resultante por uma solicitagcdo mecanica. O mesmo ocorre com a
variante do 201 com teor reduzido de carbono e incrementada em nitrogénio
(201LN) [6].

Esse acos sdo passiveis de efeito TRIP (Transformation Induced Plasticity), que
pode ser definido como um aumento da plasticidade durante a mudanca de fase da
austenita em martensita, no qual os mesmo sdo metaestaveis, de forma que a
transformacao martensitica possa ser induzida por tensédo externa, acarretando em
um aumento significativo da resisténcia mecéanica, em funcao da temperatura e das
caracteristicas dessa solicitacdo mecanica [7].

O carregamento imposto juntamente com as tensfes internas geometricamente
necessarias para acomodar as transformacdes conduzem a uma deformacao



irreversivel em que a transformacdo da austenita é tida durante a deformacéo
plastica como o principal mecanismo promovedor do aumento da ductilidade [7].

A composicdo quimica destes tipos de aco € elaborada de modo que a temperatura
de inicio de transformacg&o martensitica, Mi, esteja em um nivel de temperatura sub-
zero. No entanto, a estabilidade de uma fase ndo depende apenas da sua
composi¢cdo quimica podendo ser influenciada também pelas tensdes atuantes
naquela fase, pela taxa de deformacéo aplicada e até mesmo pelo tamanho de gréo.
Assim, um material com composicdo quimica que permita que a austenita seja
estavel a temperatura ambiente pode perder a sua estabilidade se for submetida a
um campo de tensdo que altera a energia livre quimica da austenita, embora a da
martensita permaneca inalterada, como ilustrado na Figura 1 [8].
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Figura 1: Gréfico da variacao da energia livre e seus componentes térmico e mecéanico em fungéo da
temperatura (adaptado de [8]).

Observa-se no grafico da Figura 1 que quando um campo de tenséo € aplicado a
energia livre quimica (AGq) da austenita é incrementada devido a deformagéo
gerada, e a energia livre total ou a forga motriz para que a transformacéo se inicie
apresenta um componente mecanico (AGM) além do componente térmico (AGT) ja
presente na situagao sem aplicacao de tenséo. Este AGM contribui para o AGq total
fazendo com que a transformacao possa comecar em temperaturas superiores a Mi
e inferiores a Md [9]. Assim, tem-se:

- TransformagBes martensiticas que se iniciam em temperaturas < Mi: espontaneas;
- Transformacdes martensiticas que se iniciam no intervalo Mi < temperaturas < Md:
induzidas por plasticidade, caracterizando o efeito TRIP;

A evolucdo microestrutural que ocorre durante a deformacdo dos acos que séo
suscetiveis ao efeito TRIP é bastante importante para definir algumas propriedades
do material em estudo, como por exemplo sua ductilidade e tenacidade. Uma técnica
que é utilizada para observar esse tipo de evolugdo microestrutural € a difracdo de
Raios X (DRX).

Assim, esse trabalho tem como objetivo observar as caracteristicas estruturais do
ensaio de compressdo em temperatura ambiente resultante do experimento in situ
em um simulador Gleeble instalada na linha de difragdo de Raios X do Laboratorio
de Nacional de Luz Sincrotron (LNLS), em Campinas, SP, Brasil. Como também
comparar os resultados de analises de DRX de ambos ac¢os laminados a frio com
deformacé&o equivalente aquela praticada no simulador Gleeble.



2 MATERIAIS E METODOS
2.1. Materiais

Os materiais em estudo consistiram em dois a¢os inoxidaveis austeniticos, na forma
de chapas laminadas a quente e recozidas a 1050 °C (denominadas neste trabalho
de como recebida) fornecidas pela empresa APERAM South America na condi¢cao
laminada a quente, sendo:

- 304L com aproximadamente 6,35 mm de espessura;

- 201LN de aproximadamente 5,00 mm de espessura.

A composicao quimica resumida de ambos os materiais, fornecida pela Aperam,
esta descrita na Tabela 1.

Tabela 1. Composicdo quimica (% em peso) dos AIA 304L e 201LN em estudo fornecidos pela
APERAM South America

Elementos (% em peso) Aco 304L Aco 201LN

C 0,0196 0,0300
Mn 1,2617 6,9078
Si 0,4911 0,3088
Cr 18,0363 17,0043
Ni 8,0837 4,0093
Mo 0,1351 0,0188
N 0,0509 0,2000

2.2. Métodos

Para este trabalho foram realizados ensaios de difracdo de raio-x e simulacao
termomecanica na linha XRD1, LNLS — CNEMP, Campinas, SP, Brasil.

2.2.1. Difracao de radiac&o Sincroton

As medidas de difracdo a partir de radiacdo de luz sincrotron foram realizados
durante o ciclo termomecanico, em que padréo foi coletado a temperatura ambiente.
Um detector linear (Mythen-1K) foi usado para aquisicdo dos dados. A energia do
feixe incidente usado foi 8 keV, com comprimento de onda utilizado de A = 1,0332 A,
no qual foi feita uma converséo para a radiacdo CuKa tornando entdo possivel uma
comporacao desses difratogramas com resultados de DRX de amostras laminadas
em deformacédo equivalente via laminacao a frio nestes acos, resultante de trabalho
de dissertacdo de mestrado conduzido anteriomente no IME [10].0s dados foram
tratados utilizando o programa HighScore (PANalytical) e a identificacdo dos picos
foi baseada no banco de dados ICDD.

O teste de compressao uniaxial foi realizado com atmosfera de gas inerte argénio
(102 mbar) e a deformagédo através de simulador termomecanico (Gleeble® 3S50)
acoplado a fonte de radiacdo sincrotron, que nos permite observar a evolucao
estrutural durante a deformagé&o imposta. O ensaio mecanico realizado foi controlado
pelo movimento simétrico das garras como mostrado na Figura 2. O controle de
forca foi realizado usando uma célula de carga e foi colado um termopar na face
inversa da face de coleta de Raio-X para evitar possiveis interferéncias.
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Figura 2. Esquema de posicionamento da amostra no simulador Gleeble e incidéncia do
raio na amostra [10].

2.1.2 Microscopia Eletrénica de Varredura

Para confirmar a presenca das agulhas de martensita na amostra apds a
deformacgéo, foi realizado uma analise microestrutural via MEV nas condigbes como
recebido e apos a deformacdo por compressdo. A preparacdo das amostras para
ensaio consistiu em corte em uma maquina de corte Discotom com disco abrasivo
de carbeto de silicio com lubrificagdo seguido de lixamento mecénico em lixas de
granulometrias de 400, 600, 800, 1000, 1200 e 2500 mesh e polimento eletrolitico
em solugdo com propor¢do em volume (4:1) de alcool etilico PA e &cido perclérico,
tensdo de 18 V e tempo de imersao entre 10 e 15 s.

As imagens foram obtidas com auxilio do Microscopio Eletrbnico de Varredura
modelo QUANTA 250 FEG - FEl, instalado no Laboratorio de Microscopia Eletronica
do IME. Os parametros utilizados foram: tensdo de aceleracdo de 25 KV, abertura 5,
spot size de 5,0 e distancia de trabalho de 10,0 mm.

2.1.3 Difragdo de Raios X convencional

Amostras de dimenséo (25 mm DL x espessura x 25 mm DT) na condigdo como
recebida e laminadas a frio, foram analisadas qualitativamente pela técnica de
difracéo de raios-X (DRX) convecional e em seguida comparadas

A preparacdo das amostras para ensaio consistiu em corte em uma maquina de
corte discotom com disco abrasivo de carbeto de silicio com lubrificacdo seguido de
lixamento mecanico em lixas de granulometrias de 400, 600 e 1200 mesh e
polimento eletrolitico em solucdo com proporcdo em volume (4:1) de alcool etilico
PA e acido percldrico, tensdo de 25 V e tempo de imersao entre 15 e 30 s. De modo
a remover a camada de 6Oxido gerada pelo recozimento, as amostras recozidas
foram decapadas antes de preparacdo metalografica em solucdo composta por
acido cloridrico, acido nitrico e agua destilada com propor¢cdo 1:1:1 em volume a
temperatura ambiente por, aproximadamente, 2 minutos.



O ensaio de DRX foi realizado no laboratorio de Difracdo de Raios-X do IME em um
difratdmetro de Raios X, modelo X'PERT PRO MRD da PANalytical com o software
Data Colector — Absolute Scan utilizando a configuracdo foco linha e os seguintes
parametros de ensaio: angulos iniciais e finais de 40 e 130°, respectivamente, para o
angulo de 26 acoplado de 6/26, passo de 0,0390° e tempo por passo de 144 s. A
Otica incidente consistiu em mascara 10 mm, tubo de cobalto (Co Ka = 1,789 A),
filtro de ferro, voltagem e corrente de 40 kV e 45 mA, respectivamente.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

As amostras como recebidas apresentaram as seguintes micrografias, na figura 3 (a)
para o aco 304L e a figura 3 (b) para o aco 201LN, verifica-se que em ambos 0s
casos 0S mesmos possuem microestrutura de matriz austenitica com presenca de
maclas de recozimento sem a observacao de presenca de martensita.

Na Figura 3c é apresentado o difratograma de DRX para amostra no estado como
recebido do ago inoxidavel austenitico 304L e na figura 3 (d) para o aco 201LN no
mesmo estado, notamos que para 0s dois materiais todos o0s picos que foram
encontrados pertencem a fase austenitica (y), 0 que corrobora com a microestrutura
observada. Assim, os resultados apresentam que o material de partida que é 100%
austenitico.
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Figura 3: (a,b) Micrografias, obtidas via MEV, e (c,d) difratogramas dos acos (a,c) 304L e (b,d)
201LN na condigdo como recebida, destacando a presenca da fase austenita (y).
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Durante o processo de deformacéo foi possivel construir um gréfico para ambos os
acos, que correlaciona carga aplicada na amostra, temperatura em determinada
carga ao longo do tempo de progresso da deformacdo resultante. Com isso foi
possivel identificar 4 estagios presentes. Por meio dos graficos de carga x tempo x
temperatura verificou-se variagdes na carga conjugada a mudanga no incremento de



temperatura durante a deformacdo dos corpos de prova de ambos os acos que
definem os dois primeiros estagios. Posteriormente com estabelecimento da carga
maxima e cessar da deformac&o, observou-se a continuidade do incremento da
temperatura dos corpos de prova até um maximo, na regido de carga maxima,
seguido do decréscimo até o término do ensaio.

Na Figura 11la é apresentado o grafico de carga x temperatura x tempo para amostra
do aco 304L. Pode-se observar 4 estagios presentes no grafico, o primeiro € que o
incremento da forga se dar em funcdo do tempo com o progresso da deformacé&o, no
qual por volta de 230-245 s tem-se um acréscimo significativo, saindo de préximo de
zero para cerca de -18 kN, nesse estagio tem-se um incremento menos significativo
da temperatura de 24,2 °C para cerca de 24,8 °C, oriundo da deformacdo mecanica
do material. No segundo estagio, por volta de 300 s até 420 s, tem-se 0 acréscimo
da carga até a maxima compressao que € por volta de (-45 kN), nessa etapa ocorre
um acréscimo de temperatura significativo de 24,8 °C para 26,5 °C, que pode ser
explicado pela jungcdo de uma deformagdo mecanica mais acentuada com uma
possivel transformacdo martensitica, exotérmica, que foi induzida pela deformacéo.
No terceiro estagio por volta de 430-570 s, a carga se torna constante em (-45 kN) e
nota-se apds o estabelecimento de um valor maximo uma reduc¢do na temperatura
para 25 °C, isso se dar pela transferéncia de calor do corpo de prova (quente) para o
ferramental da maquina (frio). O Ultimo estagio € apenas a retirada da carga.

Na Figura 11b é mostrado um grafico similar para a amostra do aco 201LN, que
assim como o 304L, nota-se a presenca dos quatro estagios. A tensdo maxima de
compressdo que o material foi submetido também é de cerca de (-45 KN) quando
cessada a deformacgdo, porém a variacdo de temperatura presente é um pouco
menos acentuada que € de 25,5 °C para 27,5 °C, que é cerca de 2 °C mesmo
resultando uma deformacdo maior conforme € mostrado na tabela 2. Isso pode ser
explicado por uma possivel menor fracdo de fase formada associada a
transformacdo de fase martensitica nesse tipo de aco, devido sua composicédo
quimica que favorece mais significativamente o encruamento.
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Figura 4: Grafico de carga x temperatura X tempo para amostra dos a¢os (a) 304L e (b) 201LN,
resultante da simulagéo fisica na Gleeble.

Nas micrografias obtidas ap6s a deformacdo dos acos imposta pelo simulador
Gleeble, observa-se a presenca de agulhas de martensita, no qual pode ser
observada na figura 5. Quando comparados os dois agos, nota-se um aparecimento
de agulhas de martensita com distribuicdo heterogénea no aco 201LN, conforme
destacado na Figura 5c¢ no detalhe da Figura 5d. Porém para trabalhos futuros sera
feita a quantificacdo de fases a fim mensurar a fracdo de martensita formada em
cada aco deformado em compressao uniaxial.



Figura 5: Aspecto microestrutural apos deformacao na Gleeble: (a) Micrografia do aco 304L
aumento 1000X e seu detalhe em (b) aumento 5000X. (C) Micrografia do ago 201LN aumento 1000X
e seu detalhe em (d) aumento 5000X.

Na Figura 6 (a) sdo apresentados os difratogramas de DRX para amostra do ago
inoxidavel austenitico 304L e na figura 6 (b) para o aco 201LN, apés sofrerem a
deformacgéao devido a compressédo imposta pelo simulador Gleeble, em ambos os
casos ocorreu a presenca dos picos caracteristicos da fase martensitica (a') e da
austenita (y). No aco inoxidavel austenitico 201LN apdés sofrer a deformacao devido
a compressao imposta pelo simulador Gleeble, foi observado que o difratograma n&o
ficou com seus picos bem definidos (Figura 6 (b)), esse comportamento pode ter
ocorrido devido uma amorfizagdo da amostra, assim como um pequeno
abaloamento na superficie de incidéncia dos raios X, nesse caso foram tracadas
linhas verticais que correspondem aos picos da austenita (vermelho) e da martensita
(azul). Nota-se que possivelmente ocorreu uma sobreposicdo dos picos que
correspondem aos planos (110) da martensita (o) e (111) da austenita (y).
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Figura 6: Difratograma da amostra apés a deformagédo na Gleeble do (a) ago 304L e (b) ago 201 LN,
em ambos contém a presenca das fases austenita (y) e martensita (o).
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Na intencdo de comparar os resultados de difracdo de Raios X obtida com o
simulador Gleeble com os dos difratogramas convencionais, foi analisado a
percentagem de deformacdo compressiva imposta pela Gleeble de ambas as
amostras que sdo mostrados na Tabela 2 e em seguida foi feita a comparagcdo com
difratogramas de trabalho anterior [11], que sofreu uma percentagem de deformacéao
bem préxima via laminacdo a temperatura ambiente e que apresentou 0S picos
difracdo mostrados na figura 11, confirmando assim a presenca da austenita e da
martensita (o) também na laminacao.

Nota-se que o modo de deformacéo plana atuante na laminacédo no aco 304L (figura
10a) néo resultou em picos em menor quantidade e intensidade relacionados a fase
martensitica, assim como um alargamento nos picos da austeniticos, mostrando que
possivelmente a compressao uniaxial favorece mais a formacdo martensitica neste
aco, porém tem que ser feito a quantificacdo de fase para que se tenha um resultado
preciso. Ja no aco 201LN (figura 10b), devido o abaloamento/amorfizacdo da
amostra se torna muito complexo uma comparacao entre os difratogramas (figuras
6b e 10b), logo para que se tenha a quantidade de cada fase presente, sera feito em
trabalho futuro a quantificacao de fase.

Tabela 2: Deformacé&o verdadeira e incremento de temperatura das amostras dos acos 304L e 201LN
resultante dos ensaios no Simulador Gleeble.

Amostra Deformacéao Deformacdo | Variagcéo de
(mm) (%) temperatura
304L 2,4 26,3 2,3°C
201LN 3,2 31,3 2,0°C
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Figura 10: Difratograma do (a) a¢o 304L laminado a frio apds o terceiro passe de deformac¢ao com

(27,47%) deformado e (b) aco 201LN laminado a frio ap6s o quarto passe de deformag&o com
(34,68%) deformado que contém a presenca das fases austenita (y) e martensita (o’) [11].

Estudos mais detalhados estdo sendo feitos para analisar os resultados de difragéao
Raios X obtidos nas intermediarias da deformacdo nos ensaios conduzidos no
Simulador Gleeble, ou seja, a evolucdo microestrutural que estd ocorrendo em
tempo real durante a deformacdo. Como também a quantificacdo das fases
presentes apos a deformacgdo imposta pelo simulador Gleeble a fim de serem
apresentados e discutidos em publicacao futura.

4 CONCLUSAO

Com base nos resultados apresentados pelo ensaios de difracdo de Raios X na linha
XRD1, LNLS — CNEMP, conclui-se que :

- Através deste ensaio € possivel observar a mudanca estrutural em funcdo da
compresséo uniaxial conduzida a temperatura ambiente, mas revela o incremento de
temperatura do material pelo calor gerado pela deformacdo e transformacéo
martensitica,;

- As micrografias obtidas por MEV antes da deformacao apresentaram moforlogia de
uma estrutura totalmente austenita para o aco 304L e ocorreu 0 mesmo para o0 ago
201LN. Apos a deformacédo em ambas as amostras notou-se a presenca de agulhas
de martensita (a'), porém no 201LN as agulhas apareceram de forma mais
acentuada em determinadas regides da microestrutura € ndo homogeneamente
distribuidas como ocorre no ago 304L;

- Os difratogramas obtidos pela técnica de difracdo de Raio X das amostras antes da
deformacgdo tiveram apenas 0s picos caracteristicos da austenita e apds a
deformacéo notou-se a presenca de picos caracteristicos da martensita em ambos
0S agos;

- O gréfico de carga x temperatura x tempo para amostra do aco 304L, obteve como
resultado uma carga maxima de compressdo similar ao aco 201LN, porém
apresentou um acréscimo de temperatura por volta de 300 s mais significativo do
que o0 201LN, esse acréscimo esta relacionado a transformacéo de fase exotérmica
que ocorre da austenita para martensita (o.').
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