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Resumo
Acos inoxidaveis duplex (AID) tem duas fases ducteis, isto é, ferrita e austenita, com
uma propor¢do de cada fase de cerca de 50%. A principal vantagem em
comparagao com outros agos inoxidaveis austeniticos e ferriticos € a excelente
combinagdo de alta resisténcia mecanica e resisténcia a corrosao com boa
conformabilidade e soldabilidade. Infelizmente, AID apresentam em geral, uma baixa
ductilidade a quente e como consequéncia, defeitos superficiais como trincas de
bordas e lascas sdo sempre suscetiveis, o que torna o processo de fabricacdo do
AID complexo na etapa de laminagcdo a quente. O ensaio de torcdo a quente foi
utilizado neste estudo para avaliar a influéncia da temperatura e da taxa de
deformacao na ductilidade a quente do AID 2304 numa faixa de temperatura entre
1000 e 1200°C e taxas de deformagao entre 0.1 a 5s™". A baixa ductilidade foi devida
a formacao de trincas na interface entre a ferrita e a austenita e esta relacionada,
principalmente a diferenga de comportamento mecanico entre as fases austenita e
ferrita durante a deformacdo. O aumento na taxa de deformagado resultou na
diminui¢ao da ductilidade a quente. O aumento da temperatura resultou no aumento
da ductilidade a quente.
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INFLUENCE OF DEFORMATION RATE AND TEMPERATURE ON HOT DUCTILITY OF
DUPLEX STAINLESS STEEL 2304

Abstract
Duplex stainless steels (DSS) have two ductile phases, i.e. ferrite and austenite, with a
balance around 50% of each phase. The main advantage in comparison with other austenitic
and ferrite stainless steels is the excellent combination of high strength and corrosion
resistance together with good formability and weldability. Unfortunately, DSS present in
general a poor hot workability and as a consequence, surface defects as edge cracks and
slivers are always susceptible, what became complex the fabrication process of the DSS
during the stage of hot rolling. Hot torsion tests were subjected in this study to evaluate the
hot ductility of DSS 2304 at a temperature range of 1000 to 1200°C and strain rate from 0,1
to 5s™. The low ductility was atributed to the crack fomation at the austenite and ferrite
interface and is mainly related to the diference in mechanical behavior between austenite
and ferrite fases during deformation. The increase in temperature resulted in higher ductility.
The increase in the deformation rate resulted in lower ductility.
Keywords: Duplex stainless steel; Hot ductility; Hot torcion.
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1 INTRODUCAO

Os acos inoxidaveis duplex (AID) sado definidos como uma familia de acos
inoxidaveis formados por duas fases ducteis: ferrita e austenita com uma proporcao
de cada fase em torno de 50%. Estes agos apresentam uma atrativa combinagao de
excelentes propriedades mecéanicas com excelente resisténcia a corroséo
adequadas para aplicagbes em ambientes marinhos, industrias de papel, celulose e
petroquimicas.

Historicamente a fabricacdo do ago inoxidavel duplex apresenta como principal
problema a baixa ductilidade a quente deste material, como consequéncia direta da
sua microestrutura austeno-ferritica. A presenca de duas fases ducteis na
microestrutura, mas que se comportam de forma muito diferente em relagdo a
deformagdo a quente, leva faciimente a condi¢gdes de produzir defeitos graves que
s6 podem ser evitados dentro de uma estreita janela de processamento. O objetivo
deste estudo é avaliar a influéncia da temperatura e da taxa de deformacado na
ductilidade a quente do aco inoxidavel duplex 2304 na faixa de temperatura entre
1000 e 1200°C.

1.1 Revisao de Literatura

Durante a deformacdo a quente, a ferrita efetivamente passa por recuperacao
dinamica, portanto, a sua sub-estrutura consiste de subgrdos bem poligonizados.
Em contraste, o processo de restauracdo dindmica é suprimido na fase austenita. A
subestrutura da austenita contém redes de deslocagdes densas e irregulares e a
recristalizacdo dindmica €& observada apenas em temperaturas muito altas. A
ductilidade a quente do AID é limitada pela ocorréncia de trinca na interface
ferrita/austenita. Estudos publicados na literatura nos permitem esclarecer um pouco
os motivos deste comportamento.

A ductilidade a quente baixa dos AID pode ser devida a diferentes fatores como: a
proporcao de fases,™® a distribuicao,™ o tamanho e a forma da segunda fase,®*®
o tipo de interface entre as fases®* e possivelmente também na diferenca na
reologia entre ferrita e austenita.®® A ductilidade a quente também é afetada pelas
condicbes de processamento como temperatura e taxa de deformacao de forma
que, melhora com o aumento da temperatura e com a diminuicdo da taxa de
deformagao.!-25%1)

Foi evidenciado por Pinol-Juez, 1za-Mendia e Gutiérrez®¥ que as interfaces entre as
fases ferrita e a austenita sao as partes mais fracas do aco inox duplex devido ao
fato de serem os sitios de formacao das trincas. A trinca na interface entre as fases
austenita e ferrita € uma falha significativa que ocorre na microestrutura dos agos
inoxidaveis duplex em elevadas deformacgdes. Ela aparece rapidamente para as
condicbes de deformacdo onde sao aplicadas elevadas taxas de deformacido e
também em baixas temperaturas. Uma inspeg¢ao microscopica neste ago mostra que
as trincas sempre se iniciam na interface entre as fases austenita e ferrita como um
resultado da elevada concentracédo de tensao e confirma isto como a primeira causa
para a baixa ductilidade do ago inox duplex.(**1%'%) O fendmeno responsavel pela
iniciagcao da trinca € o crescimento e o coalescimento de vazios resultantes do alivio
das tensbes internas provocadas por deformacdes diferenciadas entre as fases
austenita e ferrita.!"® Estas trincas aparecem bem antes da fratura final do corpo de
prova.



2 MATERIAL E METODOS

O material utilizado neste estudo € o ago inoxidavel duplex 2304 fornecido pela
Aperam South América. Sua composi¢cao quimica tipica é dada pela tabela 1, sendo
todos os numeros em percentuais do peso. Os corpos de prova para o ensaio de
torcao a quente foram preparados a partir de amostra de Chapa Grossa de 21mm de
espessura, recozida e com fracdo volumétrica de austenita em torno de 48% a
temperatura ambiente. Os corpos de prova de torgao foram confeccionados por
usinagem e com o eixo de torgao paralelo a dire¢ao longitudinal de laminagédo sendo
o didmetro util de 6mm e o comprimento util de 50 mm.

Tabela 1. Composigcéo quimica (%)
Aco Cr Ni Mo N Mn Si C Nb
2304 22.5 3.5 043 0.11 1.35 0.39 0.02 0.016

Os ensaios de torcdo foram realizados no Centro de Pesquisa da Aperam South
América, em maquina de tor¢do Servo Motor Moog com capacidade de rotagdo de
3000rpm. Este equipamento tem controle e aquisicao de dados por controlador. O
aquecimento e resfriamento foi realizado por indugdo utilizando uma maquina
modelo LSS - 7.5 da Inductotherm Brasil, possuindo esta, um controle de
temperatura digital. Durante o ensaio de torg&o, o corpo de prova ficou protegido da
oxidagao pela inje¢ao de argbdnio dentro do tubo de quartzo que envolve 0 mesmo.
Foram realizados ensaios de torcdo a quente isotérmicos e a rotina experimental
apresentada a seguir foi a utilizada em todos os ensaios. Os corpos de prova foram
aquecidos a uma taxa de 180°C/minuto até atingir a temperatura de 1250°C,
permaneceram nesta temperatura por um tempo de encharque de 5 minutos,
posteriormente foi resfriado a uma taxa de 180°C/minuto até a temperatura de
ensaio (1000°C, 1100°C e 1200°C) sem tempo de encharque nesta temperatura e
em seguida deformado até a ruptura com diferentes taxas de deformacéo (0,1s™,
1s" e 5s™"). Apds a ruptura, o corpo de prova foi resfriado rapidamente com agua até
a temperatura ambiente para manter a microestrutura. Foram retiradas amostras
para analise da microestrutura na regido localizada a 95% do raio e apdés os
procedimentos metalograficos padrbes, as amostras foram atacadas com reativo
Behara (80mL de agua destilada, 40mL de acido cloridrico, 4,89 de bifluoreto de
amoénio e 1g de bissulfito de potassio), com o tempo de imersdo de 8 segundos.
Para finalizar, a amostra foi lavada com agua, alcool e secada ao ar quente.

A tens&o de pico o, foi obtida diretamente na maquina de tor¢do e a deformagéo
equivalente total & foi calculada através da equacéao 1, onde R é o raio do corpo de
prova, L o comprimento util do corpo de prova e 8 a deformagdao angular em
radianos.
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3 RESULTADOS
Inicialmente foram observadas as microestruturas das amostras reaquecidas até

1250°C e resfriadas até a temperatura de ensaio. Vale lembrar que a austenita se
apresentava inicialmente como lamelas alinhadas com a dire¢cdo de laminacdo do



processo anterior. A Tabela 2 mostra os valores medidos das proporgdes de
austenita na matriz ferritica em fungdo da temperatura de ensaio antes da torgao.
A Figura 1 ilustra a microestrutura inicial como fornecida.

Tabela 2 — Variacao da fracdo volumétrica (em %) de austenita em funcéo da temperatura de ensaio
Inicial 1000°C 1100°C 1200°C 1250°C
48 29 23 20 17
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Figura 1. Microestrutura na condi¢&o como fornecido. 48% de austenita.
3.1 Curvas de Escoamento Plastico

O comportamento plastico nos ensaios de torcdo a quente foi avaliado
determinando-se a evolugdo da tensdo com a deformacdo. Tanto o nivel de tensao
quanto a forma da curva de escoamento plastico dependem de cada uma das
condicbes de temperatura e taxa de deformacgdo testadas. Para os ensaios
realizados, a curva tensao versus deformacdo assumiu as curvas ilustradas nas
Figuras 2, 3 e 4.
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Figura 2. Deformagdo a uma taxa de 0,1s™.
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Figura 3. Deformagdo a uma taxa de 1s.
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Figura 4. Deformagao a uma taxa de 5s-1.

De uma forma geral, nota-se nestas curvas que a tensao ja atinge um maximo logo
no inicio da deformacdo imposta decrescendo em seguida e podendo ou nao
alcancar o estado estacionario. Este comportamento é tipico de materiais metalicos,
onde as curvas apresentam uma regido de amaciamento ap6s um pico de tenséo.
Para as temperatura de 1000°C e 1100°C a queda na tensdao com a deformacgao é
maior que para a temperatura de 1200°C.

Observa-se nestas curvas de escoamento que as mesmas assumem duas formas
distintas. Uma das formas torna-se visivel quando o agco é deformado em altas
temperaturas e as curvas de escoamento plastico assumem formas similares as de
materiais que amaciam extensamente por recuperacdo dinamica ou por
recristalizacdo dinamica. Para a temperatura de 1200°C, observa-se que as curvas
apresentam também um estado estacionario. Por outro lado, quando deformado
em baixas temperaturas, tem-se um encruamento rapido até a tensdo de pico,
seguido de uma regido extensa de amaciamento sem apresentar um estado
estacionario.

Para facilitar a interpretacéo dos resultados obtidos, os valores das tensdes de pico
e deformagdes na fratura dos graficos das Figuras 2 a 4 sao apresentados nos
graficos da figura 5 em fungdo das temperaturas de teste e taxas de deformacgao.
De uma forma geral, a tensdo de pico, ou a resisténcia mecéanica maxima a quente,
aumenta com o decréscimo da temperatura de teste (Figura 5a), enquanto que a
deformacéo total na fratura, ou a ductilidade a quente, diminui (Figura 5b). Pode-se
ver na Figura 5b que, para as temperaturas de teste 1000°C e 1100°C, a ductilidade
€ pouco sensivel a taxa de deformacéo imposta. No entanto para a temperatura de
teste de 1200°C a taxa de deformacao apresenta maior influéncia na ductilidade.



Nesta condicdo, para a taxa de deformacdo de 0,1s™, a ductilidade a quente foi
inferior & apresentada pela taxa de 1s” tornando esta condigdo diferente da
tendéncia apresentada pelas temperaturas de 1000°C e 1100°C.
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Figura 5. (a) variagao da tensao de pico e (b) variacao da deformagéo total na fratura.

3.2 Microestruturas apés Torcdo a Quente

Nas Figuras 6 a 8 apresentam-se as microestruturas das amostras apds tor¢ao a
guente. As amostras foram examinadas na sec¢ao longitudinal do eixo de tor¢do. As
micrografias apresentam a dire¢do de laminagéo no sentido horizontal e a diregéo de
deformacéao da tor¢ao no sentido vertical.

Observam-se, nas micrografias das Figuras 6a, 7a e 8a deformadas a temperatura
de 1000°C, grandes quantidades da fase austenitica sob a forma de lamelas na
matriz ferritica. Nas Figuras 8a, 8b e 8c, todas deformadas a uma taxa de 5s™,
percebe-se uma grande quantidade de lamelas de austenitas alongadas e também
uma grande quantidade destas sendo nucleada nos contornos de grdao com a ferrita.

4 DISCUSSAO

As curvas de escoamento plastico obtidas com a realizagcado deste estudo mostradas
pelas Figuras 2, 3 e 4 apresentaram as mesmas tendéncias das curvas
apresentadas na literatura por Evangelista et al.®) e Iza-Mendia et al."® tanto para a
tensdo de pico quanto para a deformacdo total na fratura. O aumento da
temperatura implica na reducio da tensdo de pico e no aumento da deformacao total
na fratura. O aumento da taxa de deformacgao implica no aumento da tensao de pico
e na diminuicdo da deformagdo total na fratura. No entanto, os resultados
apresentam valores inferiores aos da literatura para o mesmo aco, tanto para a
tensdo de pico quanto para a deformacgao total na fratura.



(a) (b) (c)
Figura 6. Microestrutura apés torgdo a uma taxa de 0.1s™. (a) 1000°C, (b) 1100°C e (c) 1200°C.

(a) (b) (c)
Figura 7. Microestrutura apds tor¢gdo a uma taxa de 1s™. (a) 1000°C, (b) 1100°C e (c) 1200°C.

(a) (b) (c)
Figura 8. Microestrutura apds torcio a uma taxa de 5s™". (a) 1000°C, (b) 1100°C e (c) 1200°C.

A trinca na interface entre as fases austenita e ferrita € uma falha significativa que
ocorre na microestrutura dos acgos inoxidaveis duplex em elevadas deformacgdes. Ela
aparece rapidamente para as condicoes de deformacdo onde sao aplicadas
elevadas taxas de deformacao e também em baixas temperaturas. Foi evidenciado
por Pinol-Juez, 1za-Mendia e Gutiérrez) que as interfaces entre as fases ferrita e a
austenita sdo as partes mais fracas do ago inox duplex devido ao fato de serem os
sitios de formacao das trincas.

As inspec¢des microscopicas neste agco mostram que as trincas sempre se iniciam na
interface entre as fases austenita e ferrita como um resultado da elevada
concentracio de tensao. Estas trincas aparecem bem antes da fratura final do corpo
de prova. Diversos autores como lza-Mendia e Gutierrez,!" Evangelista et al.,®
Pinol-Juez, 1za-Mendia e Gutierrez,® 1za-Mendia et al.,'? Reis, Jorge e Balancin,®
McQuenn, Evangelista e Ryan" e Balancin, Hoffmann e Jonas™ confirmam isto
como a primeira causa para a baixa ductilidade a quente do aco inox duplex.



A Figura 9a ilustra uma ampliacdo da trinca indicada na Figura 6b por uma seta.
Para confirmar se era realmente uma trinca, foi feito um polimento para remover o
ataque. O resultado confirmou a presencga da trinca conforme ilustrado na Figura 9b.
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(a) (b)
Figura 9. (a) Microtrinca na amostra deformada a 1100°C a uma taxa de 0.1s™. (b) mesma amostra
sem ataque.

Nas Figuras 10a e 10b obtidas na segao transversal do corpo de prova de tor¢ao fica
clara a influéncia da temperatura na formagdo das trincas internas durante a
deformacdo para uma mesma taxa de deformacdo de 1s™'. H4 uma maior incidéncia
de trincas na regidao proxima a superficie que € a regiao de maior deformacgao, no
entanto ha trincas no centro também. A diminuicdo na temperatura de deformagao
aumenta significativamente a quantidade de trincas e favorece o coalescimento das
mesmas gerando trincas de varios tamanhos.
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(a) (b)
Figura 10. (a) microtrinca na amostra deformada na Tt 1000°C e ¢ 1s™ e b) Tt 1100°C e ¢ 1s™'. sem
ataque. Secao transversal.

Neste estudo, as curvas apresentam caracteristicas de amaciamento sem a
ocorréncia de um patamar de encruamento, o que pode vir a caracterizar a
deformagdo apenas da fase ferrita por ser mais macia e em elevada fragéo
volumétrica. Uma possivel explicagao para que isso tenha ocorrido € o fato de nao
ter sido utilizado tempo de encharque apos chegar na temperatura de teste antes da
torcdo. Nesta condicdo, ndo ha tempo para que a microestrutura atinja a condigcéo
de equilibrio das fases. Esta opcédo foi tomada visando evitar o crescimento
excessivo dos graos ferriticos que tornam a torgéo instavel e ndo representativa.



Uma forma de validar esta possibilidade é através da lei das misturas dada pela
equacao 3, onde sdo levadas em consideragcao, a contribuicdo de cada fase nas
propriedades finais do aco duplex. O grafico da Figura 11 ilustra os resultados
obtidos neste estudo e o resultado calculado pela lei da mistura. Percebe-se uma
boa relagao entre o resultado obtido neste estudo e o calculado pela lei da mistura.
Com o aumento da temperatura, aumenta-se a proximidade entre as duas curvas,
assim como relatado por Iza-Mendia et al.!'?
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Figura 11. Comparagéo da tensdo de piCO deste estudo (R) e o resultado levando se em conta a lei
das misturas (M).

como resultado, o parametro chave que afeta o comportamento da falha é a
diferenga no comportamento mecéanico entre as fases austenita e ferrita. Tem sido
sugerido na literatura®*'2"31) que, a baixa ductilidade a quente dos acos
inoxidaveis duplex pode ser explicada em parte pela particdo da deformacgao entre a
ferrita, mais macia e a austenita mais dura.

As observagdes microestruturais apos torgao a quente mostram que tanto a ferrita
quanto a austenita desenvolvem uma complexa e heterogénea microestrutura. Esta
heterogeneidade parece ser ainda maior na fase austenita. Observa-se nas figuras
6 a 8 trés morfologias distintas da fase austenita: lamelas contiguas, particulas finas
e grosseiras no contorno de grao e/ou dispersas na matriz ferritica. A morfologia das
particulas da fase austenita varia em fungao da temperatura de teste, da taxa de
deformacéo aplicada e da deformacéo total até a fratura.

4.1 Influéncia da Temperatura

Nas temperaturas de teste a 1000°C e 1100°C, prevalece a morfologia de particulas
de austenita grosseiras. No entanto, apresentam também uma grande quantidade de
particulas finas sendo nucleadas e algumas lamelas contiguas remanescentes. Nas
temperaturas a 1200°C, prevalece a morfologia de lamelas contiguas. No entanto, a
medida que se aumenta a taxa de deformacdo, percebe-se um aumento de
particulas finas entre os graos ferriticos € uma redugdo na espessura das lamelas
contiguas. Observa-se também que as particulas de austenita ao serem
deformadas, vao se alinhando com a dire¢cao de deformacao na torcdo. Observa-se
na Figura 6a que a austenita pouco deformada aparece como gréos mais grosseiros
e parece se comportar como inclusées e o resto do material flui ao redor dela. Este
comportamento foi relatado também por Iza-Mendia et al.('?



O aumento na temperatura aumenta a fragao volumétrica da fase ferrita mais ductil e
diminui a area de interface ferrita/austenita, reduzindo assim os sitios de formacéao
de trincas e aumentando a ductilidade a quente.

4.2 Influéncia da Taxa de Deformacéao

O aumento na taxa de deformacao propicia uma maior quantidade de particulas
finas da fase austenita. Isto se deve a dois fatores: taxas de deformagédo maiores,
favorecem a nucleacdo da fase austenita. Em contrapartida, as taxas de deformagao
maiores levam a uma fratura mais rapida do corpo de prova de tor¢ao porque nao
ha tempo suficiente para que ocorra a recuperagao dindamica e consequentemente o
alivio das tensodes internas que levam a formacgao das trincas. Sendo assim, ndo ha
muito tempo para o crescimento das particulas de austenita nucleadas durante a
deformacdo. Portanto, a presenca de particulas de austenita de diferentes
tamanhos, indica que durante a tor¢ao, ocorreu tanto a nucleagdo de novos graos,
favorecida por taxas de deformacao elevadas e temperaturas menores quanto o
crescimento dos gréos ja existentes antes da deformagao por tor¢ao, favorecida por
taxas menores e temperaturas elevadas.

A taxa de deformacdo também interfere na morfologia da fase austenita que se
apresenta em forma de lamelas contiguas. O aumento da taxa de deformacéo
propicia o afinamento na espessura e o alongamento no comprimento das lamelas
contiguas de austenita. Isto ocorre, porque, aumentando-se a taxa de deformacéo,
aumenta-se e muito a quantidade de deslocagdes na ferrita e diminui-se a
recuperagcao dinamica nesta fase, o que leva a um aumento na dureza da fase
ferrita. Assim, a ferrita passa a se deformar menos e permite que uma maior
quantidade de grados da austenita se deformem. Este comportamento reflete as
diferencas nas microestruturas de torcéo principalmente para as taxas de 1s-' e 5s-"
nas temperaturas de 1000°C e 1100°C e consequentemente no formato das curvas.

4.3 Influéncia da Deformacéo

A aceleragao da transformacao da ferrita em austenita pode estar relacionada com o
aumento da energia de deformagdo armazenada produzida pela deformacgao.
Quando as duas fases austenita e ferrita sdo deformadas juntas, a distribuicdo da
deformacéo nao é mais uniforme. Deformacdes concentradas ocorrem na fase ferrita
mais macia e a recuperacdo dinamica € mais efetiva nesta fase. Uma estrutura de
subgréos se desenvolve entdo na ferrita no inicio da deformag&o resultando na
presenca de subgrdos dentro dos grdos ferriticos deformados.® Os contornos de
subgréo sao sitios favoraveis para a nucleagdo da austenita por possuirem grande
quantidade de energia armazenada. A nucleagdo da austenita ocorre entdo como
uma forma de reduzir esta energia e assim reduzir a energia interna armazenada do
sistema. Este processo de nucleagdo intragranular acelera a dinamica de
transformacao de fase durante a deformacgéo.

No entanto, em algumas condigdes do teste de torgdo, o percentual de austenita
ficou bem abaixo do obtido com o tratamento térmico. Este mesmo comportamento é
relatado na literatura por Napolido e Balancin."® Uma possivel explicagao para este
fato € o aumento da temperatura da amostra causado pela deformagdo. O aumento
da temperatura devido ao aquecimento adiabatico pode levar a uma quantidade
significativa de transformacdes de fase durante a deformagdo no dominio intercritico.



Este aumento de temperatura pode chegar a 30°C ao final da deformacéao, neste
caso, diminuindo o potencial de transformacédo da fase ferrita em austenita. Este
mecanismo esta de acordo com o relatado na literatura por Oliveira, Jorge e
Balancin.(¥

5 CONCLUSAO

A baixa ductilidade do aco inox duplex 2304 é devida a formacédo de trincas na
interface entre a ferrita e a austenita a qual se propaga através da matriz e leva o
corpo de prova a fratura em deformacdes baixas.

O macanismo chave que afeta o comportamento da falha, ou seja, a formacgao de
trincas, é a diferenga no comportamento mecanico e microestrutural entre as fases
austenita e ferrita.

As diferencas na ductilidade a quente do aco inox duplex em fungdo da taxa de
deformacdo e da temperatura estdo relacionados com as variacbes na fragao
volumétrica, na distribuicdo, no tamanho e forma da fase austenita em relagéo a
matriz ferritica e também com os mecanismos de amaciamento operantes nestas
fases.

O aumento na temperatura aumenta a fragao volumétrica da fase ferrita mais ductil e
diminui a area de interface entre a ferrita e a austenita, reduzindo assim os sitios de
formacéao de trincas e aumentando a ductilidade a quente.

A diminuicdo da taxa de deformagao favorece a recuperagao dindmica na ferrita, a
qual reduz as tensdes internas responsaveis pela nucleagdo das trincas e
consequentemente aumenta a ductilidade a quente.
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