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INVESTIGACAO DA TRANSFORMACAO DE FERRITA EM
AUSTENITA INDUZIDA POR DEFORMACAO EM ACO
INOXIDAVEL DUPLEX’

Julia Marangoni’
Rodrigo Magnabosco®

Resumo

Acos inoxidaveis duplex (AID) possuem uma estrutura de bandas alternadas de
ferrita (a) e austenita (y). Alguns estudos indicam que a deformacéao plastica a frio
nestes acos reduz a fragao de ferrita, o que implica numa possivel transformacéo da
ferrita em austenita induzida por deformacgado, similar a uma transformacgao
martensitica reversa induzida por tensido. Por esta razdo, € necessario o estudo da
influéncia da quantidade de deformacéao plastica na fragcao de ferrita neste material.
Este estudo tem como objetivo avaliar esta transformacéo de fase em um AID pela
medida da fracdo de volume de ferrita usando medidas magnéticas. Por meio da
difragdo de raios-X (DRX) foi possivel perceber que a microestrutura do agco SAF
2205 apresenta apenas ferrita e austenita. Apesar das medigdes magnéticas
apresentarem altos desvios padrdes, € notavel a queda da fracdo volumétrica de
ferrita em funcao do acréscimo de deformacao plastica. Percebe-se ainda que nas
condigbes deste estudo, energias de deformagao superiores a 100 MJ/m® ndo levam
a aumento na fragao de ferrita transformada.

Palavras-chave: Acgo inoxidavel duplex; Deformacgao plastica a frio; Transformacao
de fases; Quantificacao de fases.

INVESTIGATION OF STRAIN INDUCED TRANSFORMATION OF FERRITE IN
AUSTENITE IN A DUPLEX STAINLESS STEEL

Abstract
Duplex stainless steels (DSS) have a structure of alternated bands of ferrite (a) and
austenite (y). Some studies indicate that cold plastic deformation in these steels
reduces the ferrite fraction, implying in a possible strain-induced transformation of
ferrite into austenite, similar to a reverse martensitic strain induced transformation.
For this reason, it is necessary the study of the influence of the amount of plastic
deformation in the ferrite fraction of this material. This study has as objective the
evaluation of this phase transformation in a DSS by the measurement of ferrite
volume fraction using magnetic measurements. Through X-ray diffraction (XRD) it
was determined that the microstructure of SAF 2205 DSS presents only ferrite and
austenite. Although magnetic measurements have high standard deviations, it is
possible to observe that the volume fraction of ferrite decreases due to the increase
of plastic deformation. It can be observed that deformation energies greater tha 100
MJ/m?2 did not lead to an increase in the fraction of transformed ferrite.
Key words: Duplex stainless steel; Cold plastic deformation; Phase transformation;
Phase quantification.
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1 INTRODUCAO

Com base em estudos recentes!"? nota-se que existe a evidéncia de que a
aplicacao de deformacao plastica a frio em ago inoxidavel duplex leva a redugéo da
fracdo de ferrita presente, o que sugere que nestes agos pode ocorrer uma
transformacdo da ferrita em austenita induzida por deformacdo, similar a uma
transformacdo martensitica reversa induzida por deformacdo. Sendo assim, o
objetivo deste estudo é avaliar esta transformacéo de fase em um acgo inoxidavel
duplex (UNS S31803 ou SAF 2205), através do uso de difratometria de raios-X como
técnica alternativa de determinacao da fracao volumétrica das fases presentes, além
da comparacdo dos dados obtidos por esta técnica com o de outras duas técnicas
comuns, metalografia quantitativa e medidas magnéticas.

Pandi e Yue® também observaram um fendmeno semelhante no qual a
recristalizacdo dinamica é acompanhada por uma diminui¢do na fracdo volumétrica
de ferrita durante a deformacéo intercritica em um ago baixo carbono. Segundo os
autores, o calor gerado pela deformagao € responsavel pela queda observada na
fracao da fase ferritica.

Ja no estudo de Luo, Sietsma e Zwaag,”) também com agos ao carbono e
manganés, medidas dilatométricas das amostras ndo deformadas mostraram que a
transformacao termodinamica induzida isotermicamente deve ser de austenita para
ferrita. Portanto, a transformacdo de ferrita para austenita apds deformacao é
possivelmente induzida pela energia de deformagao introduzida. O modelo utilizado
pelos autores se baseia no fato de que o aco deformado na zona intercritica possui
uma distribuicdo de tensdo ao longo das duas fases. Os calculos executados na
modelagem sugerem que houve uma variagao de energia armazenada em ambas as
fases, resultante da cinética de recuperacao distinta nas mesmas e, este € o
possivel motivo da ocorréncia desta transformacao.

No entanto, foi encontrado até o momento apenas um estudo® que indica a
ocorréncia desta transformacao de ferrita em austenita induzida por deformacdo em
acos inoxidaveis; segundo os autores Southwick e Honeycombe, a decomposi¢ao da
ferrita ocorre por dois mecanismos: nucleagdo e crescimento a elevadas
temperaturas (650°C-1.200°C) e por um processo martensitico a baixas
temperaturas (300°C-650°C). Esta reacdo martensitica € isotérmica, ou seja, néao
ocorre durante témpera de agua a partir de 1.300°C. Entretanto, estas observagdes
foram feitas a temperaturas acima da ambiente, justificando estudo mais detalhado
como o proposto neste trabalho de iniciagao cientifica.

2 MATERIAL E METODOS

O material em estudo € um ago inoxidavel duplex SAF 2205 que ja era propriedade
do Centro de Desenvolvimento de Materiais Metalicos — CDMatM-FEI — e foi
adquirido como barras cilindricas de 20 mm de didmetro, laminadas a quente e
posteriormente tratadas a 1.100°C por 30 minutos, com resfriamento em agua.
Amostras desta barra foram cortadas na forma de discos de aproximadamente 5 mm
de espessura. A composicido quimica deste ago esta representada na Tabela 1.

Tabela 1. Composigcdo quimica do aco inoxidavel duplex em estudo
Cr Ni Mo N C Mn Si P S bal.

22,21 5,40 3,15 0,178 0,015 0,76 0,45 0,020 0,005 Fe
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Para efetuar a quantificacdo de fase ferritica, através de medidas magnéticas, foi
utilizado o ferritoscopio Fischer modelo MP30 do CDMatM-FEI; este aparelho é
calibrado com o auxilio de padrdes, tendo como limite de deteccédo 0,1% de ferrita.
Primeiramente foi feita a medida da fracao volumétrica de ferrita nas doze amostras
a serem estudadas, antes que fosse aplicada deformagado plastica a frio. Este
procedimento foi efetuado apenas para constatar se todas as amostras
apresentavam a mesma porcentagem em média desta fase. Em seguida, foi
realizada a mesma etapa apds a aplicacdo de deformacao plastica. E uma técnica
simples de quantificacao de fases, que consiste em colocar a caneta de leitura do
ferritoscopio perpendicularmente sobre a superficie do corpo-de-prova e o valor da
porcentagem volumétrica de ferrita aparece no visor do aparelho. Vinte medicoes
foram realizadas em cada uma das amostras.

A deformacao plastica a frio foi aplicada no laminador de produtos planos do
CDMatM-FEI. A deformacéo plastica na espessura foi variada de 5% a 55%, sendo
que os valores foram alternados de 5% em 5%.

Posteriormente a aplicagcao de deformacéo plastica foi efetuada a difracdo de raios-X
com o uso do difratbmetro de raios-X que também ¢é de posse do CDMatM-FEI.
Inicialmente foram feitas as difracbes de raios-X com radiacdo de Cu-Ka e
monocromador de Ni, varrendo-se angulos de difragdo 35°<26<95°, a velocidade de
1°/min e amostragem a cada 0,04°, sendo a fonte de raios-X excitada a 30 kV e
30 mA. Apds, foram executadas difragdes de raios-X das amostras utilizando os
mesmos parametros do procedimento citado acima, exceto os angulos de difragao
que variaram de 42°<20<46°; para tentativa de quantificacdo de fases pela
intensidade dos picos relacionados aos planos de maxima densidade das fases
ferrita e austenita, usando metodologia ja testada em outro trabalho de iniciagéo
cientifica deste grupo.® Entretanto esta avaliacido nao foi possivel, e a provavel
causa € a presenca de textura nas amostras em estudo causada pela laminagao que
foi feita para transforma-las em barras cilindricas.

As amostras foram preparadas metalograficamente, ou seja, foram lixadas até a
granulometria de 600 mesh e, em seguida, polidas com pasta de diamante de
granulagdo 6 um, 3 um e 1 um. Nestas etapas fez-se o uso do equipamento de
polimento semi-automatico Strues Abramin localizado no CDMatM-FElI.

A revelagcdo microestrutural foi realizada com o auxilio do reativo de Behara
modificado, cuja solugdo base é constituida de 20 mL de acido cloridrico (HCI) e
80 mL de agua destilada e deionizada, a qual foram adicionados 1 g de
metabissulfito de potassio (K:S;0s5) e 2 g de bifluoreto de aménio (NH4HF>?), o
ataque foi realizado variando-se o tempo entre 5 segundos e 15 segundos de
imersao ininterrupta. O ataque foi interrompido com agua, e a superficie de
observagédo seca através de evaporagado de alcool etilico, auxiliada por jato de ar
quente. A amostra mais deformada plasticamente foi atacada eletroliticamente com
solucdo 10% de acido oxalico, utilizando-se tensdo de 6 Vcc por tempo de
30 segundos a 60 segundos. A interrup¢cado do ataque e a secagem da superficie
foram realizados da mesma maneira quando utilizado o Behara. Feito isso, as
amostras atacadas foram observadas no microscépio Leica DMLM do CDMatM-FEI
e, neste mesmo equipamento as micrografias foram efetuadas.

3 RESULTADOS

As medidas das fracbes volumétricas de ferrita nas doze amostras em estudo foram
feitas, através de medidas magnéticas, antes que estas fossem submetidas a
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deformacao plastica a frio. Estes valores estdo representados na Figura 1, sendo
que o contorno tracejado em vermelho representa a média e desvio-padrédo dos
mesmos. Nota-se que apenas a amostra indicada como 4 apresenta valor médio
fora do intervalo médio de todas as amostras; no entanto tal desvio ndo afetou as
analises apods a laminagao, como sera mostrado na sequéncia.
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Figura 1. Fragdo volumétrica de ferrita medida pelo método magnético por ferritoscopio das amostras
anteriormente a laminagao.

Foram realizadas novas medidas da porcentagem volumétrica de ferrita das
amostras apdés a deformagdo plastica imposta pelo laminador, através do
ferritoscopio. As Figuras 2 e 3 mostram a fracdo de ferrita das amostras em fungéo
da deformacéo plastica e do trabalho aplicado, respectivamente. Como esperado, o
aumento da quantidade de deformacao plastica diminui a fracdo de ferrita, o que é
possivel notar comparando os valores da area com o contorno vermelho (média dos
valores de fragao de ferrita iniciais) e os valores das curvas.

Os calculos das deformacbes e do trabalho de deformacdo sao dados pelas
Equagdes 1 a 3, e a Figura 4 representa os eixos de deformagéo relacionados as
dimensbes das amostras. Os valores dos coeficientes de deformacéao
H (748 £ 12 MPa) e de encruamento n (0,056 + 0,00029) necessarios ao calculo do
trabalho de deformacado (Equacgao 3), foram extraidos de trabalho anterior deste
grupo de pesquisa.'
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Figura 4. llustragdo das dimensdes da amostra e seus eixos de deformagéo, onde e € a espessura, d
corresponde ao didmetro no eixo z e D ao do eixo x.
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As difragdes de raios-X da amostra original e das onze amostras depois de
deformadas plasticamente foram feitas varrendo-se angulos de difracao 35°<26<95°.
Todas as curvas de intensidade em fungdo do angulo de difracdo apresentaram o
mesmo comportamento (Figura 5), que representa os valores das condicdes mais
relevantes ao estudo, sem deformacado plastica, com um valor intermediario de
deformacao plastica e com o maximo de deformacao plastica aplicada. Os picos
apresentados sao relativos apenas as fases ferrita e austenita, descartando-se a
presenca de outras fases nas microestruturas
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Figura 5. Difratograma raios-X em fungéo da deformacéo plastica aplicada.

Nas micrografias da superficie do plano do disco (Figura 6) apresentam-se as fases
ferrita (escura quando utilizado o ataque Behara ou lisa e em alto relevo apds o
ataque de acido oxalico) e austenita (clara ou com maclas e baixo relevo) nas
condigdes mais relevantes ao estudo, sem deformacao plastica, com dois valores
intermediarios de deformacao plastica e com o maximo de deformacgao plastica
aplicada. Analisando as estas micrografias € perceptivel o0 aumento da fracéo de
austenita (clara ou com maclas), conforme €& aumentada a quantidade de

deformacgao plastica aplicada.

(a)

(c) (d)

Figura 6. Micrografias com aumento de 20x e ataque Behara (em a, b e c) e oxalico (em d). (a)
Amostra original; (b) 15% deformada (0,187 de deformacgao); (¢) 35% deformada (0,474 de
deformagéo); e (d) 55% deformada (0,852 de deformacao).
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4 DISCUSSAO

Os resultados das medigdes magnéticas mostram que apesar dos altos desvios
padrdes, foi possivel analisar a redugéo da porcentagem da fase de ferrita presente
em funcdo do aumento de deformacéao plastica a frio aplicada. Notou-se que em
dada deformacéo plastica (ou apds determinado trabalho de deformacgéo) a fragéo
da fase ferritica passa a nao decrescer mais com o aumento da deformacéo e é
estabilizada. Entéo, existe a possibilidade de existir um minimo de ferrita presente
no material em estudo, de modo que mesmo introduzindo mais energia de
deformacédo neste ago inoxidavel duplex a transformacédo de fases induzida por
deformacdo passa a nao ocorrer. Observou-se que este limite ¢é de
aproximadamente 0,2 de deformagao plastica efetiva ou de 100 MJ/m?® de energia
absorvida na deformacgao plastica (retas verdes das Figuras 2 e 3).

Depois de aplicadas as deformacdes plasticas respectivas a cada amostra e feita a
DRX foi notado que todas as amostras apresentaram o mesmo tipo de
comportamento (Figura 5), com intensidades diferentes para cada fase, de acordo
com a quantidade de deformacao plastica aplicada, e as Unicas fases presentes sao
austenita e ferrita. Esta técnica permitiu a analise de que a transformacao da fase
ferritica em fase austenitica induzida por deformacao realmente ocorre sem envolver
a formacdo de qualquer outra fase. Estes resultados comprovam a analise
metalografica (Figura 6), onde se observam apenas as fases ferrita e austenita.
Observando a micrografia apresentada na Figura 6d € possivel perceber que
existem “degraus“ entre as fases ferrita e austenita, representados por circulos
vermelhos. Estes podem ser indicios da transformacdo de fase induzida pelo
trabalho mecanico a frio aplicado.

Deste modo, a transformacao de ferrita em austenita induzida por deformag¢ao, num
processo semelhante a uma transformacdo martensitica reversa, ficou comprovada
no material e condigdo de solubilizagdo em estudo.

5 CONCLUSAO

Através da analise dos resultados obtidos e da base tedrica desenvolvida € possivel
concluir que inicialmente a microestrutura do aco SAF 2205 nao apresenta qualquer
outra fase sendo ferrita e austenita, e através da difragdo de raios-X é possivel
perceber que as amostras também apresentam apenas as fases ferritica e
austenitica, mesmo apds a deformacéao plastica aplicada. Os resultados obtidos por
medi¢gdes magnéticas comprovam a queda da fragdo volumétrica de ferrita em
funcao do acréscimo de deformacao plastica aplicada. Assim, a teoria de que no ago
em estudo poderia ocorrer transformacao de fase de ferrita em austenita induzida
por deformagédo plastica, provavelmente por uma transformagdo martensitica
reversa, € aplicavel no aco inoxidavel duplex em estudo. Percebe-se ainda que nas
condigbes deste estudo, energias de deformagao superiores a 100 MJ/m® ndo levam
a aumento na fragao de ferrita transformada.
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