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Resumo

Foi avaliado o efeito do gradiente de martensita induzida por deformac¢do sobre o
fendbmeno de Delayed Cracking em um ago inoxidavel austenitico com adicdo de
nitrogénio. Foram realizadas operagbes de embutimento e reembutimento para
determinar a Razéo Limite de Embutimento do Delayed Cracking (LDR-DC). As
trincas caracteristicas do fendbmeno apareceram no topo do copo reembutido do
blank para o qual o LDR-DC foi calculado. Pastilhas foram cortadas das paredes de
copos embutidos e reembutidos para medi¢ao da fragado volumétrica de martensita
induzida por deformacdo pela técnica de difracdo de raios-X. A analise dos
difratogramas revelou que a quantidade de martensita o° aumentava da base dos
copos até o topo, ocorrendo tanto no embutimento quanto no reembutimento. A
ocorréncia do fenbmeno foi associada a formacdo de uma alta quantidade de
martensita o no topo do copo reembutido, em torno de 60%, ou a um gradiente de
martensita acima de 35%.

Palavras-chave: Fendmeno de Delayed Cracking; Agos inoxidaveis austeniticos
com adigao de nitrogénio; Martensita induzida por deformagao; Embutimento.

DELAYED CRACKING PHENOMENON IN AISI 304 NITROGEN ADDED
AUSTENITIC STAINLESS STEELS

Abstract
The effect of strain induced martensite (o) gradient on the Delayed Cracking
Phenomenon in an nitrogen added austenitic stainless steel was examined. Deep
drawing and redrawing operations were performed in different blank sizes in order to
determine the Limit Drawing Ratio of Delayed Cracking (LDR-DC). The typical cracks
appeared in the top of the redrawn cups formed from the blank of the LDR-DC.
Round samples were cut from the walls of drawn and redrawn cups to measure the
volume fraction of a’martensite, after the forming, by X-ray diffraction. The analysis
of X-ray diffraction scans has shown that the amount of o’'martensite was found to
increase with the cup height for both drawn and redrawn operation. The occurrence
of the Delayed Cracking Phenomenon was associated to high amount of martensite
formed on the top edge of redrawn cups, close to 60% or a gradient this phase over
35%.
Key words: Delayed cracking phenomenon; Austenitic stainless steels nitrogen
added, strain induced martensite; Deep drawing operation.
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1 INTRODUGAO

O aumento do teor de nitrogénio nos agos inoxidaveis austeniticos além de
estabilizar a austenita também promove o aumento de sua resisténcia mecanica e
melhora a sua ductilidade. A presenca de nitrogénio em maior quantidade nesta
classe de agos também exerce efeito sobre a energia de falha de empilhamento do
material e na estabilidade da fase austenitica em relagdo a transformacao
martensitica.’) Dependendo dos elementos presentes na composicdo quimica das
ligas inoxidaveis, a adicdo de nitrogénio pode diminuir ou aumentar a energia de
falha de empilhamento. A literatura relata reducdo da energia de falha de
empilhamento em agos Cr21Ni6Mn9 quando o teor de nitrogénio passou de 0,2 para
0,24% em massa e apresentou elevacdo em acgos inoxidaveis austeniticos
Cr13Mn19 quando seu teor passou de 0,05 para 0,23% em massa.?®’ Adicdes de
nitrogénio aos agos inoxidaveis também levam a diminuicdo da transformacgéao
martensitica induzida por deformacdo, fato que exerce forte influéncia sobre
processos de conformagdo mecanica, principalmente, no que concerne ao
embutimento profundo.

Os agos inoxidaveis austeniticos quando severamente deformados por esta
operagao ficam sujeitos ao fenbmeno de Delayed Cracking, caracterizado pela
formacdo de trincas no topo de um copo embutido com sucesso que se
desenvolvem, linearmente, em direcdo a sua base.®® A composi¢ao quimica, o
gradiente de fragdo volumétrica de martensita induzida por deformacéo, a estrutura
de deslocagbes e o teor de hidrogénio sao fatores que estdo diretamente
relacionados ao surgimento do fenémeno.“'?

O efeito da composicdo quimica dos agos inoxidaveis austeniticos sobre o fenbmeno
de Delayed Cracking esta associado a estabilidade da austenita em relagcdo a
transformacdo martensitica. Segundo Hoshino,!” Sumitomo,® Sumitomo et al.,® e
Kim et al.,'"" o aumento nos teores de carbono e nitrogénio nos acos inoxidaveis
austeniticos eleva a susceptibilidade de ocorréncia do fenémeno. Kim et al.'"
afirmam que a fase martensitica contendo menos intersticiais possui maior
quantidade de deslocagdes cujo efeito se reflete na deformacéo do material e torna
0 ago mais resistente aos efeitos do hidrogénio. No entanto, o aumento do teor de
nitrogénio nos agos inoxidaveis austeniticos reduz a transformagao martensitica de
maneira semelhante ao ocorrido quando da adicdo de cobre aos agos AlSI 304.%) A
presenca do cobre nestes acos diminuiu a fracdo volumétrica de martensita induzida
por deformagdo ao longo das paredes de copos embutidos e reembutidos e,
praticamente, suprimiu o fenédmeno de Delayed Cracking.

Neste trabalho, procurou-se avaliar o gradiente de fragdo volumétrica de martensita
induzida por deformagao ao longo de paredes de copos embutidos e reembutidos de
um ago inoxidavel austenitico com teor de nitrogénio mais elevado que o encontrado
em um aco AISI 304 tradicional. O efeito deste gradiente sobre o surgimento do
fendbmeno de Delayed Cracking foi estudado na tentativa de se estabelecerem niveis
de fracdo volumétrica de martensita induzida por deformacdo para os quais o
fendbmeno se manifestava.
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2 MATERIAL E METODO
2.1 Material

Neste estudo foi avaliado um aco inoxidavel austenitico de corrida industrial,
recebido na forma de chapas de 0,6mm de espessura laminadas a frio e recozidas.
A composigao quimica do ago e sua temperatura Mdsp, calculada de acordo com a
equacdo de Nohara!"® se encontram na Tabela 1.

Tabela 1: Composi¢ao quimica (% em peso) e temperatura Mds;, (C°) do ago inoxidavel austenitico.

Aco C N Si Mn Cr Ni Cu Mo Nb Mdag

H 0,0538 | 0,054 | 0,481 | 1,089 | 18,3 | 8,11 | 0,084 | 0,106 | 0,007 -2,8

A principal diferenga existente entre o ago H e o ago austenitico AlSI 304 reside no
teor de nitrogénio cujo valor no ago deste trabalho aumentou em 0,016% em peso
em relagao ao aco inoxidavel AISI 304 tradicional.

A microestrutura apresentada pelo ago antes da conformacgao a qual foi submetido
foi a de um policristal monofasico 100% austenitico com grdos equiaxiais com
tamanho ASTM 8, como se observa na Figura 1. Nao se verificou a presenca de
martensita.
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Figura 1: Microestrutura do aco inoxidavel austenitico H.
2.2 Testes Mecanicos

Para ser avaliado em relagdo a susceptibilidade ao fenébmeno de Delayed Cracking,
0 aco usado neste trabalho foi submetido as operacbées de embutimento e
reembutimento, usando uma prensa Erichsen modelo 142-40. O aco H foi embutido
em varios diametros de blank (56, 60, 65 e 66mm) usando um puncgéao cilindrico de
base reta de 33mm de diametro. O reembutimento foi feito com um puncdo de
26mm de didmetro com a mesma geometria do anterior. Todas a operagbes de
conformacgdo foram realizadas a temperatura ambiente e a uma velocidade de
embutimento de 600mm/min. O enrugamento das bordas dos copos foi evitado pela
aplicacao de cargas de 10 a 12kN no prensa-chapa durante o embutimento e de 4 a
6kN no reembutimento. Todo o material foi lubrificado com bissulfato de molibdénio
(Molycote) antes da conformagao.

O fenbmeno de Delayed Cracking foi caracterizado pelo parametro LDR-DC (Razao
Limite de Embutimento do Delayed Cracking). Este parametro foi definido como
sendo o didmetro de blank para o qual o aco, submetido ao embutimento e ao
reembutimento, tenha apresentado pelo menos uma trinca até 24h apds o fim da
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operacao de reestampagem. Foi observado um lote contendo 15 copos embutidos e
15 copos reembutidos do aco H.

2.3 Avaliagao da Fragao Volumétrica de Martensita

Devido a curvatura a parede dos copos conformados, os valores de fracdes
volumétricas de martensita o.” (magnética) apresentaram grande dispersédo quando
medidos com ferritoscopio. Optou-se, entdo, pela medi¢ao por difracdo de raios-X. A
fracdo volumétrica de martensita induzida por deformagao, formada ao longo das
paredes dos copos embutidos e reembutidos, foi medida no plano das amostras por
difragdo de raios-X usando a radiagdo Ko (Cu) e um cristal monocromador de grafite
de um difratdmetro Philips PW70. A determinacdo da quantidade de martensita por
difragdo de raios-X foi baseada no principio de que a intensidade integrada total de
todos os picos de difragao de uma determinada fase em uma mistura é proporcional
a fragdo volumétrica daquela fase.

Para a determinacdo da fracdo volumétrica de martensita, pastilhas de 5mm de
didmetro foram cortadas ao longo das paredes dos copos em uma maquina de corte
por eletroerosdo Metals Research Servomet. A eletroerosdo remove metal nas
vizinhancas da ferramenta de corte, sem contato mecanico, através de uma série de
centelhas controladas. Cada centelha promove a formagao de uma cratera por fusao
e vaporizagao de metal. Com o intuito de remover impurezas e efeitos do corte sobre
o difratograma, cada pastilha foi atacada quimicamente de modo a causar uma
reducdo em sua espessura. A solugao usada para o ataque foi uma mistura de acido
cloridrico, acido nitrico, glicerina e agua destilada e em seguida, lavadas com
detergente e etanol. As pastilhas foram fixadas no difratdmetro através de um porta
amostra especialmente desenvolvido para este fim.

A microestrutura do ago como recebido foi obtida por polimento eletrolitico e ataque
quimico com acido oxalico.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Susceptiblidade ao Fenémeno de Delayed Cracking

Apods o final da estampagem, os copos embutidos e reembutidos do ago H foram
observados por um periodo de 24h para verificar a presencga de fratura. Os copos
embutidos apresentaram altura média de 24,7mm e os reembutidos, 34,3mm.
Trincas nas bordas dos copos foram abertas quando o blank de 63mm foi
reestampado na razdo de embutimento de 2,42. Devido a presenca das fraturas
neste diametro de blank, esta razdo de embutimento se tornou a razao limite de
embutimento do Delayed Cracking (LDR-DC) para o ago H. As trincas abertas nas
bordas dos copos reestampados apresentaram uma profundidade média de 1,0mm
€ apareceram, inicialmente, na face externa do copo e se desenvolveram em diregao
a face interna, atravessando a parede. Um exemplar de copo embutido e um
reembutido com as trincas abertas ap6s o forjamento podem ser vistos na Figura 2.
Na Figura 3 uma das trincas abertas na borda do copo reembutido pode ser vista
com maior ampliacao.
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(a) (b)
Figura 2: Copo embutido (a) e reembutido (b) do ago inoxidavel austenitico H.

Figura 3: Vista em detalhe de uma d‘aJ ‘
Ampliagéo: 9x.

3.2 Fragao Volumétrica de Martensita Induzida por Deformagéo

A Figura 4 mostra um difratograma de raios-X de uma das amostras cortadas da
parede de um copo reembutido do ago H na razao limite de embutimento do Delayed
Cracking (LDR-DC). Os planos individuais da austenita CFC e da martensita CCC
sdo claramente identificados na figura. Trés picos de cada fase foram utilizados para
quantificar a fragado volumétrica de cada uma na amostra.

Os resultados de fragao volumétrica de martensita induzida por deformagao ao longo
das paredes dos copos embutidos na razdo de embutimento de 1,90 e reembutidos
no LDR-DC podem ser vistos nas Figura 5 e 6, respectivamente.

A fragdo volumétrica de martensita aumenta, gradualmente, da base dos copos até
suas bordas. Porém, os valores maximos alcangcados foram diferentes para cada
operacao de conformacgdo. A quantidade maxima de martensita medida no copo
embutido foi de aproximadamente 37%. Nos copos reembutidos a maior quantidade
de martensita induzida por deformacao nos estabilizou-se préximo de 70% e depois,
declinou.

200

130 4

S (1)

100 A

Intensidade (cps)
h
o

o

O — — NN ) W oW W U W

T o oo oW O @ N W oo

4 & W D D @ O Fk M~ @ W
20 {grau)

Figura 4: Difratograma de uma amostra extraida do copo reembutido do a¢o inoxidavel austenitico H,
usando radiagdo Cu Ka, mostrando a presencga da austenita e da martensite o.".
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Figura 5: Variacao da fragdo volumétrica de martensita induzida por deformagéo ao longo da parede
de copos embutidos do ago H.
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Este mesmo comportamento foi observado por Sumitomo® em agos inoxidaveis
austeniticos de composicéo derivada do AISI 304 com 6,2ppm de hidrogénio. O
crescimento da fracdo volumétrica de martensita ao longo das paredes dos copos
esta consistente com os diferentes niveis de deformacéao sofridos pelo blank durante
as operagdes de embutimento. Regides proximas a area do pungéo (base do copo)
necessitam de menores deformagdes para adentrar a garganta da matriz de
embutimento. Ja as regides situadas na borda do blank apresentam fluxo metalico
mais intenso para formar a parede do copo assim como a deformacio requerida
para entrar na matriz de embutimento."¥ Como a quantidade de martensita o’
depende do nivel de deformacéo, a regido mais deformada apresenta maior fragéo
volumétrica desta fase.
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Figura 6: Variagdo da fragcdo volumétrica de martensita induzida por deformagéao ao longo da parede
de copos reembutidos do ago H.

Frehn e Bleck,”” Santos et al.®) e Berrahmoune et al.,"'® relataram a existéncia de
um gradiente de martensita induzida por deformacdo nas paredes de copos
conformados por embutimento: Frehn e Bleck™® mediram quantidades de martensita
induzida por deformagao de até 5% na base dos copos embutidos e até 40% em
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suas bordas, estabelecendo um gradiente de de martensita de 35%. Santos et al®
mediram gradiente de martensita de até 64% em copos reembutidos de agos
inoxidaveis de composi¢cao quimica tradicional e com adigdo de cobre, sendo que os
primeiros apresentaram o fenbmeno de Delayed Cracking. J& nos agos com teor
mais elevado de cobre o fendbmeno, praticamente, ndo se manifestou. No caso do
aco H deste trabalho, que apresenta uma quantidade um pouco mais elevada de
nitrogénio que um ago AISI 304 convencional, foram medidos gradientes de 33% de
martensita induzida por deformacdo em copos embutidos e de 65% em copos
reembutidos, tendo o fenbmeno ocorrido com estes ultimos. Estes resultados
confirmam os relatos da literatura que afirmam que o surgimento do fenébmeno de
Delayed Cracking € mais propenso em agos que formam grande quantidade de
martensita, acima de 60% na borda dos copos e que também apresentam grande
variagao de fragdo volumétrica de martensita induzida por deformacao ao longo das
paredes dos copos conformados (acima de 35%). O copo embutido do agco H nao
trincou e o0 que indica que as duas condi¢cdes para ocorréncia do fendmeno nao
foram satisfeitas.

A comparagédo dos gradientes de fragdo volumétrica de martensita induzida por
deformacéo entre o aco H e o ago AISI 304 de permitira avaliar o efeito da elevagao
do teor de nitrogénio sobre a formagdo da martensita. Este estudo ja esta sendo
conduzido pelos autores deste trabalho.

4 CONLUSOES

e O fendbmeno de Delayed Cracking foi observado no ago H cujo teor de
nitrogénio foi aumentado em relagédo ao ago inoxidavel AlSI 304;

e As trincas caracteristicas do fenbmeno foram abertas quando o ago H foi
reembutido a uma razdo de embutimento de 2,42, que se tornou o LDR-DC
deste aco;

e A fracado volumétrica de martensita induzida por deformacéao variou ao longo
das paredes dos copos conformados, aumentando gradualmente desde a
base até o topo, confirmando os relatos da literatura;

e O surgimento do fendmeno de Delayed Cracking foi associado a gradientes
de fragdo volumétrica de martensita acima de 35% ou a quantidade de
martensita, formada na borda dos copos, acima de 60%.
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