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Resumo

O presente trabalho objetiva o estudo da relagdo entre parametros térmicos de
solidificacdo e a estrutura formada para a solidificagdo unidirecional do acgo
inoxidavel AISI 316L. Um forno tubular vertical com aquecimento resistivo para
operar até 1.650°C e um sistema de resfriamento a ar para a base do molde
(cadinho) foram utilizados para promover solidificagdo unidirecional ascendente in
situ. O ago AISI 316L foi fundido a 1.450°C em cadinhos de quartzo e grafite sob
atmosfera protetora de argbénio. Os lingotes foram seccionados longitudinal e
transversalmente para retirada de amostras para observagdo metalografica por
microscopia Optica e microscopia eletrénica de varredura, bem como ensaios de
microdureza Vickers. Parametros de solidificagdo, como as taxas de resfriamento
calculadas teoricamente foram correlacionados com aspectos da estrutura bruta de
solidificacédo, espacamentos dendriticos secundarios, e microdureza.
Palavras-chave: Aco inoxidavel austenitico AISI 316L; Solidificagcdo unidirecional
ascendente; Microestrutura.

SOLIDIFICATION OF THE AISI 316L STAINLESS STEEL AND CORRELATION
BEWTEEN CASTING CODITIONS AND STRUCTURES

Abstract

The main objective of this work is to investigate the correspondence between
solidification parameters and the as-cast structures on the AISI 316L austenitic
stainless steel obtained by unidirectional solidification at unsteady-state heat transfer
conditions. A vertical furnace that contains a cooling system controlled by air flow
which allows upwards unidirectional solidification was used for carrying out the
experiments. The AISI 316L steel was melted at 1450 °C in quartz and graphite
crucibles using argon as a protective atmosphere. The ingots were cut in longitudinal
and transversal sections in order to analyze their macro and microstructure and then
the correlation between the as casting structure and solidification parameters was
done. The resulting microstructures were investigated by hardness test also. The
growth rates were calculated and correlated to as-cast structure characteristics, such
as secondary dendrite arm spacing, and hardness.

Key words: AISI 316L austenitic stainless steel; Upward unidirectional solidification;
Microstructure.
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1 INTRODUGCAO

Os acos inoxidaveis austeniticos AISI 316L apresentam alta resisténcia a
corrosao em temperatura ambiente, boa ductilidade, boa tenacidade em baixas
temperaturas, biocompatibilidade, sendo considerados como super—ligas.(1'3) Sao
constituidos basicamente por Fe como matriz, Cr entre 16-18% (em peso), Ni entre
10-14%, Molibdénio entre 2-3%, Mn abaixo de 2%, e com teor de C abaixo de
0,03%, diminuindo a formagao de carbonetos. Entre as principais aplicacbes desse
material, citam-se:

« tubulacdes e vasos de pressado para a industria quimica e petroquimica;®

e implantes metalicos sdo comumente utilizados como implantes dentarios,
proteses femorais, proteses cardiacas, etc, nas condigcdes fundidas ou
conformadas;®

« trocadores de calor de sangue de solugdes cardioplégicas;®

o fabricacdo de placas de células combustiveis de membrana polimérica,
substituindo as atuais placas de grafite, material bom condutor, mas
extremamente fragil, dificultando seu processamento e manuseio.!”

Toda peg¢a ou componente metalico fabricado apresentara propriedades
dependentes de seu processamento, desde sua solidificacdo até as etapas
subsequentes de conformag&o mecénica, tratamentos térmicos, usinagem, etc.
Sendo assim, a solidificacdo constitui-se na primeira etapa do processo de
fabricacao, e exercera influencia diretas nas etapas posteriores e nas propriedades
do produto final.®

Os diagramas de fases fornecem informagdes sobre as transformagdes de
fases liquido-sélido e sodlido-solido em condigdes de equilibrio termodinamico,
ajudando no estudo da solidificagdo. Tratando-se de uma liga com trés ou mais
elementos de liga tornam-se necessario o emprego dos diagramas ternarios. A
Figura 1 mostra os diagramas ternarios do sistema Fe-Cr-Ni, destacando a
composi¢cao quimica referente ao AISI 316L e as temperaturas de inicio de
solidificagdo (T_ - Liquidus) e de final de solidificacdo (Ts - Solidus). A Figura 2
apresenta detalhes do diagrama pseudo-binario do sistema Fe-Cr-Ni, destacando o
caminho de solidificagao para condigdes de equilibrio termodinamico.

Liquidus Solidus

Figura 1. Diagramas de previsdo das temperaturas liquidus (T.) e solidus (Ts) do sistema Fe-Cr-Ni.®)
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Figura 2. Diagrama pseudo-binario de equilibrio para o sistema Fe-Cr-Ni, mantendo o teor de Fe
constante."'”

Dependendo dos teores de cromo e niquel do ago, pode-se ter a fase primaria
oriunda do inicio de solidificagdo com estrutura completamente austenitica ou
austenitica-ferritica, conforme se observa no campo em destaque da Figura 2.
Segundo Ares et al.,'? analises térmicas feitas em amostras de acos inoxidaveis
AISI 316L permitiram determinar as temperaturas liquidus e solidus, respectivamente
iguais a 1.434°C e 1.387°C para taxas de resfriamento proximas a 5°C/min
(0,08°C/s). O caminho da solidificagdo definido para esse ago a partir do liquido foi:
liguido = (liquido + » sélido) = y sdlido. Dependendo do grau de segregacao de
solutos, a composicdo do liquido pode ser modificada, originando a seguinte
transformacao: liquido = (liquido + y sdélido) = (liquido + » sélido + 6 sdlido) = (y
sélido + o sdlido). Nesse ultimo caso, ocorre a formagdo de ferrita na regido
interdendritica. A solidificacdo direcional a baixas velocidades de crescimento
permitiu observar que a maioria dos elementos de liga, incluindo Cr, Ni, Mo, Mn, Si e
P apresentam coeficiente de distribuicdo menor que a unidade, sendo dissolvidos
em solugao solida. Quando existe a presenca de carbono, mesmo em baixos teores,
a segregacao dos solutos possibilita a formagdao de carbetos de Cr e Mo com
estrutura eutética, o que causa a degeneragao do crescimento plano, levando ao
crescimento celular, seguido pelo dendritico. A Figura 3 mostra exemplos de
microestruturas encontradas nos acos AISI 316L.

-

Austenita-y

Ferrita-o

20 um

(a) (b) (@
Figura 3. Microestruturas do aco AISI 316L: (a) bruto de solidificagao, 400x,"", (b) recozido, 400x,"?
(c) junta soldada.™
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O objetivo do presente trabalho é o estudo da solidificagdo unidirecional e a
realizacao de experimentos em condi¢cdes de fluxo de calor transiente, para o aco
inoxidavel austenitico AISI 316L, estabelecendo-se correlagdes entre as condigdes
de solidificagao e a estrutura resultante.

2 MATERIAIS E METODOS

O aco inoxidavel AISI 316L estudado neste trabalho apresentou a
composigao quimica certificada pelo fornecedor segundo Tabela 1.

Tabela 1. Composicdo quimica nominal do AlSI 316L
Elementos C Cr Ni Mo Mn Si Outros
% em peso 0,016 16,17 10,33 2,20 1,75 0,36 0,4318

Para os experimentos foi utilizado um forno vertical de fus&o/solidificagéo,
tendo como principais caracteristicas: poténcia de 5 kW, sistema de aquecimento
resistivo minimizando turbuléncia no banho fundido, controladores de aquecimento e
rampas, sistema de resfriamento com ar na base do molde (cadinho), cAmara de
fusdo encapsulada por tubo de quartzo de 75 mm de didmetro e 500 mm de
comprimento, sistema de instrumentagcao por termopares e sistema de elevacédo do
molde carregado a camara de fusdo/solidificagdo. Para os experimentos foi utilizada
uma vazao de 20 I/min de ar comprimido para resfriamento da base do cadinho. A
Figura 4 apresenta o forno instalado no laboratério, destacando a parte abaixo da
camara quente com o sistema de elevacao e camara de quartzo.

-
»" -

Figura 4. Fotografias: (a) forno e sistema de gases, (b) refratario porta- cadinho, (c) camara de quartzo,
(d) sistema de elevacgao e (e) parte inferior do forno.

Apods solidificagdo em cadinhos de quartzo e grafite (Figura 5a), amostras
foram retiradas dos lingotes obtidos e submetidas a analise metalografica por
microscopia otica (sem e com ataque: 100 mL HCI, 5 g CuCl;, 100 mL etanol
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95%).14"®) A Figura 5b mostra um esquema das regides aonde foram realizadas as
analises.
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Figura 5. (a) Fotos dos cadinhos, e (b) esquema das posigdes analisadas nos lingotes.

Medidas dos espacamentos dendriticos secundarios foram realizadas em
diferentes posigdes a partir da base resfriada dos lingotes, e correlacionados com as
taxas teoricas de resfriamento empregando expressdes da literatura."” Em seguida
as amostras foram analisadas por medidas de microdureza Vickers.!"®)

3 RESULTADOS E DISCUSSOES

A Figura 6 apresenta macrografias longitudinais dos lingotes obtidos em
cadinho de quartzo e cadinho de grafite, enquanto que a Figura 7 mostra
micrografias transversais de regides proximas a superficie e ao centro dos lingotes.
Conforme se observa, a estrutura se apresenta predominantemente dendritica, com
ramificacbes da matriz austenitica e uma regido interdendritica irregular.

(b)
Figura 6. Macrografias longitudinais dos lingotes: (a) quartzo, (b) grafite.

Analises em microscopia eletrobnica de varredura foram realizadas nas
amostras, com auxilio de EDS (espectrometria por energia dispersiva de raios-x) e
detetores SE (elétrons secundarios) e BSE (elétrons retro espalhados). Foram
realizadas analises qualitativas nas regides interdendriticas, conforme indicagdo nas
imagens da Figura 8a (regido clara) e Figura 8b (regido escura), indicando a
presenca de Cr, Ni e Mo, com picos de Cr maiores que os picos de Ni e os picos de
Mo. Observou-se também a presenca de uma fase escura e globular (Figura 8c —
regido cinza escuro), no interdendritico e algumas vezes presente na matriz
dendritica, com a presenca de Mo (picos maiores) e Cr (picos menores), e néo
sendo constatada a presenca de Fe. Os espectros sdo apresentados a direita.
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Figura 8. Micrografias em microscopia eletronica de regides aleatorias dos lingotes.
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Micrografias da sec&o longitudinal foram utilizadas para as medidas dos
espagamentos dendriticos secundarios para posicdes especificas a partir da base
refrigerada do lingote (1 mm, 2 mm, 3 mm, 4 mm, 5 mm, 6 mm, 7 mm e 8 mm).
Conforme pode ser visto nas imagens da Figura 9, a estrutura do lingote de quartzo
apresenta-se mais direcional, com dendritas maiores e menores regides
interdendriticas. No caso da estrutura do cadinho de grafite, esta se apresenta com
menor direcionalidade e maior equiaxilidade, evidenciando a extragdo de calor nas
laterais proximas a base.

(a) Cadinho de Quartzo

(b) Cadinho de Grafite
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Figura 9. Micrografias das estruturas dendriticas em diferentes posi¢cdes dos lingotes: (a) cadinho de
quartzo, (b) cadinho de grafite. (quadro 1266um).
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A Tabela 1 apresenta os valores medidos para os espagamentos dendriticos
secundarios, destacando o valor minimo encontrado, o valor maximo e a médias de
dez medidas por posigéo (regido medida compreendida em um quadro de 1266 um x
1266 um). A Figura 10 mostra na forma grafica o comportamento dos espagcamentos

dendriticos secundarios ao longo da altura dos lingotes.

Tabela 1. Valores dos espagamentos dendriticos secundarios

Cadinho de Quartzo Cadinho de Grafite
Minimo Maximo Média Minimo Maximo Média
Ponto 1 51,7 64,5 58,14 271 39,6 32,26
Ponto 2 50,8 81,1 64,36 31,8 62,6 47,01
Ponto 3 50,4 68,4 59,38 47,3 67,4 53,43
Ponto 4 39,3 58,3 48,70 33,4 67,0 45,65
Ponto 5 58,0 66,3 62,36 30,5 71,2 49,59
Ponto 6 92,1 105,9 100,72 28,7 50,5 38,42
Ponto 7 - - - 32,8 70,4 50,66
Ponto 8 - - - 451 69,8 59,7
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Figura 10. Variagcdo do espagamento dendritico secundario em fungéo da distancia a partir da base
dos lingotes.

A Figura 11 apresenta os valores medidos para microdureza. Como se
observa, a estrutura mais grosseira obtida no cadinho de quartzo reflete em menores
valores de dureza (aproximadamente a metade dos valores observados para o
cadinho de grafite). Nota-se também uma maior variagdo nos valores para o caso do
grafite em fungcéo da maior quantidade de porosidade observada visualmente.

A Tabela 3 apresenta os valores médios para A, e os valores das taxas de
resfriamento calculadas a partir da Equagao (1), recomendada para agos inoxidaveis
segundo Loser, Thiem e Jurish.!
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Figura 11. Variacdo da microdureza Vickers em funcdo da distancia a partir da base dos lingotes
(carga 1000 g).

Tabela 3. Média dos valores de X, e das taxas de resfriamento calculadas

Az [um] % [K/s]
o ~0.45 24 10
A, =68.T (1) 33 5
50 2
68 1

4 CONCLUSOES

A solidificagdo em cadinho de quartzo gerou uma estrutura mais colunar,
direcional e também mais grosseira, enquanto que o lingote obtido em cadinho de
grafite foi completamente equiaxial e com espagamento dendriticos secundarios
menores. Entre os fatores que contribuiram para tal comportamento citam-se as
propriedades termofisicas dos diferentes materiais, as dimensdes dos cadinhos e o
volume dos lingotes.
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