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RESUMO

O aco inoxidavel austenitico metaestavel 304L é suscetivel a transformacéo
martensitica induzida por deformacéo e esta pode ocorrer desde a temperatura ambiente
a temperaturas criogénicas. A intensidade da transformacdo de fases depende da
temperatura do processo; taxa, nivel e modo de deformacdo e da composicdo quimica
do material, pois esta influencia sua temperatura M; e sua energia de falha de
empilhamento (EFE). Como produtos da transformacdo martensitica, pode haver a
formagéo das fases € e o’. Este trabalho teve por objetivo investigar a transformagao
martensitica do aco 304L em distintas condi¢cBes termomecénicas. O material na
condicdo laminado a quente foi submetido a transformacéo de fases por laminacéo e
tracdo a temperatura ambiente e criogénica e estes resultados foram comparados com
aqueles obtidos por tracdo uniaxial a temperatura ambiente e criogénica com o material
na condicdo de laminado a frio/recozido. As transformagdes martensiticas induzidas por
laminacdo e por tracdo foram realizadas nas mesmas deformacdes efetivas/equivalentes
na temperatura ambiente e criogénica sendo que esta Ultima foi estimada a partir da
composicdo quimica do material. Para analise de fases foram utilizadas as técnicas
Ferritoscopia, Difracdo de Raios-X e EBSD e para andlise da tensdo residual Ultrassom
e Difracdo de raios-X. Avaliou-se a influéncia da preparacdo metalografica via
polimento mecénico, quimico e eletrolitico nos resultados das analises quantitativas de
fases e tensdo residual e verificou-se o perfil da transformacéo de fases e tensdo residual
a partir de andlises no plano/superficie, a ¥ e a % espessura das amostras. Obteve-se
amostras 100% martensiticas com reducdes de 60 e 80% em laminacdo criogénica e
verificou-se a presenca de tensdo residual compressiva nas fases austenita e martensita
por difracdo de raios-X. Observou-se a ocorréncia de transformacdo martensitica mais
intensa no material em condicdo de laminado a frio/recozido tanto em temperatura
ambiente quanto criogénica. Notou-se maior presenca de martensita-¢ nas amostras do
material na condi¢cdo de laminado a quente. Ainda realizou-se analise quantitativa de
tensdo residual por ultrassom e observou-se estado de tensdo compressiva, assim como
observado por difracdo de raios-X.

Palavras-chave: Aco Austenitico 304L, Transformacdo Martensitica, Tensao Residual,
Processamento Termomecanico, Preparacdo Metalogréafica, Ultrassom.
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ABSTRACT

The 304L metastable austenitic stainless steel is susceptible to martensitic
transformation induced by deformation and this can occur at room and cryogenic
temperatures. The intensity of the phases transformation depends on the process
temperature; rate, level and mode of deformation; and chemical composition of the
material. The material composition influences its M; temperature and its stacking fault
energy. As products of the phase transformation, there may be formed the ¢- and o’-
phases. The objective this work was to investigate the martensitic transformation of the
304L steel in different thermomechanical conditions. The material was received in two
conditions: as hot rolled and after cold rolling and annealing. The material received as
hot rolled was subjected to phase transformation by rolling process in the cryogenic and
room temperatures and it was also submitted to phase transformation through uniaxial
tensile test. These results were compared to those gotten by the material received as
cold rolling/annealing condition submitted to uniaxial tensile at cryogenic and room
temperatures. The martensitic transformation induced by rolling process and by uniaxial
tensile test were performed the with same effective/equivalent deformations at room and
cryogenic temperatures being that this last one was estimated from the chemical
composition of the material. Ferritoscopy, XRD and EBSD techniques used were for the
phases analysis. The residual stress analysis was performed by Ultrasound and XRD
techniques. The influence of the metallographic preparation mode in the quantitative
analysis of phase transformation and residual stress was evaluated after mechanical,
chemical and electrolytic polishing. The profile of the phase transformation and residual
stress of the material was analyzed on the specimen surface and at ¥ and % thickness of
the samples. A hundred percent of martensitic were obtained for reductions of 60 % and
80 % after cryogenic rolling and the presence of compressive residual stress in the
austenitic and martensitic phases by XRD was verified. It was observed the occurrence
of more intense martensitic transformation in the material received as cold
rolled/annealed in both room and cryogenic temperatures in comparison to those
received as hot rolled. A greater martensite-¢ presence was observed in the material
received in hot rolled condition submitted to tensile deformation. Was observed by
ultrasound and by X-ray diffraction state of compressive residual stress in the material.

Keywords: 304L Austenitic Steel, Martensitic Transformation, Residual Stress,
Thermomechanical Processing, Metallographic Preparation, Ultrasound.
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1 INTRODUCAO

1.1 CONSIDERACOES GERAIS

Os acos inoxidaveis austeniticos possuem uma vasta gama de aplica¢fes devido
a possibilidade de uso em temperaturas elevadas, criogénicas e ambiente. Dentre 0s agos
austeniticos metaestaveis, o aco 304L destaca-se por suas aplicacdes em equipamentos
para industrias aeronautica, ferroviaria, naval, petroguimica, téxtil, frigorifica,
hospitalar, alimenticia, farmacéutica, quimica; também ¢ utilizado em utensilios
domeésticos; instalagBes criogénicas, vasos de pressdo, reatores nucleares, destilarias,
estampagem geral e profunda, entre outras (CATALOGO APERAN; YOO, S.W. et al.,
2011; KIM, J.H. et al., 2012; HUANG, J.X. et al., 2012). Este aco faz parte de uma
geracdo de acos inoxidaveis austeniticos de elevada resisténcia (SHEN, Y.S. et al.,
2012).

O aco TRIP 304L quando submetido a deformacdo por ensaio de tracdo,
laminacdo entre outros processos/modos de deformacdo pode sofrer transformacédo de
fases austenita-martensita (y—a’). Além da formacdo da fase o’ pode se formar a
martensita €. A nucleacdo de martensita-¢, hexagonal compacta (HC), ocorre a partir de
falhas de empilhamento (TALONEN, J. & HANNINEN, H., 2007; SHEN, Y.S. et al.,
2012; OKAYASU, M. & TOMIDA, S., 2017) e a nucleacdo da martensita-a’, cubica de
corpo centrado (CCC), ocorre a partir da intersecbes de martensita-¢ e de bandas de
cisalhamento para maiores niveis de deformacdo (TALONEN, J. & HANNINEN, H.,
2007; OKAYASU,M & TOMIDA, S., 2017).

A motivacao para este trabalho resultou a partir de abordagens na literatura com
estudos da transformacdo martensitica do aco inoxidavel austenitico 304L apresentando
distintos enfoques, com este material nas condi¢des de laminado a quente e laminado a
frio/recozido. Desta forma, percebeu-se que seria interessante do ponto de vista
académico, com viés comercial, realizar estudo comparativo da transformacéo de fases
e tensdo residual deste ago laminado a quente e laminado a frio/recozido. Nesta tese, a
transformacéo de fases foi induzida por laminacéo e tracdo em temperatura ambiente e
criogénica, sendo esta Gltima selecionada a partir da composic¢do quimica do material.
Em paralelo, investigou-se possiveis influéncias da preparacdo metalogréfica via

polimento mecanico, quimico e eletrolitico sobre as andlises quantitativas de fases e
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tensdo residual. Foram realizadas analises quantitativas de fases e tensdo residual a
partir de diferentes secBes das amostras, plano/superficie, a ¥ e a % espessura. Pela
primeira vez foi utilizada a técnica de Ultrassom no estudo de tensées residuais a partir
da transformacdo martensitica induzida por laminacdo a temperatura ambiente e
criogénica e as analises foram realizadas em distintas se¢fes das amostras. Para as
analises de tensdo residual, além do Ultrassom, utilizou-se a Difragdo de Raios-X e para
as andlises de fases foram usadas as seguintes técnicas: Ferritoscopia; Difracdo de
Raios-X; e Difracdo de Elétrons Retroespalhados.

Este trabalho de tese tem potencial para contribuir de forma relevante no cenario
da transformacdo martensitica em aco TRIP com avaliagdo da influéncia do
processamento termomecéanico do material a ser deformado, como também, avaliacdo
da influéncia de distintos modos de deformacdo sobre a transformacdo de fases e
tensdes residuais. Melhor compreensdo do perfil da transformacdo martensitica e tensao
residual ao longo da espessura do material e avaliacdo da influéncia da preparacao
metalografica sobre estas andlises. E contribui de maneira satisfatéria no entendimento
das tensGes que surgem nas fases austenita e martensita a partir do efeito TRIP no aco
304L.
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1.2 OBJETIVO DO TRABALHO

Induzir a transformacdo martensitica por laminacdo e tracdo em temperatura
ambiente e criogénica em um aco TRIP, inoxidavel austenitico metaestavel 304L,
recebido como laminado a quente e comparar estes resultados aos obtidos com 0 mesmo
material na condi¢cdo de laminado a frio/recozido submetido ao ensaio de tragdo, nas
temperaturas supracitadas. As temperaturas utilizadas nos processos de inducdo foram:

ambiente 25°C e criogénica proxima a -118°C. A partir disto:

v" Avaliar a influéncia da preparacdo metalografica via polimento mecénico, quimico e
eletrolitico sobre a quantificacdo de fases e tensdo residual;

v Quantificar o conteiido volumétrico de martensita e as tensdes residuais ao longo da

espessura do material (plano, ¥ e %2 espessura).
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 TRANSFORMACAO DE FASE

A transformacdo de fases austenita-martensita (y—a’) em acos inoxidaveis
metaestaveis pode ocorrer em ampla faixa de temperatura e depende de condic¢Ges
importantes como composic¢ao quimica da liga, temperatura, taxa e nivel de deformacéo
plastica, além do modo de deformacdo. A energia de falha de empilhamento (EFE)
também desempenha papel importante na transformacdo martensitica. A nucleacdo de
martensita-e ocorre nas intersegoes das falhas de empilhamento e a nucleagdo de
martensita-a’ ocorre nas interse¢des da martensita-¢ ¢ de bandas de cisalhamento, que
sdo influenciadas por EFE (TALONEN, J. & HANNINEN, H., 2007; SHEN, Y.S. et al.,
2012; OKAYASU, M. TOMIDA, S. 2017). O crescimento da fase o’ ocorre a partir da
nucleagdo sucessiva e coalescimento de novos embrifes, consequentemente novos
nacleos serdo criados em fungdo da intersecdo de novas bandas de cisalhamento
(HUANG, J.X. et al., 2012). Sao valores de EFE abaixo de 18 mJ.m™ que favorecem &
transformagdo (y—&—a’) (TALONEN, J. & HANNINEN, H., 2007; SHEN, Y.S. et al.,
2012). A EFE depende da composicdo quimica do material e da temperatura do ensaio.
As equacdes (2.1 e 2.2) podem ser utilizadas para o célculo da EFE em temperatura

ambiente e criogénica, respectivamente (MALLICK, P. et al., 2017).

EFE (mJ/m2) = —53 + 62(%Ni) + 0,7(%Cr) + 3,2(%Mn) + 9,3(%Mo) (2.1)

Yere = Y EERP +0,05(T — 293) (2.2)

A composicao quimica da liga influencia em fatores importantes, intrinsecos, a
transformacdo de fases como EFE EQs (2.1), temperatura de inicio de formacdo de
martensita (M;), EQ (2.3), e a temperatura Mdzy na qual 30% da deformacédo imposta
por tensdo induz a transformacdo de 50% de austenita em martensita EQ (2.4) (CINA,
B. 1954; ANGEL, T. 1954; HEDAYATI, A. et al., 2010). Menores percentuais de
elementos de liga aumentam a instabilidade da austenita, desta forma, quanto menor o
contetdo de elemento de liga na composicdo do aco TRIP e menor a temperatura do
processo de deformacdo, mais intensa poderd ser a transformagdo martensitica
(ANTUNES, L.M.D. et al., 2011).
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M; (2C) = 1305 - 1665(%C+%N) - 28(%Si) - 33(%Mn) - 42(%Cr) - 61(%Ni) (2.3)
Mdso (2C) = 413 -462(%C+%N) - 9,2(%Si) - 8,1(%Mn) -13,7(%Cr) -9,5(%Ni) -18,5(%Mo) (2.4)

A evolugao da transformagdo (y—a’) em aco TRIP é fortemente influenciada
pela temperatura. A deformacéo plastica, de carater irreversivel, provoca elevagdo da
temperatura interna do material e dependendo da taxa com a qual o material seja
deformado poderd ndo haver tempo habil para a dissipacdo do calor para 0 meio,
processo denominado adiabatico. A temperatura torna-se maior, quanto maior a
quantidade de deformacéo ou taxa de deformacdo as quais o material seja submetido.
Dependendo da intensidade destes efeitos a transformacéo de fases podera ser suprimida
(YOO, S.W. et al., 2011; SHEN, Y.S. et al., 2012; PRUGER, S. et al., 2014; PENG, F.
et al., 2015). Baixas temperaturas reduzem o aquecimento adiabatico durante a
deformacdo (AMAR, K.D. et al., 2004). De fato, a deformacdo plastica inicia-se com o
deslizamento planar de discordancias, porém com aumento da deformacgdo ou taxa de
deformacéo promove-se o deslizamento ndo planar, com acimulo de discordancias. Este
fato resulta no aumento de calor com aquecimento local e, desta forma, a transformacéo
¢ inibida pela reducdo de sitios de nucleacdo (SHEN, Y.S. et al., 2012). Baixas
temperaturas favorecem a formagdo de martensita-o’ diminuindo desta forma a fracéo
volumétrica de austenita (NAGY, E. et al., 2004).

A partir da transformacao de fase austenita-martensita pode-se obter um material
fortemente heterogéneo como resultado da fase martensitica incorporada a matriz
austenita. A presenca de martensita na matriz austenita influencia o escoamento plastico
como também o processo de encruamento. Para o caso em que a transformacéo
martensitica for muita intensa, sendo capaz de substituir por completo a fase austenitica,
o material podera ser fragilizado e conduzido a fratura precoce (EGNER, H., et al.,
2015).

Campos de microdanos, microtrincas ou microvazios sao desenvolvidos em
materiais ducteis quando deformados em temperaturas criogénicas de maneira
semelhante & deformacdo em temperatura ambiente ou elevada. A presenca de
microvazios pode ocasionar o0 desenvolvimento de fissuras orientadas de forma
perpendicular a tensdo aplicada. J& para niveis de estabilidade de austenita em ago TRIP
metaestavel as trincas iniciam-se em locais da fase martensitica e ndo de austenita retida
(EGNER, H., et al., 2015).
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A transformacdo martensitica ocorre de forma muito rapida, para quantificar o
qudo rapido seria, foi calculada a taxa de propagacdo de placas de martensita em uma
liga Fe-29,5%Ni e como resultado obteve-se uma taxa de 10° cm/s com tempo de
formacdo de 0,05 microssegundos. Deve-se salientar que foi calculada a taxa de
propagacdo para martensita isotermicamente formada, como também, para martensita
atérmica e o resultado foi o0 mesmo. Isto mostra que a taxa de propagac¢do independe da
temperatura, o intervalo de temperatura adotado foi de -20 a -195°C (KAUFMAN, L. &
COHEN, M., 1958).

A influéncia de tensdes na transformacdo martensitica ocorre devido a expansédo
volumétrica da martensita, onde a diferenca de energia livre associada a variagdo de
volume entre as fases y e o’ ¢ alterada por tensdes de tragdo e compresséo, e devido ao
cisalhamento associado a transformacéo onde a energia interna de formacao do nucleo é
alterada por tensdes cisalhantes (FISHER, J.C. & TURNBULL,D., 1953).

Para transformacdo martensitica de forma geral, a nucleagdo pode sofrer
influéncia da deformacédo plastica e transformacéo prévia. Um metal quando submetido
a deformacdo plastica possui variacdes de tensbes residuais em sua extensdo e alta
densidade de discordancias. Para um material fortemente deformado a frio a densidade
de discordancia por centimetro quadrado é cerca de 10%, a partir de calculos baseados
na energia interna armazenada. Um material recozido possui menor densidade de
discordancias, cerca de 10® discordancias/cm?®. A nucleacdo na fase matriz é favorecida
na vizinhanca das discordancias, ndo porque as discordancias sejam nucleos subcriticos
de martensita, mas porque a energia de transformacéo de um nucleo de tamanho critico
é modificada pela tensdo. As tensdes residuais e as discordancias presentes em um
material trabalhado a frio sdo denominadas heterogeneidades estruturais, em
consequéncia, a transformacdo martensitica em um material trabalhado a frio ocorre de
forma estruturalmente heterogénea. Um material recozido parcialmente revertido em
austenita pode apresentar regides livres de tensdo e quase sempre apresenta
regido/regiGes com pequena densidade de discordancia e estas podem atuar na
nucleacdo de martensita. Devido a isto, € possivel que a nucleagdo de martensita na
matriz austenitica em material recozido seja heterogénea. Em ligas de Fe-Ni a nucleagdo
de martensita pode ocorrer de forma mais ou menos homogénea (FISHER, J.C. &
TURNBULL, D., 1953).
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2.1.1 CINETICA DA TRANSFORMAGCAO DE FASE

A cinética da transformacdo martensitica induzida por plasticidade é baseada na
teoria da variacdo interna de deformacdo plastica. Onde considera-se um processo de
relaxacdo continua da energia de deformacdo interna acumulada oriunda da deformacao
plastica devido a formacéo e crescimento da nova fase (SHIN, C.H. et al., 2001).

A energia de deformacéo interna € apresentada na EQ (2.5), a mesma depende
da tensdo e deformacéo interna (SHIN, C.H. et al., 2001).

u —%a’.a (2.5)

u' = energia de deformacéo interna
o' = tenséo interna

a = deformacao interna

Assumindo-se que a nucleacdo por unidade de volume é proporcional a energia
interna de deformacéo, a rapidez com a qual os ndcleos surgem depende de fatores
como composicdo quimica do material, rota de deformacdo, modo de solicitagéo
mecanica (tracdo, compressdo, entre outras) e tipo de fase transformada (SHIN, C.H. et
al., 2001).

A transformacdo martensitica por deformacdo plastica € descrita como um
processo caracteristicamente autocatalitico, onde o incremento do nimero de embriGes
de martensita aumenta com o surgimento de sitios de nucleacdo decorrente da
deformacdo imposta EQ (2.6) (SHIN, C.H. et al., 2001), ou seja:

~_ N% . , . . \ o .
» A razdo @ de embribes é proporcional ou equivalente a razédo % de martensita

N

transformada;

» A estabilidade da austenita retida (5) sofre influéncia da composi¢do quimica do

material e da temperatura de ensaio;

» O processo de nucleagdo é causado por uma deformagdo interna minima (&) €

depende do modo de deformagéo (n).
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Os sitios de nucleacdo podem ser contornos de grdos, contornos de maclas,
interfaces de particulas de inclusdo, sobreposicéao irregular das falhas de empilhamento,
intersec0es das bandas de cisalhamento e intersecdo de falhas de empilhamento
(TALONEN, J. & HANNINEN, H., 2007; YANG, J.B., et al., 2010).

re=L =1-exp[-B(e - &)"] (26)

N&  fs

2.1.2 TERMODINAMICA DA TRANSFORMACAO DE FASE

A forgca motriz fundamental para que a transformacdo de fase ocorra
corresponde, respectivamente a um maximo de variagdo da energia interfacial entre as
fases austenita deformada e ao aumento da energia de deformacéo interna associada a
variagdo volumétrica (y—a’) (FIG 2.1). Esta maxima diferenca entre as energias das
fases oferece a minima diferencga de energia critica para que a transformago se inicie na
temperatura M; (OLSON, G.B.; COHEN, M., 1972; SHIN, C.H. et al., 2001).

_‘___..a Austenita deformada

Energia Livre

Austenita ndo-deformada
: . >

M;: Ma To
Temperatura

FIG 2.1: Diagrama esquematico de energia livre da transformacdo martensitica induzida
por deformacdo (SHIN, C.H. et al., 2001).

As principais temperaturas envolvidas na transformagao (y—a’) por plasticidade
sdo as seguintes FIG 2.2 (OLSON, G.B.; COHEN, M., 1972; ANTUNES, L.M.D. etal.,
2011; ZINBI, A. & BOUCHOU, A., 2010):

v' M; = temperatura na qual ocorre nucleacdo atérmica durante resfriamento. Nesta
temperatura a austenita é termodinamicamente instavel na presenca de tensédo e com
intervencdo de energia mecénica a transformagdo de fases poderd avancar até as
proximidades de Mq (FISHER, J.C.; TURNBULL, D., 1953);
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v' M;° = temperatura na qual ocorre o processo de nucleacdo por deformagdo. Quando
se aplica certa tensdo entre M; e M;° inicia-se a nucleagdo assistida por tensdo, 0s
nucleos crescerdo até que seja atingida a tensdo de escoamento da fase y em M;°.
Devido ao efeito da tensdo de escoamento da austenita entre M;° e My 0 processo de
nucleacdo de martensita por deformacdo € iniciado, a transformacéo ira ocorrer até

as imediagOes de My;

v My = acima desta temperatura ndo havera formacdo de martensita induzida por

qualquer que seja a deformacao imposta.

v Mgz = € uma temperatura intermediaria entre (M e Mgy) e corresponde a
temperatura na qual 50% de martensita podera se formar com deformacao

verdadeira de 30%. Este é o melhor parametro de estabilidade da austenita.

A temperatura M; é influenciada pelo tipo de tensdo utilizada no processo de
deformacdo. Tensbes trativas provocam aumento desta temperatura e tensdes
compressivas diminuicdo. Isto porque as tensdes influenciam na diferenca de energia
livre associada a variagdo volumétrica entre as fases austenita e martensita (FISHER,
J.C.; TURNBULL, D., 1953)

[»
y - .4
~Z_ — I\uclegc?omdu@da c
B por deformagio

Tensdo —

|
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Tensdio de escoamento |

da austenita |

(inicio do escoamento |

por deslizamento) |

|

|

1

1

|

i

I

I

1

Nucleagdo induzida
por tensdo

M; M M
Temperatura ——s
FIG 2.2: Representacdo esquemaética da tensdo-assistida e deformacao-induzida na
transformacédo martensitica (OLSON, G.B.; COHEN, M., 1972).
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Os fatores que influenciam diretamente na ocorréncia dos mecanismos da
transformacdo de fases assistida por tensdo ou induzida por deformagdo e suas
quantidades relativas sdo temperatura e nivel de deformagdo pléstica. Além daqueles
que beneficiam a formacdo de martensita sdo baixas temperaturas e menor teor dos
elementos de liga, pois aumentam a instabilidade da austenita (ANTUNES, L.M.D. et
al., 2011).

E importante salientar que a energia de falha de empilhamento dos acos
austeniticos influencia tanto nos mecanismos da transformacédo de fases como também
nas propriedades mecanicas destes acos. A mesma tem papel fundamental na nucleacao,
determinando se deslizamento de discordancias, maclagem ou transformagéo
martensitica serdo dominantes no processo de deformacdo. A relacdo entre a energia de
falha de empilhamento e o desencadeamento dos mecanismos ocorre da seguinte forma:
deslizamento de discordancias (EFE acima de 45 mJ.m™), maclagem (EFE entre 18 e
45 mJ.m?) e transformacdo martensitica (EFE abaixo de 18 mJ.m?). Materiais com
baixa EFE podem mudar de deslizamento de discordancias para deformacdo por
maclagem, o que confere maior contribui¢do ao refor¢o da microestrutura (SHEN, Y.S.
etal., 2012).

2.1.3 QUANTIFICACAO DE FASES

Dada a importancia cientifica e tecnoldgica da quantificacdo de fases em agos 0s
métodos mais comumente empregados consistem em Difracdo de Raios-X (DRX),
Difracdo de Elétrons Retroespalhados (EBSD) e medidas magnéticas como a técnica de
Ferritoscopia.

2.1.3.1 QUANTIFICACAO DE FASES POR DIFRACAO DE RAIOS-X

A quantificacdo de fases de uma amostra policristalina, por difracdo de raios-X,
segue o principio de que a fragdo volumétrica de cada uma das fases € proporcional a
intensidade total integrada dos picos de difracdo (AMAR, K.D. et al., 2004).

O metodo de quantificacdo de fase utilizado em difracdo de raios-X consiste no

refinamento por Rietveld. O mesmo realiza o ajuste entre os difratogramas observado
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(experimental) e o tedrico (calculado) através do meétodo dos minimos quadrados
(RIETVELD, H.M., 1967, 1969). O refinamento por Rietveld aplica-se a materiais com
estrutura cristalina diversas como acos, pds metalicos, cerdmicos, materiais organicos e
inorganicos.

O refinamento considerado perfeito deve consistir na sobreposi¢do da linha do
pico observado a linha do pico calculado e a diferenca de ajuste deve resultar em uma
reta abaixo dos picos do difratograma (FIG 2.3). Ao finalizar o refinamento deve-se
estar atento aos indicadores graficos que consistem, respectivamente, na sobreposi¢do
dos picos observado e calculado e a linha de diferenca de ajuste. Como também
observar os indicadores estatisticos que sdo eles, qualidade do ajuste (GOF — Goodness
of fit) e o erro experimental. Uma maior abordagem a metodologia do refinamento por
Rietveld é apresentada em ALVES, J.M., 2014.

difratograma calculado ~ @E difratograma observado

Jk..._,

102 107 112
FIG 2.3: Refinamento perfeito (MCCUSKER, L.B., et al., 1999).

Devido a aplicacdo bem sucedida do método de Rietveld, hoje existem

disponiveis varios bancos de dados de fichas cristalograficas:

ICSD - Inorganic Crystal Structure Database
CSDS - Cambridge Structural Database System
ICDD - International Centre for Diffraction Data
CSD - Cambridge Structural Database

COD - Crystallography Open Database
Mineralogy Database

CRYSTMET

vV V.V V V VYV V

Existem também diferentes softwares de refinamento como: High Score Plus
(Panalytical), TOPAS (Bruker) e o FullProf (Uni&o Internacional de Cristalografia).
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2.1.3.2 QUANTIFICACAO DE FASES POR FERRITOSCOPIA

A técnica de quantificacdo de fases por ferritoscopia utiliza como principio a
inducdo magnética, onde o material a ser analisado é submetido a um campo magnético
que ird interagir com a fase ferromagnética. Devido a esta interagdo ocorrera mudanca
no campo magnético aplicado provocando uma tensao correspondente a proporcdo da
fase ferromagnética contida no material em andlise (OPERATORS MANUAL
FERITSCOPE FMP30, 2008).

O valor real da medida leva em consideracdo alguns fatores de correcéo,
conforme EQ (2.7) (OPERATORS MANUAL FERITSCOPE FMP30, 2008).

Onde, Fe, é teor da fase ferromagnética real (verdadeiro), Fe, é teor da fase
ferromagnética medido e f é fator de correcdo, obtido a partir de gréaficos que
consideram erros devidos a curvaturas, espessura do material e de revestimento,
rugosidade superficial (OPERATORS MANUAL FERITSCOPE FMP30, 2008).

O desvio padréo (s) das medidas realizadas em diferentes pontos da amostra €
calculado de acordo com a EQ (2.8). O mesmo depende do valor médio de todas as
leituras (Fe.), das leituras individuais (Fej) e do nimero de leituras realizadas (N)
(OPERATORS MANUAL FERITSCOPE FMP30, 2008).

_ 2 _ 2 _ 2
S:\/(Fe. Feq)?+(Fe. jve_zi + ... +(Fe.—Fep) (2.8)

2.1.3.3 AVALIACAO DE FASES POR EBSD

A técnica de EBSD consiste na difracdo de elétrons retroespalhados, estes séo
elétrons primérios que interagem com os planos superficiais da amostra e esta interacdo
provoca o fendmeno da difragdo em EBSD. Em seguida, o padrdo de difracdo, padrdo
de Kikuchi, € formado quando o sinal dos elétrons difratados interage com a tela de
fosforo (FIG 2.4) (ENGLER, O. & RANDLE, V. 2010).
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Feixe de Elétrons
incidente

Tela de fosforo
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inclinada

FIG 2.4: Formacao do padrdo de Kikuchi (ENGLER, O. & RANDLE, V. 2010).

O padrdo de Kikuchi consiste em pares de linhas paralelas e cada um desses
pares ou bandas possuem largura diferenciada e corresponde a difracdo de diferentes
planos cristalograficos (ENGLER, O. & RANDLE, V. 2010). A intersecdo das bandas
de Kikuchi leva a formacao de eixo de zona. O eixo de zona resulta da interceptacdo de
diversos planos tendo em comum uma dire¢do cristalografica, logo os polos caem sobre
um Unico plano. Esses planos cristalograficos podem ter indices cristalogréficos e
espacamentos diferentes, mas tém em comum o paralelismo com uma direcdo
cristalogréfica. Ja os polos dos planos sdo formados quando raios procedentes dos
centros geomeétricos das faces do cristal projetam pontos que representam exatamente as
posicdes das faces daquele cristal.

A técnica de EBSD permite a obtencdo de importantes analises da
microestrutura cristalina como mapas de orientacdo (microtextura), mapas de fases,
mapas de contornos e subcontornos de grdos e mapas de misorientacdo no interior de
um gréo devido a deformacdo interna. Quando um material sofre deformacédo alguns de
seus graos estardo sujeitos a apresentar curvaturas em seu interior devido as
heterogeneidades de deformacdo. Logo, como a deformacdo estd intimamente
relacionada a tensdo, pode-se desta forma avaliar a tensdo residual presente na

microestrutura a nivel local.

2.1.4 TENSAO RESIDUAL

Tensdes residuais sdo aquelas que permanecem atuando em um corpo na
auséncia da aplicacdo de cargas externas e/ou gradiente de temperatura. Em materiais

polifésicos as caracteristicas intrinsecas de cada fase como a diferenca de coeficiente de
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expansdo termica, modulo de elasticidade e limite de escoamento podem contribuir para
0 surgimento de tensdes residuais (WITHERS, P.J. & BHADESHIA, H.K.D.H., 2001).
De maneira geral, as tensGes residuais sd&o consequéncias de interagOes entre
deformacédo, temperatura e microestrutura (PAPULA, S. et al, 2014).

Devido ao fato das tensdes residuais serem consideradas tensdes no dominio
elastico de deformacdo, o valor méximo que podem atingir é a tensdo limite de
escoamento do material. As tensbes que ddo maior contribuicdo para que a tenséo
limite de escoamento do material seja atingida mais rapidamente sao as tensdes trativas
porque elas se somam a tensdo aplicada em tracdo, como também aceleram a
propagacdo de trinca em fadiga. Ja as tensdes residuais compressivas se subtraem as
tensdes de tragio aplicadas, como também retardam a propagacao de trinca em fadiga. E
importante mencionar que as tensdes residuais sdo auto-equilibradas logo, se existem
regibes em um material com tensGes trativas também existem regides com tensdes
compressivas (DIETER, G.E., 1981).

Em funcdo da escala de distribuicdo das tensdes residuais na microestrutura
cristalina as mesmas podem ser denominadas de macro ou microtensdes. AS
macrotensfes sdo aquelas que se distribuem ao longo de varios grdos do material,
variando em grandes distancias quando comparadas ao tamanho de gréo. Estas tensoes
sdo caracterizadas por promoverem deslocamento da posi¢do do pico de difracdo e as
mesmas possuem grandeza da ordem da dimensdo da amostra. Ja as microtensdes atuam
em areas do tamanho de grdo do material. As mesmas sdo caracterizadas por
provocarem alargamento dos picos de difracdo caracteristicos da amostra e a grandeza
de sua dimensdo corresponde ao tamanho de grdo do material. As tensdes que se
distribuem por distancias atdmicas sdo denominadas de submicrotensdes, as mesmas
resultam de imperfeicBes na rede cristalina (CULLITY, B.D., 1978).

As tensdes residuais podem surgir na rede devido a fatores como variagdes
volumeétricas e térmicas, transformacéo de fase, deformacéo plastica e unides mecanicas
de diferentes microestruturas. Aquelas resultantes da transformacéo de fase surgem por
razdes como, expansdo volumétrica, incompatibilidade elastica e desajuste plastico
entre as fases austenita e martensita (PAPULA, S. et al, 2014). A transformacéo
martensitica induzida por deformacédo causa campos de deformacéo locais provocando
variacdes de tensdes tanto na austenita quanto na martensita (PAPULA, S. et al, 2014).

Um método bastante utilizado para o alivio de tensdes consiste no aquecimento

do material a uma dada temperatura onde sua tenséo limite de escoamento seja inferior
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ou igual a tensdo residual. Desta forma, o material se deforma, ocorrendo o alivio de
tensdes. Este processo deve ser bem controlado garantindo-se a uniformidade da
contragdo e expansdo térmica, pois a ndo uniformidade destes eventos resulta no
surgimento de tensdes residuais (DIETER, G.E., 1981).

2.1.4.1 QUANTIFICACAO DE TENSAO RESIDUAL POR DRX

A medicdo de tensdo residual por difracdo de raios-X assume a presenca de
deformacdo linear elastica na rede cristalina (WITHERS, P.J. & BHADESHIA,
H.K.D.H., 2001). Este fato, parte do principio de que ao submeter um material
policristalino a deformacédo elastica, a distribuicdo da deformacdo na rede ocorre de
maneira uniforme ao longo de grandes distancias do material. Logo, o espacamento
interplanar médio da rede é alterado em fun¢do do tipo e magnitude da tensdo que esta
sendo aplicada. A nova distancia interplanar, devido a deformacdo eléstica, pode
mostrar-se de forma constante de um gréo para outro, ao ser considerado um conjunto
de planos cristalograficos orientados de forma semelhante em funcdo da tensdo. A
tensdo uniforme que se estende por longas distancias é chamada de macrotensao
levando ao deslocamento da posi¢éo do pico.

Quando o material é deformado plasticamente existirdo regibes na rede
elasticamente curvadas ou distorcidas. Desta forma, os espacamentos interplanares irdo
variar de um grdo para outro ou de parte de um grdo para outro. Esta tensdo é
caracterizada como microtensdo e provoca alargamento do pico de difragdo. Os
materiais cristalinos que sdo submetidos a deformacdo plastica apresentam
simultaneamente estes dois tipos de tensdes residuais macro e microscopica (CULLITY,
B.D., 1978).

De acordo com a auséncia ou presenca de deformacéo na rede cristalina pode-se
observar os seguintes efeitos a partir da difracdo de raios-X apresentados na FIG 2.5
(CULLITY, B.D., 1978):

(@) Quando o material encontra-se livre de deformacgé@o os espagamentos interplanares
(lado esquerdo) estardo sob equilibrio, seu perfil de difracdo é apresentado ao lado

direito;
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(b) Quando o material sofre deformacao uniforme as distancias interplanares aumentam
(lado esquerdo) e ocorre deslocamento do pico de difragcdo diminuindo o 26 (lado

direito). A tensdo residual resultante é denominada macrotensao;

(c) Ja quando o material se encontra sob deformacgdo ndo-uniforme um mesmo grao
pode apresentar pequenas regides com espagcamentos interplanares constantes, mas
que diferem de regiGes adjacentes, e regides com espagamentos interplanares que
podem apresentar grandes variacGes em funcao da tensdo presente. Devido as varias
regides com diferentes espacamentos interplanares ocorre o alargamento do pico de
difracdo, onde 0 mesmo passa a ser composto por varias linhas de difracdo,
indicadas por linhas tracejadas (lado direito). A tensdo residual resultante é

denominada microtensao.

(a) Material sem deformacio

e

(b) Material com deformacéo uniforme

L[] /N

N
151 W

(c) Material com deformacio ndo-uniforme

WL AN

FIG 2.5: Efeito da deformacdo na rede cristalina (CULLITY, B.D., 1978), Adaptada.

A técnica de difracdo de raios-X ndao mede diretamente a tensdo residual, mas
baseia-se na medi¢do da variacdo das distancias interplanares gerada pela presenca de
um campo de tensdo. Ao realizar a andlise de tenséo residual a amostra é posicionada
em diferentes inclinacbes uma vez que a orientacdo dos planos cristalograficos varia

com a orientagéo do cristal (FIG 2.6).
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FIG 2.6: Medicdo da variacdo da distancia interplanar através da técnica DRX
(CULLITY, B.D., 1978).

Em difragdo de raios-X utiliza-se 0 método cléssico de medicdo de tensdo
residual denominado geometria psi. O mesmo consiste em realizar a medicdo da
variacdo das distancias interplanares a partir de diferentes posi¢cdes angulares de psi, da

amostra, relacionando-as ao sen’ desses angulos (FIG 2.7).
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FIG 2.7: Esquema da medicéo de tensdo residual por DRX utilizando o método
geometria psi (GOBBO, L.A. e REKHI, S.; 2009), Adaptada.

.g’?’,\LN

Na difracdo de raios-X um conjunto de grdos contribui para uma reflexédo
particular de planos hkl, logo esses grdos possuem planos cristalograficos
aproximadamente paralelos ao plano da chapa. A partir da FIG 2.6 pode-se verificar o
esquema de medicdo da variacdo das distancias interplanares. Observa-se a presenca de
pequenas distancias interplanares, caracteristicas de tensdo paralela aos planos
cristalinos e de distancias interplanares maiores, caracteristicas de tensdes

perpendiculares a estes planos.
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Correlacionar a deformacdo na rede com a presenca do campo de tensdo é
possivel devido a teoria classica da elasticidade. A Lei de Hooke diz que a deformacao
na direcdo x (g4) esta relacionada a tensdo aplicada nesta mesma dire¢do (o) através do
Médulo de Elasticidade (E) do material, conforme EQ (2.9) (GUIMARAES, L.R.,
1990).

oy =E .¢& (2.9)

Ao realizar-se a analise de tensdo por difracdo de raios-X, considera-se um
estado plano de tensGes, devido ao fato da penetracdo do feixe de raios-X ser da ordem
de micrometros, logo a tensdo normal a superficie do material é nula. Desta forma, sera
considerado um estado plano de tensdo onde se tem as tensdes principais 61 € O
(GUIMARAES, L.R., 1990).

Resumidamente, a tensdo superficial em qualquer ponto do material pode ser
calculada considerando-se a variagdo da distancia interplanar (d) medida a partir das
diferentes inclinacGes da amostra no gonidmetro de textura (psi), a distancia interplanar
livre de tensao residual (do), juntamente com o mddulo de elasticidade e o coeficiente de
Poisson do material conforme EQ. (2.10) (GUIMARAES, L.R., 1990).

Uma mesma tensdo pode aumentar ou diminuir a distancia interplanar
dependendo da orientacdo entre o grdo e direcdo de carregamento. Uma abordagem
mais detalhada das equacdes envolvidas no célculo de tensdes residuais, através da
técnica de difracdo de raios-X, pode ser consultada em ALVES, J.M. (2014).

O = dw—do E 1
¢~ dy 1+v sin2y

(2.10)

Onde:

o4= Tensdo na direcéo ¢;

¢ = Angulo rotacio da amostra;

d, = Distancia entre os planos difratores inclinados;

w = Angulo de inclinacio da amostra — formado entre a normal a superficie do material
e a normal aos planos cristalinos (hkl);

E = Mddulo de elasticidade especifico do material;

v = Coeficiente de Poisson do material;

do = Distancia interplanar livre de tenséo.
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2.1.4.2 QUANTIFICACAO DE TENSAO RESIDUAL POR ULTRASSOM

A medicdo de tensdo residual por ultrassom € baseada no principio da
deformacéo elastica ndo-linear (WITHERS, P.J; & BHADESHIA, H.K.D.H., 2001). A
teoria da deformacéo linear elastica, principio da técnica de difragcdo de raios-X, € valida
para 0 comportamento elastico dos materiais a partir da Lei de Hooke. A relacdo do
estado de tens&o na rede cristalina com a mudanca de velocidade de propagacdo da onda
ultrassonica que caracteriza o efeito acustoelastico s é possivel devido a teoria da
deformacéo elastica ndo-linear.

Para avaliar a tensdo residual por ultrassom submete-se o material a ondas
mecanicas, que consistem na oscilacdo de particulas no meio de propagacéo envolvendo
o transporte de energia cinética e potencial. Ao considerar que o meio de propagacéao da
onda seja elastico, as particulas constituintes deste meio podem exercer movimentos a
partir de suas posicdes de equilibrio. Pois quando uma particula é perturbada a mesma
provoca vibragbes em particulas adjacentes e desta forma ocorre transferéncia de
energia de particula a particula (DEVOS, D. et al., 2006; MARQUEZE, C.M., 2002).

O método de ultrassom é ndo destrutivo e baseia-se na sensibilidade de variacdo
da velocidade das ondas ultrassénicas no interior do material, pois as caracteristicas de
um material sdo alteradas pela presenca de campos de tensbes (DEVOS, D. et al.,
2006). Isto foi observado ha décadas atrds ao se submeter um material tensionado a
ondas ultrassénicas, pois a velocidade ndo era mantida constante como em materiais
isotropicos. O tempo de percurso das ondas cisalhantes com incidéncia normal ao
material € 0 mesmo nas duas direcdes de polarizacdo em materiais isotropicos e difere
em materiais anisotropicos. O método de ultrassom permite apenas a medicdo de
macrotensdes residuais.

O termo birrefringéncia refere-se a propagacdo de ondas cisalhantes. Logo, o
método de birrefringéncia acustica consiste na propagacao perpendicular da onda a
superficie do material, ou seja, na direcdo de sua espessura. Ocorre que a direcdo de
polarizacdo poderd se dispor de forma alinhada ou perpendicular as direcdes de
laminacdo ou de carga aplicada (MARQUEZE, C.M., 2002; CARMO, D.C. et al.,
2007).

A velocidade das ondas cisalhantes (V) no meio de propagacdo pode ser
calculada atraves da EQ (2.11) considerando-se propriedades intrinsecas do meio de
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propagacdo como modulo de elasticidade (E), densidade (p), coeficiente de Poisson (v)
e moédulo de cisalhamento (G). Além dessas propriedades inerentes ao meio, a
velocidade de propagacdo da onda também depende de fatores como tipo de tenséo
presente na microestrutura, direcdo de propagacdo da onda em relacdo aos planos
cristalograficos e direcdo de movimento das particulas (MARQUEZE, C.M., 2002;
CARMO, D.C. et al., 2007).

E G
Ve= \’ 2p(1+v) \/; (2'11)

Através da EQ (2.11) observa-se que a velocidade das ondas cisalhantes esta
intimamente relacionada ao mddulo de elasticidade e coeficiente de Poisson do meio,
assim como a densidade. Para o célculo de tensdo residual por DRX EQ (2.10) também
observa-se que estas mesmas propriedades do material (E e v) sdo aplicadas ao céalculo.

Birrefringéncia acustica é a diferenca fracional entre velocidade ou tempo de
transito da onda cisalhante nas direcfes perpendiculares DL e DT, direcdo longitudinal
e transversal, respectivamente (EQ. 2.12) (CARMO, D.C. et al., 2007). Através da
birrefringéncia pode-se avaliar a anisotropia do material.

_Vi-Vi_ -t
B=vrw = wn (2.12)

2 2

A birrefringéncia induzida por textura cristalografica e por um campo de tenséo
(B) pode ser calculada através da (EQ. 2.13). Nesta equacdo, o termo B, refere-se a
birrefringéncia gerada apenas pela presenca de orientacdo preferencial, m refere-se a
constante acustoelastica do material, que deve ser informada para analises quantitativas,
e as tensdes normais (61 € o) a0 considerar-se um estado plano de tensdes (CARMO,
D.C. etal., 2007).

B = By + m(o1 - 62) (2.13)
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2.2 ACOS INOXIDAVEIS AUSTENITICOS

AMAR e colaboradores (2004) realizaram quantificacdo de fases, por DRX,
apos inducdo da transformacdo martensitica por tracdo do aco inoxidavel 304 na
condicdo de laminado a frio e recozido com 1 mm de espessura. Percentuais em peso,
de carbono, cromo e niquel desse material corresponderam a 0,06; 18,47 e 8,3;
respectivamente. O material como recebido possuia tamanho de grdo de 8 um e foi
submetido a recozimento por 30 minutos a 1100 °C para aumentar o tamanho de grdo
que resultou em 58 um. O objetivo era avaliar a influéncia do tamanho de gréo na
transformacdo martensitica. Foram realizados ensaios de tracdo em -50 °C com
deformacgfes de 5, 10, 15, 20, 30 e 40%. Os resultados quantitativos de fases séo

apresentados na (FIG 2.8).

|—®—58 um
T

Volume por Fases (%)

0 10 ‘ 2:{] ‘:(’) I 40 I 50
Deformacéo Tracdo (%)

FIG 2.8: Variacdo volumétrica de martensita e austenita retida em funcéo de
deformagdes a -50 °C (AMAR, K.D. et al, 2004).

Os resultados quantitativos de fases apresentados na FIG 2.8 mostram uma
ligeira dependéncia do tamanho de grdo na formagdo de martensita-a’, pois o volume
desta fase foi maior na amostra com menor tamanho de grdo, particularmente em
maiores niveis de deformacdo. Foram realizadas andlises quantitativas das fases,
martensita o’ ¢ g, apo0s remo¢do quimica de camadas do material (FIG 2.9). Como
observa-se, houve maior variacdo do conteddo de martensita-a’ na amostra com maior
tamanho de grdo, menor variagdo ocorreu proximo a ¥ de espessura da amostra. A
quantificagdo de fase da martensita-¢ mostrou que esta independe da espessura. Uma
vez que a martensita-e ¢ assistida por tensdo ¢ menos influenciada por variagdo de

deformacéo na diregéo transversal da espessura. A variacgdo significativa do contetdo da
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martensita-a’ na amostra com maior tamanho de grao é devido a restri¢do de superficie

colocada a deformagéo.

100

—O——®— 8 um

—— —8&— 58 um . .
! superficie removida
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FIG 2.9: Efeito do tamanho de grdo em andlise de fases por DRX através da espessura
de amostras do ago 304 com deformacao de 30% em tracdo (AMAR, K.D. et al, 2004).

Os difratogramas das amostras com 5% de deformacdo mostraram variacGes na
intensidade dos picos de martensita o’ ¢ € (FIG 2.10). Intensidade mais significativa

dessas fases ocorreu na amostra com menor tamanho de gréo, 8 um.
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FIG 2.10: DRX apds deformacéo de 5% em tracdo a -50 °C, amostras com tamanho de
grio 8 pum e 58 um (AMAR, K.D. et al, 2004).

BYUN e colaboradores (2004) avaliaram o endurecimento por deformacdo e a
instabilidade plastica de acos inoxidaveis austeniticos na condi¢cdo de laminados a frio e
recozidos com 1 mm de espessura (LF/R). Estes acos foram submetidos a ensaio de
tracdo em distintas condigcOes: 304 e 316 passaram por recozimento a 1050 °C por 30
minutos, 316LN também foi recozido e laminado a frio com 20% de reducgéo e 316LN
foi submetido a redugédo de 20% (TAB 2.1).
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TAB 2.1: Composicao quimica (BYUN, T.S. et al., 2004) Adaptada.

Material Composigéo (peso %)
Fe Ni Cr Mo Mn 51 P C N Outros
31 6LN-recozido Bal. 10,2 163 201 1,75 039 0029 0009 0,11
e trabalhado a frio
316-recozido Bal. 13.45 17,15 2,34 186 0,57 0,024 0,059 0,031 00188, 0,1Cu, 0,02 Co
304- recozido Bal. 804 1837 0.04 173 044 0022 0036 0,058 003Co,0.1Cu, 0,12V
316LN-20% Bal. 10,2 163 201 L75 039 0029 0009 0.11
trabalho a frio

Estes acos sdo utilizados em diversos componentes na construcdo de reatores
nucleares em funcdo da austenita apresentar estabilidade em ampla faixa de
temperatura. Devido a isto, este estudo teve por finalidade avaliar a resisténcia a
degradacéo por irradiacdo, optando-se pelo ensaio de tracdo em diferentes temperaturas
(450 ou 400, 200, 100, 20, -50, -100 e -150°C) por acreditar-se que seus efeitos sejam
semelhantes aqueles causados pela irradiacdo, uma vez que esta causa perda de
ductidade no material.

Os resultados do ensaio de tracdo apresentados na FIG 2.11 mostram que a
resisténcia e ductilidade destes acos possuem forte dependéncia da temperatura. A
resisténcia a tracdo aumentou com a diminuicdo da temperatura e ao contrario de muitos
metais a ductilidade ndo declinou sistematicamente com a reducdo da temperatura.
Pode-se observar a -100°C que o aco 316LN trabalhado a frio com reducéo de 20%,
FIG 2.11(d), apresentou o menor valor de ductilidade entre os demais agos nesta
temperatura. O aco que alcangou maior ductilidade foi o 304 recozido submetido ao
ensaio de tracdo na temperatura ambiente de 20°C. Outra caracteristica notavel a partir
da dependéncia da temperatura € o comportamento das curvas tensdo-deformacao.
Observa-se que, com excecao do ago 316 recozido FIG 2.11(b), os demais apresentaram
comportamento semelhante quanto ao aumento da tensdo de resisténcia a tracdo. Ja o
aco 316 recozido, FIG 2.11(b), mostra comportamento praticamente uniforme de suas
curvas durante o ensaio. A resisténcia a deformacdo do aco 316LN trabalhado a frio,
FIG 2.11(d), foi decrescente nos ensaios realizados a maiores temperaturas e 0 aumento
da resisténcia a deformacdo passou a ser consideravel a partir de -100°C. Para as
temperaturas de -100 e -150°C este aco apresentou a formacdo de regiGes de bandas de

Liders.
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FIG 2.11: Curva c-¢ em diferentes temperaturas, acos TRIP (BYUN, T.S. et al., 2004).

Foram realizadas analises microestruturais por microscopia eletrénica de
transmissdo em amostras do ago 316LN recozido FIG 2.12 (b) afim de melhor
compreensdo do comportamento tensdo-deformacéo nas temperaturas de -150 e 200°C
com deformacdes de 5, 20 e 50% (FIG 2.12). Uma vez que as variagdes no
comportamento de encruamento sdo resultantes das mudancas microestruturais durante

0 ensaio de tracdo nas condicBes abordadas.
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FIG 2.12: Microestrutura do aco 316LN recozido mostrando a dependéncia da
temperatura e nivel de deformacéo plastica - MET (BYUN, T.S. et al., 2004).

Conforme observado, na temperatura de -150°C a partir da deformacéao de 5% ha
aumento do nimero de maclas ou falha de empilhamento e perfeitas discordancias. Com
deformacdo de 20% também sdo observados emaranhados escuros indicativos de
martensita. A microestrutura resultante apos deformagdo de 50% mostrou-se mais
complexa com formacgdo mais densa de maclas, falha de empilhamento e ripas de
martensita. Quanto ao a¢o 316LN recozido ndo foi determinada sua temperatura de
transformacéo austenita-martensita por deformacéo a -150°C, mas acreditou-se que a
austenita seja estavel nesta temperatura devido ao fato da martensita ndo ter sido
observada na microestrutura com 5% de deformacdo. As microestruturas referentes as
deformagbes ocorridas a 200°C, FIG 2.12(d, e, f), mostraram a presenca de
emaranhados de discordancias com falhas de empilhamento sobrepostas. Nao foi
observada a formacédo de martensita nestas microestruturas.

NAGY e colaboradores (2004) investigaram a transformagdo martensitica do ago
austenitico metaestavel KO36 (0,04% C, 18,93% Cr e 10,77% Ni em peso) submetido a
ensaio de tracdo nas temperaturas de (20, 0, —20, —40, —60, —80, —100 e —120°C). Os
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corpos de prova eram cilindricos com 7 mm de didametro e 100 mm de comprimento. A
quantificacdo de fase foi realizada por difracdo de raios-X e pelo método de saturacdo
magnética. Os resultados de quantificacdo de fase por DRX e por saturacdo magnética
sdo apresentados nas FIGs (2.13 e 2.14). As amostras foram seccionadas de trés
diferentes formas: secdo longitudinal (paralela a direcdo de tracdo), secao transversal

(perpendicular a direcdo de tracdo) e secdo inclinada (inclinacdo de 45°).
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FIG 2.13: Volume de martensita em aco TRIP em funcdo da temperatura em se¢oes: (a)
longitudinal; (b) transversal e (c) inclinada 45° (NAGY, E et al., 2004).

Como pode ser visto na FIG 2.13 o contetdo de martensita-o’ aumentou em
cada secdo da amostra com a diminuicdo da temperatura, exceto secdo transversal. As
maiores fracbes volumétricas foram observadas nas secdes longitudinal e a 45° na
temperatura de -120°C. A amostra referente a se¢do transversal apresentou um maximo
de martensita-a’ em -100°C. Ao comparar as curvas da quantificacdo de fase por
difracdo de raios-X e saturacdo magnética (2.14) observa-se tendéncia semelhante nas
amostras da secdo longitudinal e com inclinagdo de 45°, diferindo as mesmas das

amostras da secéo transversal.
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FIG 2.14: Percentuais de martensita em aco austenitico por DRX e saturacdo magnética
em diferentes secGes da amostra (NAGY, E et al., 2004).

Com bases nos dados de textura do autor, a orientacdo preferencial resultante da
transformacdo martensitica induzida por tracdo foi diferente nas distintas secbes das
amostras analisadas.

TALONEN & HANNINEN (2007) realizaram pesquisas sobre a formacédo de
bandas de cisalhamento e de martensita induzida por deformacdo em agos austeniticos
metaestaveis 304 e 301LN na condi¢do de laminados a frio e recozidos com 1 mm de
espessura. Estes com diferentes composi¢des quimicas e nomenclatura A, B e C,
conforme apresentadas na TAB 2.2. Os mesmos foram submetidos a ensaios de tracdo a
diferentes temperaturas e taxa de deformacdo. As condicBes de ensaio para 0s acos A e
B foram temperatura ambiente e taxas de deformacéo de 3x10™: 10™ e 200 s™ e para o
aco C as temperaturas foram -40, 0, +24, +40 e +80°C e taxa de deformacéo igual a
3x10™ s?. As técnicas utilizadas consistiram em ferritoscopia para quantificacdo de
fases e difracdo de raios-X para medicdo da EFE e identificacdo dos picos de cada fase,

como também microscopia eletrénica de varredura para analise da microestrutura.

TAB 2.2: Composicdo quimica dos materiais em estudo (TALONEN, J. &
HANNINEN, H. 2007).

Aco AISI C Si Mn Cr Ni Mo Cu N Fe My (°C)
A 304 0,041 0,33 1,71 18,2 8.1 0,32 0,37 0.054 Bal. —16
B J0ILN 0,019 0,48 1,61 17,6 6.6 0,14 0,22 0,094 Bal. 37
C J0ILN 0,017 0.51 1,34 17.4 6.6 0,15 0,14 0,145 Bal. 23
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De acordo com as andlises por DRX houve formacdo de martensita-€ no ago
com menor teor de carbono, aco C, em baixa temperatura (-40°C) com deformacéo de
0,09. Comparando-se a intensidade deste pico com os picos adjacentes (100)a’ e (200)y
a mesma apresenta-se inferior (FIG 2.15). O aco 301LN em altas temperaturas, assim
como o aco A, deformado na temperatura ambiente ndo apresentou a formacdo de
martensita-e. Fracas reflexdes deste produto foram observadas nos agos B e C
deformados a temperatura ambiente e a (-40 e 0°C), respectivamente, com deformagéo
entre 0,05 e 0,20. Devido ao fato da intensidade do pico de martensita-¢ ter sido muito

baixa ndo foi quantificada a fracdo volumétrica desta fase.

w110

Intensidade
MW B N

1200

'so 62 54 % 8 60
20 (°)
FIG 2.15: Difracdo de raios-X do aco 301LN apds ensaio de tragdo em temperatura de -
40°C (TALONEN, J. & HANNINEN, H., 2007).

A formacdo de bandas de cisalhamento a temperatura ambiente com
deformacdes de 0,05 e 0,09 e taxa de deformacdo de 3x10™ s™ foi avaliada por
microscopia eletrénica de varredura, importante ferramenta para estes fins devido a
formacdo de contraste. Dentre os acos analisados, 0 aco B apresentou maior formacéo
de bandas de cisalhamento com as deformacdes efetuadas (FIG 2.16), o que pode ser
observado desde a deformacéo de 0,05. Este fato esta relacionado a EFE dos agos (ago
A 17,8 mJ.m?; aco B 12,8 mi.m? e aco C 14,7 mJ.m™®). Logo, como o0 aco C apresentou
EFE intermediaria, a formacdo de bandas de cisalhamento também foi intermediéria.
Como pode ser observado, com o0 aumento da deformacdo ocorreu aumento do nimero
de bandas de cisalhamento, a formacdo das mesmas também pode ser influenciada pela

composicao quimica da liga e temperatura de ensaio.
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C

quimicas (TALONEN, J. & HANNINEN, H., 2007).

As fracOes de martensita-o’ foram quantificadas por ferritoscopia conforme
apresentadas nas FIGs (2.17 e 2.18) De maneira geral, a formacdo de martensita-o’ foi
suprimida pelo aumento da concentracdo de elementos de liga, aumento da temperatura
e da taxa de deformacdo pléastica. Como observado, a partir da FIG 2.18 a maior fracao
volumetrica transformada foi na menor taxa de deformacéo a -40 °C. Neste contexto, é
importante avaliar a influéncia das bandas de cisalhamento na formacdo de martensita-
o’. FracBes volumétricas consideraveis de martensita foram encontradas em regides
deformadas onde observou-se por microscopia a formacéo de bandas de cisalhamento.
Este fato mostra que as intersecdes de bandas de cisalhamento funcionam como sitios

de nucleacéo de martensita-o.’.
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FIG 2.17: Fracao volumétrica de o’ em trés diferentes taxas de deformacao a Tamp:
(@) ago 304 e (b) ago 301 LN (TALONEN, J. & HANNINEN, H., 2007).
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FIG 2.18: Fracdo volumétrica de o’ do ago 301LN em diferentes temperaturas com taxa
de deformacdo de 3x10™s™* (TALONEN, J. & HANNINEN, H., 2007).

HEDAYATI e colaboradores (2010) estudaram os efeitos da laminacéo a frio na
microestrutura e propriedades mecéanicas do aco AISI 304L. O processo de laminacao
foi realizado com reducdes de 10, 20, 30, 40, 50, 60, 70, 80 e 90% na temperatura de 0
°C, utilizando-se 4gua e gelo, e a taxa de deformacéo foi de 2,1x107° s™* (FIG 2.19).
Ensaios de tracdo, a fim de avaliar o limite de escoamento, foram realizados a
temperatura ambiente com velocidade de 5 mm/min e os corpos de prova possuiam 10
mm de espessura.

A FIG 2.9 mostra comportamento sigmoidal da curva de transformagéo de fases
(y—a’). Este comportamento demonstra que nos primeiros estagios da laminagdo nédo
houve aumento significativo de martensita-a’, isto ¢ devido ao fato de serem criados
novos sitios de nucleacdo pela deformacdo induzida. Nesta etapa, bandas de
cisalhamento podem agir como sitios de nucleagdo. Como pode ser observado, em altos
percentuais de deformacéo, a partir de 70%, a fragdo de aumento de martensita ja ndo ¢
muito significativa. Isto porque a partir desta deformacéo a fracdo maxima transformada
ja foi alcancada. Na deformagdo maxima de 90% mais de 95% da fase matriz sofreu

transformagao (y—a’) a 0 °C.
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FIG 2.19: Fragdo volumétrica de o’ em fungao da redug@o a frio do aco austenitico
304L a 0 °C (HEDAYATI, A. etal., 2010).

Os resultados obtidos por difracdo de raios-X (FIG 2.20) mostraram a formagéo
da martensita-¢ com a deformacdo do material, mas por incremento da deformacéo esta
martensita foi transformada em martensita-a’. A partir da deformacdo de 20% a
martensita-o’ tornou-se mais evidente, onde a intensidade dos picos de o> aumentou por
incremento da deformagéo e, concomitantemente, ocorreu a reducdo da intensidade dos
picos de austenita. Algumas das micrografias por microscopia Gtica sdo apresentadas na

FIG 2.21. As regides escuras das imagens b, ¢ e d correspondem a martensita.
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FIG 2.20: DRX do ago 304L apos laminacéo a frio (HEDAYATI, A. et al., 2010).
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L

A quantificacdo da transformacgdo martensitica foi avaliada por Ferritoscopia e
por analise de imagem, a partir de amostras atacadas metalograficamente, os resultados
séo apresentados na TAB 2.3. Como pode ser observado, o contetido de martensita-a’ a
partir da analise de imagem ficou relativamente superior ao quantificado por
ferritoscopia. A quantificacdo de fases por analise de imagem pode ser afetada por
polimento eletrolitico como também pelo ataque quimico, estes podem falsear os
resultados. Acrescenta-se que 0s resultados por Ferritoscopia também podem ter
comprometidos por fatores como preparo da amostra. Mas diante dos resultados
obtidos, pode-se observar uma boa correlacdo entre as técnicas utilizadas.

TAB 2.3: Conteudo de martensita-a’ medido por ferritoscopio (fe*) e andlise de
imagem (f|*) (HEDAYATI, A. et al., 2010).
*CR

10 20 30 40 50 60 70 80 90

0
f£ 0 006 024 056 084 092 09 097 098 098
f“ 0 013 030 060 08 091 094 096 098 099
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A dureza do material foi analisada atraves do ensaio Vickers (FIG 2.22). De
acordo com os resultados, a dureza tornou-se crescente em funcdo do aumento da
intensidade da deformacdo plastica, este incremento pode ser atribuido ao efeito da
densidade de discordancias e a formacdo de martensita induzida por deformacéo devido

a laminacé&o a frio. A dureza final do material foi elevada de 200 para 600 HV.
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FIG 2.22: Efeito da deformacdo plastica por laminacdo a frio, aco AISI 304L
(HEDAYATI, A. etal., 2010).

As curvas tensdo-deformacdo de engenharia da amostra como-recebida e da
amostra apos deformacdo méaxima de 90% sdo apresentadas na FIG 2.23. De acordo
com os resultados, o limite de escoamento da amostra como-recebida foi préximo a 300
MPa e o limite de resisténcia a tracdo foi de aproximadamente 600 MPa. Ja a amostra
deformada a 90% apresentou aumento do limite de escoamento (1850 MPa), este é
aproximadamente 6 vezes maior do que o da amostra como-recebida. Pode-se observar

também que ao aumentar o limite de escoamento houve reducdo da deformacao total na
ruptura.
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FIG 2.23: Comportamento c-¢ do ago 304L, amostra como recebida e apds laminagéo a
frio com reducédo de 90% (HEDAYATI, A. et al., 2010).
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Pode ser concluido a partir deste trabalho que a fase metaestavel foi capaz de se
transformar em martensita por trabalho mecanico, laminagéo a frio, na temperatura de 0
°C. No primeiro passe de laminacgdo, com reducdo de 10%, foi observada a formacéo de
martensita-e, a mesma sofreu transformagdo para martensita-o’ por incrementos da
deformacdo. Na TAB 2.3 observa-se que, com a reducdo de 70%, obteve-se 97% da
fracdo volumétrica de martensita-a’ e chegando-se a redugdo maxima de 90% o volume
de martensita aumentou de forma néo significativa.

A dependéncia da temperatura e da taxa de deformacdo do aco TRIP 304L,
laminado a frio, foi investigada por YOO e colaboradores (2011). Neste trabalho
realizou-se uma série de ensaios de tracdo a temperatura ambiente de 20 °C e abaixo
desta (-50, -120, -140 e -163 °C) sob trés diferentes taxas de deformacéo (1,6x10, 10
e 102 s™), conforme TAB 2.4. Estas condicdes foram determinadas tendo por finalidade
estimar o cenario de aplicacdo deste aco comercialmente utilizado na confeccdo de
equipamentos para armazenamento de gas natural liquefeito, mais especificamente
como membranas e valvulas de sistema. O principal objetivo foi a constru¢do de um
modelo caracteristico da transformacdo martensitica induzida por deformacao
envolvendo a relacdo temperatura versus taxa de deformacdo, em conjunto com uma

abordagem das propriedades mecanicas deste aco.

TAB 2.4: Cenario experimental dos ensaios de tracdo aco TRIP 304L em diferentes
temperaturas e taxa de deformacéo (YOO, S.W. et al., 2011).

Material em estudo Temperatura de ensaio Taxa de deformacio
293 K (20°C) 1,6 = 10 %s
Aco inoxidavel 1077
304L 10 s
223K (- 50°C) 1,6 = 107%s
107 Ys
10 :,"5
153K (-120°C) 1.6 = 10 %s
107 %s
10 :,"5
133 K (-140°C) 1,6 = 10 Ys
107 s
10 :,"5
110K (—-163°C) 1,6 = 10°%s
10 s
10 1,"5

A partir da FIG 2.24 pode ser observada a disposi¢éo do corpo de prova (CP) na
camara criogénica. As amostras foram pre-resfriadas em nitrogénio gasoso, com sopro

de nitrogénio liquido, por aproximadamente 30 minutos e as respectivas temperaturas
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foram mantidas constantes durante o processo de deformacdo. Por questbes de

reprodutibilidade foram ensaiadas quatro amostras em cada condicéo.

j— &
= -

i : -
FIG 2.24: Imagem da camara criogénica com o CP (YOO, S.W. et al., 2011).

Observa-se a partir da FIG 2.25 que a resisténcia a tracdo e o limite de
escoamento do material aumentaram conforme diminuiu a temperatura. Este
comportamento ocorre ndo apenas por acdo da temperatura, mas também devido a
formacédo de martensita. Em adicéo, pode ser visto que a sensibilidade a temperatura foi
reduzida com o aumento da taxa de deformagdo pléstica. A temperatura ambiente, a
resisténcia a tracdo e o limite de escoamento ndo sofreram variagdes significativas com
0 aumento da taxa de deformacdo. Porém, em baixas temperaturas, com o0 aumento da
taxa de deformacdo, a resisténcia a tracdo diminui e o limite de escoamento continuou a
aumentar. Este fendmeno esta atrelado a formacdo de martensita, a qual é afetada por
altas taxas de deformacdo devido a efeitos adiabaticos, onde ndo ha troca de calor com o
ambiente. Tal efeito térmico provoca aumento da estabilidade de acos inoxidaveis
austeniticos reduzindo, desta forma, a transformacdo martensitica. Logo, com reducédo
da temperatura foram maiores os valores da resisténcia a tracdo e do limite de

escoamento na menor taxa de deformacdo (TAB 2.5).
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FIG 2.25: Curva o-¢ apds ensaio de tragdo do ago 304L em diferentes temperaturas e

taxas de deformacéo (1,6x10; 103 e 10

s1) (YOO, S.W. et al., 2011).
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TAB 2.5: Propriedades mecénicas ap6s ensaio de tragdo (YOO, S.W. et al., 2011).

Temperatura Taxa de Deformagfio Limite de Escoamento  Resisténciaa  Deformacio na

(MPa) Tragéo (MPa) Fratura
293 K 1,6 = 10°%s 684,7 782.8 0,53
10°%s 690,6 764,6 0,44
10°%s 7082 7613 0,38
223K 1,6 = 10°Ys 7212 1014,3 0,55
10 7s 740,1 0969,3 0,51
10°%s 7584 897,1 0,46
153K 1,6 < 10°Ys 7502 1278,5 0,46
10°%s 7688 1193,0 0,39
10°%s 7934 10736 0,38
133K 1,6 = 10°Ys 7511 1339,6 0,44
10°%s 7685 1250,2 0,41
10°%s 796,5 1118,7 0,39
110K 1,6 = 10°4s 766,6 1432,0 0,43
10°%s 7839 1350,4 0,40
107 %s 812,8 1190,1 0,37

De acordo com os resultados deste estudo, a construcdo de um modelo
caracteristico da transformacdo martensitica a partir de acos inoxidaveis austeniticos

deve abranger os seguintes fatores:

1 — A transformacdo martensitica por deformacdo ocorre em ampla faixa de
temperatura;

2 — Com a reducdo da temperatura aumentam a fracdo volumétrica de martensita e
consequentemente a resisténcia a tracéo e o limite de escoamento;

3 — A temperatura ambiente a resisténcia a tracio e o limite de escoamento aumentam
com a reducéo da taxa de deformacéo;

4 — Em baixas temperaturas com o aumento da taxa de deformacao a resisténcia a tracédo
sofre variacgdes significativas, aumentando mais em relacdo o limite de escoamento;

5 — A transformacédo de fase é reduzida em altas taxas de deformacdo devido a efeito
adiabatico.

KIM e colaboradores (2012) estudaram o efeito da pré-deformacdo no
comportamento mecanico de chapas de aco 304L, utilizadas como membranas em
sistemas de contencdo de gés natural liquefeito em baixas temperaturas (FIG 2.26).
Estas membranas possuem ondulagdes com o objetivo de permitir que o recipiente de
contencdo suporte as variacGes de temperatura que possam existir. Para este tipo de
aplicacdo foi necessario a utilizacdo de um material que oferecesse elevado desempenho

mecanico em baixas temperaturas.
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FIG 2.26: Esquema do sistema de isolamento com membrana de aco 304L utilizado em
baixas temperaturas (KIM, J.H. et al., 2012).

O material em estudo foi submetido a ensaios de tracdo a temperatura ambiente
293 K (20 °C) e criogénica 110 K (-163 °C), subresfriamento por nitrogénio gasoso. As
amostras pré-deformadas a 110 K foram conservadas a temperatura ambiente por duas
semanas para total recuperacéo elastica. Posteriormente as mesmas foram submetidas a
pré-deformacbes de 5, 10, 13, 16, 19 e 22% a temperatura ambiente, com taxa de
1,6x10™ s, a fim de avaliar a resisténcia mecanica e ductilidade do material. Para cada
condicdo, foram utilizados dois corpos de prova. Apos pre-deformacdes a temperaturas
de 293 e 110 K as amostras foram descarregadas a 110 K. Amostras AL correspondem a
condicdo de fabricacdo do material (pré-deformacdo a temperatura ambiente e ensaio de
tracdo a baixa temperatura 110 K) e amostras LL correspondem a condicéo de aplicacao
do material (pre- deformag&o e ensaio de tragdo a baixa a baixa temperatura 110 K).

A FIG 2.27(a) indica que ndo houve aumento significativo do limite de
resisténcia a tracdo quando comparado com o limite de escoamento a partir das
diferentes pré-deformacdes, mas de maneira geral, 0 mesmo aumentou
significativamente em relacdo a amostra como-recebida. Observa-se na FIG 3.27(b) que
as amostras LL apresentaram aumento do limite de resisténcia a tracdo e do limite de
escoamento. Os resultados mostram que o limite de resisténcia a tragdo do aco 304L néo
depende da pré-deformacédo a temperatura ambiente, mas 0 mesmo € consideravelmente
afetado a baixa temperatura. Pode-se concluir também, quanto a dependéncia da pré-
deformacéo na fratura, que as amostras LL apresentaram maior dependéncia em relacdo
as amostras AL. Como pode ser visto, as amostras AL apresentaram aproximadamente
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0 mesmo valor de deformag&o total, mostrando que a temperatura ambiente ndo afetou a
ductilidade do aco. Ja as amostras LL apresentaram diferengas consideraveis de
deformacéo total. Isto pode ser atribuido ao efeito de fragilizacdo do material em baixa
temperatura, onde o processo de fratura foi acelerado por incrementos da pré-
deformacdo. Logo, a fragilizacdo do aco pode ser acelerada por cargas externas em

temperaturas criogénicas.
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FIG 2.27: Comportamento da curva c-¢ de amostras do ago 304L tracionadas em Tamp
(AL) e Teriog (LL) com distintas pré-deformacdes (KIM, J.H. et al., 2012).

Neste estudo pode ser notado claramente que a temperatura de pré-deformacédo
mostrou caracteristicas importantes dos ensaios, como a formacdo do limite de
escoamento inferior e patamar de escoamento. A formagdo do limite de escoamento
inferior ocorre com frequéncia em acgos de baixo carbono que sdo submetidos ao
recozimento, 0 seu surgimento pode afetar consideravelmente o desempenho do
material em aplicagdes que alcancem a tensdo de escoamento. De acordo com a FIG

2.27(a) a extensdo do patamar de escoamento permitiria a medigdo do mesmo para
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efeito da influéncia de pré-deformacdes sobre seu comprimento alcangado. No entanto,
foram realizadas tais medi¢Oes e concluiu-se que com pré-deformacdes de 5 e 22% o
patamar de escoamento descontinuo, das amostras deformadas a temperatura ambiente,
estendeu-se linearmente de 4,3 a 8,4% de deformac&o. Ja as amostras ensaiadas a baixa
temperatura (amostras LL) ndo apresentaram formacdo do patamar de escoamento
descontinuo abaixo da pré-deformacéo de 22%.

De maneira geral, pode-se concluir a partir deste estudo que 0 aco TRIP 304L
quando submetido a pré-deformacdes a temperatura ambiente a tensdo de escoamento
sofreu aumento de 62% e a resisténcia a tracdo aumentou 6%, isto ndo levou a nenhum
efeito sobre a ductilidade do material. Porém, em temperatura criogénica as tensdes de
escoamento e de resisténcia a tracdo aumentaram cerca de 197 e 30%, respectivamente.
Observou-se que a fragilizacdo em baixa temperatura foi acelerada de forma
significativa conforme incrementos da pré-deformacéo. Estes resultados mostram intima
relacdo entre a quantidade de deformacdo plastica, temperatura e comportamento
mecanico do a¢o TRIP, o que deve ser considerado em suas aplicagoes.

O efeito da laminacéo a frio sobre a microestrutura e propriedades mecéanicas do
aco inoxidavel austenitico metaestavel 301LN foi investigado por HUANG e
colaboradores (2012). Os percentuais de reducdo foram 10, 20, 30, 40, 60, 70 e 80% e
0s corpos de prova possuiam espessura de 5 mm. A composic¢do quimica deste aco é
apresentada na (TAB 2.6)

TAB 2.6: Composic¢do quimica do aco 301LN (HUANG, J.X. et al., 2012).
C Si Mn 5 P Cr Ni N Fe

0,02 0,65 1,2 0,002 0,03 17 7 0,12 Balanceado

Os resultados obtidos por difracdo de raios-X (FIG 2.28) mostraram que a fase
martensita-a’ surgiu a partir da reducdo de 10% e que nédo foi detectada a presenca de
martensita-e. Assim, a partir de incrementos da deformagdo os picos de austenita

decresceram gradualmente.
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FIG 2.28: Padréo de difracdo do aco 301LN com diferentes percentuais de reducdo a
frio (HUANG, J.X. et al., 2012)

A partir de andlises microestruturais por microscopia Otica observou-se a
formacéo de bandas de cisalhamento FIG 2.29(b, c, ). A fase martensita-o’ ocorre na
intersecdo das bandas de cisalhamento e seu crescimento se da pela nucleacdo sucessiva
e coalescimento de novos embrides. Apds redugdo de 70% FIG 2.29(f) a microestrutura

foi composta por 0,64 de martensita-a’ e austenita encruada.

FIG 2.29: Ago 301LN : (a) amostra CR; amostras com reducdes a frio: (b) e (c) 10%,
(d) e (e) 20% e (f) 70% (HUANG, J.X. et al., 2012).
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As propriedades mecéanicas avaliadas foram limite de escoamento, resisténcia a
tracdo e ductilidade por ensaio de tracdo a temperatura ambiente e dureza por
microdureza Vickers. Os resultados apresentados na FIG 2.30 consistiram no valor
médio da dureza apds 15 medicdes em cada amostra ao longo da direcdo transversal.
Como observado, a dureza do aco 301LN aumentou por incremento das reducbes em
laminac&o, este valor foi elevado de 220 para 610 HV. Fato que pode ser atribuido a

formacdo de martensita-o’e presenca de austenita encruada.

Dureza média (HV)
g 8 & ¢

2

0 20 40 60 80
Redugdo a Frio (%)

FIG 2.30: Avaliacdo da dureza média do aco 301LN submetido a laminacéo a frio
(HUANG, J.X. et al., 2012).

Observa-se na FIG 2.31 que a resisténcia a tracdo e o limite de escoamento
aumentaram substancialmente com a transformacéo de fases apos a redu¢do maxima de
80%. Ja a ductilidade do material diminuiu conforme evolucdo a transformacdo
martensitica. Os valores médios das propriedades mecanicas podem ser verificados na
TAB 2.7. A fracdo volumétrica de martensita foi avaliada por Ferritoscopia, 0s
resultados obtidos apds reducgdes de 10, 20 e 70% corresponderam a 0,04; 0,20 e 0,64.
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= w
8 % 1500F N 4
oy 1" 2
'E .'ﬂg 1000 b - Limite de Escoameto | o Su
0 P.‘ »
J—El 500 ~,  Ductilidade 110
""'wh-—-o--—-o——! 0
0 20 4 80 B0

Redugio a Frio (%)
FIG 2.31: Efeito da laminacéo a frio sobre as propriedades mecénicas do aco 301LN
(HUANG, J.X. et al., 2012).
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TAB 2.7: Valores médios do limite de escoamento, resisténcia a tragdo e dureza do ago
301LN (HUANG, J.X. et al., 2012).

Limite de
Reducio Escoamento Resisténciaa Dureza

(*0) (MPa)  Tragho (MPa) Vickers (HV)
0 292 697 220
10 533 862 285
20 750 1034 345
30 1069 1175 419
40 1239 1321 456
50 1413 1488 508
G0 1529 1602 522
70 1678 1745 575
&0 1900 1925 610

A influéncia das reducbes a frio na transformacdo austenita-martensita foi
avaliada antes e apds o ensaio de tracdo (FIG 2.32). Verificou-se que apds laminacdo e
tracdo houve aumento do limite de escoamento e resisténcia a tracdo, isto porque a

transformacdo de fases ocorrida na laminacdo foi acrescida aquela que ocorreu em

tracao.
70
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FIG 2.32: Influéncia de reducdes a frio na transformacéo (y—a’) avaliada antes e apos
ensaio de tracdo (HUANG, J.X. et al., 2012).

SHEN e colaboradores (2012) investigaram a microestrutura, formagdo de
maclas de deformacdo e os mecanismos de deformacdo do aco inoxidavel 304L
submetido a transformacédo de fases em tracdo a temperatura ambiente sob duas taxas
(3x107°%e 3x10 s) e com diferentes percentuais de deformagé&o. Isto, com o objetivo de
uma melhor compreensdo dos mecanismos relacionados a alta resisténcia e ductilidade
destes acos. Composicdo quimica do material em estudo TAB 2.8. O mesmo apresentou
EFE igual a 14 mJ.m™.
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TAB 2.8: Composicao quimica do aco 304L (% peso) (SHEN, Y.S. et al., 2012).

Elemento

Cu Ni Mn Cr Si P C Fe
0,79 8.71 1.93 14.35 0.36 0.014 0.027 Bal.

O percentual volumétrico de martensita foi avaliada por difracdo de raios-X e
EBSD (FIG 2.33). Observou-se uma inclinagcdo mais lenta da transformacéo ocorrida
na maior taxa de deformacdo 3x10™" s*. Na deformacio de 57% os resultados por
difracdo de raios-X mostraram que o percentual de martensita decresceu de 54 para 35%
com o aumento da taxa de deformacdo. A razao para este comportamento pode resultar
do aumento da temperatura local provocada pela maior taxa de deformagéo. Pois com o
aumento da deformacdo plastica e/ou taxa de deformacdo ocorre o acumulo de
discordancias promovendo aquecimento adiabatico. Para as analises de fases por EBSD
utilizou-se aumento de 1000 vezes e tamanho do passo de 0,5 um. De fato, observou-se
discrepancia entre os resultados de DRX e EBSD, isto pode ser atribuido a limitada
resolugdo do microscopio eletronico de varredura em EBSD e perda de sinal de algumas
martensita finas. A evolucdo da transformacdo martensitica, em vermelho, com taxa de
deformacéo de 3x10°s™ pode ser observada na FIG 2.34(b, d e f).
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FIG 2.33: Volume de martensitica como funcdo da deformacéo e da taxa de deformagéo
em temperatura ambiente (SHEN, Y.F. et al., 2012).
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FIG 2.34: Morfologia microestrutural do aco 304L (a, c, €) e fracdo de martensita como
resultado de deformacdes de 20, 40 e 67% (b, d, f) EBSD (SHEN, Y.F. et al., 2012).

A partir da FIG 2.34(a, c, e) observou-se que a morfologia das microestruturas
resultantes da transformacdo martensitica foi distinta em funcdo do nivel de deformacao
e que grande densidade de discordancia foi observada nas vizinhangas de contornos de
grdos e contornos de maclas em maiores niveis deformag&o plastica. Na FIG 2.34(b) foi
observado com clareza que a nucleacdo de martensita preferencialmente ocorreu no
interior de maclas e/ou na vizinhanca de contornos de gréos, insinuando que a
transformacdo martensitica tenha sido induzida por tensdo. Nas FIG 2.34(b), (d) e (f)
esta claramente elucidada a evolucdo da transformacdo martensitica como funcdo da
deformacdo. O volume de martensita obtido nas respectivas deformacdes aplicadas de
20, 40 e 67% correspondeu a 4; 27 e 48%, conforme (FIG 2.33) e o erro ficou em *2%
nas medidas.

Resultados obtidos por microscopia eletronica de transmissdo (MET) séo
apresentados nas FIG 2.35 e FIG 2.36. Na FIG 2.35 observa-se a distribuicdo de
discordancias (Ds), falhas de empilhamento (FE), maclas de deformacéo e martensita-o’
e €. Na FIG 2.36 apresenta-se o percentual de area de maclas e de martensita, estes

resultados mostram que o percentual de maclas e de martensita aumentou por
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incremento da deformacédo quando esta foi menor que 57%. Com deformacao de 20%
ocorreu 17% de maclas e 8% de martensita. Com deformacéo de 57% o percentual de
martensita sofreu aumento significativo de aproximadamente 53% e a formagédo de
maclas correspondeu a 45%. Para deformacBes acima de 57% o percentual de
martensita aumentou para 62% e o de maclas caiu subitamente para 32%. Os resultados
mostram que a deformagdo desempenha papel fundamental na transformacéo de fase

(y—a’) enquanto que as maclas de deformacao sdo apenas intermediarios.
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FIG 2.35: Caracteristicas tipicas da microestrutura de deformacéo do aco 304L com
varios niveis de deformacéo plastica - MET (SHEN, Y.F. et al., 2012).
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FIG 2.36: Percentual de maclas de deformacéo e de martensita obtidas por microscopia
eletronica de transmissdo (SHEN, Y.F. et al., 2012).

68



Os mecanismos de deformacédo do material em estudo mostraram a coexisténcia
de deslizamento de discordancias, maclas de deformacéo e transformagdo martensitica
durante a deformacéo do aco 304L. Tornou-se clara a predominancia do mecanismo de
deformacéo por deslizamento de discordancia em todos os niveis de deformacao.

CAKMAK e colaboradores (2014) avaliaram o efeito da transformacao sobre o
comportamento mecanico do a¢o 304L a partir do ensaio de compressdo em baixa
temperatura 77 K (-196°C) com taxa de deformagdo de 5x10°s™. Os corpos de prova
com 5 mm de didmetro e 10 mm de comprimento foram subresfriados por imersdo em
nitrogénio liquido por 5 minutos.

A evolugéo da transformacéo de fases resultado em produtos como martensita-o’
e martensita-e foi analisada por difragdo de néutrons. Pode-se descrever de maneira
simplificada a diferenca basica entre as difracdes de raios-X e de néutrons da seguinte
maneira: na difracdo de raios-X os fotons do feixe de raios-X interagem com os elétrons
em Orbita em torno do ndcleo do dtomo, enquanto que na difragdo de néutrons estes
interagem com o0s néutrons no interior do nucleo do 4tomo podendo interagir ou nao
com os elétrons em Orbita. Nesta técnica ocorre a interacdo entre 0 momento magnético
do néutron e 0s momentos magnéticos dos atomos de alguns elementos do material em

andlise. Os resultados quantitativos obtidos sdo apresentados na TAB 2.9.

TAB 2.9: Medida da fracdo em peso de cada fase por difracdo de néutron
(CAKMAK, E. et al., 2014).

Amostra Deformacio (g) Fragdo

CFC CCC HC
S0 0 1.0 0 0
51 0,046 1,0 0 0
52 0,073 0492 0,01 0,07
53 010 0,72 0,12 016
S4 012 0,63 0,19 018
55 0,136 0,58 0,21 0,21
S6 0,152 0,52 0,26 022
57 0168 0,50 0,32 018
S8 0186 0,46 0,37 017
59 0,204 0,41 0,40 019
510 0222 038 044 013

A partir destes resultados, verifica-se que a maior fragdo de martensita-g (0,22)
foi obtida com deformacdo de 0,152 decaindo para 0,18 na deformacdo maxima de
0,222. Ja a fragdo de martensita-a’evoluiu por incremento da deformagdo plastica.
Como seria de se esperar a fragdo de austenita diminuiu conforme aumentou o nivel de
deformacé@o no material. O comportamento da evolugédo da transformacao de fase pode

ser observado a partir da (FIG 2.37).
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FIG 2.37: Evolugéo da transformacéo de fase em fungéo da deformacgdo compressiva
(CAKMAK, E. et al., 2014).

O comportamento tensdo-compressdo em compressdo da transformacéo
austenita-martensita, como também a taxa de encruamento em funcdo da deformacéo
compressiva e apresentado na FIG 2.38. O comportamento do encruamento pode ser

dividido em trés estagios I, 1l e 1l que séo eles:

Estagio I: Abrange a regido elastica e parte da regido plastica. Neste estagio a taxa de
encruamento apresenta declinio acentuado, alcangando valor minimo em regides onde ja
deu inicio a deformacdo pléstica;

Estagio Il: Observa-se que a taxa de encruamento aumenta de forma significativa
alcancando valor maximo;

Estagio I11: A taxa de encruamento torna-se decrescente.
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FIG 2.38: Comportamento o-¢ da transformagdo (y—a’) a 77 K, e taxa de encruamento
em funcéo da deformacdo compressiva (CAKMAK, E. et al., 2014).
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A influéncia da taxa de deformacédo sobre a transformacdo martensitica em aco
TRIP 304 foi investigada por PENG e colaboradores (2015). O material recebido na
condicdo laminado a frio/recozido foi submetido a ttmpera em &gua apds recozimento a
1050 °C por 7 minutos. Os ensaios de tracdo em distintas taxas (0,001; 0,01 e 0,1 s™)
foram realizados a temperatura ambiente. Verificou-se que em funcédo do incremento da
taxa de deformacdo aplicada no ensaio, 0 aquecimento causado pela deformagéo
plastica tornou-se mais significativo FIG 2.39(a). O aquecimento gerado com a taxa de
0,001 s* foi insignificante, mas com a taxa maxima utilizada de 0,1 s™ foi detectado
aumento da temperatura acima de 40 °C antes da ruptura do corpo de prova. Em funcéo
do aquecimento gerado nas respectivas taxas em tracdo, a fracdo volumétrica de
martensita ficou em acordo FIG 2.39(b). Houve transformacdo de fases mais intensa
para 0 ensaio realizado na menor taxa de deformacdo e a medida que o processo
avangou, aumentou a distancia entre as curvas. O aumento da temperatura provocado

por altas taxas de deformacéo pode inibir a transformacao de fases.
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FIG 2.39: Influéncias da taxa de deformacdo: (a) aumento de temperatura e (b) reducao
na fracdo volumétrica transformada (PENG, F. et al., 2015).

MALLICK e colaboradores (2017) induziram a transformacdo martensitica por
laminacéo criogénica em amostras do ago austenitico 304. Foram realizadas laminagdes
a 0 °C, na mistura de agua e gelo, e a -196 °C em nitrogénio liquido, tempo de
resfriamento entre 15 e 20 minutos. As redugfes foram de 10, 20, 30 e 40%. Uma
amostra foi pré-deformada a 20% em tracdo uniaxial em temperatura ambiente e
posteriormente colocada em nitrogénio por 30 horas. A composi¢do quimica do material
é apresentada na TAB 2.10. Foram estimados os valores da energia de falha de
empilhamento EFE (TAB 2.11) para cada temperatura através das EQ (2.1 e 2.2).
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TAB 2.10: Composic¢do quimica do aco 304 (MALLICK, P. et al., 2017).

Elemento C Mn Si Cr Ni Mo Cu N S P Fe

Peso (%) 0,06 1,29 0,41 21,85 841 0,15 0,45 0,0516 0,017 0,022 Balance

TAB 2.11: Valores estimados EFE do aco 304 em distintas temperaturas (MALLICK,
P.etal., 2017).

Temperatura (°) Reducio (%) EFE
Ambiente (27) 0 19,96
0 10, 20, 30, 40 18.96
— 196 10e 20 9,16

Conforme verificado na TAB 2.11 os valores da EFE do aco 304 foi distinto na
temperatura ambiente, a 0 e a -196 °C. O mesmo diminuiu em funcdo da temperatura e
depende da composi¢do quimica do material.

Foram realizadas analises de difracdo de raios-X em todas as amostras utilizando
radiacdo de cobre (FIG 2.40) e a quantificacdo de fases foi realizada pelo método de
Rietveld utilizando o software High Score Plus (TAB 2.12).
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FIG 2.40: DRX apos transformacdo martensitica: (a) laminacdo a 0 °C e (b) laminacdo a
-196 °C e amostra com pré-deformacdo (MALLICK, P. et al., 2017).
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Através dos difratogramas obtidos por DRX FIG 2.40(a) observou-se que a
amostra como recebida apresentou picos apenas da fase austenita e estes com boas
intensidades, o0 que € tipico deste material. As amostras submetidas a transformacéo de
fases a 0 °C apresentaram picos de martensita-o’ e 0s percentuais desta fase nas
reducdes de 10 e 20% foram préximos, correspondendo a 13 e 17%, respectivamente
(TAB 2.12). Com a diminuicdo da temperatura, a partir do subresfriamento em
nitrogénio FIG 2.40(b), observou-se transformacéo de fases mais intensa e a presenca de
um pico de martensita-e. O surgimento da fase € pode ser atribuido a baixa EFE na
temperatura criogénica de -196°C, o quantitativo desta fase correspondeu a 6%. Para as
redugdes de 10 e 20% em laminagédo a 0 °C obteve-se 13 e 17% de fase transformada e
com as reducdes de 10 e 20% a -196 o conteudo de martensita elevou-se para 28 e 44%.
Tal diferenca no quantitativo de fase transformada é atribuida & EFE que reduziu de
18,96 mJ/m? na temperatura de 0 °C para 9,16 mJ/m? a —196 °C. O elevado contetido
de martensita de 44% ¢ atribuido aos varios sitios de nucleacdo oriundos das intersecdes
entre martensita-¢ e bandas de cisalhamento. A pré-deformacdo a temperatura ambiente
seguida de resfriamento em nitrogénio liquido desencadeou no menor conteudo de

martensita entre as demais amostras, 9%.

TAB 2.12: Analise quantitativa de fases por DRX apds transformacdo martensitica do
aco 304 (MALLICK, P. etal., 2017).

Condicoes Processamento Volume (%)
Temperatura (°) %Z?;‘iig;ao (%) Austenita Martensita-o' Martensita-g
0 10 87 13 0
0 20 83 17 0
0 30 76 24 0
0 40 68 32 0
— 196 10 72 28 0
—196 20 50 44
Pré-deformacdo 20% (T amb) 91 9 0
+ 30h NL
Amostra como recebida 100 0 0

A transformacdo martensitica induzida por tracdo uniaxial no aco TRIP 304 foi
estudada por KAOUMI e colaboradores (2018). As condi¢des do ensaio foram
temperatura ambiente, taxa de deformacéo de 10° s e deformacdes de 7, 18 e 30%.
Material na condicdo de laminado a frio/recozido com percentuais em peso dos
elementos C, Cr e Ni correspondentes a 0,042; 18,23 e 8,09%, respectivamente. Os

valores de energia de falha de empilhamento e das temperaturas M; e Mdso do material
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em funcéo da composicdo quimica foram de: 12,6 mJ/m; -69,6 e 32,1 °C. A EFE é um
importante pardmetro na formacdo de falhas de empilhamento e posteriormente de
martensita-e.

As andlises de fases por difracdo de raios-X mostraram a ocorréncia de
transformacéo de fase reversa de martensita para austenita com a deformacéo de 7%,
onde as intensidades relativas dos picos de martensita diminuiram em relacdo aqueles de
austenita (FIG 2.41).
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FIG 2.41: DRX amostras do aco 304 apds transformacdo martensitica induzida por

tracdo a 25 °C (KAOUMI, N.K. et al., 2018).

Por difracdo de raios-X (FIG 2.41) ndo foi detectada a fase martensita-¢ devido
ao pequeno volume desta fase, mas esta foi observada por analise de microscopia
eletronica de transmissdo nas amostras com deformacdes de 7, 18 e 30%. As analises
por microscopia eletronica de transmissdo revelaram falhas de empilhamento na
amostra com 7% deformacao, como também, a presenca das fases martensita € e o’
(FIGs 2.42 e 2.43). Devido ao fato da energia de falha de empilhamento deste material
ser relativamente baixa, as falhas de empilhamento sdo facilmente formadas e a
nucleacdo da martensita-€ pode ocorrer a partir da sobreposicdo e agrupamento dessas

falhas.
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FIG 2.42: Falhas de empilhamentos formad:als na amostra com 7% de deformacéo
(KAOUMI, N.K. et al., 2018).

a) Matensita-¢ b) Matensita-a'

FIG 2.43: Formacdo de martensita-¢ (a) e martensita-a’ (b) na matriz austenita da
amostra com 7% de deformacédo (KAOUMI, N.K. et al., 2018).

As anélises por microscopia de transmissdo também revelaram as fases € e a’ na
amostra com 18% de deformacédo (FIG 2.44): na regido 1 foi detectada a presenca de

martensita-¢, na regido 3 a martensita-a’ e a regido 2 refere-se & matriz austenita.

: s J il
FIG 2.44: Formagao de martensita € e o’ na matriz austenita da amostra com 18% de
deformacédo (KAOUMI, N.K. et al., 2018).
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A partir dos resultados obtidos por microscopia eletrénica de transmisséo,
observou-se a presenca das fases martensita (¢ ¢ a’) e de falhas de empilhamento nas
amostras com 7 e 18% de deformacdo. Porém, foi mais facil identificar falhas de
empilhamento na amostra com 7% de deformacdo e mais facil também se tornou
encontrar as fases € e o’ na amostra deformada a 18%. Ja na amostra com 30% de
deformacéo tornou-se mais dificil a observagéo de falhas de empilhamento, porém nesta
foi mais facil identificar a fase ao’.

TARAN e colaboradores (2003 e 2004) investigaram as tensdes residuais no aco
inoxidavel austenitico AISI 321, apos transformacdo de fases (y—a’) em fungdo do
ensaio de fadiga, com carregamento de tragdo-compressdo uniaxial. Foram ensaiados
corpos de prova cilindricos com 7,5 mm de didmetro e 16 mm de comprimento, e as
medidas de tensdo residual foram realizadas por difracdo de néutrons. Os autores
reportaram que é esperado que a fase martensita apresente tensao residual compressiva
hidrostatica, enquanto a austenita tensdo trativa, devido a expansdo voulmétrica
resultante da transformacdo de fases. Porém, os estados de tensdo encontrados em suas
analises foram opostos, ou seja, a austenita apresentou tensao residual compressiva e a
martensita tensdo trativa (FIG 2.45). Como reportado, a interacdo entre as tensdes
geradas em funcgdo da transformacao de fases e a deformacéo plastica nos baixos ciclos
de fadiga promoveram tensGes residuais de natureza ndo hidrostatica e com sinais

opostos, ou seja, observa-se uma sobrecarga da tensdo de deformacéo.
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FIG 2.45: Tensdo residual das fases austenita e martensita em aco TRIP 301 como
funcdo do nivel de fadiga (TARAN, Y.V. et al., 2003/2004).

Em 2007 TARAN e colaboradores estudaram as tensdes residuais das fases
austenita e martensita neste mesmo aco AISI 321 com geometria cruciforme (FIG 2.46)
submetido ao ensaio de fadiga biaxial. A nomenclatura utilizada nas medidas (Al e A2)
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correspondem a direcdo horizontal de ciclagem e (B1 e B2) a direcdo vertical. As
medidas de tensdo residual foram realizadas na regido central da amostra, denominada
membrana. Os resultados quantitativos da distribuicdo radial das tensbes sdo
apresentados na FIG 2.47.

FIG 2.46: Ac¢o austenitico 321 com geometria cruciforme, sistema de coordenadas
XeY (TARAN, Y.V. et al., 2007).

a) Austenita b) Martensita
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FIG 2.47: Dependéncia radial dos componentes de tenséo residual das fases austenita
(a) e martensita (b) na membrana da amostra (TARAN, Y.V. et al., 2007).

Como observa-se a partir da FIG 2.47(a) e (b) a fase austenita apresentou
tensdes residuais oscilando entre trativa e compressiva, mas de forma geral, observa-se
mais pontos de medida com tensdo compressiva e a fase martensita apresentou tensao
trativa. Segundo os autores devido a expansdo volumétrica provocada pela
transformacdo de fases austenita-martensita, espera-se que a martensita esteja sob
tensdo compressiva hidrostatica e a austenita em tensdo trativa, porém os resultados
obtidos apresentaram sinais opostos, similar ao fendmeno observado com ciclo de
fadiga uniaxial (TARAN, 2004/2003).
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A quantificacdo de fases da transformacdo martensitica apds ensaio de fadiga
biaxial foi realizada pelo método de Rietveld (FIG 2.48). Como observa-se na FIG
2.48(b) maior contetido de martensita foi quantificado em menores distancias radiais da
amostra e atraves da FIG 2.48(a) percebe-se comportamento complementar da

quantificacdo de austenita.

a) Austenita

b) Martensita
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FIG 2.48: Dependéncia radial dos componentes do volume de fases austenita (a) e
martensita (b) na membrana da amostra (TARAN, Y.V. et al., 2007).

PAPULA e colaboradores 2014 estudaram as tensdes residuais provenientes da
transformacéo (y—a’) em alguns acos inoxidaveis austenitico, como 201 e 301, apds a
formacédo retardada de trincas (Delayed Cracking). A composicao quimica desses acos é
apresentada na TAB 2.13. As tensoes residuais de cada fase foram medidas por difragdo
de raios-X utilizando-se 0 método geometria psi e utilizou-se 0 método de relaxacao
para medir a tensdo macroscépica média do material. Para este método é necessario

seccionar amostras com pequeno diametro, por exemplo, 3 ou 4 mm.

TAB 2.13: Composicdo quimica dos austeniticos 301 e 201 (PAPULA, S. et al., 2012).

Aco C Cr Ni Mn Si Cu Mo N P S Fe H (ppm)
301 0,093 16,7 6.4 1,22 1.12 0,25 0,67 0,074 0,024 0,001 bal. 2.7
201 0,047 17.0 3.7 7.16 0,29 0.21 0,11 0,217 0,034 0,002 bal. 53

Os resultados quantitativos de tensdo residual sdo apresentados na FIG 2.49 e
como observa-se ambas as fases apresentaram tensdo residual trativa. A magnitude da
tensdo da fase martensita foi maior do que aquela da fase austenita. Observou-se que a
tensdo macroscopica media pelo método de relaxagdo em alturas superiores das paredes

dos copos ndo decresceu tanto quanto ao observado por DRX. Segundo os autores,
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material bifasico quando deformado, a fase mais dura apresenta tensdo trativa e a fase
macia tensédo compressiva. O foco do trabalho foi estudar a influéncia da presenca de
martensita e a magnitude das tensdes no que diz respeito ao desenvolvimento de trincas

em acos inoxidaveis austeniticos.

a) 301 b) 201
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FIG 2.49: Medida de tensdo residual das fases y e o’ por DRX ap6s transformacéo de
fases dos acos TRIP: (a) 301 e (b) 201 (PAPULA, S. et al., 2012).

Modelagem numérica da deformacao do aco TRIP 304L, a partir de amostra do
material na condicdo de laminado a frio/recozido, foi realizada por MSOLLI e
colaboradores (2016). Empregou-se o Método Mori-Tanaka que costuma ser utilizado
em processos complexos como conformacdo de chapas. Experimentos foram realizados
para validar o modelo numérico, como ensaio de tracdo, e as respostas numeéricas foram
reproduzidas com precisdo. As condi¢fes para a modelagem foram: ensaio de tracdo do
aco 304L em temperatura ambiente com taxas de deformagdo de 7x10° e 7x10° s e
deformacbes de 10, 20 e 30%. A partir dos resultados numéricos em funcdo da
transformag@o de fases (y—a’) 0s valores quantitativos de tenséo residual preditos das
fases, austenita e martensita, corresponderam a tensdes compressiva e trativa,
respectivamente (TAB 2.14). A magnitude da tensdo compressiva da fase austenita
tenderia a aumentar em funcdo das deformacgdes nas duas taxas de deformacdo e a
tensdo residual trativa da fase martensita tenderia a aumentar com maior taxa de

deformacéo.

TAB 2.14: Valores preditos de tensdo residual por fase (y e o’) e fragdo voulmétrica de
martensita (MSOLLLI, S. et al., 2016).

Baixa Velocidade Alta Velocidade
Carregamento Carregamento
Deformacio 10% 20% 30% 10% 20% 30%
Fragdo martensita 0.015 01 027 0014 0.08 018
011 ( Austenita ) (MPa) 5 39 117 5 31 78
011 ( Martenista ) (MPa) 306 327 311 325 350 355
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3 MATERIAL E METODOS

3.1 MATERIAL

O material em estudo consistiu do aco inoxidavel austenitico 304L na forma de
chapas nas condic¢des laminado a quente (LQ) e laminado a frio/recozido (LF/R) com
espessuras de 6,37 e 3,0 mm, respectivamente. Este material foi disponibilizado para
estudo por Aperam South América em composi¢des quimicas similares nas distintas
condigdes estudadas, informadas pelo fabricante, conforme apresentado na TAB 3.1.

A referéncia as amostras como recebidas laminada a quente e laminada a
frio/recozida em tabelas e figuras serd com abreviacdo de suas espessuras 6 e 3 mm,

respectivamente.

TAB 3.1: Composic¢des quimicas aco inoxidavel austenitico 304L (% em peso).

Elemento LQ (CR_6) LF/R (CR_3)

C 0,0196 0,0196
Mn 1,2617 1,2586
Si 0,4911 0,5729
0,0378 0,0382

0,0008 0,0020

Cr 18,0363 18,0819
Ni 8,0837 8,0045
Mo 0,1351 0,1563
Al 0,0041 0,0033
Cu 0,1761 0,2609
Co 0,1760 0,1825
\% 0,0490 0,0491
Nb 0,0086 0,0061
Pb 0,0008 0,0008
B 0,0005 0,0006
Ti 0,0039 0,0028
Sn 0,0053 0,0760
N 0,0509 0,0422
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3.2 METODOS

3.2.1 INDUCAO DA TRANSFORMACAO MARTENSITICA

A transformacdo martensitica do ago inoxidavel 304L foi induzida por
laminacdo neste material na condicdo de laminado a quente, estes resultados foram
comparados com aqueles obtidos através do ensaio de tracdo uniaxial com o material na
condicdo de laminado a quente e laminado a frio/recozido. As temperaturas dos
processos de indugdo foram ambiente (25 °C) e criogénica proxima a -118 °C. A
temperatura criogénica foi estimada a partir da composi¢do quimica do material, para
isto calculou-se a temperatura M;, EQ (2.3). Determinou-se por realizar 0s ensaios com
temperatura criogénica préxima a temperatura M; do material na condicdo de laminado
a quente (-118 °C), pois esta foi menor do que aquela do material na condigdo de
laminado a frio/recozido (-103 °C). Os ensaios de tracdo uniaxial foram realizados com
deformacdes efetivas/equivalentes em laminacdo para avaliar os efeitos dos distintos
modos de deformacao.

As amostras como recebidas foram submetidas ao ensaio de microdureza
Vickers utilizando-se microdurémetro SHIMADZU_HMV com carga de 25g,
penetrador de diamante piramidal de base quadrada, microscépio com aumento de 400
vezes e tempo de permanéncia na carga maxima de 15 segundos. Foram realizadas 10
medidas em cada amostra, temperatura ambiente de 20 °C. Este ensaio foi realizado no
laboratdrio de ensaios mecéanicos do IME.

3.2.1.1 LAMINACAO A TEMPERATURA AMBIENTE

Para o processo de laminacdo, tanto a temperatura ambiente quanto criogénica,
utilizou-se laminador FENN MFG Co, modelo D-51710:1973 com configuracdo duo,
cilindros com diametro convencional de 133,70 mm e raios de 66,85 mm. Este

laminador encontra-se nas dependéncias do IME, o mesmo é apresentado na (FIG 3.1.)

81



FIG 3.1: Laminador FENN do IME (BOTELHO, 2012).

A partir de chapas de aco inoxidavel austenitico metaestavel 304L com 6,37 mm
de espessura, realizou-se laminagdo simétrica a temperatura ambiente (25 °C) para
inducdo da transformacdo martensitica. Foram realizados 15 passes de laminagdo com
reducdes de aproximadamente 10% em cada passe, resultando em amostras com 20, 40,
60 e 80% de reducdo. Como apresentado na (TAB 3.2), para cada passe de laminagéo
calculou-se as deformagdes efetivas verdadeira e de engenharia EQ 3.1 (DIETER,
1981), como também, os valores do parametro delta (A) EQ 3.2 (BACKOFEN, W.A.,
1972). Através do parametro delta é possivel estimar a homogeneidade de deformacéo.
Para valores de A<l ¢ caracterizada deformag¢do homogénea (BACKOFEN, W.A.,
1972).

Deformacéo efetiva:
— W2 1
= 2 (e —£2)? + (e, — £3)2 + (&, — £3)7] 2 (3.1)

Onde, para laminacdo: e; = —g; e 6, =0

ol
I
(\®)
“| S

Para tragdo: e; = &, = —%

ml
I
%]
[N
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Cabe ressaltar que os ensaios de tracdo e o processo de laminacdo foram
realizados com deformacdes efetivas/equivalentes para avaliar os efeitos dos distintos
modos de deformagéo.

Parametro delta:
A=2T | (3.2)

Onde:

ho = espessura inicial

r = reducgéo

R =raio do cilindro de laminagéo

TAB 3.2: Passes da laminacdo a temperatura ambiente.

Passe et E efetva e G o Bt A
R cieailiETe Passe Total
1 0,06 0,05 0,11 11,13 0,87
2 0,11 0,10 0,10 20,38 LA 20 0,85
3 0,16 0,14 0,10 28,68 0,81
4 0,20 0,16 0,08 34,17 0,90
5 0,24 0,19 0,10 40,44 LA 40 0,77
6 0,31 0,23 0,13 48,28 0,61
7 0,37 0,25 0,11 54,08 0,63
8 0,42 0,28 0,11 59,09 LA 60 0,60
9 0,47 0,30 0,11 63,48 0,57
10 0,52 0,32 0,10 67,08 0,56
11 0,58 0,33 0,11 70,85 0,49
12 0,63 0,35 0,09 73,51 0,53
13 0,68 0,36 0,11 76,33 0,46
14 0,74 0,37 0,12 79,15 0,41
15 0,77 0,38 0,06 80,41 LA 80 0,56

Em laminacdo foi estimada a taxa de deformacao (EQ 3.3), pois este parametro é
importante quando trata-se de transformacao de fases em aco TRIP (TAB 3.3). Para isto
foi necessario realizar o calculo da velocidade do cilindro (V) EQ 3.4, como também,
calcular o comprimento do arco do cilindro (L) EQ 3.5. Na determinagéo da velocidade,
realizou-se uma média do tempo necessario para que o cilindro completasse uma volta,

conforme apresentado na (TAB 3.4).
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TAB 3.3: Taxa média de deformagdo em laminagdo a temperatura ambiente.
Taxa Deformacéo

Passe h¢- hg x10 (s)
1 0,71 6,1
2 0,59 6,7
3 0,53 7,1
4 0,35 8,7
5 0,40 8,1
6 0,50 7,3
7 0,37 8,5
8 0,32 9,1
9 0,28 9,7
10 0,23 10,7
11 0,24 10,5
12 0,17 12,5
13 0,18 12,1
14 0,18 12,1
15 0,08 18,2
Média 98+16
v' Taxa de deformacao:
v
S = E (33)
Onde,
s = taxa de deformacao (s™)
V = velocidade do cilindro (mm/s)
L = arco de contato do cilindro com a amostra (mm)
v" Velocidade do cilindro:
v="= (3.4)
Onde,
C = comprimento da circunferéncia do cilindro (mm): C = 2.m.R
t = tempo (s)
v Comprimento do arco de contato do cilindro:
L =vR.Ah (3.5)

Onde,
L = arco de contato do cilindro com a amostra (mm)
R = raio do cilindro (mm)

Ah = espessura final subtraida da inicial (mm)
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TAB 3.4: Verificacdo do tempo médio para o cilindro completar uma volta.
Voltas Tempo
Cilindro (s, cs)
1 2,36
2,35
2,37
2,30
2,30
2,36
2,27
2,44
2,33
10 2,33
Média 2,34£0,3

O© 00 N O O WDN

O célculo do comprimento do arco do cilindro foi baseado nas relacGes
geométricas apresentadas na (FIG 3.2). O mesmo caracteriza-se pelos pontos limites de
contato com a chapa, sendo estes, ponto de entrada (A) e saida (C). Devido ao fato do
raio do cilindro (R) geralmente ser muito maior do que a espessura da chapa (h;) o arco
(AC) pode ser substituido pelo segmento de reta (AB = L). Desta forma, seguem as
equacoes (CETLIN, P.R., 2005):

2 2
Analisando-se o triangulo AOB: L = JRZ— (RAZ—h) = \/R. Ah — Az—h

2
Como, R.Ah > %

O comprimento do arco de contato resulta em: L = vVR.Ah

0

0 s

s

A i

7 TR '.‘______-.-..J:B

F Y i
Ah
P2

hi Cl)

FIG 3.2: Relagdes geométricas em laminagdo (CETLIN, P.R., 2005). Adaptada.
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Outro parametro que influencia na transformacdo de fases em aco TRIP € a
temperatura. Desta forma, ap6s cada passe de laminacdo aferiu-se a temperatura das
amostras com o objetivo de verificar o ganho de calor devido & deformacéo (TAB 3.5).

Para esta afericdo utilizou-se o termopar FLUKE 51 K/J Thermometer.

TAB 3.5: Afericdo de temperatura apOs cada passe de laminacdo a temperatura
ambiente.

Passe Ttermopar (°C) Tamostra (°C) ATamostra (°C)
1 24,5 38,0 13,5
2 25,0 44,0 19,0
3 24,9 46,0 21,1
4 251 51,2 26,1
5 251 53,2 28,1
6 254 50,7 25,3
7 251 52,0 26,9
8 25,6 47,2 21,6
9 24,8 46,6 21,8
10 26,4 49,0 22,6
11 25,0 46,2 21,2
12 25,0 46,3 21,3
13 25,0 442 19,2
14 24,0 47,2 23,2
15 24,5 40,0 15,5

Média 25,0+0,3 46,8 +2,1 21,8+2,0

As amostras assim que laminadas eram colocadas em caixa de isopor para
minimizar a perda de calor com meio, enquanto a temperatura era aferida por termopar

até estabilizacéo.

3.2.1.2 LAMINACAO A TEMPERATURA CRIOGENICA

A transformacéo de fases em laminacéo criogénica foi realizada em temperatura
estimada a partir da composicdo quimica do material, temperatura M;, que refere-se a
temperatura de inicio de formacdo de martensita (-118°C). A mesma foi estimada a
partir da EQ (2.3).

Primeiramente foram realizados testes preliminares com uma amostra
subresfriada em nitrogénio liquido, para a verificacdo do ganho de temperatura do meio,

considerando-se o tempo necessario para realizar a laminacédo. Pois, deveria-se levar em
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consideracdo alguns imprevistos como, a amostra escorregar ao ser impulsionada ou
apresentar muita resisténcia para passar através da abertura dos cilindros. Logo, uma
mesma amostra foi imersa em nitrogénio, por 3 vezes, por aproximadamente 3 minutos
e teve sua temperatura registrada a cada 10 segundos, durante 15 minutos, tempo
necessario para a amostra chegar a temperatura ambiente. Observou-se nos primeiros 10
segundos que o ganho médio de temperatura foi de 8 °C. Desta forma, determinou-se
que a laminacdo a temperatura criogénica seria realizada préxima a -118 °C, com a
amostra sendo colocada a -125 °C na mesa do laminador. Para o controle da temperatura
a -125 °C, as amostras apds 3 minutos de imersdo em nitrogénio, eram colocadas em
isolamento térmico em um pequeno recipiente de isopor, com furo lateral para afericdo

da temperatura (FIG 3.3). A temperatura ambiente estava em 21 °C.

Caixa de isopor: amostra em
nitrogénio liquido

(\ Termopar

)
~

> =

Lateral da caixa

O~

/1]

I~
~

T A 4

Caixa de isopor: amostra em
contato com o termopar

Vista superior do sistema
FIG 3.3: Sistema de subresfriamento das amostras laminadas em temperatura
criogénica.

A partir da determinacdo da temperatura, realizou-se a laminacdo criogénica
préxima a -118 °C. Ao todo foram realizados 25 passes de laminacdo com reducfes de
aproximadamente 6% em cada passe, resultando em amostras com 20, 40, 60 e 80% de
reducdo nominal (TAB 3.6). A TAB 3.6 também apresenta as deformacdes efetivas

verdadeira e de engenharia, o parametro delta e a taxa de deformacéo.
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TAB 3.6: Passes de laminacdo & temperatura criogénica.

Passe € efetiva € efetiva RedU(;éO/ Redugéo

Amostras Parametro A Taxa Deformagdo

verdadeira_engenharia __ Passe Total x10 (s7)
1 0,04 0,04 0,09 8,62 1,01 2,96
2 0,06 0,05 0,03 11,60 1,61 5,04
3 0,06 0,06 0,01 12,23 3,43 10,98
4 0,07 0,06 0,02 13,64 2,26 7,32
5 0,08 0,07 0,02 15,67 1,84 6,09
6 0,09 0,08 0,01 16,61 2,67 8,97
7 0,11 0,10 0,04 20,22 LC 20 1,33 4,58
8 0,12 0,11 0,03 22,57 1,58 5,67
9 0,15 0,13 0,05 26,80 1,13 4,23
10 0,16 0,14 0,04 29,47 1,36 5,33
11 0,18 0,15 0,04 32,13 1,31 5,33
12 0,21 0,17 0,05 35,27 1,16 4,91
13 0,23 0,18 0,06 38,87 LC 40 1,02 4,58
14 0,26 0,20 0,06 42,79 0,92 4,39
15 0,29 0,22 0,06 46,08 0,95 4,79
16 0,32 0,23 0,06 49,22 0,91 4,91
17 0,36 0,25 0,07 52,98 0,78 4,48
18 0,41 0,27 0,10 57,68 0,64 4,01
19 0,43 0,28 0,06 60,19 LC 60 0,80 5,49
20 0,48 0,30 0,09 63,95 0,60 4,48
21 0,53 0,32 0,10 67,71 0,54 4,48
22 0,58 0,33 0,10 70,85 0,54 4,91
23 0,65 0,35 0,13 74,61 0,43 4,48
24 0,68 0,36 0,07 76,49 0,55 6,34
25 0,74 0,37 0,11 79,00 LC 80 0,43 5,49
Média
5,37 + 0,66

3.2.1.3 TRACAO A TEMPERATURA AMBIENTE E CRIOGENICA

A transformacdo martensitica foi induzida por deformacéo uniaxial através do
ensaio de tracdo, a temperatura ambiente e criogénica, em chapas de aco inoxidavel
austenitico 304L com espessuras de 3,0 mm (laminado a frio/recozido) e 6,37 mm
(laminado a quente). As condigdes dos ensaios foram deformacéo de engenharia de 24 e
47%, velocidade de deslocamento do travessdo de 30 mm/min correspondendo a taxa de
deformacéo de 2x10% s, ao considerar o comprimento Gtil do corpo de prova de 25

mm. Os corpos de prova foram confeccionados através da norma “Standard Test
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conforme (FIG 3.4) e os cortes foram realizados a laser.
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FIG 3.4: Corpo de prova reduzido para ensaios de tracao.

G — Comprimento util 25 mm

W — Largura 6 mm

T — Espessuras (3 e 6,37 mm)

R — Raio 6 mm

L — Comprimento total 100 mm

A — Comprimento da se¢édo reduzida 32 mm
B — Comprimento da secdo de fixagdo 30 mm

C — Largura da sec¢do de fixacdo 10 mm

Os ensaios a temperatura ambiente de 26 °C foram realizados em méaquina de
tracdo (EMIC DL - 60.000) com célula de carga de 100 kN (FIG 3.5). Equipamento
instalado nas dependéncias da UFF, laboratério de Ensaios Mecanicos da Escola de
Engenharia Industrial Metallrgica de Volta Redonda (EEIMVR).

FIG 3.5: Ensaio de tragdo a tempertura ambiente.
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Os ensaios de tracdo em baixa temperatura, aproximadamente -118 °C, para
inducdo da transformacdo de fases, foram realizados em maquina de tracdo (INSTRON
5500R) com célula de carga de 150 kN, instalada no laboratorio de Ensaios Mecanicos
do Departamento de Engenharia Mecanica (DEM), no Instituto Tecnoldgico de
Aeronautica (ITA), localizado em Séo José dos Campos/SP. As amostras foram
subresfriadas em nitrogénio liquido por aproximadamente 5 minutos e posteriormente
presas nas garras da maquina de ensaio. A cdmara do equipamento e as garras estavam
previamente resfriadas em nitrogénio a fim de manter a temperatura dos corpos de

prova proxima a -118 °C durante os ensaios (FIG 3.6).

FIG 3.6: Ensaio de tracdo a temperatura criogénica.

3.2.2 PREPARACAO METALOGRAFICA

As amostras submetidas a andlises via difracdo de raios-X, ultrassom e
ferritoscopia possuiam dimensdo de 20 x 20 mm. Estas foram seccionadas em cortadora
metalografica TECLAGO_CM40, com disco de carbeto de silicio sob
refrigeracdo/lubrificacdo a base de solucdo anticorrosiva. J& as amostras submetidas a
analise de EBSD possuiam dimenséo de 10 x 10 mm (DL x DT). Estas amostras foram
seccionadas em cortadora metalogréafica de precisdio STRUERS MINITOM (DK_2750)
com disco diamantado sob refrigeracdo/lubrificacdo utilizando-se solucéo anticorrosiva,
velocidade controlada de 150 rpm e carga de 250 gf.

Todo procedimento de preparagdo metalografica das amostras, via polimento
mecanico, quimico, eletrolitico, foi realizado no laboratério de metalografia do IME. A
qualidade dos diferentes tipos de polimentos das amostras foi acompanhada por
observacdes no microscopio Otico, ZEISS AXIOVERT 40 MAT, utilizando-se
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diferentes aumentos. O desbaste das amostras para analises a ¥ e % espessura foi

realizado via lixamento mecanico partindo de lixa de 120 mesh.

v Polimento Mecanico

Primeiramente as amostras foram submetidas ao lixamento com lixas de 600,
800 e 1200 mesh e em seguida polidas em pasta de diamante com granulometrias de
3,0; 1,0 e 0,25 pm utilizando-se panos de polimento com granulometrias compativeis as
pastas. O lixamento foi realizado em lixadeira semi-automatica, AROTEC_ARAPOL

2V, com baixa velocidade e o polimento realizado manualmente.

v Polimento Quimico

O polimento quimico foi realizado com uma solucdo composta por 0,7 mL de
acido fluoridrico (concentragdo 40% P.A), 0,3 mL de &cido nitrico (concentra¢do 65%
P.A) em 3,0 mL de agua destilada. A temperatura da solucdo ficou entre 50 e 60 °C,
com uso de placa de aquecimento QUIMIS_Q261-12. Em fun¢do do incremento do
percentual de martensita o tempo de imersdo das amostras variou entre 1 minuto e 10
segundos. Logo, a amostra como recebida necessitou de um maior tempo de reatividade

na solucdo e as demais amostras de um tempo menor.

v Polimento Eletrolitico

As amostras foram polidas eletroliticamente com solucdo de 20% de acido
perclorico (concentracdo 70% P.A) em alcool etilico e utilizou-se uma fonte
POLITERM_DC POWER SUPPLY HY3003E com voltagem operando em modo
paralelo (20 V). Em funcdo do incremento de martensita o tempo de imersdo das
amostras foi menor, ficou entre 7 e 10 segundos. Apenas a superficie da amostra com
aproximadamente 20 mm? foi colocada em contato com a solugéo, para isto utilizou-se
fita isolante nas demais areas (FIG 3.7). Observou-se que a reatividade das areas
adjacentes causava interferéncia na densidade de corrente e com isto ndo ocorria 0
polimento da area desejada. Para otimizar o contato da amostra com a garra, utilizou-se
fita de cobre; tentativas foram realizadas com fio de cobre, mas ndo houve sucesso

devido a area de contato (FIG 3.7).
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FIG 3.7: Preparo da amostra para realizacéo de polimento eletrolitico.

3.2.3 ANALISE DE FASES
3.2.3.1 DIFRACAO DE RAIOS-X

Para avaliacdo de fases por difracdo de raios-X (DRX) utilizou-se o difratdmetro
modelo X'PERT PRO MRD da PANalytical, instalado no IME. Foi adotada a
configuragcdo foco linha para a obtengdo de difratogramas com boas intensidades,
voltagem e corrente do equipamento de 40 KV e 45 mA, respectivamente, e utilizou-se
filtro de ferro para o tubo de cobalto. Os parametros de medida para cada amostra foram
angulos iniciais e finais de 45 e 130°, tamanho do passo de 0,030°, tempo por passo de
200 s, o0 que levou a um tempo total de analise de 38 minutos e 33 segundos. Em
seguida, houve a identificagdo dos picos associados aos planos austeniticos ((111),
(200), (220), (311) e (222)) e martensiticos ((110), (200), (211) e (220)) através da
andlise qualitativa por Rietveld utilizando-se as fichas ICDD (00-047-1417 para a fase y
e 03-065-7753 para a fase o).

3.2.3.2 FERRITOSCOPIA

A quantificacdo da fase martensita por Ferritoscopia foi realizada utilizando-se o
ferritoscopio FISCHER_FMP30 de sonda manual. Foram realizadas ao todo 30
medicBes em cada amostra, onde 6 distintos pontos foram marcados em cada uma das
amostras e nos mesmos foram realizadas 5 medidas. Antes de iniciar as medidas o
instrumento foi calibrado com padrées de ferrita (FIG 3.8). Utilizou-se o ferritoscopio
da EEIMVR da UFF de Volta Redonda/RJ.
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FIG 3.8: Ferritoscopio para quantificacdo de martensita e padrfes de ferrita.

Nas analises de ferritoscopia € preciso utilizar fator de correcdo em funcdo da
espessura das amostras, isto para espessuras menores ou iguais a 2 mm (OPERATORS
MANUAL FERITSCOPE FMP30, 2008). Para estas correcOes utilizou-se o fator de
corregéo a partir da FIG 3.9.

{ y = 0,0275x- 0,2608x* + 0,8973x*- 1,3463x+ 1,7705
1,350 + = R?=0,9923

= 1,100 N
AN
© ™~
2 1,050 N
|
0,950
0,000 41 o ==
0 1 2 3 4

Espessura (mm)
FIG 3.9: Fator de correcdo para andalises de Ferritoscopia em funcdo da espessura das
amostras (FEREZIN, J.W., 2016).

3.2.3.3 DIFRACAO DE ELETRONS RETROESPALHADOS

Para as analises de EBSD utilizou-se o Microscépio Eletronico de Varredura
MEV FEG acoplado ao detector de EBSD BRUCKER (FIG 3.10). Os parametros do
MEV foram alto vacuo, tensdo de 30 kV, diametro do feixe “spot size” de 5, abertura da
lente 6, aumento da imagem em 1000 vezes, inclinacdo da amostra a 70°, distancia de
trabalho (WD) ou ponto focal de 20 mm. Quanto ao detector de EBSD sua distancia e
inclinag&o foram respectivamente 16 mm e 10,6°. Ja os pardmetros para coleta de dados
no software de analise CRYSTALINE foram tempo de exposicdo 20 s (tempo

necessario em cada ponto para adquirir padrao), ganho 96 (aumenta o brilho e o ruido
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de fundo e interfere na deteccdo de bandas, o ideal é abaixo de 100), contraste 0,1%
(utilizado apenas para efeitos visuais, ndo afeta a deteccdo de bandas, desejado abaixo
de 0,5%), enquadramento médio ‘“‘frame averaging” 3 (permite a aquisicdo de mais de
um padrdo a partir de um mesmo ponto), tamanho do passo na medida entre 2 € 3 um

em funcéo do incremento de martensita nas amostras.

FIG 3.10: Micrscc’)pio de varredura acoplado ao detector de EBSD.

Nas anélises de EBSD séo geradas figuras de polo inversas Inverse Pole Figure
(IPF) estas fazem conexdo entre coordenadas macroscopicas e o sistema de coordenadas
cristalogréficas, ou seja, sao conexdes entre eixos da amostra e direcdes cristalograficas.
Como critério de posicionamento das amostras adotou-se a direcdo transversal destas
como (eixo X) paralela a base do detector (eixo X) ao se inclinar a amostra a 70°. Logo,
a direcdo de laminacdo da amostra ficou paralela a porta do microscépio eletronico de
varredura (FIG 3.11). As analises de EBSD foram realizadas no Instituto Militar de

Engenharia.

FIG 3.11: Posicionamento da amostra na cdmara do MEV para andlise de EBSD.
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3.2.4 ANALISES DE TENSAO RESIDUAL

3.2.4.1 DIFRACAO DE RAIOS-X

As medidas de tensdo residual por difracdo de raios-X foram realizadas através
do difratdmetro X'PERT PRO MRD da PANalytical utilizando-se 0 método geometria
psi (FIG 3.12). Através deste metodo realizou-se andlise multidirecional de tensdo
aplicando-se para isto multiplas direcdes de phi (p) 0, 45 e 90° e varios angulos de
inclinagcdo da amostra em psi () (26,95; 39,86; 51,71; 65,00; 0; -26,95; -39,86; -51,71 e
-65,00°). Ao final da medida foram obtidas 27 varreduras resultantes das 3 direcdes em
phi versus 9 inclinacbes em psi (FIG 3.13). A escolha de um maior nimero de
inclinacBes da amostra leva a uma maior precisdo na medida e, desta forma, produz um
maior nimero de pontos para tracar o perfil da tensdo residual através de um grafico

(disténcia interplanar versus sen?).

Inclinacdo da amostra (psi) Amostra

Colimador policapilar

/ (x ray lenses)

Ii# | «— TuodeRX
et N (foco ponto)

Detector . T’% Rotacdo da amostra (phi)

Colimador de
placas paralelas

FIG 3.12: Configuracao utilizada para a medicao de tenséo residual por DRX.

——— Phi: 0,00 - Sin2(Psi): 0,821 (-)
—— Phi: 0,00 - Sin2(Psi): 0,616 (-)
Phi: 0,00 - Sin2(Psi): 0,411 (-)
14400 Phi: 0,00 - Sin2(Psi): 0,205 (-)
Phi: 0,00 - Sin2(Psi): 0,000
~ Phi- 0,00 - Sin2(Psi): 0,205
Phi: 0,00 - Sin2(Psi) 0.411
Phi: 0,00 - Sin2(Psi): 0,616
Phi: 0,00 - Sin2(Psi): 0,821
10000 4 Phi: 45,00 - Sin2(Psi): 0,821 (-)
Phi: 45,00 - Sin2(Psi): 0,616 (-)
———  Phi: 45,00 - Sin2(Psi): 0,411 (-)
Phi- 45,00 - Sin2(Psi): 0,205 (-)

Intensidade (Contagem)
)
2

Phi: 45,00 - Sin2(Psi): 0,000

Phi: 45,00 - Sin2(Psi). 0,205

———  Phi: 45,00 - Sin2(Psi): 0.411 e e

Phi: 45,00 - Sin2(Psi) 0,616 | &=

Phi: 45,00 - Sin2(Psi) 0,821 [~
Phi: 90,00 - Sin2(Psi): 0,821 (-)

- Phi: 90,00 - Sin2(Psi): 0,616 (-)

Phi: 90,00 - Sin2(Psi): 0411 (-)

——  Phi: 90,00 - Sin2(Psi): 0,205 (-)
3600 Phi: 90,00 - Sin2(Psi): 0,000
Phi: 90,00 - Sin2(Psi) 0,205
Phi: 90,00 - Sin2(Psi). 0,411
Phi: 90,00 - Sin2(Psi): 0,616
Phi: 90,00 - Sin2(Psi). 0,821

6400 —

0

67‘5 ) 8;0 ) 88‘5 ) 89‘0 ) 89’5 ) 90‘0 ) 9‘.‘:5 ) 91‘0 2Tl;ela ©
FIG 3.13: Analise multidirecional de tenséo residual por DRX resultando em 27
varreduras.
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Os parametros de andlise para cada uma das fases austenita e martensita estao
apresentados na TAB 3.7. Em funcdo da area das amostras de aproximadamente 20
mm?, utilizou-se abertura da fenda de 4x4° o que resulta em largura e altura maximas

irradiadas nas amostras proximas a 17 e 12 mm, quando psi igual a 65°.

TAB 3.7: Parametros para analise de tensao residual por difracao de raios-X.
Fase 2 Theta (°) | Range | Tamanho passo | Tempo passo | Tempo total
Austenita 89 6 0,08 6 3h 24min
Martensita 99 10 0,14 6 3h 13min

Para a realizacdo de analises quantitativas de tensdo residual por difracdo de
raios-X € necessario utilizar parametros intrinsecos do material como médulo de
elasticidade (203 GPa) e coeficiente de Poisson (0,30). Estes foram estimados a partir
da amostra como recebida, laminada a quente, utilizando-se a técnica de Excitagdo por
Impulso. O principio da técnica baseia-se na frequéncia natural de vibracéo do corpo de
prova, ou seja, frequéncia de ressonancia. O corpo de prova é excitado por impacto
causado por um pequeno martelo, este sinal é capturado por um microfone e transmitido
a um terminal (FIG 3.14). Desta forma, em poucos minutos sdo obtidos o modulo de
elasticidade e o coeficiente de Poisson do material. Foram realizadas 7 medidas nas
faces superior e inferior do corpo de prova, o0 mesmo foi confeccionado com geometria
retangular (comprimento 45,10; largura 9,30 e espessura 6,37 mm), conforme manual

de operacgdo do equipamento (Manual de Instalacdo e Operacéo 2014).

Terminal para
processamento de dados

Martelo

FIG 3.14: Determinacdo do modulo de elasticidade e coeficiente de Poisson atraves da
técnica de excitacdo por impulso
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3.2.4.2 ULTRASSOM

As analises de ultrassom foram realizadas utilizando-se o método de
birrefringéncia acustica. O aparato utilizado (FIG 3.15) consistiu em um aparelho de
ultrassom convencional EPOCH - 4PLUS, frequéncia 350 MHz, cuja funcéo destina-se
a geracdo de pulsos e recepcdo de ecos. Osciloscopio digital RIGOL DS 4032 que
permite a visualizacdo de sinais de voltagem em funcdo do tempo e um
microcomputador para 0 processamento dos dados. Os transdutores de onda
longitudinal e cisalhante possuiam frequéncia de 5 e 2,25 MHz, respectivamente, e
didmetro de 12,7 mm. Os mesmos foram fixados as amostras utilizando-se acoplante
ultrassénico com a finalidade de expulsar o ar e formar vacuo. Cada amostra foi
submetida a um total de 30 medidas de tempo para onda longitudinal, 30 para onda
cisalhante em DL e 30 em DT. As anélises foram realizadas no Instituto de Engenharia
Nuclear (IEN).
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FIG 3.15: Sistema de medicéo de tensdes residuais por ultrassom.

No célculo de tensdo residual por ultrassom é necessario utilizar a constante
acustoeléstica do material, para isto realizou-se ensaio de a tracdo temperatura
ambiente, 21 °C. O corpo de prova com dimensdes de 27 cm de comprimento, 4 cm de
largura e 3 mm de espessura foi confeccionado a partir da amostra como recebida

laminada a frio/recozida. O ensaio foi realizado em maquina de tracdo EMIC com célula
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de carga de 100 kN (FIG 3.16), as cargas foram aplicadas a cada 500 N até 4000 N, para
tracar a curva tensdo aplicada versus birrefringéncia aclstica dentro do limite de
escoamento do material. A partir de 3000 N o material entrou em escoamento, desta
forma, a curva foi tracada com cargas de até 3000 N (FIG 3.17). Foram realizadas 30
medidas de tempo da onda cisalhante em DL e DT para cada carga aplicada e para o
material em estado recebido sem aplicagdo de carga. O coeficiente da reta,
correspondendo & constante acustoeléstica do material foi igual a 9,8357x10™.

)

FIG 3.16: Ensaio de tracdo para determinacgdo da constante acustoelastica por ultrassom.
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FIG 3.17: Determinacdo da constante acustoelastica atraves do coeficiente angular da
reta.
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4 RESULTADOS

4.1 CARACTERIZACAO DO MATERIAL RECEBIDO

A partir do aco inoxidavel austenitico 304L como recebido nas condicGes de
processamento laminado a quente (LQ) e laminado a frio/recozido (LF/R) foram
determinadas algumas caracteristicas estruturais e propriedades (TAB 4.1): tamanho de
gréo; quantificacdo de fases; quantificacdo de tensdo residual; estimativa da energia de
falha de empilhamento (EFE) e das temperaturas M; e Mds, a partir da composicéo
quimica; realizacdo de ensaios de tracdo a temperatura ambiente e criogénica para
determinacdo dos limites de escoamento e de resisténcia a tracdo e o alongamento Util
(FIG 4.1); realizacdo de ensaio de microdureza Vickers, determinacdo do mddulo de
elasticidade e coeficiente de Poisson, apenas da amostra LQ e determinacdo da
constante acustoelastica da amostra LF/R.

TAB 4.1: Caracteristicas estruturais/propriedades do material em estudo.

Caracteristicas Estruturais/

Propriedades Qe HARERS
Tamanho de grio (um) 8,99 9,37
Volume o’ (%) DRX 0,80 0,50
Volume de o’ (%) Ferritoscopia 0,30 0,4
Tensao residual (MPa) y -184 -176
Temperatura M; (°C) -118 -103
Temperatura Mds, (°C) 39 42
EFE (MJ.M2) Tamb / Teriog 15,03/ 8,14 14,76 /7,87
Se (MPa) Tams / Teriog 280/ 340 240/ 320
or (MP@) Tamp / Teriog 623/1.136 583/1.037
Alongamento total (%) Tamb/ Teriog 57137 50/ 30
Microdureza Vickers (HV) 322 223
Madulo Elasticidade (E) 203
Coeficiente Poisson (V) 0,30
Constante Acustoeléstica 9,8x10°”
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FIG 4.1: Curvas tensédo versus deformacdo em temperatura ambiente e criogénica nas
condicdes laminado a quente (a) e laminado a frio/recozido (b).

1200
1100
1000

Tensao Engenharia (MPa)

0 20 40 60 80 100
Deformacgéao Engenharia (%)

FIG 4.2: Curvas sobrepostas dos ensaios de tracdo a temperatura ambiente e criogénica
nas condi¢des laminado a quente e laminado a frio/recozido.

Com base na Tabela 4.1 e Figuras 4.1 e 4.2:

v" O material na condicdo LQ apresentou menor tamanho de grdo em relacdo ao
material LF/R. Os mesmos apresentaram percentuais volumétricos de martensita

abaixo de 1% e tens@es residuais compressivas, com magnitudes proximas;

v Em funcdo da composi¢do quimica do material nas respectivas condigdes de
processamento termomecanico, observou-se maior diferenca entre as temperaturas
M; em relacdo as temperaturas Mgz, € 0s valores de energia de falha de

empilhamento foram menores em temperatura criogénica,;
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v" O comportamento mecanico do material nas condicdes recebidas, LQ e LF/R, foi
distinto nos ensaios de tracdo. Aquele na condi¢do laminado a quente apresentou
maiores limite de escoamento e de resisténcia a tragdo em relacdo ao material na
condicdo laminado a frio/recozido, tanto em temperatura ambiente quanto
criogénica. O mesmo apresentou menor tamanho de grdo em relacdo aquele na

condigédo LR/F, o que justifica sua maior resisténcia mecénica;

v' O alongamento total calculado a partir dos corpos de prova, considerando o
comprimento Util inicial e final, foi menor nos ensaios realizados a temperatura
criogénica, porém graficamente observa-se o oposto (FIG 4.2). Este fato
possivelmente estd relacionado a deformacdo dos corpos de prova fora do
comprimento Util, pois como observou-se, 0os mesmos apresentaram deformagéo
préxima as regides presas nas garras da maquina de tracdo. Provavelmente os corpos
deslizaram durante os ensaios devido a umidade gerada pelo resfriamento em
nitrogénio liquido, antes de serem afixados nas garras. O possivel deslizamento dos
corpos de prova nédo causou influéncia nos resultados de tracdo das amostras com 24
e 47% de deformacdo. As deformacdes ocorreram abaixo da formacao de estriccao
do material e verificou-se que 0s corpos de prova apresentaram 0 mesmMo
alongamento apo6s deformacéo. Isto considerando-se o comprimento inicial e final

dos corpos de prova apés deformacéo;

v" Em funcdo da temperatura de realizacdo dos ensaios de tracdo, a regido elastica das
curvas tensdo-deformacdo apresentou comportamento distinto e o limite de
escoamento do material foi maior nos ensaios em temperatura criogénica (FIG 4.2).
Considera-se que houve nucleacdo e crescimento de martensita assistida por tensao
no campo elastico e com isto observou-se distintas regides lineares, pela mudanca
de inclinacdo da curva do limite de escoamento do material, ou seja, no campo

elastico;

v Observou-se maior microdureza Vickers do material na condicdo de laminado a
quente, esta foi de 322 HV contra a 223 HV do material na condi¢éo de laminado a

frio/recozido;

101



v" O modulo de elasticidade do material na condicdo laminado a quente foi de 203 GPa
e o coeficiente de Poisson foi de 0,30. A constante acustoelastica do aco inoxidavel

304L laminado a frio/recozido foi de aproximadamente 9,8x10™.

4.2 AVALIACAO DA PREPARACAO METALOGRAFICA

Para estudo da influéncia dos diferentes tipos de preparacdo metalografica como
polimento mecanico, quimico e eletrolitico sobre analise de fases por difracdo de raios-
X, ferritoscopia e EBSD e andlise de tensdo residual por difracdo de raios-X e
ultrassom, selecionou-se amostras laminadas a temperatura criogénica e a amostra como
recebida. Pois devido ao fato da transformagdo martensitica ser maximizada a baixa
temperatura, foram selecionadas para este tipo de avaliacdo amostras com percentuais
distintos de martensita: amostra com martensita residual (amostra CR_6); amostras com

percentuais intermediarios e crescentes até atingir 100% de martensita.

4.2.1 ANALISE DE FASES (y—ao’)

Os resultados da avaliacdo de fases atraves das técnicas de difracdo de raios-X,
Ferritoscopia e EBSD sdo apresentados a seguir. Na FIG 4.33 apresentam-se 0s
difratogramas da amostra como recebida na condi¢do de laminada a quente (CR_6) e
das amostras com reducbes de 20, 40, 60 e 80% por laminacdo criogénica, apds

polimento mecanico, quimico e eletrolitico.
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FIG 4.3: Difratogramas ap06s polimento mecéanico, quimico e eletrolitico da amostra
CR_6 e de amostras com 20, 40, 60 e 80% de reducdo em laminacéo criogénica.
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Em funcdo dos distintos métodos de preparacdo metalografica observou-se, de
acordo com a FIG 4.3, que houve diferenca nas intensidades dos picos de difracdo de
cada fase, austenita e martensita, associados aos planos cristalograficos y((111), (200),
(220), (311), (222)) e a’((110), (200) e (211)). Como pode ser verificado, o
comportamento das intensidades dos picos ndo seguiu uma determinada tendéncia em
fungdo do tipo de polimento, mas através das analises quantitativas por difragcdo de
raios-X e Ferritoscopia observou-se pequenas variagdes nos percentuais volumétricos de

fases TABs (4.2 e 4.3). Com a reducdo de 20% em laminacdo criogénica houve o

103



surgimento de um pico de martensita-¢ correspondente ao plano de difragdo (1011), mas

com o incremento da deformacdo a martensita-¢ foi suprimida pelo surgimento e

crescimento da martensita- o’.

TAB 4.2: Andlise quantitativa de fases por difracdo de raios-X ap6s polimento

mecanico, quimico e eletrolitico.

Pol Mecanico Pol Quimico Pol Eletrolitico
Amostra Y(V%) o'(V%) Y(V%) o'(V%) Y(V%) a'(V%)
CR_6 97,9 2,1 98,9 11 99,2 0,80
LC 20 29,3 70,7 31,7 68,3 34,0 66,0
LC_40 0,0 100,0 0,0 100,0 1,7 98,3
LC_60 0,0 100,0 0,0 100,0 0,0 100,0
LC_80 0,0 100,0 0,0 100,0 0,0 100,0

TAB 4.3: Andlise quantitativa de fases por Ferritoscopia ap6s polimento mecanico,
quimico e eletrolitico.

Pol Mecanico Pol Quimico Pol Eletrolitico

Amostra Y(V%) o' (V%) Y(V%) o'(V%) Y(V%) (V%)
CR 6 99,7 0,3 99,7 0,3 99,7 0,3
LC 20 38,3 61,7 38,7 61,3 41,6 58,4
LC 40 26,8 73,2 27,8 72,2 30,0 70,0
LC 60 19,0 81,0 19,1 80,9 19,2 80,8
LC 80 19,0 81,0 19,0 81,0 19,1 80,9

Nas andlises de EBSD para estudo da transformacdo de fases, nesta etapa do
trabalho, foram avaliados/testados parametros para obtencdo de padrdes com amostras
preparadas via polimento mecénico, quimico e eletrolitico. Entre estes, qualidade de
deteccdo de bandas e indice de certeza, que devem ser maiores ou iguais a 7 e 90%,
respectivamente, e o zero solution que sdo 0s pontos ndo indexados; este quanto mais
préximo de zero melhor, mas esta relacionado a condi¢cGes do material em analise e da
configuracdo utilizada. Aqueles que foram testados em certas faixas, para levar a
melhores medidas foram: abertura da lente e diametro do feixe “spot size”; inclinagéo e
distancia do detector a amostra; enquadramento médio e tempo de exposicdo (TAB 4.4).
As amostras submetidas as analises de EBSD foram como recebidas nas condi¢fes, LQ
e LF/R, e amostras laminadas em temperatura criogénica de com reducdes de 20 e 80%.
Em funcdo dos elevados percentuais de martensita e de deformacdo plastica ndo foi
possivel obter padrdo de Kikuchi das amostras laminadas, apenas das amostras no

estado como recebido. Os parametros de analise testados e aplicados foram:
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TAB 4.4: Parametros testados nas analises de EBSD.

Parametros Testados Aplicados
Abertura lente 5e6 6
Didmetro do feixe spot size (um) | 4,0/45/5,0/5,5 55
Inclinagéo detector (°) 10,4 a 10,7 10,6
Distancia detector (mm) 17e16 16
Enquadramento médio la3 3
Tempo de exposicao (s) 15e25 20

As medidas eram iniciadas para qualidade de deteccdo de bandas superior a 7 e

indice de certeza igual ou superior a 90%.

4.2.2 ANALISE DE TENSAO RESIDUAL POR DRX E ULTRASSOM

As analises de tensdo residual por difracdo de raios-X, avaliando-se a preparacdo
metalografica, foram realizadas na fase austenita em amostras como recebidas, na
condicgéo de laminada a quente, e em amostras com reducdes de 20 e 40% em laminagéo
criogénica. Estas foram selecionadas para avaliar tensdes residuais em amostras com
martensita residual e com elevados percentuais desta fase. Porém, em fungdo do alto
percentual de martensita nas amostras deformadas ndo foi possivel medir a tensdo
residual da fase austenita. Realizou-se medida de tensdo residual da fase martensita em
amostras com 80% de redugdo em laminacdo criogénica, que resultaram em
microestruturas 100% martensiticas. Os resultados quantitativos de tensdo residual da
fase austenita e da fase martensita, de amostras como recebidas e de amostras com
reducdo de 80% em laminacdo, respectivamente, apds polimento mecanico, quimico e

eletrolitico sdo apresentados na TAB 4.5.

TAB 4.5: Tens&o residual da fase y de amostras CR (LQ) e da fase o’ da amostra com
reducao de 80% em laminacdo apds polimento mecanico, quimico e eletrolitico.

Polimento | Amostra UEIE= DP Amostra LGIEE DP
(MPa) y (MPa) (MPa) o’ (MPa)

Mecénico CR_6 -226 13 LC_80 -237 64

Quimico CR_6 -212 13 LC_80 -222 70

Eletrolitico CR 6 -184 8 LC 80 -154 50

DP: Desvio padréo
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Os resultados quantitativos de tensdo residual da fase austenita de amostras
como recebidas e da fase martensita de amostras com 80% de reducdo em laminagéo
criogénica apresentaram variagcbes em funcdo das distintas preparacfes metalograficas
(TAB 4.5). Todas as amostras apresentaram estado de tensdo compressiva e menor
magnitude desta foi observada em amostras com polimento eletrolitico, menor desvio
padrdo também foi observado nestas amostras.

Foram submetidas & andlise de ultrassom, para avaliacdo da preparagdo
metalografica, amostras com reducbes de 20, 40 e 60% em laminacdo criogénica
apresentando contedo elevado de martensita apos transformacédo de fases e a amostra
como recebida laminada a quente (CR_6) apresentado martensita residual. Realizou-se
medidas de velocidade da onda longitudinal (TAB 4.6), da onda cisalhante em duas
direcdes perpendiculares, direcdo longitudinal (DL) e transversal (DT) (TAB 4.7) e
calculou-se a birrefringéncia acustica através da velocidade da onda cisalhante nas duas
direcdes perpendiculares (TAB 4.8). Os resultados quantitativos de tensao residual (o7 -
02) Sdo apresentados na TAB 4.9. Todas as medidas foram realizadas com interpolacéo.
Devido a proximidade de alguns valores os resultados foram submetidos a teste de

hipdtese em estatistica utilizando-se o software Minitab.

TAB 4.6: Velocidade da onda longitudinal em amostras LC com reducdes de 20, 40 e
60% e CR_6 ap0s polimento mecanico, quimico e eletrolitico.

Amostra Pol Mecénico | Pol Quimico | Pol Eletrolitico
V(mm/ps) V(mm/us) V(mm/us)
CR_6 2,88 2,84 2,89
LC 20 2,84 2,85 2,84
LC_40 2,82 2,85 2,84
LC 60 2,20 2,31 2,31

TAB 4.7: Velocidade da onda cisalhante em amostras LC com redugdes de 20, 40 e
60% e em amostra CR 6 ap0s polimento mecanico, quimico e eletrolitico.

Pol Mecéanico Pol Quimico Pol Eletrolitico

V(mm/ps) V(mm/ps) V(mm/ps)
Amostra DL DT DL DT DL DT
CR 1,57 1,56 1,57 1,56 1,57 1,56
LC_20 1,58 154 1,58 154 1,59 1,54
LC_40 161 1,52 1,63 1,56 1,63 1,53
LC 60 181 1,97 1,96 1,79 1,97 1,80
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TAB 4.8: Medida de birrefringéncia acustica em amostras LC com reducdes de 20, 40 e
60% e em amostra CR 6 ap0s polimento mecanico, quimico e eletrolitico.

Amostra Pol Mecanico Pol Quimico Pol Eletrolitico
V(mm/us) V(mm/us) V(mm/us)
CR -0,00124 -0,00119 -0,00047
LC_20 -0,00635 -0,00632 -0,00786
LC_40 -0,01519 -0,01149 -0,01668
LC_60 0,02115 -0,02216 -0,02218

TAB 4.9: Tensdo residual por ultrassom em amostras LC com reducdes de 20, 40 e 60%
e em amostra CR 6 apds polimento mecénico, quimico e eletrolitico.

Amostra Pol Mecénico Pol Quimico Pol Eletrolitico
(o1 - 02) MPa (o1 -0,) MPa (01-62) MPa
CR -2,942 -2,942 -2,941
LC_20 -2,947 -2,947 -2,949
LC_40 -2,956 -2,952 -2,957
LC_60 -2,919 -2,963 -2,963

Através das analises de ultrassom observou-se que algumas amostras

apresentaram 0s mesmos valores nas medidas de velocidade das ondas longitudinal
(TAB 4.6) e cisalhante (TAB 4.7), de birrefringéncia acustica (TAB 4.8) e de tensao
residual (TAB 4.9) com as distintas preparagdes metalogréaficas via polimento

mecéanico, quimico e eletrolitico. Todas as amostras apresentaram tensdo residual

compressiva com os distintos polimentos utilizados.
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4.3 AVALIACAO DO EFEITO TRIP

4.3.1 ANALISE QUANTITATIVA DE FASES POR DRX

Apo6s inducdo da transformagdo de fases (y—a’) por laminacdo e tracdo a
temperatura ambiente e criogénica realizou-se analise de difracdo de raios-X para

avaliacdo da evolucdo da transformacédo martensitica.

4.3.1.1 TRANSFORMACAO DE FASES INDUZIDA POR LAMINACAO

Os difratogramas das analises realizadas no plano, a ¥ e Y% espessura das
amostras laminadas a temperatura ambiente (LA) e criogénica (LC) sdo apresentados
nas FIGs (4.4, 4.5 e 4.6) e (4.7, 4.8 e 4.9), respectivamente. Observou-se evolugdo da
transformacdo de fases em funcdo do incremento da deformacdo plastica através das
reducBes em laminacdo, onde a reducdo da intensidade dos picos da fase austenita
diminuiu pela insercdo e crescimento da fase martensita. Nos difratogramas das
amostras de ¥ e de % espessura FIGs (4.5, 46; 4.8 e 4.9) observou-se comportamento
semelhante da evolucdo da transformacdo martensitica aquela observada no plano das
amostras FIGs (4.4 e 4.7). Em laminacdo criogénica ocorreu transformacdo de fases
total com as amostras de 60 e 80% de reducdo, obtendo-se 100% de martensita. Os
picos de difracdo associados aos planos austeniticos e martensiticos das transformagdes
de fases em temperatura ambiente e criogénica foram, respectivamente, y((111), (200),
(220), (311), (222)) e o’((110), (200), (211), (220)) e acrescenta-se o plano (1011) da
martensita épsilon (€) observada apenas em analise no plano da amostra com 20% de
reducdo em laminagdo criogénica. O quantitativo de fases obtido através do método de
Rietiveld no plano, a ¥4 e % espessura das amostras € apresentado nas TABs (4.10 e
4.11) e mostrou variacdo do percentual volumétrico de martensita do plano a meia

espessura das amostras.
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FIG 4.4: Difratogramas das analises no plano das amostras laminadas a temperatura
ambiente (LA) com reducdes de 20, 40, 60 e 80%.
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FIG 4.5: Difratogramas das amostras com ¥4 de espessura laminadas a temperatura
ambiente (LA) com reducdes de 20, 40, 60 e 80%.
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FIG 4.6: Difratogramas das amostras com %2 espessura laminadas a temperatura
ambiente (LA) com reducdes de 20, 40, 60 e 80%.

TAB 4.10: Andlise quantitativa de fases por DRX no plano da chapa, a ¥4 e %2 espessura
apos laminacdo a temperatura ambiente (LA).

Plano da Chapa Y4 Espessura Chapa Y Espessura Chapa

Amostra | y(V%) o(V%) | GOF | y(V%) o'(V%) | GOF | (V%) a'(V%) | GOF
CR 6 | 992 08 | 122 | 99,2 08 | 178 | 99,1 09 | 1,28
LA 20 | 652 348 | 147 | 679 321 | 152 | 769 241 | 1,28
LA 40 | 596 404 | 1,32 | 61,3 387 | 131 | 677 323 | 133
LA 60 | 41,4 586 | 1,24 | 460 540 | 1,29 | 483 51,7 | 1,15
LA 80 | 4,1 959 | 1,33 | 120 880 | 120 | 215 785 | 1,18
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FIG 4.7: Difratogramas das analises no plano das amostras laminadas a temperatura
criogénica (LC) com reducdes de 20, 40, 60 e 80%.

y(111)
| CR_1/4
|
N
I] ,?Y(-OO) | 1220 Y311)
I Jit «(200) I A 1(222)
| . :
| €(110) i @Q11)
h | / LC 20 _1/4
| '\ /
P N E- . L i o'(220)
A Jf‘.‘
I I
i I LC 40_1/4
A \ I
B Y Ak L
|
A I
I i LC 60_1/4
I\ ‘{ \
" S
. n
&% I
g f A
g ‘\ ]
) i I LC_80_1/4
o i1 } 4
: [\ [\
e - N, Wi
50 55 60 65 70 75 80 8 S0 95 160 165 1i0  1i5 120 135

2 Theta (°) Co

FIG 4.8: Difratogramas das amostras com ¥ espessura laminadas a temperatura
criogénica (LC) com reducdes de 20, 40, 60 e 80%.
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FIG 4.9: Difratogramas das amostras com %2 espessura laminadas a temperatura
criogénica (LC) com reducdes de 20, 40, 60 e 80%.

TAB 4.11: Andlise quantitativa de fases por DRX no plano da chapa, a ¥4 e %2 espessura
ap6s laminagdo a temperatura criogénica (LC).

Plano da Chapa Y4 Espessura Chapa Y, Espessura Chapa

Amostra | ¥(V%) a(V%) | GOF (VV%) «(V%) | GOF | v (V%) o(V%) | GOF

CR_6 99,2 0,8 1,22 | 99,2 0,8 1,78 | 99,1 0,9 1,28
LC_20 34,0 66,0 1,88 | 11,2 88,8 1,70 5,3 94,7 | 1,22
LC_40 1,7 98,3 1,31 15 98,5 1,26 1,4 986 | 1,29
LC_60 0,0 100,0 | 1,27 0,0 100,0 | 1,28 0,0 100,0 | 1,32
LC_80 0,0 100,0 | 1,34 0,0 100,0 | 1,36 0,0 100,0 | 1,25

Avaliou-se a inducdo da transformacdo martensitica atérmica em temperatura
criogénica (FIG 4.10). Material recozido com microestrutura 100% austenitica foi
colocado em nitrogénio liquido (N.L) por 20 minutos, para estabilizacdo da temperatura.
O recozimento foi realizado em forno de bancada, FDG_3PS, a 900 °C por 2 horas com
taxa de aquecimento de 5°C/min e resfriamento no forno. Como observado (FIG 4.10)
ocorreu uma pequena transformacao de fases com surgimento de um pico de martensita-

a’, cujo plano de difragdo ¢ (211).
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4.3.1.2 TRANSFORMACAO DE FASES INDUZIDA POR TRACAO

A transformacdo martensitica induzida por tracdo uniaxial, a temperatura
ambiente (TA) e criogénica (TC), com deformacGes de engenharia de 24 e 47% foi
avaliada no plano da chapa, a ¥4 e %2 espessura. Foram submetidas ao ensaio de tragédo
amostras na condi¢do recebida laminada a quente (LQ) com 6 mm de espessura e
laminada a frio/recozida (LF/R) esta com espessura de 3mm para avaliar possivel
influéncia do processamento termomecanico prévio na transformacao de fases.

Os resultados da transformacdo martensitica em temperatura ambiente do aco
TRIP 304L nas condi¢des LQ e LF/R sdo apresentados nas FIGs(4.11, 4.12 e 4.13) e
(4.14, 4.15 e 4.16), respectivamente e a quantificacdo de fases é apresentada nas TABs
(4.12 e 4.13). Nas FIGs (4.17, 4.18 e 4.19) e (4.20, 4.21 e 4.22) apresentam-se 0S
difratogramas da transformacao martensitica em temperatura criogénica do material nas
condicBes LQ e LF/R, respectivamente e o quantitativo de fases é apresentado nas
TABs (4.14 e 4.15). Assim como em laminacdo, os resultados mostraram evolucédo da
transformacdo martensitica em funcdo do incremento das deformacdes e os planos
difratados de cada fase corresponderam a y((111), (200), (220), (311), (222)) e a’((110),
(200), (211), (220)), respectivamente.

Observou-se a presenca da fase martensita-, plano de difragdo (1011), nas

amostras com 24% de deformacéo a temperatura ambiente nas condicdes LQ e LF/R. A
amostra LQ apresentou esta fase nas analises realizadas no plano e a meia espessura

FIGs (4.11 e 4.13) e a amostra LF/R a meia espessura (FIG 4.16). Em temperatura
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criogénica observou-se a presenca de martensita épsilon em maior nimero de analises:
plano, ¥ e Y2 espessura da amostra LQ com 24% de deformacédo FIGs (4.17 a 4.19);
plano da amostra LQ com 47% de deformac&o e indicativo desta fase nas analises a ¥4 e
Y espessura dessa amostra FIGs (4.17 a 4.19); amostra LF/com 24% de deformacéo
analise a ¥ e Y2 espessura FIGs (4.21 e 4.22).

Em funcdo dos resultados obtidos houve transformagdo martensitica mais
intensa do material em condicdo de laminado a frio/recozido tanto em temperatura
ambiente quanto criogénica. A temperatura criogénica levou a obtencdo de maior
conteddo de martensita em relacdo a temperatura ambiente. As analises no plano, a % e
Y das amostras indicaram varia¢do no quantitativo de fases, isto para os dois grupos de

amostras em estudo.
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FIG 4.11: Difratogramas das analises no do plano das amostras LQ tracionadas a
temperatura ambiente (TA) com deformacdes de 24 e 47%.
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FIG 4.12: Difratogramas das amostras LQ (Y2 espessura) tracionadas a temperatura
ambiente (TA) com deformacdes de 24 e 47%.
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FIG 4.13:Difratogramas das amostras LQ (¥ espessura) tracionadas a temperatura
ambiente (TA) com deformacdes de 24 e 47%.

TAB 4.12: Andlise quantitativa de fases por DRX no plano, a % e % espessura das
amostras LQ tracionadas a temperatura ambiente (TA).

Plano Amostra

Y4 Espessura Amostra

Y Espessura Amostra

Amostra | y(V%) a'(V%) | GOF | ¥(V%) a'(V%) | GOF | v(V%) a'(V%) | GOF
CR6 | 992 08 |122| 92 08 |178| 991 09 | 1,78
TA 624 | 918 82 |128| 954 46 |163| 959 41 | 207
TA 647 | 661 339 |133| 699 301 | 167 | 755 245 | 205
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FIG 4.14: Difratogramas do plano das amostras de 3 mm tracionadas a temperatura
ambiente (TA) com deformacdes de 24 e 47%.
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FIG 4.15: Difratogramas das amostras LF/R (¥ espessura) tracionadas a temperatura
ambiente (TA) com deformacdes de 24 e 47%.
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FIG 4.16: Difratogramas das amostras LF/R (¥ espessura) tracionadas a temperatura
ambiente (TA) com deformacdes de 24 e 47%.

TAB 4.13: Andlise quantitativa de fases por DRX no plano, a % e % espessura das
amostras LF/R tracionadas a temperatura ambiente (TA).

Plano Amostra Y, Espessura Amostra Y Espessura Amostra
Amostra | y(V%) a'(V%) | GOF | v(V%) do'(V%) | GOF | y(V%) do'(V%) | GOF
CR_3 99,5 0,5 1,25 | 98,6 1,4 1,23 | 979 21 1,23
TA 3 24| 855 145 | 152 | 933 6,7 1,37 | 93,7 6,3 2,07
TA 3 47 | 615 385 | 142 | 643 357 | 156 | 72,3 27,7 | 2,02
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FIG 4.17: Difratogramas das analises no plano das amostras LQ tracionadas a
temperatura criogénica (TC) com deformacdes de 24 e 47%.
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FIG 4.18: Difratogramas das amostras LQ (¥ espessura) tracionadas a temperatura
criogénica (TC) com deformacdes de 24 e 47%.
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FIG 4.19: Difratogramas das amostras LQ (¥ espessura) tracionadas a temperatura
criogénica (TC) com deformac0es de 24 e 47%.

TAB 4.14: Analise quantitativa de fases por DRX no plano, a ¥ e % espessura das
amostras LQ tracionadas a temperatura criogénica (TC).

Plano Amostra Y4 Espessura Amostra > Espessura Amostra
Amostra | y(V%) o' (V%) | GOF | y(V%) o'(V%) | GOF | y(V%) «'(V%) | GOF
CR_6 99,2 0,8 1,76 | 99,2 0,8 1,78 99,1 0,9 1,28
TC 6 24 31,8 68,2 1,37 37,7 62,3 1,42 38,1 61,9 2,07
TC 6 47 14,7 85,3 1,69 17,8 82,2 1,90 214 78,6 1,91
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FIG 4.20: Difratogramas das anélises no plano das amostras LF/R tracionadas a
temperatura criogénica (TC) com deformacodes de 24 e 47%.
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FIG 4.21: Difratogramas das amostras LF/R (Y2 espessura) tracionadas a temperatura
criogénica (TC) com deformacdes de 24 e 47%.
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FIG 4.22: Difratogramas das amostras LF/R (¥ espessura) tracionadas a temperatura
criogénica (TC) com deformacdes de 24 e 47%.

TAB 4.15: Andlise quantitativa de fases por DRX no plano, a % e % espessura das
amostras LF/R tracionadas a temperatura criogénica (TC).

Plano Amostra

Y4 Espessura Amostra

Y Espessura Amostra

Amostra | y(V%) a'(V%) | GOF | y(V%) o'(V%) | GOF | v(V%) o'(V%) | GOF
CR3 | 995 05 |125| 986 14 |123| 979 21 | 1,23
TC324| 213 787 |156| 236 764 |122| 247 753 | 2,03
TC 347 | 124 876 |141| 143 857 | 143| 17,8 822 |2,02
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4.3.2 ANALISE QUANTITATIVA DE FASES POR FERRITOSCOPIA

Realizou-se quantificacdo de fases por Ferritoscopia nas amostras submetidas a

transformacdo martensitica por laminagéo e tragdo em distintas temperaturas, ambiente

e criogénica.

4.3.2.1 TRANSFORMACAO MARTENSITICA INDUZIDA POR LAMINACAO

Os resultados quantitativos por Ferritoscopia da transformacdo martensitica

induzida por laminagdo a temperatura ambiente e criogénica sdo apresentados nas TABs

(4.16 e 4.17). As andlises foram realizadas em distintas se¢bes das amostras: plano; % e

Y> espessura.

TAB 4.16: Andlise quantitativa de fases por Ferritoscopia das amostras LQ laminadas a
temperatura ambiente (TA).

Plano Chapa Y4 Espessura Chapa Y Espessura Chapa
Amostra | y(V%) a'(V%) | DP |y(V%) d'(V%)| DP | y(V%) ao'(V%) | DP
CR_6 99,7 0,3 0,00 | 99,1 0,9 0,00 | 991 0,9 0,00
LA 20 | 88,6 11,4 0,01 | 893 10,7 0,01 | 89,6 10,4 0,21
LA 40 | 63,9 36,1 0,01 | 64,4 35,6 0,02 | 64,7 35,3 0,02
LA 60 | 51,1 48,9 0,02 | 51,9 48,1 0,03 | 54,0 46,0 0,03
LA 80 | 31,2 68,8 0,83 | 333 66,7 0,02 | 359 64,1 0,02

DP: Desvio Padrdo

TAB 4.17: Anélise quantitativa de fases por Ferritoscopia das amostras LQ laminadas a

temperatura criogénica (TC).

Plano Chapa Y4 Espessura Chapa Y Espessura Chapa
Amostra | y(V%) o'(V%) | DP | y(V%) a'(V%) | DP | y(V%) a'(V%) | DP
CR_6 99,9 0,3 0,00 99,1 0,9 0,00 | 99,1 0,9 0,00
LC 20 | 416 58,4 1,42 | 416 58,4 0,05 | 34,7 65,3 0,23
LC_40 | 30,0 70,0 2,17 28,1 71,9 0,11 23,3 76,7 0,19
LC_60 19,2 80,8 0,06 17,9 82,1 0,16 17,1 82,9 0,08
LC_80 19,1 80,9 1,32 17,8 82,2 0,12 17,1 82,9 0,03

As andlises quantitativas por Ferritoscopia mostraram que houve transformacéo

de fases mais intensa por laminagcdo em temperatura criogénica e que ocorreu variagcdo

volumeétrica de martensita do plano & meia espessura das amostras, algumas variages

ndo foram significativas.
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4.3.2.2 TRANSFORMACAO MARTENSITICA INDUZIDA POR TRACAO

A quantificacdo de fases por Ferritoscopia da transformacdo martensitica

induzida por tracdo nas condigdes laminado a quente e laminado a frio/recozido, a

temperatura ambiente é apresentada nas TABs (4.18 e 4.19) e a temperatura criogénica
é apresentada nas TABs (4.20 e 4.21).

TAB 4.18: Andlise de fases por Ferritoscopia das amostras LQ tracionadas & Tambiente-

Plano Amostra Y4 Espessura Amostra Y Espessura Amostra

Amostra | (V%) a'(V%) | DP | y(V%) a'(V%) | DP | v(V%) o'(V%)| DP
CR_6 99,7 0,3 0,00 | 99,1 0,9 0,00 99,1 0,9 0,00
TA 6_24 | 96,1 3,9 0,03 | 96,4 3,6 0,00 96,5 3,5 0,00
TA 6_47 | 812 18,8 0,09 | 84,6 15,4 0,01 85,0 15,0 0,01

TAB 4.19: Analise de fases por Ferritoscopia das amostras LF/R tracionadas a Tambiente-

Plano Amostra

Y4 Espessura Amostra

Y Espessura Amostra

Amostra | Y(V%) a'(V%) | DP | (V%) o'(V%) | DP |v(V%) (V%) | DP
CR 3 99,6 0,4 0,01 98,9 1,1 0,00 98,2 1,8 0,00
TA 3 24| 956 4.4 0,04 95,6 44 0,00 95,8 4,2 0,00
TA 3 47| 78,6 21,4 0,21 79,2 20,8 0,02 79,4 20,6 0,03
TAB 4.20: Anélise de fases por Ferritoscopia das amostras LQ tracionadas a Tcriogenica-
Plano da Chapa Y4 Espessura Chapa > Espessura Chapa
Amostra | y(V%) «'(V%) | DP | y(V%) o(V%)| DP |y(V%) o(V%)| DP
CR 6 99,7 0,3 0,00 99,1 0,9 0,00 99,1 0,9 0,00
TC 6 24| 59,2 40,8 1,18 62,1 37,9 0,02 64,0 36,0 0,03
TC 6 47| 37,6 62,4 0,92 37,7 62,3 0,04 38,0 62,0 0,04

TAB 4.21 Analise de fases por Ferritoscopia das amostras LF/R tracionadas a Triogenica.

Plano da Chapa Y4 Espessura Chapa Y Espessura Chapa
Amostra | (V%) o'(V%) | DP [y(V%) o'(V%)| DP |[v(V%) o'(V%) | DP
CR_3 99,6 0,4 0,01 98,9 11 0,00 98,2 1,8 0,00
TC_3 24| 58,6 41,4 0,43 58,6 41,4 0,03 59,7 40,3 0,03
TC 3 47| 355 64,5 1,00 35,6 64,4 0,13 38,9 62,1 0,04

Com base nos resultados, houve incremento do volume de martensita em fungéo

do acréscimo percentual da deformacgéo em tracéo e este se intensificou em temperatura

criogénica. Assim como verificado nas anélises por DRX, o material na condigdo de

laminado a frio/recozido foi suscetivel a transformacdo martensitica mais intensa e as
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analises mostraram certa variacdo volumétrica de fases do plano a meia espessura, em

algumas amostras esta variacdo néo foi significativa.

4.3.3 ANALISE DE FASES POR EBSD

Foram submetidas a andlise de fases por EBSD amostras como recebidas,
laminada a quente e laminada a frio/recozida FIG 4.23 (a) e (b), amostra submetida a
transformacdo de fases por tracdo com deformacdo de 24% FIG 4.23(c) e amostra
laminada com reducéo de 20% FIG 4.23(d). A inducdo da transformacéo de fases nestas
amostras ocorreu em temperatura ambiente. Em funcdo de elevados percentuais
volumeétricos de martensita e de deformac&o plastica ndo foi possivel realizar anlise de
fases por EBSD nas demais amostras deformadas. Na FIG 4.23 a matriz em azul
corresponde a fase austenita, pontos ou regides em vermelho se referem a martensita e

0s pontos/regides escuros correspondem aos pontos ndo indexados nas analises.

a)CR_LQb) ) b) CR_LF/Recozida

s

FIG 4.23: Andlise de fases por EBSD: a e b) amostras como recebidas, ¢) amostra com
24% de deformacao por tracdo e d) amostra laminada com 20% de reducéo.
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Em funcdo das microestruturas analisadas, para a obtencdo de padrdo das
amostras deformadas e com maiores percentuais volumétricos de martensita, foi
necessario diminuir o tamanho do passo e consequentemente aumentar o tempo de
analise. Devido a isto, o tempo de total de analise das amostras deformadas excedeu a 5
horas (TAB 4.22).

TAB 4.22: Parametros das analises de EBSD.

a'(Vo Tamanho Tempo

Amostra [gR)/Z) Passo (um) Anél?se
CR_3 0,5 0,3 2h 19 min
CR_6 0,8 0,3 2h 19 min
TA_6_24 8,2 0,2 5h 10 min
LA 20 34,8 0,2 5h 12 min

Como observa-se na FIG 4.23 foram identificados pontos/regides de martensita
nas amostras analisadas e o percentual de pontos ndo indexados foi maior para as
amostras deformadas e com maiores percentuais de martensita. Estes corresponderam a
16 e 44% para as amostras submetidas a transformacao de fases por tracdo e laminacéo,
respectivamente. Na etapa de calibracdo de cada amostra foram identificadas bandas de
austenita e de martensita e para indexacdo foram inseridas fichas com as respectivas
informacdes cristalogréaficas de cada fase.

Por EBSD determinou-se o tamanho de grdo das amostras como recebidas
através da média ponderada do nimero de grdos. A amostra como recebida na condicao
laminada a quente apresentou tamanho de grao igual a 8,99 um e aquela na condicdo de

laminada a frio/recozida 9,37 um (FIG 4.24).

a) CR_LQ b) CR_LF/Recozida

FIG 4.24: Mapa de graos amostras como i:eidés.

MapSize? 401 x 345
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4.3.4 ANALISE DE TENSAO RESIDUAL POR DRX

Realizou-se analise de tensdo residual por difracdo de raios-X em amostras como
recebidas, LQ e LF/R (TAB 4.23), em amostras submetidas a transformacao de fases
induzida por laminacdo a temperatura ambiente (FIG 4.24) e criogénica (FIG 4.25) e
por tragdo a temperatura ambiente (FIG 4.26). Em funcdo do volume de martensita
presente nestas amostras, realizou-se medida de tenséo residual da fase austenita ou da
fase martensita. Em amostras com percentual de martensita de até 35% s6 foi possivel
medir tensdo residual da fase austenita (acima desse percentual houve muito
espalhamento na medida e elevado desvio padrdo) e em amostras com volume de
martensita maior ou igual a 66% s6 foi possivel medir a tensdo residual desta fase

(abaixo desse percentual resultava em elevados espalhamento e desvio padréo).

TAB 4.23: Tensao residual da fase y por DRX das amostras como recebidas.

Amostra a'(V%) DRX Tensdo (MPa) y DP (MPa)
CR_6_Plano 0,8 -184 8
CR_6_% 0,8 -153 17
CR_6_% 0,9 -98 14
CR_3_Plano 0,5 -176 13
CR_3 Y% 1,4 -179 13
CR_3 % 2,1 -196 12

TAB 4.24: Tensdo residual por DRX da fase y (amostra com 20% de reducdo) e da fase
o’ (amostra com 80% de reducao) ap6s laminacdo em temperatura ambiente.

Amostra a'(V%) DRX Tensdo (MPa) y DP (MPa)
LA 20 Plano 34,8 -50 23

LA 20 Y 32,1 -78 22

LA 20 % 24,1 -113 23

Amostra (V%) DRX | Tensio (MPa)a' | DP (MPa)
LA 80 _Plano 95,9 -180 50

LA 80 Y 88,0 -184 55

LA 80 % 78,5 -209 59

TAB 4.25: Tensdo residual da fase o’ por DRX das amostras laminadas a temperatura
criogénica com 20, 40, 60 e 80% de reducao.

Amostra a'(V%) DRX Tensdo (MPa) o’ DP (MPa)
LC_20 _Plano 66,0 307 26
LC_40 Plano 98,3 159 32
LC_60_Plano 100,0 -139 37
LC_80_Plano 100,0 -231 50

LC 20 % 94,7 -70 38

LC 40 % 98,6 -123 60

LC_60 % 100,0 -131 61

LC 80 % 100,0 -163 61
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TAB 4.26: Tensdo residual da fase y por DRX de amostras tracionadas a temperatura
ambiente com 24% de deformacéo.

Amostra a'(V%) DRX Tensao (MPa) y DP (MPa)
TA 6 24 Plano 8,2 -56 24
TA 6 24 % 4,1 -122 23
TA 3 24 Plano 14,5 -47 15
TA 3 24 Y% 6,3 -177 14

Conforme resultados de tensdo residual obtidos por difracdo de raios-X, as
amostras em condicdo como recebida, LQ e LF/R, apresentaram tensdo residual
compressiva (TAB 4.23). A amostra LQ apresentou maior magnitude de tenséo no
plano da chapa e a amostra LF/R apresentou resultado oposto, & meia espessura. As
amostras laminadas em temperatura ambiente com reducdes de 20 e 80% apresentaram
tensdo compressiva nas fases austenita e martensita, respectivamente, e maior
magnitude da tensdo residual foi observada a meia espessura dessas amostras (TAB
4.24). Em funcdo de alguns valores de desvio padrdo, a diferenca de magnitude da
tensdo residual em algumas amostras nao foi significativa. Nas amostras laminadas em
temperatura criogénica so foi possivel medir tenséo residual da fase martensita devido
aos elevados percentuais desta fase (TAB 4.25). As amostras com reducdes de 20 e 40%
apresentaram tensdo trativa no plano, porém a meia espessura encontrou-se tensdo
compressiva. A meia espessura de todas as amostras verificou-se estado de tensdo
residual compressiva da fase martensita. O estado de tens&o residual da fase austenita
encontrado nas amostras submetidas a transformacdo de fases por tracdo também foi
compressivo no plano e a meia espessura (TAB 4.26). Maiores valores de desvio padrdo
resultaram das medidas de tensdo residual da fase martensita, estas sdo amostras com

elevados percentuais de martensita/niveis de deformacao plastica.

4.35 ANALISE DE TENSAO RESIDUAL POR ULTRASSOM

Foram submetidas a analise de tensdo residual por ultrassom amostras como
recebidas, LQ e LF/R, e amostras laminadas & temperatura ambiente e criogénica com
reducdes de 20, 40 e 60%. N&o foi possivel realizar medidas de tensdo residual em
amostras tracionadas a temperatura ambiente e criogénica, devido a area limitante dos
corpos de prova, estas foram submetidas apenas a medidas de onda longitudinal TABs
(4.27 e 4.28). As medidas de velocidade das ondas longitudinal e cisalhante (DL e DT),
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de birrefringéncia acustica e de tensdo residual das amostras laminadas sdo apresentadas
nas TABs (4.29, 4.30, 4.31 e 4.32), respectivamente. Em funcg&o de limitacdo da técnica,
ndo foi possivel analisar amostras com 80% de reducdo em laminagdo devido a
espessura e em amostras de meia espessura com 24 e 47% de deformacdo na condicéo
LF/R, tracionadas a temperatura criogénica. Houve Vvarias tentativas de analise, mas nao

houve aquisicao satisfatoria de sinal.

TAB 4.27: Velocidade da onda longitudinal em amostras LQ e LF/R tracionadas a
temperatura ambiente (TA).

Amostra Plano Y4 Espessura Y5 Espessura
V(mm/us) V(mm/ps) V/(mm/s)

CR_6 2,89 2,90 287

TA 6 24 2,87 2,79 2,72

TA_6_47 2,88 2,79 2’79
CR_3 2,90 2,92 2,85

TA 3 24 2,97 2,55 2,44

TA 3 47 2,99 2,68 2,45

TAB 4.28: Velocidade da onda longitudinal em amostras LQ e LF/R tracionadas a
temperatura criogénica (TC).

Amostra Plano Y4 Espessura 15 Espessura
V(mm/us) V(mm/ps) V(mm/s)

CR_6 2,89 2,90 2,87

TC 6 24 2,95 2,77 2,77

TC 6 47 2,95 2,89 2,85
CR_3 2,90 2,92 2.85

TC 3 24 3,12 261 | e

TC 3 47 3,15 X —

TAB 4.29: Velocidade da onda longitudinal em amostras LQ laminadas a temperatura
ambiente (LA) e criogénica (LC).

Plano Y, Espessura % Espessura

IS V(mm/ps) V(men/us) V(mpm/us)

CR 2,89 2,90 2,87
LA 20 2,87 2,89 2,86
LA 40 2,85 2,82 2,77
LA 60 2,90 2,90 2,98
LC 20 2,84 2,89 2,87
LC 40 2,84 2,94 2,86
LC 60 2,31 2,92 2,98
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TAB 4.30: Velocidade da onda cisalhante em amostras do aco LQ laminadas a
temperatura ambiente (LA) e criogénica (LC).

Plano Y4 Espessura Y, Espessura
V(mm/us) V(mm/ps) V(mm/us)

Amostra DL DT DL DT DL DT
CR 1,57 1,56 1,56 1,55 1,57 1,56
LA_20 1,57 1,50 1,56 1,49 1,57 151
LA_40 1,60 1,45 1,58 1,40 1,58 1,41
LA_60 1,61 1,40 1,61 1,41 1,64 1,45
LC_20 1,59 1,54 1,59 1,55 1,59 1,55
LC_40 1,63 1,53 1,62 1,54 1,59 1,52
LC_60 1,97 1,80 1,67 1,50 0,86 0,77

TAB 4.31: Birrefringéncia acustica em amostras LQ laminadas & temperatura ambiente
(LA) e criogénica (LC).

Amostra Plano Y4 Espessura Y Espessura

CR -4,69E-4 -7,12E-4 -0,001
LA 20 -0,012 -0,012 -0,010
LA _40 -0,025 -0,030 -0,029
LA 60 -0,034 -0,033 -0,032
LC_20 -0,008 -0,006 -0,006
LC_40 -0,017 -0,013 -0,012
LC_60 -0,022 -0,026 -0,025

TAB 4.32: Tensao residual por ultrassom em amostras CR e laminadas em temperatura
ambiente (LA) e criogénica (LC) com reducdes de 20, 40 e 60%.

Amostra Tens&o residual Amostra Tens&o residual
(o1 - 0,) MPa (o1 - 02) MPa
CR_6_Plano -2,94 CR_6_Plano -2,94
LA 20 _Plano -2,95 LC_20_Plano -2,94
LA 40 Plano -2,97 LC_40_Plano -2,96
LA _60_Plano -2,98 LC _60_Plano -2,96
CR 6 Y4 -2,94 CR_6 Y -2,94
LA 20 Y -2,95 LC 20 Y, -2,95
LA 40 Y -2,97 LC 40 Y, -2,95
LA 60 Y -2,97 LC 60 Y4 -2,97
CR 6 % -2,94 CR 6 % -2,94
LA 20 % -2,95 LC 20 % -2,95
LA 40 Y -2,97 LC 40 % -2,95
LA 60 % -2,97 LC 60 % -2,97

Foi possivel medir a velocidade da onda longitudinal ultrassdnica em amostras
apos transformacdo martensitica induzida por tracdo a temperatura ambiente e

criogénica e percebeu-se certa variagdo da onda nas anélises realizadas nas distintas
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secOes das amostras (TABs 4.27 e 4.28). As medidas de velocidade das ondas
longitudinal e cisalhante em amostras laminadas em temperatura ambiente e criogénica
mostraram sensibilidade da onda em relacdo a presenca de martensita e incremento de
deformacédo (TABs 4.29 e 4.30), as analises realizadas no plano, a ¥4 e a % espessura
também mostraram alguma variacdo na velocidade da onda. Os resultados de
birrefringéncia aclstica (TAB 4.31) foram satisfatorios permitindo a medida
quantitativa das tensfes residuais. Através da técnica de Ultrassom verificou-se estado
de tensdo residual compressivo em amostras do aco inoxidavel austenitico 304L apds
inducdo da transformacdo martensitica por laminacdo a temperatura ambiente e
criogénica (TAB 4.32).
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5 DISCUSSAO DOS RESULTADOS

51 AVALIACAO DA PREPARACAO METALOGRAFICA

As analises quantitativas realizadas por difracdo de raios-X e Ferritoscopia
avaliando-se a influéncia da preparacdo metalogréfica sobre a quantificacdo de fases
apos polimento mecénico, quimico e eletrolitico sdo apresentadas nas FIGs (5.1 e 5.2).
Os resultados mostraram que o percentual volumétrico de martensita foi relativamente
maior ap0os polimento mecanico, menor apds polimento eletrolitico e intermediario apds
polimento quimico. A diferenca quantitativa em funcdo dos distintos métodos de
preparacdo deve-se a eficacia de cada método em remover a camada superficial
modificada, associada a martensita introduzida pelo processo de lixamento. ODEGARD
(1974) avaliando os efeitos da preparacdo metalografica em aco TRIP 301LN, via
polimento mecanico e eletrolitico, cita que a quantidade de martensita observada ap6s
polimento mecénico é fortemente influenciada pela energia de deformacdo imposta na
etapa da preparacdo mecanica do material. Ele observou maior percentual de martensita
com polimento mecanico. TALONEM e colaboradores (2004) avaliaram uma amostra
como recebida do aco inoxidavel 304L antes e apOs preparacdo metalografica e
constataram maior conteddo de martensita na amostra sem prepara¢do metalografica.
Este material na condigdo de laminado a frio recozido havia passado por skin pass, para
melhor acabamento superficial, e o processo introduziu martensita superficial. Apds
remocao de uma camada micrométrica de material, através do polimento eletrolitico, foi
possivel avaliar o conteddo de martensita presente no material sem a influéncia de
martensita gerada pelo processo superficial. O polimento quimico supostamente remove
menor camada superficial modificada do material em relacdo ao polimento eletrolitico.
Em funcdo dos distintos métodos metalograficos, o polimento eletrolitico apresentou-se
como aquele mais promissor para 0 estudo quantitativo da transformacdo de fases
(y—a’) induzida por deformacgdo. Diante dos resultados, selecionou-se o polimento
eletrolitico para preparacdo dos demais grupos de amostras submetidos a quantificagdo

de fases.
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FIG 5.2: Quantificacdo de fases por Ferritoscopia apos polimento mecanico, quimico e
eletrolitico.

A partir das andlises de fases por EBSD realizadas em amostras como recebidas
e laminadas em temperatura criogénica, com reducfes de 20 e 80%, avaliando-se a
preparacdo metalografica obteve-se padrdo apenas com as amostras como recebidas
com polimento eletrolitico (FIG 5.3). Em funcdo do incremento da deformacdo pléastica
em laminacdo e do percentual de martensita ndo foi possivel obter padrdo por nenhum
método de preparacdo com as amostras deformadas plasticamente. Segundo o manual
de EBSD (Quantax CrystAling_Bruker) os fatores que podem influenciar nas analises
sdo qualidade do padrdo, precisdo de deteccdo de bandas e presenca de deformacéo na
rede. E recomendado ndo realizar este tipo de analise em amostras fortemente
deformadas, como acos martensiticos, pois as deformagfes causam distor¢cdes nos
padrdes. Mas peguenas areas da amostra ou um grao nao deformado podem resultar em

calibracdo. O material em estudo ndo consiste em a¢o martensitico, mas possui elevado
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contetdo de martensita nas amostras deformadas plasticamente. SHEN e colaboradores
(2012) realizaram quantificacdo de martensita por EBSD e abordaram o fato de que
pode haver perda de sinal em EBSD em fun¢do das finas particulas de martensita. A
anélise de EBSD é microestrutural, devido a isto ela tem maior sensibilidade aos
elevados niveis de distor¢cdo na rede. O padrdo de Kikuchi consiste em pares de linhas
paralelas e cada um desses pares ou bandas possuem largura diferenciada e corresponde
a difracdo de diferentes planos cristalograficos (ENGLER, O. & RANDLE, V., 2010).
Supostamente as distor¢cfes na rede provocam pequenas Vvariacdes das distancias
interplanares que causam difracdo ndo construtiva dos planos cristalograficos

dificultando a formacdo de padréo.

F
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SEMPattern Quality
Px: 0,30 pm MapSize: 401 x 345
GERYERG W R

laminada a frio/recozida (b).

Através dos resultados obtidos por EBSD (FIG 5.3) observa-se que o padrao de
gualidade das amostras como recebidas apresentou regibes que ndo foram bem
identificadas. Isto é constatado através da tonalidade de cinza escuro nas imagens. O
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zero solution dessas analises ficou igual a 7 e 4% para as amostras em condicOes de
laminada a quente e laminada a frio/recozida, respectivamente.

A partir das anélises de EBSD realizadas com as amostras como recebidas
avaliando-se a preparacao metalografica, como também os parametros envolvidos neste
tipo de andlise (qualidade de deteccdo de bandas, indice de certeza e zero solution)

pode-se inferir que:

v' Néao foi possivel obter padrdo com as amostras polidas mecanicamente,
possivelmente porque as deformacdes introduzidas superficialmente (ODEGARD,
B.C, 1974) na etapa de lixamento mecanico ndo foram removidas com este tipo de

polimento;

v' Através do polimento quimico, em algumas areas das amostras, a deteccdo de
bandas e o indice de certeza ficaram dentro do aceitavel, porém ao iniciar as
medidas os pontos ndo indexados ficaram em faixa ndo aceitivel. Cabe ressaltar que
0 polimento quimico ndo ocorreu de forma homogénea nas amostras, haviam areas

com qualidades distintas;

v' Com as amostras preparadas via polimento eletrolitico obteve-se padrdo com
qualidade semelhante aquela apresentada na FIG 5.4, amostra como recebida

laminada a quente. Onde observa-se boa definicdo de bandas do padrao de Kikuchi.

FIG 5.4: Padréo de Kikuchi da ama como recebida laminada a quente.

Cabe ressaltar que foram realizadas varias tentativas de analise variando-se

alguns parédmetros importantes, conforme apresentados na TAB 4.4 na se¢do de
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Resultados, com as amostras preparadas via polimento mecanico, quimico e eletrolitico,
e tentando-se aperfeigoar a preparacdo metalografica. Em funcao dos resultados obtidos,
as demais amostras submetidas a difracdo de elétrons retroespalhados foram preparadas
via polimento eletrolitico.

Os resultados de tensdo residual obtidos por DRX da fase austenita de amostras
como recebidas e da fase martensita de amostras com 80% de reducdo em laminagéo
criogénica, avaliando-se a influéncia da preparacdo metalogréfica sdo apresentados na
FIG 5.5. Observam-se variages do estado de tensdo residual nas fases austenita e
martensita, respectivamente, em funcdo das distintas preparacées metalograficas. Todas
as amostras apresentaram tenséo residual compressiva em sua microestrutura e maior
magnitude desta foi observada nas amostras submetidas ao polimento mecénico. Nesta
condicdo, supostamente as deformacdes superficiais (ODEGARD, B.C, 1974) ocorridas
nas etapas de lixamento/polimento promoveram tensdes residuais que foram
adicionadas as tensdes ja presentes nas amostras. Por outro lado, o polimento
eletrolitico devido ao seu modo de acdo, sem interferentes mecéanicos, foi capaz de
eliminar/minimizar os efeitos gerados na etapa de lixamento mecanico. Observou menor
magnitude das tensdes residuais compressivas nas amostras com polimento eletrolitico,

como também, menor desvio padréo.
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FIG 5.5: Tens&o residual apds polimento mecénico, quimico e eletrolitico: a) amostras
CR_ LQ (fase y) e b) amostras com 80% de redugao em laminagéo criogénica (fase o’).

Com as amostras laminadas em temperatura criogénica com reducdes de 20 e
40% néo foi possivel realizar medidas de tensdo residual na fase austenita em funcéo do
elevado conteddo de martensita. Em funcéo dos resultados obtidos a partir das analises

de tensdo residual por difracdo de raios-X, avaliando-se a preparacdo metalogréfica via
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polimento mecanico, quimico e eletrolitico, as demais amostras submetidas a esta
andlise foram preparadas com polimento eletrolitico.

As andlises de tensdo residual por ultrassom avaliando-se a preparagdo
metalografica foram realizadas em amostras com reducbes de 20, 40 e 60% em
laminacdo criogénica e em amostras como recebidas na condicdo laminada a quente.
Nestas amostras também foram realizadas medidas de velocidade da onda longitudinal,
além da medida de velocidade da onda cisalhante e de birrefringéncia que sé&o
necessarias para a determinacdo de tensdes residuais. Os resultados da velocidade da
onda longitudinal sdo apresentados na FIG 5.6 e a partir de teste de hipotese, para
avaliar os resultados obtidos através dos distintos modos de preparacdo, pode-se
concluir que: a velocidade desta onda foi diferente nas amostras como recebidas; igual
nas amostras com 20% de reducdo com polimento mecanico e eletrolitico; diferente em
todas as amostras com 40% de reducdo e igual nas amostras com polimento quimico e

eletrolitico com 60% de reducao.
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FIG 5.6: Velocidade da onda longitudinal em amostras submetidas a polimento
mecanico, quimico e eletrolitico.

Na FIG 5.7 sédo apresentados os resultados da onda cisalhante em DL e DT nas
amostras laminadas criogenicamente e em amostras como recebidas. A partir do teste de
hipotese, a velocidade da onda cisalhante foi distinta nas dire¢fes longitudinal e
transversal em todas as amostras analisadas, porém em func¢do do tipo de polimento
utilizado alguns resultados foram iguais. Comparando-se as velocidades em DL, FIG
5.7(a): foram iguais entre as amostras como recebidas com polimento mecanico,

quimico e eletrolitico; iguais entre as amostras com redugdo de 20% com polimento
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mecanico e quimico; iguais entre as amostras com reducdo de 40% com polimento
quimico e eletrolitico e diferente nas amostras com 60% de deformagéo apo6s as distintas
preparagOes. As velocidades em DT FIG 5.7(b) foram iguais entre as amostras como
recebidas e entre as amostras com 20% de reducdo em todos os modos de preparacao e

diferente entre as amostras com 40 e 60% de reducdo em todas as preparagoes.
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FIG 5.7: Velocidade da onda cisalhante medida em DL e DT em amostras submetidas a
polimento mecénico, quimico e eletrolitico.

As medidas de birrefringéncia acustica (FIG 5.8), calculadas através da
velocidade da onda cisalhante nas direcGes perpendiculares DL e DT, mostraram a
tendéncia das medidas apOs os distintos modos de preparacdo. As amostras como
recebidas apresentaram distintos valores de birrefringéncia nos diferentes modos de
preparagdo; as amostras com 20% de reducdo apresentaram valores iguais com
preparacdo via polimento mecénico e quimico e as amostras com 40% de reducéo
apresentaram valores distintos em funcdo da preparacdo metalografica. Nota-se
claramente que a amostra com 60% de reducdo e com polimento mecanico apresentou
valor de birrefringéncia oposto aqueles das amostras com polimento quimico e
eletrolitico, e estes foram iguais entre si.

A FIG 5.8 mostra que a medida que o material foi laminado ocorreu variacdo do
estado anisotropico em fun¢do da deformacdo. Também nota-se que as amostras como
recebidas apresentaram birrefringéncia proxima de zero. Essa anisotropia é
possivelmente decorrente do estado de tensdo presente no material, em fungdo das
deformagdes geradas pelo processo de laminagdo e mudanca de fase, e da presenca de

textura cristalografica.
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quimico e eletrolitico.

Os resultados de tensdo residual por ultrassom sdo apresentados na FIG (5.9).

Todas as amostras apresentaram estado de tensdo compressiva com os diferentes modos

de preparacdo metalogréfica e a magnitude da tensdo aumentou em fungdo do

incremento do volume de martensita e do nivel de deformacéo plastica, com excecao

apenas da amostra com 60% de reducdo e preparada via polimento mecanico.
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FIG 5.9: Tensdo residual por ultrassom de amostra CR e de amostras submetidas a
polimento mecanico, quimico e eletrolitico.

Diante dos resultados obtidos com as anélises de ultrassom FIGs (5.6 a 5.9)

foram observadas certas diferencgas a partir dos distintos modos de preparacdo, porém

estas foram mais significativas com a amostra de 60% de reducdo preparada via

polimento mecénico. Provavelmente as deformacBes/tensdes superficiais geradas pela

etapa de lixamento e polimento mecanico causaram maiores interferéncias na captura de

sinal desta amostra devido a sua espessura, pois a profundidade da superficie afetada

por artefatos da preparagdo se tornou mais consideravel. Em fungdo dos resultados

135



obtidos a preparacdo metalografica via polimento mecénico, quimico e eletrolitico do
aco 304L, apds transformacgdo martensitica, pode levar a resultados satisfatorios nas
analises de ultrassom. Mas possivelmente um limitante é a espessura da amostra devido
a camada superficial afetada por artefatos da preparacdo. Para as demais analises de
ultrassom selecionou-se o polimento eletrolitico.

O desvio padrdo das medidas de ultrassom: tempo de percurso, velocidade,
birrefringéncia e tensdo residual foi da ordem de 107 a 10™°.

5.2 TRANSFORMACAO DE FASES INDUZIDA POR LAMINACAO E TRACAO

Foram submetidas a quantificacdo de fases por difracdo de raios-X e
Ferritoscopia amostras submetidas a transformacdo martensitica por laminacao e tracao
em temperatura ambiente e criogénica.

Como observado a partir dos difratogramas obtidos por difracdo de raios-X das
amostras laminadas a temperatura ambiente e criogénica (FIG 4.4) e (FIG 4.7),
respectivamente, assim como a partir dos percentuais volumétricos de fases por DRX
TABs (4.10 e 4.11) e Ferritoscopia TABs (4.16 e 4.17) houve incremento da
transformacdo martensitica em funcéo dos crescentes percentuais de reducédo de 20, 40,
60 e 80% em laminacdo FIG 5.10(a) e (b).
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FIG 5.10: Transformagdo martensitica induzida por laminacgdo a temperatura ambiente
(LA) e criogénica (LC).

De acordo com a (FIG 5.10) ocorreu intensa transformacdo de fases em
laminacdo criogénica. A amostra com 20% de reducdo nesta temperatura FIG 5.10(a)
apresentou 66,0% de martensita e com a reducdo de 40% o percentual desta fase
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correspondeu a 98,3%. Com as reducfes subsequentes de 60 e 80% observa-se uma
pequena variagdo da curva, chegando ao patamar de 100%, pois nestas reducées ocorreu
total transformacéo de fases obtendo-se amostras 100% martensiticas. A evolucgdo desta
transformacéo de fases é observada claramente nos difratogramas apresentados na FIG
4.7. Alto percentual volumétrico de martensita também foi obtido em laminagdo a
temperatura ambiente com a reducdo maxima de 80%, onde obteve-se 95,9% de
martensita FIG5.10(a). Através da FIG5.10(b) observa-se também um maximo da
transformacdo martensitica com as reducdes de 60 e 80% em laminacédo criogénica. Os
percentuais de martensita nestas amostras corresponderam a 80,8 e 80,9%,
respectivamente. Ainda é observado que o contetdo de martensita em laminagdo a
temperatura ambiente apresentou certo afastamento daquele quantificado em
temperatura criogénica, 0 mesmo correspondeu a 68,8%.

Como verifica-se graficamente por DRX e Ferritoscopia o comportamento da
evolucdo da transformacdo martensitica induzida por laminacdo ocorreu de forma
distinta nas respectivas temperaturas do processo. De acordo com observagdes na
literatura (TALONEN, 2007; HEDAYATI, 2010; HUANG, 2012; SHEN, 2012; PENG,
2015) a transformacdo martensitica pode sofrer influéncia da taxa e modo de
deformacéo e temperatura do processo de inducdo FIGs (2.17, 2.18, 2.19, 2.33, 2.36,
2.39). O comportamento da deformacéo plastica por laminacdo a temperatura ambiente
e criogénica, em cada passe, foi avaliado através do parametro delta TABs (3.2 e 3.6),
respectivamente. Verificou-se a partir dos resultados experimentais, que foram
necessarios mais passes em laminacdo criogénica em relacdo aquela em temperatura
ambiente para alcancar a reducdo desejada, isto devido a maior resisténcia mecanica do
material para ser deformado em baixa temperatura. Os valores do parametro delta para
as amostras laminadas em temperatura ambiente ficaram abaixo de 1 e para laminagéo
criogénica laminacdo criogénica nos primeiros passes ficaram acima de 1. Cabe
ressaltar que através do parametro delta é realizada apenas uma estimativa da
homogeneidade da deformacdo plastica em laminacdo. Para realizacdo de deformacéo
totalmente homogénea deve-se levar em consideracdo a relacdo entre parametros que
controlariam a deformacdo ao longo da espessura do material, como: a relacéo entre o
arco de contato do cilindro L e a espessura inicial do material h; (L/h;); a relagéo entre a
largura da chapa w; e sua espessura inicial h; (wi/h;) e a variagéo total de espessura sobre
a espessura inicial hj (Ah/h;) (CETLIN, P.R., 2005). Considerando que a deformacéo

plastica em laminacdo ndo tenha ocorrido de forma homogénea e que a cinética da
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transformacdo martensitica induzida por plasticidade é baseada na teoria da variagédo
interna da deformacdo pléstica (SHIN, C.H. et al., 2001). Como também, que a presenca
de discordancias e tensdes residuais no material influenciam no processo de nucleagéo
da transformacdo martensitica, supde-se que a distribuicdo da energia cedida ao material
em laminacao nas respectivas temperaturas favoreceram o comportamento observado da
transformacéo de fases (FIG 5.10).

Conforme verificado, ocorreu transformagdo martensitica mais intensa em
temperatura criogénica. De acordo com a literatura (ANTUNES, 2011; SHIN, 2001) a
estabilidade da austenita depende da temperatura e da composicdo quimica do material,
percentual de elemento de liga. Quanto menor o percentual de elemento de liga e menor
a temperatura do processo de deformacdo, maior a instabilidade da austenita
propiciando transformacao martensitica mais intensa. A equacao (2.6) apresenta o termo
(B) referente a estabilidade da austenita retida que sofre influencia da composicédo
quimica e temperatura (SHIN, C.H. et al., 2001). A temperatura M; do aco material em
estudo foi estimada a partir de sua composi¢do quimica em -118 °C (TAB 4.1). Logo,
com o subresfriamento do material proximo a temperatura M; provavelmente ocorreu
nucleacdo de martensita assistida por tensdo entre as temperaturas M; e Mis (FIG 2.2)
(OLSON, G.B. & COHEN, M., 1972) e com a aplicacdo da tensdo em laminacéo,
devido a energia mecanica, foi possivel promover transformacdo martensitica total entre
as temperaturas Mgz € Mg. Como observado experimentalmente, a partir do
subresfriamento em nitrogénio liquido ocorreu pequena transformacao de fases atérmica
(FIG 4.10). Com a nucleacdo por tensdo foi favorecida a formacdo de martensita ao
invés da geracdo de discordancias em regides de austenita, comportamento este que
possivelmente ocorreu com a nucleacdo de martensita assistida por deformacao pléastica
entre Mj, e My em laminacdo a temperatura ambiente.

Como reporta a literatura (MALLICK, P. et al., 2017) a energia de falha de
empilhamento do material torna-se menor para menores temperaturas promovendo
transformacéo de fases mais intensa porque a mesma influencia na formacéo de falhas
de empilhamento e bandas de cisalhamento que atuam como sitios de nucleacdo de
martensita € ¢ o’(TALONEN, J. & HANNINEN, H., 2007; SHEN, Y.S. et al., 2012;
HUANG, J.X. et al., 2012; OKAYASU, M. & TOMIDA, S. 2017). Estimou-se a EFE
do material a temperatura ambiente e criogénica e estas corresponderam a 15,03 e 8,14

mJ/m?, respectivamente (TAB 4.1).
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Com o processo de deformacao ocorre a geragdo de calor e a partir da laminagéo
a temperatura ambiente foi constatado um delta de aquecimento médio das amostras por
passe de aproximadamente 22 °C (TAB 3.5). Quanto maior a quantidade ou taxa de
deformacéo, menor a dissipacdo de calor e maior sera a temperatura final do material,
tal efeito adiabatico gerado pode minimizar/suprimir a transformacdo martensitica
(YOO, S.\W. et al., 2011; SHEN, Y.S. et al., 2012; PRUGER, S. et al., 2014; PENG, F.
et al., 2015). Em laminacdo criogénica ao ato de deformar em cada passe também houve
incremento de temperatura, esta ndo foi aferida, mas em baixa temperatura o
aquecimento adiabatico é minimizado (AMAR, K.D. et al., 2004). As taxas de
deformacdo em laminacdo a temperatura ambiente e criogénica foram, respectivamente,
9,8x10 e 5,4x10 s* TABs (3.3 e 3.6) provenientes da alta velocidade de deformacio.
Em consequéncia da alta taxa de deformacdo e do aquecimento do material em
laminacdo a temperatura ambiente houve transformacdo martensitica de menor
intensidade nesta temperatura.

Para avaliar o perfil da transformacdo de fases foram realizadas anélises
quantitativas por difracdo de raios-X e Ferritoscopia no plano/superficie das chapas, a %
e a ¥ espessura. Como mostraram os resultados das amostras laminadas a temperatura
ambiente e criogénica (TABs 4.10 4.11), houve certa variagdo do volume de martensita
ao longo da espessura do material (FIGs 5.11 e 5.12).
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FIG 5.11: Transformacdo martensitica induzida por laminacdo a temperatura ambiente
(LA) analises no plano, a ¥4 e %2 espessura das amostras
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FIG 5.12: Transformacdo martensitica induzida por laminagéo a temperatura criogénica
(LC) anélises no plano, a ¥4 e ¥ espessura das amostras.

Através das FIGs (5.11 e 5.12) é possivel verificar algumas variagdes
volumétricas mais significativas de martensita ao longo da espessura das amostras por
difracdo de raios-X. A amostra com 20% de reducdo em laminacdo criogénica (FIG
5.12) foi aquela que apresentou variagdo mais significativa entre o plano e %2 espessura.
Entre as técnicas analiticas sdo observadas tendéncias similares do perfil da
transformacéo de fases nas distintas temperaturas. Segundo a literatura (FISHER, 1953)
em funcdo da densidade de discordancias e dos campos de tensdo, a nucleagdo
martensitica ocorre de forma heterogénea. N&o porque as discordancias sejam nucleos
subcriticos de martensita, mas porque a energia de transformacdo de um nucleo de
tamanho critico é modificada pela tensdo. Heterogeneidade microestrutural da
transformacdo martensitica também é mencionada EGNER (2015). Em alguns trabalhos
como AMAR (2004) FIG 2.9 e NAGY (2004) FIGs (2.13 e 2.14) também observa-se
certas variagdes no quantitativo de fases da transformacdo martensitica em funcéo do
plano/secdo das amostras.

Os difratogramas da transformacdo (y—a’) induzida por tragdo a temperatura
ambiente FIGs (4.11 e 4.14) e criogénica FIGs (4.17 e 4.20), assim como os resultados
quantitativos por difracdo de raios-X TABs (4.12 a 4.15) e por Ferritocopia TABs (4.18
a 4.21) das amostras em condi¢cdo recebida LQ e LF/R, respectivamente, mostraram
maior transformacdo de fases em temperatura criogénica (FIG 5.13) isto para os dois

grupos de amostras.
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FIG 5.13: Transformacdo martensitica induzida por tracao a temperatura ambiente (TA)
e criogénica (TC) em amostras LQ e LF/R.

Como verifica-se a partir das analises quantitativas por DRX e Ferritoscopia FIG
5.13(a) e (b) transformacdo de fases mais intensa ocorreu em temperatura criogénica
com o material LF/R. Como mencionado, a instabilidade da austenita é influenciada
pela composicdo quimica do material, energia de falha de empilhamento e temperatura
(y—a’) (ANTUNES, L.M.D. 2011; SHIN, C.H.; 2001, MALLICK, 2017). Durante 0s
ensaios a temperatura ambiente observou-se que os aquecimento dos corpos de prova,
efeitos adiabaticos influenciam na transformagdo martensitca (YOO, S.W. et al., 2011,
SHEN, Y.S. et al., 2012; PRUGER, S. et al., 2014; PENG, F. et al., 2015) e sdo
minizados em baixa temperatura (AMAR, K.D. et al., 2004).

A energia de falha de empilhamento do material nas condigdes LQ e LF/R foi
estimada a partir de suas composi¢fes quimicas nas distintas temperaturas, ambiente e
criogénica, e estas corresponderam a 15,03 e 8,14 mJ/m? amostra LQ e 14,76 e 7,87
mJ/m? amostra LF/R (TAB 4.1). Como observa-se, em temperatura criogénica a EFE
apresentou menores valores e o material na condi¢do LF/R apresentou EFE menor do
que o material na condicdo de LQ. O quantitativo de fases coincide com a EFE, maior
transformacéo ocorreu em menor temperatura e 0 material que sofreu transformacéo de
fases mais intensa apresentou menor valor de EFE. Baixa EFE favorece a transformacéo
martensitica porque a nucleacdo da fase & ocorre nas intersegdes das falhas de
empilhamento e da martensita-a’ ocorre a partir das intersecdes da fase € e bandas de
cisalhamento (TALONEN, HANNINEN, 2007; SHEN, 2012; OKAYASU, M. &
TOMIDA, S. 2017).

Também supbe-se com base na literatura (OLSON e COHEN, 1972) FIG 2.2
que estando o material subresfriado em temperatura proxima a M; ocorreu nucleacéo de

martensita assistida por tenséo entre as temperaturas Mi e Mj, € com 0 incremento da
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deformacdo, a energia fornecida ao material levou ao crescimento dos ndcleos de
martensita gerados por tensdo. Com o material na condic¢do de laminado a frio/recozido
a martensita decorreu de uma austenita recristalizada/revertida durante o recozimento e
na condicdo de laminado a quente a martensita decorreu de um material que sofreu
transformagao de fase prévia resultante do processo de solidificacao (6—vY) e posterior
recristalizacdo/recuperacdo dindmica e/ou estatica durante laminacdo a quente. Logo, 0
processamento termomecéanico ao qual o aco inoxidavel 304L foi submetido influenciou
na transformacdo martensitica por efeito TRIP, assim como a composi¢do quimica do
material, energia de falha de empilhamento e temperatura.

Assim como em laminacéo, foi tragcado o perfil da transformacéo (y—a’) por
DRX e Ferritoscopia, nos grupos de amostras LQ e LF/R submetidos a transformacéo
de fases por tracdo nas distintas temperaturas FIGs 5.14(a) e (b) e 5.15(a) e (b).

C_6_Plano a) DRX
C_6_1/4 Espessura

C_6_1/2 Espessura 100 4

m TC_6_Plano
® TC_6_1/4 Espessura
A TC_6_1/2 Espessura
¥ TA_6_Plano

% TA_6_1/4 Espessura
| TA_6_1/2 Espessura

b) Ferritoscopia
100

©
o
1

=]
=]
1
rom
3 8
1 1

=]
=]
1
»

60 -

50 4

S
o
1

40 4

pom

30

w
=]
L
A o4

[~
o
1

20 4

Volume Martensita DRX (%
2
1
Volume Martensita Ferritoscopia (%)
»q

o
L

o
L

|
-

- 04 #
T T T T T T T T T T " T ' T T N T T T T T
CR 10 20 30 40 50 CR 10 20 30 40 50
Amostra / Deformagéo Tragéo (%) Amostra / Deformacéo Tracéo (%)

FIG 5.14: Transformacdo martensitica induzida por tracdo a temperatura ambiente (TA)
e criogénica (TC) em amostras como recebidas LQ.
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FIG 5.15: Transformacdo martensitica induzida por tracdo a temperatura ambiente (TA)
e criogénica (TC) em amostras como recebidas LF/R.
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Conforme resultados quantitativos (FIGs 5.14 e 5.15) houve certas variagdes
volumétricas de martensita do plano das amostras a meia espessura, nas respectivas
deformacgdes. Analisando-se as curvas da quantificacdo de martensita por DRX e
Ferritoscopia, observa-se variacdo mais significativa com as analises de difracdo. No
ensaio de tracdo considera-se que a deformacéo plastica ocorre de forma homogénea até
a formagdo de estriccdo do material. Para 0s ensaios realizados neste estudo, as
deformagdes ocorreram abaixo da formacdo de estriccdo do material com deformacoes
de engenharia de 24 e 47%. Como mencionado, em funcdo da transformacéo
martensitica pode-se obter microestruturas heterogéneas (EGNER, H., et al., 2015) e a
nucleacdo desta transformacdo de fases ocorre de forma heterogénea (FISHER, J.C.;
TURNBULL, D., 1953). Devido a isto as varia¢fes volumétricas de martensita.

A transformacdo (y—a’) induzida por deformacéo efetiva nos distintos modos
de deformacdo, laminacdo e tracdo uniaxial, no material como recebido laminado a

quente mostrou varia¢fes no contetido de martensita (FIG 5.16).
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FIG 5.16: Transformacdo martensitica induzida por deformacéo efetiva em laminacédo e
tracdo a temperatura ambiente e criogénica.

Conforme apresentado na (FIG 5.16) obteve-se maior percentual volumétrico de
martensita apos laminacdo nas respectivas temperaturas. Com a deformacéo de 47% em
temperatura criogénica obteve-se 98,3% de martensita por laminagdo e 85,3% desta fase
por tracdo. Com a menor deformagdo de 24% em temperatura ambiente obteve-se
34,8% de martensita por laminagdo e 8,2% em tragdo. A variagcdo volumétrica de
martensita induzida com deformacGes efetivas/equivalentes deve-se as distintas tensdes
atuantes nos processos/modos de deformacdo. Em tracdo atuaram tensdes trativas e em
laminacdo compressivas, além dessas os esforcos de arraste junto a superficie da chapa

em contato com os cilindros, que sdo influenciados pelo atrito. Segundo SHIN e
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colaboradores (2001) a nucleacdo de martensita por unidade de volume é proporcional a
energia interna de deformacéo e a rapidez com a qual os nucleos surgem depende do
tipo de solicitagdo mecénica como tragdo e compressdo, composicdo quimica do
material e rota de deformacdo. FISHER e TURNBULL (1953) abordaram o fato de que
as tensdes de tracdo e compressdo influenciam na transformacéo martensitica devido a
diferenca de energia livre associada a variagdo volumétrica entre as fases matriz e
produto e que a tensdo compressiva diminui a temperatura M; do material em relagéo a
trativa. Possivelmente em funcdo destes fatores, ocorreu transformacdo martensita de
maior magnitude em laminacéo tanto a temperatura ambiente quanto criogénica.

A partir de analises em diferentes secOes de amostras submetidas a
transformacdo martensitica por tracdo a temperatura ambiente e criogénica e da amostra

com 20% de reducdo em laminacdo criogénica identificou-se a fase ¢ (TAB 5.1).

TAB 5.1: Identificacdo de martensita-e em diferentes se¢des de amostras apds
transformacdo martensitica.

Amostra S FIG
Amostra

LC_20 Plano 4.7
TA 6_24 Plano 4.11
TA 6 24 1/2 Y5 espessura 4.13
TA 3 24 1/2 Y espessura 4.16
TC 6 24 Plano 4.17
TC_6_47 Plano 4.17
TC 6_24 1/4 Y4 espessura 4.18
TC 6 47 _1/4 Y, espessura 4.18
TC 6 24 1/2 5 espessura 4.19
TC 6 47 1/2 Y espessura 4.19
TC_ 3 .24 1/4 Y4 espessura 4.21
TC 3 24 1/2 5 espessura 4.22

A partir da TAB 5.1 é possivel observar que a fase martensita-¢ na ocorreu em
maior predominancia no material na condi¢do de laminado a quente. Nesta condicdo o
material apresentou valores de EFE em temperatura ambiente de 15,03 mJ/m? e em
temperatura criogénica de 8,14 mJ/m? e suas temperaturas M; e Mds corresponderam a -
118 e 39 °C, respectivamente. Também observou-se que a nucleacdo desta fase foi
favorecida pelo modo de deformagdo via tragdo uniaxial e com o menor nivel de
deformacdo, 24%. Nestas analises, observou-se um pico de baixa intensidade de
martensita-g, caracteristica da mesma, correspondente ao plano de difracdo (1011). A
partir de analise a ¥4 e a %2 espessura da amostra com 47% de deformac&o verificou-se

indicativo desta fase ao observar o difratograma da amostra recebida. Como reporta a
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literatura (TALONEN, HANNINEN, 2007; SHEN et al., 2012; OKAYASU, M. &
TOMIDA, S. 2017) a ocorréncia das fases martensita € ¢ o’ depende da temperatura,
composi¢do quimica e nivel de deformacgdo pléstica. A martensita épsilon surge em
baixos percentuais de deformacéo, a partir das intersecfes de falha de empilhamento, e
com o incremento da deformacao esta fase € suprimida pela nucleacédo e crescimento da
martensita-o’(TALONEN, HANNINEN, 2007; HEDAYATI, A. et al., 2010).
Comparando-se os resultados obtidos através das técnicas DRX e Ferritoscopia,
observou-se que 0s percentuais de fases foram distintos, possivelmente devido a
metodologia intrinseca de cada técnica. Nas FIGs (5.17 e 5.18) sdo apresentados 0s
resultados quantitativos de martensita das andlises realizadas no plano das amostras
apo6s laminacdo e tracdo a temperatura ambiente e criogénica, respectivamente. De
maneira geral, comportamento similar entre as técnicas analiticas, da evolucdo da

transformacéo de fases, € observado nos distintos modos de deformacéo e temperatura.
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FIG 5.17: Andlise quantitativa da transformacdo martensitica por DRX e Ferritoscopia
de amostras laminadas em temperatura ambiente e criogénica.
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FIG 5.18: Andlise quantitativa da transformacéo martensitica por DRX e Ferritoscopia
das amostras tracionadas a temperatura ambiente e criogénica.
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Na quantificacdo de martensita por Ferritoscopia pode ocorrer influéncia de
alguns fatores, entre estes, posicionamento da sonda do ferritoscopio, magnetismo desta
fase, espessura e rugosidade da amostra. Ja na técnica de difracdo de raios-X o volume
de cada fase é proporcional a area sob 0s picos presentes na amostra. Erros
experimentais em DRX podem ser minimizados pela preparacdo metalografica da
amostra, tamanho e posicionamento da mesma no equipamento. Logo, as técnicas
utilizadas levaram a resultados satisfatorios, mostrando com clareza, a evolugdo da
transformacédo martensitica resultante das deformac6es em laminacéo e tracdo. Devido a
metodologia de cada técnica as mesmas ndo podem ser comparadas diretamente, a
menos que a distribuicdo de martensita seja uniforme (TALONEN, J. & HANNINEN,
H., 2007). Na literatura podem ser observados trabalhos avaliando-se a transformagao
martensita por algumas técnicas: NAGY (2004) com difracdo de raios-X e saturacao
magnética FIG (2.14) e o trabalho de SHEN (2012) com DRX e EBSD (FIG 2.33).

Na quantificacdo de fases por DRX, utilizando-se o método de Rietiveld,
encontrou-se maior dificuldade para realizar o ajuste entre as curvas teorica e
experimental de algumas amostras: amostras CR; amostras de meia espessura dos
ensaios de tracdo a temperatura ambiente e criogénica e, sobretudo, aquelas laminadas
em temperatura criogénica. O GOF de todas as analises realizadas ficou em valor
aceitavel, proximo a 2. Na quantificacdo de fases pelo método de Ferritoscopia
observou-se maior dificuldade para estabilizar o sinal em maiores percentuais de
martensita, o desvio padrdo referente a todas as analises realizadas ficou entre 0 e 2,17.

As analises de fases por EBSD das amostras como recebidas, LQ e LF/R, e de
amostras submetidas a transformacdo de fases por tracdo e laminacdo a temperatura
ambiente apresentaram pontos/regides sem indexacdo FIGs (5.19 a 5.22). O percentual
dos pontos ndo indexados aumentou gradativamente em funcdo do volume de
martensita e nivel de deformacdo, conforme apresentado na TAB 5.2. Nos mapas de
fases a matriz em azul corresponde a fase austenita, pontos ou areas em vermelho

correspondem a martensita e as regifes em preto consistem nos pontos ndo indexados.
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FIG 5.19: Anélise de fases por EBSD da amostra como recebida laminada a quente.
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FIG 5.20: Analise de fases por EBSD da amostra omrecebida laminada a
frio/recozida.
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a) Mapa de fases b) Mapa de orientacdo

FIG 5.21: Andlise de fases por EBSD da amostra com deformacéo de 24% em tracdo a
temperatura ambiente.

b) Mapa de onentacao
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FIG 5.22: Andlise de fases por EBSD da amostra com 20% de reducéo em laminagéo a
temperatura ambiente.
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TAB 5.2: Percentual de pontos ndo indexados nas andlises de EBSD e volume de
martensita por DRX e Ferritoscopia

TR _ Pontos néo Volume martensita Volu_me mar_tensita
indexados (%) DRX (%) Ferritoscopia (%)
CR_3 4 0,5 0.4
CR_6 7 0,8 0.3
TA 6 24 16 8,2 3.9
LA 20 44 34,8 11,4

As analises de EBSD das amostras como recebidas FIGs (5.19 e 5.20)
mostraram que a concentracdo de pontos ndo indexados ocorreu nas regides de
vizinhanga de contornos de grédos e nestas sdo observados pontos vermelhos
caracterizando presenca de martensita. Observa-se que nas amostras submetidas a
transformacédo martensitica por tracdo (FIG 5.19) e por laminacdo (FIG 5.20) aumentou
a concentracdo dos pontos nao indexados em maior escala supostamente na vizinhanca
de graos/subgrdos gerados devido a deformacdo. A amostra laminada com reducdo de
20% (FIG 5.22) apresentou mais regides com martensita e nesta o percentual de pontos
ndo indexados foi mais elevado em relacdo as demais amostras, correspondeu a 44%.

Através do mapa de orientacdo apresentado para cada analise FIGs (5.19 a 5.22)
notou-se diferenca de coloracdo em um mesmo grdo/subgréo caracterizando presenga de
deformacdo ndo homogénea. Também sdo apresentados os padrdes de qualidade, estes
referem-se a qualidade da indexacdo. Regifes mais claras em tom de cinza representam
melhor qualidade. O padrdo de qualidade das amostras como recebidas, com martensita
residual, apresentou regiGes com boa qualidade de indexacdo e nestas amostras o
percentual de pontos ndo indexados foi menor (TAB 5.2). Ja as amostras submetidas a
deformacdo e com maiores percentuais de martensita, apesar da identificacdo de
pontos/regifes caracterizando a presenca de martensita, verificou-se gque estas nao
apresentaram boa qualidade de indexac¢do. Como ja mencionado, os elevados niveis de
distorcdo na rede das amostras deformadas, em funcdo da presenca de martensita e de
deformacéo pléstica, dificultaram as analises de fases por EBSD.

Quanto as distintas técnicas utilizadas para avaliacdo da transformacdo de fases
(y—a’) Difracdo de Raios-X, Ferritoscopia e Difragdo de Elétrons Retroespalhados, as
duas primeiras de cunho macroscopico e EBSD de cunho microscopio, cabe ressaltar
que as mesmas sdo de metodologias distintas e sdo influenciadas por fatores

particulares:
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v" Difracdo de raios-X: influéncias nas analises podem resultar de superficie irregular
da amostra, tamanho e posicionamento da mesma no equipamento. Os parametros
de anélise que devem ser ajustados para levar a um melhor perfil de pico séo
tamanho do passo, tempo por passo, nimero de pontos a partir da largura a meia
altura e abertura de fendas e mascaras. A dimensdo da amostra para uma medida
com baixo ruido de fundo e boa relagdo deste com a intensidade dos picos é proxima
a 20 mm?. O volume de cada fase é proporcional & area sob o0s picos e a analise

ocorre préxima a superficie da amostra, denominando-se analise superficial.

v' Ferritoscopia: 0 magnetismo da fase martensita pode influenciar nas medidas, como
também, pode haver influéncias devido ao posicionamento da sonda do ferritoscopio
e distancia da mesma a borda da amostra, espessura e rugosidade da amostra e
deposicao superficial de material. O percentual de martensita é proporcional a
tensdo gerada no instrumento devido ao volume da fase ferromagnética presente,

devido a isto, denomina-se analise volumétrica.

v Difracdo de elétrons retroespalhados: fatores instrumentais, de calibragdo, de
medida e intrinsecos do material podem influenciar nas andlises, tais como,
instrumentais: tensdo do equipamento, abertura da lente, didmetro do feixe, distancia
de trabalho, inclinagdo do detector; calibragdo: tempo de exposi¢do, ganho e
enquadramento médio; medida: qualidade do padrdo, precisdo na deteccdo de
bandas e fatores intrinsecos do material como distor¢des na rede e finas particulas

de fases. Esta denomina-se analise microestrutural.

5.3 ANALISE DE TENSAO RESIDUAL POR DRX E ULTRASSOM

Foram submetidas a analise de tensdo residual da fase austenita ou martensita
por difracdo de raios-X as amostras como recebidas, laminada a quente (LQ) e laminada
a frio/recozida (LF/R), e amostras apdés inducdo da transformacdo de fases por
laminacdo e tracdo. Todos os resultados de tensdo residual apresentados referem-se as
tensdes medidas em phi na posicdo de 45° nesta posicdo tem-se a média entre as
tensdes principais 61 € G».

Os resultados de tensdo residual da fase austenita a partir de analises no plano, a

Ya e %> espessura das amostras como recebidas sao apresentados na FIG 5.23 e observou-
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se gradiente de tensdo residual do plano a meia espessura. A amostra laminada a quente
FIG 5.23(a) apresentou maior variagdo de tensdo comparada aquela laminada a
frio/recozida FIG 5.23(b). Através do quantitativo de fases por DRX, estas amostras
apresentaram percentuais de martensita iguais a (0,8; 0,8 € 0,9%) TAB 4.10e (0,5; 1,4 ¢
2,1%) TAB 4.13 nas distintas secdes analisadas. As tensfes residuais nestas amostras
resultaram ndo apenas da variacdo volumétrica de martensita, mas da interagdo destas
com daquelas oriundas do processamento termomecéanico do material. Foi observado

estado de tensdo residual compressiva em todas as se¢fes das amostras analisadas.
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FIG 5.23: Tenséo residual da fase y no plano, a % e ¥ espessura das amostras como
recebidas.

Analisando-se as amostras submetidas a transformacao de fases em laminacéo a
temperatura ambiente com reducdes de 20 e 80 % (TAB 4.25) também observou-se a
presenca de gradiente de tensdo residual FIG 5.24(a) e (b). Nestas amostras foram
analisadas as tensOes residuais das fases austenita e martensita, respectivamente, em

funcdo do percentual da mistura de fases.
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FIG 5.24: Tenséo residual da fase y na amostra LA 20 (a) e da fase o’ na amostra
LA_80 (b). Anélises no plano a ¥4 e %2 espessura das amostras.
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Para melhor compreensdo do gradiente de tensdo nas amostras laminadas
avaliou-se o quantitativo volumétrico de martensita obtido por difracdo de raios-X e o
aspecto destas chapas apds laminacdo FIGs (5.25 e 5.26). O percentual volumétrico de
martensita nestas amostras com reducdes de 20 e 80%, do plano a meia espessura,
correspondeu respectivamente a (34,8; 32,1 e 24,1%) e (95,9; 88,0 e 78,5%) e 0 estado
de tensdo vigente nas chapas pode ser compreendido através dos aspectos caracteristicos
apresentados na FIG 5.26 (CETLIN, P.R. 2005). As relagdes entre o arco de contato do
cilindro (L) e a altura da chapa (h;) na FIG 5.25 séo determinantes quanto ao estado de
tensdo em chapas laminadas, conforme apresentado na FIG 5.26(a) e (b) (CETLIN, P.R.
2005).

FIG 5.25: Laminacéo de planos (CETLIN, P.R. 2005).

Estado de tensdo vigente para (L/hj) > 0,65 Estado de tensdo vigente para (L/h;) < 0,60

FIG 5.26: Aspecto de chapas laminadas caracterizando o estado de tensao vigente
(CETLIN, P.R. 2005).

De acordo com a FIG 5.25, chapa ap6s laminacdo com aspecto semelhante
aquele apresentado na FIG 5.26(a) caracteriza estado de tensao compressiva no centro e
trativa nas vizinhancas. Neste caso, o material sofre maior expanséo na regido central e
com isto os cilindros tendem a limitar este comportamento aplicando tensdo
compressiva. Desta forma, como as tensbes sdo auto-equilibradas, a regido central
tenderd a arrastar as regides proximas, ficando estas sob tracdo. Chapa com aspecto
semelhante a FIG 5.26(b) demonstra tensdo trativa no centro e compressiva nas

imediacdes. O material sofre espalhamento nas extremidades e para conter isto 0S
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cilindros impdem tensbes compressivas, devido ao auto-equilibrio das tensdes residuais,
a regido central fica sob tracdo (CETLIN, P.R. 2005). As chapas laminadas a
temperatura ambiente e criogénica neste trabalho apresentaram aspecto semelhante a
FIG 5.26(a), tensdo compressiva no centro e trativa nas regides adjacentes.

A partir da compreensdo do estado de tensdo vigente apOs laminacdo a
temperatura ambiente, os resultados de tenséo residual das fases austenita e martensita
das chapas com redugbes de 20 e 80% (FIG 5.24) mostraram coeréncia. A amostra
como recebida com tensdo compressiva, quando submetida a laminagdo com reducéo de
20%, para inducdo da transformacdo de fases, foram introduzidas tensdes compressivas
na regido central e trativas nas adjacéncias. Com o desbaste da amostra verificou-se
tensdo compressiva de maior magnitude a meia espessura. As tensdes trativas inseridas
na laminacdo ndo excederam as tensfes compressivas, mas houve diminuicdo da
magnitude das tensbes compressivas como observado a partir das analises no plano e a
Y, de espessura da amostra, quando comparada a amostra como recebida. A medida de
tensdo residual da fase martensita na amostra com 80% de redugdo apresentou
comportamento similar ao observado na amostra com 20% de reducdo, onde observou-
se tensdo compressiva de maior magnitude a meia espessura. Nesta amostra houve
menor variagdo nos valores de tensdo residual, supostamente devido a menor espessura,
e a magnitude da tensdo a meia espessura foi maior do que aquela observada na amostra
como recebida. Os valores de desvio padrdo das medidas de tensdo residual da fase
martensita na amostra com 80% de reducdo foram mais elevados do que aqueles
observados nas medidas de tensdo da fase austenita, na amostra com 20% de reducéo,
supostamente devido a heterogeneidade das tensdes nesta amostra.

Em funcdo dos elevados percentuais volumétricos de martensita nas amostras
submetidas a transformacdo de fases em laminacdo criogénica (TAB 4.25), com
reducdes de 20, 40, 60 e 80%, s6 foi possivel medir a tensdo residual desta fase. Estes
resultados sdo apresentados na FIG 5.27. As andlises foram realizadas no plano e a meia

espessura das amostras.
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FIG 5.27: Tens&o residual da fase o' em amostras com 20%, 40, 60 e 80% de reducéo
em laminacéo criogénica, analises no plano e a meia espessura.

Conforme resultados obtidos, as amostras laminadas a temperatura criogénica
apresentaram tensoes trativas e compressivas, estas foram distintas em fungdo do
percentual de redugdo em laminagdo e do volume de martensita (FIG 5.27). As amostras
com 20 e 40% de reducdo apresentaram tensdo residual trativa no plano com
magnitudes proximas a 300 e 160 MPa, respectivamente. Com base no aspecto das
chapas, as tensdes trativas introduzidas em regides proximas a superficie dessas
amostras excederam a magnitude da tensdo compressiva presente na amostra como
recebida, porém a meia espessura a tensao foi compressiva. As amostras com reducées
subsequentes de 60 e 80% sofreram transformacdo de fase total, apresentando 100% de
martensita-a’e estas apresentaram tensdo compressiva tanto no plano quanto a meia
espessura. Graficamente observa-se oscilagdo significativa das medidas de tenséo
realizadas no plano das amostras, mas a meia espessura as tensdes apresentaram
pequenas variacdes em funcdo do volume de martensita e do incremento da deformacéo
plastica. Com excecdo da amostra como recebida com 0,8% de martensita e da amostra
com 20% de reducdo, com 66% desta fase, as demais apresentaram percentuais
proximos de martensita entre 98 e 100%.

Os resultados de tenséo residual da fase austenita de amostras tracionadas a
temperatura ambiente com deformacdo de 24% (TAB 4.26), nas condic¢Oes recebidas
LQ e LF/R, sdo apresentados na FIG 5.28 (a) e (b), respectivamente. As medidas foram

realizadas no plano e a meia espessura das amostras.
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FIG 5.28: Tenséo residual da fase y no plano e a % de espessura de amostras tracionadas
a temperatura ambiente com 24% de deformacao.

Como observa-se na FIG 5.28 as amostras com distintas condi¢Ges de
processamento termomecanico apresentaram tensdo residual compressiva apés
transformacdo martensitica induzida por tracdo. Tensdo de maior magnitude foi
verificada a meia espessura dessas amostras. De acordo com 0s resultados, as tensfes
trativas adicionadas aquelas da amostra como recebida para inducdo da transformacéo
martensitica, apos deformagdo de 24%, diminuiram a magnitude da tensdo residual.
Porém, em analises a meia espessura a tensdo tornou-se mais compressiva se
aproximando daquela da amostra como recebida. Observou-se tensdo compressiva de
maior magnitude a meia espessura da amostra em condic¢éo de laminada a frio/recozida
e esta também apresentou menores valores de desvio padrdo FIG 5.28(b) em relacdo a
amostra LQ. De maneira geral, o comportamento do estado de tensdo foi similar em
ambas as amostras.

As tensdes residuais medidas nas fases austenita e martensita das amostras
submetidas a transformacdo de fases induzida por laminacdo a temperatura ambiente e
criogénica e por tragdo a temperatura ambiente provavelmente resultaram das tensdes
atuantes no processo de deformacdo e das tensdes desenvolvidas pela transformacéo
martensitica. De forma geral, as tensdes residuais sdo consequéncias de interacfes entre
deformacéo, temperatura e microestrutura (PAPULA, S. et al, 2014).

Comparando as amostras com deformacdes equivalentes, 20% em laminacgéo e
24% em tracdo, as mesmas apresentaram tens&o residual compressiva na fase austenita

em analises realizadas no plano e a meia espessura (TAB 5.3).
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TAB 5.3: Tensdo residual da fase austenita em amostras com deformagdes equivalentes
em laminacao e tracao.

Amostra a'(V%) DRX Tensao (MPa) y DP (MPa)
LA 20 Plano 34,8 -50 23
LA 20 % 24,1 -113 23
TA_6 24 Plano 8,2 -56 24
TA 6 24 Y 4,1 -122 23

Como observa-se a partir da TAB 5.3 as amostras com deformacdes
equivalentes similares apresentaram percentuais de martensita distintos em analise no
plano e a meia espessura, correspondentes a (34,8 e 24,1%) ap6s laminacdo e (8,2 e
4,1%) ap0s tragdo. Porém, o quantitativo de tenséo residual foi similar correspondendo
a (-50 e -113 MPa) e (-56 e -122 MPa), respectivamente. Desta forma, para o material
com a mesma condicdo de processamento termomecanico submetido a deformacdes
equivalentes similares nos distintos modos de deformacéo e com contetdo de martensita
distinto, encontrou-se 0 mesmo estado de tensdo residual com valores proximos.
Supostamente, as tensdes de laminacdo e tracdo se sobrepdem as tensdes geradas pela
transformacédo martensitica induzida por deformacéo.

Com base nos resultados obtidos através das andlises de tensdo residual, das
fases austenita e martensita, por difracdo de raios-X, de amostras do aco inoxidavel
304L submetidas a transformacdo martensitica por laminacdo e tracdo, observou-se
predominancia de tensdo compressiva. Apenas em duas amostras, estas com reducoes
de 20 e 40% em laminacdo criogénica, observou-se tensdo trativa em analises no plano,
mas a meia espessura dessas amostras também foram observadas tensdes compressivas.
Os resultados de tensdo residual das amostras analisadas apresentaram coeréncia a partir
da analise do aspecto das chapas laminadas, como também, em funcéo da tensdo trativa
nos ensaios de tracdo, considerando-se as tensfes residuais presentes na amostra como
recebida. Ndo ha como dissociar as tensfes residuais dos processos de deformacdo
daquelas resultantes da transformacgdo de fases quando trata-se da transformacdo de
fases induzida por  deformacdo plastica. Tentou-se neste trabalho induzir a
transformacdo martensitica atérmica, sem deformacdo pléstica associada, para mensurar
as tensdes residuais resultantes apenas da transformacdo de martensitica (FIG 4.10),
porém o pico de martensita gerado ndo apresentou intensidade suficiente para realizagédo

da medida por difracéo de raios-X.
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Em abordagens na literatura (TARAN, 2003, 2004 e 2007; PAPULA, 2012;
MSOLLI, 2016) ndo existe uma definicdo Unica quanto ao estado de tensdes residuais
em aco TRIP apds transformagdo de martensitica. TARAN e colaboradores (2003 e
2004) investigando as tensfes residuais em aco inoxidavel austenitico AISI 321, ap06s
transformacdo de fases induzida por ensaio de fadiga uniaxial, reportaram que
geralmente espera-se que a fase martensita apresente tensdo residual compressiva
hidrostatica, enquanto a austenita tensdo trativa. Porém, os estados de tenséo
encontrados em suas analises foram opostos, ou seja, a austenita apresentou tensdo
compressiva e a martensita tensao trativa (FIG 2.45). Em 2007 TARAN e colaboradores
estudaram o estado de tensdo residual da transformacédo de fases neste mesmo aco apos
ensaio de fadiga biaxial. As tensdes residuais da fase martensita foram trativas e da fase
austenita oscilaram entre trativas e compressivas. Segundo TARAN, as tensbes da
deformacdo plastica podem ter superado aquelas da transformacdo de fases e foram
observadas nos resultados. BLECK (2002) menciona em seu trabalho que na
transformacdo de fases em aco TRIP a austenita é estabilizada por tensdo compressiva
hidrostatica. PAPULA e colaboradores (2014) estudaram as tensdes residuais
provenientes da transformacdo (y—a’) em alguns agos inoxidaveis austenitico apos a
formagéo retardada de trincas (Delayed Cracking). Os autores mencionaram que
material bifasico quando deformado, a fase de maior dureza (martensita) apresenta
tensdo trativa e a fase macia (austenita) tensdo compressiva. Os resultados mostraram a
presenca de tensdo residual trativa nas duas fases.

Desta forma, o estudo de tensdes residuais a partir da transformacdo martensitica
por deformacdo em aco TRIP é complexo devido a interacdo entre as tensGes do
processo de deformacdo com aquelas resultantes da transformacdo de fases. Como
também, devido a caracteristicas intrinsecas de cada fase como diferenca de coeficiente
de expansdo térmica, modulo de elasticidade e limite de escoamento que podem
influenciar no surgimento das tensGes residuais (WITHERS, P.J. & BHADESHIA,
H.K.D.H., 2001; TARAN, Y.V. et al., 2003, 2004 e 2007).

Em anélise de tensdo residual por difracdo de raios-X a heterogeneidade da
medida pode ser avaliada a partir do perfil de pico e da relacdo gréfica entre as
distancias interplanares e o sen® de cada angulo de medida (psi), como exemplo FIG
5.29. Na FIG 5.29(a) apresenta-se anélise de tensdo residual com homogeneidade na
medida, amostra como recebida laminada a quente com 0,8% de martensita (medida

realizada na fase austenita). Em FIG 5.29(b) apresenta-se resultado com certo
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espalhamento na medida de tensdo, amostra com 80% de deformacdo em laminacdo a

temperatura criogénica e com 100% de martensita (medida realizada na fase

martensita).
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FIG 5.29: Perfil de pico e a relacdo distancia interplanar versus sen® de psi: a) amostra
CR laminada a quente e b) amostra com 80% de redugdo em laminagéo a T criogenica-

A partir de observagbes nos perfis de pico das medidas de tensdo residual

realizadas nas fases austenita e martensita, houve maior espalhamento nas medidas da

fase martensita. Este fato possivelmente estar relacionado ao complexo estado de

deformagéo na rede. Maiores valores de desvio padrdo foram observados nestas
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medidas. Foram submetidas a andlise de tensdo residual da fase austenita e/ou
martensita as demais amostras deformadas em laminacdo e tracdo em temperatura
ambiente e criogénica. Porém, observou-se grande espalhamento nas medidas
demonstrando heterogeneidade na distribuicdo das tensdes residuais, certamente devido
a proporcdo da mistura de fases, o que resultou em valores inaceitaveis de desvio
padrdo. Observou-se a partir da transformacéo de fases (y—a’) do aco TRIP 304L que
em amostras com percentuais de martensita de até 35% so foi possivel medir tensdo
residual da fase austenita e em amostras com percentuais de martensita igual ou superior
a 66% so foi possivel medir a tensdo desta fase. A partir desses resultados pode-se
inferir que: com predominancia de martensita transformada, acima de 66%, a austenita
retida ndo causou grandes influéncias sobre as medidas de tenséo residual da martensita,
mas quando o percentual de martensita na mistura de fases foi acima de 35% a presenca
desta fase ndo permitiu a medida de tensdo residual da fase austenita. Desta forma, a
mistura de fases austenita-martensita, permite medida de tensao residual por difracdo de
raios-X da fase austenita quando o percentual de martensita € de até 35% e quando o
volume de martensita é igual ou superior a 66% s6 € possivel medir a tensdo residual
desta fase.

Foram analisados os picos de difracdo das fases austenita (89°) e martensita (99°)
das amostras deformadas para inducéo da transformacdo de fases, quanto a ocorréncia
de deslocamento e/ou alargamento em relacdo a amostra como recebida. Deslocamento
e/ou alargamento de pico referem-se a presenca de macro ou microtensdes residuais e
estas podem coexistir quando o material é deformado plasticamente (CULLITY, 1978).
A sobreposicao dos picos para estas observacgdes foi realizada a partir dos difratogramas
de cada amostra. Nas FIGs (5.30 e 5.31) apresenta-se 0 comportamento dos picos das

fases y e o’ ap0s laminag&o e tracdo em temperatura ambiente e criogénica.
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FIG 5.30: Avaliagdo do comportamento de pico das fases y ¢ o’, deslocamento e/ou
alargamento, em amostras laminadas com reducdes de 20, 40, 60 e 80%.

Com base nos resultados apresentados FIG 5.30(a) e (b) e 5.31(a) e (c) a amostra
na condicdo recebida laminada a quente apds inducdo da transformacao martensitica por
laminacdo a tracdo apresentou o0s seguintes efeitos do pico da fase martensita em relacéo
a amostra como recebida: alargamento acentuado apds laminacdo e deslocamento
acentuado ap0s tracdo. Entre as amostras submetidas a tracdo em condicdo laminada a
quente FIG 5.30(a) e (c) e laminada a frio recozida FIG 5.30(b) e (d) aquela na condigéo
de laminada a quente apresentou deslocamento de pico mais acentuado. Nas medidas de
tensdo residual da fase martensita foi necessario aumentar o range, parametro de medida
(TAB 3.7), porque aplicando-se 0 mesmo valor daquele usado nas medidas da fase
austenita o pico da fase martensita ficava com grande alargamento. A partir dessas
observacgoes, verificou-se a magnitude do alargamento do pico da fase martensita em
relacdo ao pico da fase austenita.

Conforme resultados apresentados, apés inducdo da transformacdo martensitica,
por laminagdo e tracdo, foi possivel observar o comportamento dos picos das
respectivas fases, quanto a incidéncia de alargamento e/ou deslocamento, em funcdo do

incremento de deformacéo plastica e transformagdo martensitica.
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Amostras Tracionadas a Temperatura Ambiente
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FIG 5.31: Avaliagdo do comportamento de pico das fases y e a’, deslocamento e/ou
alargamento, em amostras tracionadas com deformacéo de 24%.
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As medidas de tensdo residual por ultrassom foram realizadas em amostras
submetidas a transformagdo martensitica por laminagdo e nas amostras submetidas a
transformacdo de fases por tracdo realizou-se medidas de velocidade da onda
longitudinal.

Os resultados das medidas de velocidade da onda ultrassénica longitudinal nas
amostras tracionadas a temperatura ambiente e criogénica, com deformacdes de 24 e
47% sdo apresentados nas FIGs (5.32 e 5.33). As andlises foram realizadas no plano, a
Y4 e a % espessura das amostras, com excegdo das amostras em condi¢do laminada a
frio/recozida apés tracdo em temperatura criogénica FIG 5.33 (b) onde as analises foram

realizadas apenas no plano a ¥ de espessura.
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FIG 5.32: Velocidade da onda longitudinal em amostras nas condi¢Ges laminada a
quente (a) e laminada a frio/recozida (b) ap6s tracdo a temperatura ambiente.

A partir das medidas de velocidade da onda longitudinal em amostras na
condicdo laminada a quente apds transformacao martensitica por tracdo em temperatura
ambiente FIG 5.32(a) observou-se que: a amostra com 47% de deformacédo apresentou
velocidades iguais nas medidas realizadas a ¥4 e % espessura e estas foram iguais a
velocidade na amostra com 24% de deformacdo em analise a ¥ de espessura; a amostra
com 24% de deformacdo apresentou em andlise no plano velocidade igual a amostra
como recebida com analise a meia espessura. A velocidade da onda longitudinal foi
diferente em todas as se¢Oes das amostras tracionadas em condi¢do LF/R com de 24 e
47% FIG 5.32(b).

Com os resultados da analise da onda longitudinal nas amostras com distintas
condicBes de processamento termomecéanico (LQ e LF/R) tracionadas em temperatura

criogénica (FIG 5.33) observou-se: velocidade igual em anélises no plano das amostras
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em condicdo laminada a quente com deformacdes de 24 e 47% FIG 5.33(a) e igual em
andlise a ¥4 e ¥ espessura da amostra com 24% de deformacéo; velocidades iguais a ¥4
de espessura da amostra com 47% de deformacdo e plano da amostra como recebida. A
velocidade da onda longitudinal em amostras na condi¢do laminada a frio/recozida FIG
5.33(b) foi distinta em analise no plano e a meia espessura. Em funcéo dos resultados,
valores proximos foram observados entre as se¢@es das amostras em condigdo recebida
laminada a quente e maiores diferencas destes foram observadas nas distintas se¢des da
amostra em condicdo de laminada a frio/recozida. Como observa-se, as condicdes
microestruturais da amostra em condicdo laminada a frio/recozida, apos transformacao
de fases por tracdo tanto em temperatura ambiente FIG 5.32(b) quanto criogénica FIG

5.33(b) provocaram maiores alteracfes na velocidade da onda longitudinal.
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FIG 5.33: Velocidade da onda longitudinal em amostras nas condi¢Ges laminada a
quente (a) e laminada a frio/recozida (b) ap0s tracdo a temperatura criogénica.

Os resultados de velocidade da onda ultrassénica longitudinal em amostras
laminadas a temperatura ambiente e criogénica com reducdes de 20, 40 e 60% sao
apresentados na FIG 5.34. A partir da FIG 5.34(a) verificou-se que: a velocidade da
onda longitudinal em andlise a ¥ de espessura da amostra com 20% foi igual aquela da
amostra com recebida em analise no plano; também verificou-se velocidades iguais
entre as medidas no plano da amostra com 20% de reducdo e medida a meia espessura
da amostra como recebida; a amostra com 40% de reducdo apresentou valores distintos
em todas as se¢des; com a amostra de 60% de reducdo observou-se velocidades da onda
iguais em andlises no plano e a Y4 de espessura e estas também foram iguais a
velocidade a ¥ de espessura da amostra como recebida. Quanto as amostras laminadas

em temperatura criogénica FIG 5.34(b) a velocidade da onda longitudinal foi igual em
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analise no plano das amostras com 20 e 40% de reducdo e as demais medidas
apresentaram valores distintos. Grande deslocamento foi observado na medida realizada
no plano da amostra com 60% de reducao em relacdo aquelas a ¥4 e %2 espessura.
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FIG 5.34: Velocidade da onda longitudinal em amostras laminadas a temperatura
ambiente e criogénica.

Comparando-se a velocidade da onda longitudinal em amostras submetidas a
transformacdo martensitica por laminacao e tracdo a temperatura ambiente e criogénica
observou-se que houve variagdes, porém de pequena magnitude em funcdo do
incremento da deformacdo plastica e das mudangas microestruturais provocadas pela
transformacdo de fases. Foi possivel perceber variacdo de velocidade da onda em
andlises realizadas no plano, a ¥4 e a %2 espessura das amostras. Maiores variagdes foram
observadas nas amostras em condi¢do laminada a frio/recozida.

As medidas de velocidade da onda cisalhante em amostras laminadas em
temperatura ambiente e criogénica sdo apresentadas nas FIGs (5.35 e 5.36). Foram
encontrados distintos valores de velocidade da onda com polarizacdo nas direcdes
longitudinal e transversal em todas as amostras analisadas. N& houve tendéncia
definida entre as medidas realizadas nas diferentes se¢des das amostras.

Em funcdo destes resultados, observa-se que ocorreu variacdo acentuada da
velocidade da onda em funcdo do grau de laminacdo, tanto de velocidade com
polarizacdo longitudinal quanto transversal. E essas variagfes ocorreram em sentidos
opostos, a velocidade com polarizacdo longitudinal aumentou enquanto a transversal
diminuiu, indicando grande variacdo da anisotropia do material decorrente,

possivelmente, da variagéo de textura e tenséo no material.
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em amostras laminadas a temperatura ambiente.
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FIG 5.36: Velocidade da onda cisalhante nas dire¢6es longitudinal (a) e transversal (b)
em amostras laminadas a temperatura criogénica.

Para as amostras laminadas em temperatura ambiente e criogénica calculou-se a
birrefringéncia acustica para proceder a quantificacdo de tensdes residuais (FIG 5.37).
Os resultados obtidos a partir de medidas no plano, a ¥4 e a %2 espessura das amostras
apresentaram valores distintos. A magnitude da birrefringéncia negativa aumentou para
maiores niveis de deformacdo plastica e percentuais de martensita.

O desvio padrdo das medidas de ultrassom como velocidade das ondas

longitudinal e cisalhante, birrefringéncia e tenséo residual ficou entre 10%e 10,
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FIG 5.37: Birrefringéncia acustica das amostras laminadas & temperatura ambiente e
criogénica.

Os resultados quantitativos de tensdo residual por ultrassom do aco inoxidavel
304L submetido a transformacéo de fases por laminagdo em temperatura ambiente e

criogénica com reducdes de 20, 40 e 60% sao apresentados nas FIGs (5.38 e 5.39).
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FIG 5.38: Tensao residual por ultrassom ap6s inducdo da transformacgdo martensitica
por laminacdo em temperatura ambiente.

De acordo com as FIGs (5.38 e 5.39) ap6s transformacdo martensitica induzida
por laminagdo em temperatura ambiente e criogénica as amostras apresentaram estado
de tensdo residual compressiva.

A partir dos resultados das amostras laminadas em temperatura ambiente (FIG
5.38) observou-se que a magnitude da tensdo residual compressiva foi modificada em
funcdo do incremento das reducdes em laminacdo e evolugdo da transformacéo
martensitica. As anélises realizadas no plano, a ¥ e a %2 espessura das amostras com 20
e 40% de reducdo apresentaram valores iguais de tensdo. Os resultados das analises a ¥4
e meia espessura da amostra com 60% foram iguais entre si (-2,97 MPa) e distintos
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daquele encontrado no plano da amostra (-2,98 MPa), pode ter ocorrido influéncia das
pequenas espessuras das amostras. Os resultados obtidos com as analises no plano das
amostras apresentaram tendéncia satisfatoria.

Os resultados de tensdo residual das amostras submetidas a transformacéo
martensitica por laminacdo criogénica apresentaram espalhamento nas medidas
realizadas nas distintas se¢Oes analisadas (FIG 5.39). A partir das anélises no plano das
chapas observou-se que a amostra com 20% de reducdo apresentou a mesma magnitude
de tensdo da amostra como recebida e que a magnitude da tensdo aumentou na amostra
com 40% reducdo, mas esta foi igual aquela da amostra com 60% de reducdo. As
andlises realizadas a ¥ e a meia espessura das amostras apresentaram 0 mesmo
comportamento de tenséo entre si e distinto daquele observado no plano das amostras: a
magnitude da tensdo compressiva na amostra com 20% de reducéo foi maior do que na
amostra como recebida, apos 40% de reducdo a tensdo continuou a mesma e com a

reducdo de 60% a magnitude da tensdo aumentou.
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FIG 5.39: Tensdo residual por ultrassom apés inducdo da transformacao martensitica
por laminacdo em temperatura criogénica.

Com base nos resultados, a diferenga quantitativa entre as tensoes principais 61 €
o, ndo foi de grande significancia, mas observou-se certa variagdo em fungdo do nivel
de deformacéo plastica e da transformacdo martensitica. O comportamento das medidas
foi distinto nos grupos de amostras analisados e estas possuiam microestruturas distintas
em funcéo do percentual de fase transformada.

A analise de tensdo residual por ultrassom é volumétrica e desta forma obteve-se

0 estado de tensdo presente no material em fungdo da mistura de fases resultante da

167



transformacdo  austenita-martensita e das tensdes inseridas devido as
deformac6es/reduces em laminagdo. Por ultrassom obtém-se (o; - o), desta forma, a
magnitude das tensdes nas analises realizadas resultou desta relagdo entre as tensdes
principais. Como observou-se, o método de birrefringéncia acustica apresentou
sensibilidade a variacdo de tensfes residuais em amostras bifasicas do aco 304L apoés
transformacéo de fases por laminagdo com diferentes percentuais de reducdo. Por
difracdo de raios-X as medidas resultam em valores individuais de 61 ¢ 62, realizando-se
operacdo matematica de subtracdo das tensdes principais para as analises realizadas nas
respectivas amostras, os valores diferem daqueles obtidos por ultrassom. No entanto, as
técnicas utilizadas possuem principios e metodologias distintos. As analises de tensdo
residual por difracdo de raios-X sdo superficiais, onde uma pequena camada da amostra,
na ordem de micron é analisada e as tensdes para cada fase sdo analisadas a partir do
pico de maior 2 theta com intensidade moderada. Erros experimentais estdo
relacionados a fatores como rugosidade da amostra, presenca de textura cristalografica e
forte gradiente de tensdes residuais. A analise de ultrassom é volumétrica e desta forma,
realiza medida de tensdo residual do material de forma abrangente. As medidas sao
influenciadas por presenca de textura cristalografica, heterogeneidade de deformacao,
presenca de precipitados, densidade de discordancias e textura cristalografica
(SOARES, M.C.B.V.; 1998).

As respostas qualitativas do estado de tensdo residual apds transformacdo de
fases induzida por deformacdo foram satisfatorias atraves das técnicas de difracdo de

raios-X e ultrassom onde observou-se tensdo compressiva.
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6

CONCLUSAO

As distintas preparacdes metalograficas via polimento mecéanico, quimico e
eletrolitico provocaram maiores diferencas quantitativas na magnitude das tensdes

residuais do que nos percentuais de fases;

O polimento eletrolitico se mostrou promissor em analises de fases e tenséo residual

a partir da transformacdo martensitica;

Ocorreu transformacdo martensitica total a partir com reducbes de 60 e 80% em
laminacdo criogénica com temperatura estimada a partir da composicdo quimica do

material;

Ocorreu maior transformacgéo de fases induzida por laminagdo do que por tracéo

com deformacdes equivalentes, tanto em temperatura ambiente quanto criogénica;

Observou-se variacdo do percentual volumétrico de martensita do plano a meia

espessura de amostras laminadas e tracionadas;

Houve transformacdo martensitica mais intensa do material na condicdo como
recebido laminado a frio/recozido em relacdo ao material na condicdo laminado a

quente;

Verificou-se maior presenca de martensita-e no material na condicdo laminado a
quente em relacdo aquele laminado a frio/recozido apds transformacao de fases por

tracdo e com menor nivel de deformacéo;

Elevados niveis de deformacdo na rede cristalina causados pela deformagdo do
material, assim como pela presenca de martensita, dificultam a obtencédo de padréo
em EBSD;
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v Através das analises de tensdo residual por DRX observou-se estado de tensdo

residual compressiva nas fases austenita e martensita;

v Observou-se gradiente de tensdo residual por DRX a partir de analises realizadas em

diferentes secBes das amostras;

v As respostas qualitativas das analises de tensdo residual por DRX e Ultrassom
foram satisfatdrias, observou-se estado de tensdo residual compressiva apos

transformacédo martensitica.
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7

SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Preparacdo metalografica via polimento ibnico para realizagdo de anélises

quantitativas de fases e tensdo residual;

Analise por Microscopia Eletronica de Transmissdo com o objetivo de se verificar

falhas de empilhamento, bandas de cisalhamento e as fases martensita € ¢ o’;

Anélise de discordancias por Difracdo de Raios-X apds transformacdo de fases com

diferentes niveis de deformacao pléastica;

Realizacdo de medida do parametro de rede e de tensdo residual por Difracdo de

Néutron;

Estudo comparativo da transformacdo martensitica entre os acos TRIP 201LN e
304L.
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