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RESUMO

Os acos inoxidaveis austeniticos possuem um baixo valor econémico quando
comparados ao titanio e suas ligas, considerados os mais resistentes a corrosdo em meio
bioldégico, e ha mais de cinquenta anos sdao amplamente utilizados na confecgdo de
implantes ortopédicos, em especial no servico de saude publica. Atualmente o ago ISO
5832-1 (ASTM F 138) é o mais utilizado na confeccdo de proteses ortopédicas,
principalmente as temporarias. Entretanto, devido o mesmo ser suscetivel a corroséo
localizada quando em contato com tecido humano, ele estd sendo gradativamente
substituido pelo agco inoxidavel austenitico de baixo teor de carbono e alto teor de
nitrogénio denominado de ISO 5832-9. O mesmo ja é utilizado em larga escala na
Europa e nos Estados Unidos, enquanto no Brasil a sua utilizagdo € mais recente e em
menor escala. Este trabalho investiga o comportamento da recristalizagdo dindmica em
um acgo ISO 5832-9, através de ensaios de torgdo a quente e microscopia otica, para
diferentes condicbes de temperatura, deformacao e taxa de deformagao. Foi constatado
através das curvas de escoamento plastico que o material estudado recristaliza
dinamicamente e, que o alto valor da sua energia de ativagdo aparente para a
deformacgao pode ser atribuido a presenga de uma grande quantidade de particulas de
precipitados e ao nitrogénio em solugcdo na matriz. Micrografias confirmam que ensaios
realizados a baixas temperaturas revelam um forte retardamento da recristalizacao
dinamica. Além disso, a presenga de contornos de gréo serrilhados e nucleagédo de novos
graos nos antigos contornos de graos deformados, s&o fortes indicios de que a
recristalizacdo ocorreu por mecanismo colar. O comportamento do tamanho de gréo
meédio recristalizado, Dprx, com a temperatura, se assemelha ao comportamento do
crescimento de grdo austeniticos de agos microligados. A presenga de um minimo no
comportamento do Dprx com a taxa de deformacdo pode ser atribuido a uma taxa de
deformacdo minima necessaria para que ocorra a maior quantidade de precipitacao

dindmica.

Palavras chaves: Acos inoxidaveis austeniticos com alto teor de nitrogénio. Deformacéao

a quente. Recristalizagdo dinamica. Biomateriais. Implantes ortopédicos metalicos.



ABSTRACT

Austenitic stainless steels have low economic value compared to titanium and its alloys,
considered the most resistant to corrosion in biological environment, and for over fifty
years are widely used in the manufacture of orthopedic implants, particularly in public
health service. Currently the ISO 5832-1 steel (ASTM F 138) is the most used in the
manufacture of orthopedic prosthesis, especially the temporary ones. However, because
it is susceptible to localized corrosion when in contact with human tissue, it is being
gradually replaced by austenitic stainless steel of low carbon and high nitrogen called 1ISO
5832-9. The same is already used extensively in Europe and the United States, while in
Brazil it's use is more recent and smaller scale. This work investigates the behavior of
dynamic recrystallization in an ISO 5832-9 steel through hot torsion tests and optical
microscopy, for different conditions of temperature, strain and strain rate. It was found
through the plastic flow curves of the studied material crystallizes dynamically and that the
high value of its apparent activation energy for deformation can be attributed to the
presence of a large amount of precipitated particles and nitrogen dissolved in the matrix.
Micrographs confirmed that tests carried out at low temperatures reveal a strong
retardation of dynamic recrystallization. Moreover, the presence of serrated grain
boundaries and nucleation of new grains in the old deformed grain boundaries, are strong
indications that the recrystallization occurred by a necklace mechanism. The behavior of
the average recrystallized grain size, DDRX, with temperature resembles the behavior of
the austenitic grain growth in microalloyed steels. The presence of a minimum in the
behavior of DDRX with the strain rate can be attributed to a minimum strain rate required

to cause the greatest amount of dynamics precipitation.

Keywords: High-nitrogen austenitic stainless steel. Hot deformation. Dynamic

recrystallization. Biomaterials. Orthopedic metallic implants.
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CAPITULO 1

1 INTRODUGAO

Implantes ortopédicos podem substituir parcialmente ou totalmente
funcbes de parte do corpo humano de forma temporaria ou permanente. Em
implantes temporarios, tais como placas de fixacdo para ossos fraturados, pinos e
parafusos, é requerida uma resisténcia mecanica que seja suficiente para substituir
temporariamente as fungbes desempenhadas pelo osso em uma determinada parte
do esqueleto humano. O material deve também apresentar uma composi¢ao quimica
que nao provoque a degradacao de tecidos, até que o o0sso esteja recuperado e o
implante possa ser removido. Os implantes permanentes, por substituirem partes do
esqueleto humano, tais como proteses de joelho, quadril e cotovelo, requerem
adicionalmente ter que suportar movimentos continuos e transmitir cargas. Dessa
forma, os materiais ideais para a fabricacdo de implantes ortopédicos devem ter
biofuncionabilidade (habilidade de desempenhar a fungdo requerida), que esta
intrinsecamente relacionada com as propriedades mecanicas adequadas a sua
funcionalidade, biocompatibilidade (compatibilidade do material com o corpo), que
reflete na resisténcia a corrosdo ao meio fisioldgico, além de ter prego acessivel.

Por apresentarem excelentes combinagdes das caracteristicas requeridas
para um biomaterial, os materiais metalicos tornaram-se os preferidos na fabricagao
de implantes ortopédicos. Dentre eles existem os agos inoxidaveis austeniticos, que
ha mais de meio século tém sido utilizados para tal finalidade. O ago inoxidavel
austenitico ASTM F 138 (classe especial do ago AISI 316 L para aplicagdes
médicas) € amplamente utilizado na fabricagcdo de implantes, pois possui boa
aceitagao pelo organismo, baixo custo, boa usinabilidade, boa conformabilidade, alta
resisténcia mecanica — em especial quando trabalhado a frio — e razoavel resisténcia
a corrosao. Entretanto, apesar das boas caracteristicas citadas acima, esse ago
possui baixa resisténcia mecanica na condicdo de recozido e suscetibilidade a
corrosao localizada, o que limita o tempo de sua permanéncia no interior do corpo
humano para em torno de um ano. Pesquisas mais recentes levaram ao
desenvolvimento de agos inoxidaveis austeniticos de alto nitrogénio de classificagéo

ISO 5832-9. Esses acos possuem alta resisténcia a corrosdo, alta resisténcia
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mecanica, mesmo na condi¢do de recozido e relativo baixo custo, tornando-se o
substituto do ago ASTM F 138 na fabricagdo de implantes ortopédicos.

A conformacdo mecanica a quente de implantes ortopédicos pode ocorrer
pelos processos de forjamento, laminagao ou trefilagdo. O estudo do processamento
a quente nas condi¢des industriais € oneroso e de dificil realizagdo. Uma alternativa
€ a realizacdo de ensaios de torcao a quente em laboratérios. Esses permitem a
reproducdo de sequencias de passes caracteristicos dos processos industriais e um
resfriamento rapido das amostras em qualquer estagio da deformagao, para que se
possa verificar as mudangas na microestrutura. Esses ensaios permitem analisar e
interpretar o comportamento mecanico e a evolugdo microestrutural do material sob
a influéncia dos principais parametros de processamento (temperatura, deformacéao,
tempo entre passes e taxa de deformacgao), impostos analogos aos utilizados em
operagoes industriais.

Diante da necessidade constante de otimizacdo das propriedades
mecanicas dos acos inoxidaveis utilizados na fabricacdo de implantes ortopédicos,
foi instituido um projeto de pesquisa intitulado “Predigao da cinética de amaciamento
no intervalo entre passes no forjamento do acgo inoxidavel austenitico ISO 5832-9
utilizados em implantes ortopédicos” (que faz parte do projeto maior “Consolidagao
de grupos de pesquisa vinculados ao Programa de Pds-Graduacdo em Fisica da
Universidade Federal do Maranhdao” (EDITAL MCT/CT-INFRA/CT-ENERG/CNPq
07/2006)), uma parceria entre pesquisadores dos grupos de pesquisa em
Conformacédo Mecanica da Universidade Federal do Maranh&o e da Universidade

Federal de Sao Carlos.

Buscando verificar as condigdes em que ocorre a recristalizagdo dinamica
de um acgo ISO 5832-9, parte do referido projeto de pesquisa, neste trabalho seréo
obtidas curvas de escoamento plastico, bem como a verificacdo da evolugao
microestrutural para diferentes condicbes de temperatura e de taxa de deformagao

resultantes de ensaios isotérmicos de torgdo a quente.
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CAPITULO 2

2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Biomateriais

Biomateriais sdo materiais empregados no tratamento, ampliagédo ou
substituicdo de quaisquer tecidos, 6rgaos ou fungdes corporais como um todo ou
parte integrante de um sistema, com o objetivo de recuperar a funcionalidade dos
mesmos [2.1]. No principio, materiais utilizados em outras finalidades eram
adaptados para aplicagdo em medicina, todavia, com o aumento da demanda e
uma vasta gama de aplicagdes, os assim chamados biomateriais passaram a ser

desenvolvidos visando aplicagdes especificas.

Um biomaterial deve ser biocompativel, ou seja, ndo deve interferir no
mecanismo de defesa do organismo, deve possuir propriedades fisicas e
mecanicas coerentes com a fungdo especifica de sua utilizacdo, em outras
palavras, ter biofuncionalidade, e apresentar resisténcia a corrosao. Além disso,
eles devem ter baixo custo de obtencdo, facilidade para a fabricacdo dos
dispositivos, manuseio e esterilizagéo [2.2].

Os dispositivos fabricados com biomateriais, quando em contato com
tecidos e fluidos animais, comportam-se como objetos estranhos podendo gerar
reagdes localizadas na interface biomaterial-tecido, tais como: carcinogénica,
metabdlica, imunoldgica e bacterioldgica [2.3]. De acordo com RATNER et al. e
NOORT [2.4, 2.5], as reagbes bioldégicas mais comuns que ocorrem nessas
interfaces sdo: (i) a morte do tecido animal adjacente, se o biomaterial for toxico e
biologicamente inativo; (ii) o encapsulamento do dispositivo por um tecido fibroso,
cuja espessura depende da severidade da reacédo do tecido ao dispositivo, se 0
biomaterial ndo for toxico e for biologicamente inativo; (iii) ligacbes na interface
entre o tecido adjacente e o dispositivo, se o biomaterial ndo for téxico e for
biologicamente ativo; (iv) o tecido adjacente substitui o dispositivo, no caso do

biomaterial ndo for toxico e se dissolver.
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Os biomateriais geralmente sado fabricados de metais, polimeros, ceramicas e/ou
compositos e sdo caracterizados pelas propriedades de dureza, resisténcia a tracao,
modulo de elasticidade, alongamento, resisténcia a fadiga, tenacidade a fratura,
resisténcia a abrasdo, estabilidade dimensional a longo prazo, propriedades
viscoelasticas e permeabilidade a fluidos [2.3, 2.4]. Como exemplos de aplicagdes
de biomateriais tém-se valvulas cardiacas, marca-passos, stends, implantes
dentarios, lentes intraoculares, proteses mamarias, pinos e placas. Uma das
principais utilizacbes de biomateriais metalicos € na fabricacdo de implantes

metalicos.

2.1.1 Implantes metalicos

A utilizacao de metais na substituicdo de partes da estrutura dssea do
corpo humano é bastante antiga. Sabe-se que os romanos, chineses e astecas,
ha mais de 2000 anos, ja utilizavam ouro em reparos dentarios [2.2]. Entretanto,
somente no século XVI ocorreram os primeiros registros. De acordo com a
literatura [2.6], tais registros discutem a reparagdo do osso do palato através da
utilizacdo de uma placa de ouro, realizada por Petronius em 1565. De acordo com
RATNER et al. e NOORT [2.4, 2.5], no inicio dos anos 40, Boothe, Beaton e
Davenport implantaram diferentes metais em fémur de ratos, sendo que nenhuma

reagao adversa significativa para alguns metais foi observada.

Até o final do século XIX, as tentativas de implantar metais em seres
humanos foram na sua maioria fracassadas [2.7]. Segundo a literatura [2.4, 2.5],
ocorreram dois fatos importantes que permitiram o avanco tecnoldgico na criagéao
de novos materiais para serem usados em implantes. O primeiro foi
desenvolvimento da metalurgia, alavancado pelos conflitos militares no mundo e o
segundo, o desenvolvimento da patologia em face das descobertas de

microrganismos associados a doencgas e inflamacoes.

Para que uma cirurgia de implantacdo de protese tenha sucesso, €
preciso que o projeto e dimensionamento do(s) dispositivo(s) esteja(m) correto(s),

as condi¢cdes clinicas do paciente e a técnica cirurgica empregada sejam
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adequadas e, posteriormente a operagao, o paciente ndo podera sentir incobmodo,
ter perda de sensibilidade, ter problemas neurologicos relacionados ao
biomaterial, sentir dor, ter infeccdo ou reabsorcdo do osso, em consequéncia de
sua aplicagdo. Além disso, a protese deve manter sua integridade e

funcionalidade pelo maior periodo de tempo possivel [2.2].

Em busca de ligas metalicas que apresentassem melhores
propriedades mecanicas (resisténcia mecanica e tenacidade) e elevada
resisténcia a corrosdo, a partir de 1926 foram desenvolvidos os primeiros
implantes de aco inoxidavel austenitico. Em 1936 apareceram implantes
produzidos de ligas a base de cromo-cobalto [2.6]. Embora essas ligas
apresentassem alta resisténcia mecanica, alta resisténcia ao desgaste e alta
biocompatibilidade, quando fundidas apresentavam propriedades mecanicas com
valores heterogéneos ao longo do material, devido a presencga frequente de uma

granulometria grosseira, ndo uniforme e com microporosidades [2.8].

Na década de 60, teve o inicio da utilizagao de titanio e suas ligas na
fabricacdo de implantes, sendo somente, na década seguinte, utilizados em larga
escala [2.6, 2.9, 2.10]. Esses materiais apresentam excelente resisténcia a
corrosao, alta relagéo resisténcia/peso e um alto grau de biocompatibilidade. Eles
possuem modulo de elasticidade mais préximo ao do osso, de tal forma que, ao
serem aplicados em implantes, faz com que o osso cresga livremente ancorado a
superficie destes [2.11, 2.12]. Embora o titdnio e suas ligas apresentem
excelentes propriedades para um biomaterial, o custo na sua obtengdo e na
fabricacdo dos implantes, reduz significativamente a sua utilizagédo pelas classes

menos favorecidas economicamente e pelo sistema de saude publica.

Ao projetar-se um biomaterial para utilizagdo em protese metalica deve-
se levar em consideragao os potenciais toxicologicos e de inibicdo a formagao de
hidroxiapatita, além da associagdo com problemas neuroldgicos, caracteristico de
cada elemento quimico presente no material. Em quantidades elevadas, até
mesmo metais contendo baixa toxidade podem danificar o metabolismo normal ou
ativar o sistema imunolégico, gerando reagdes do tipo: asma, urticaria e

hipersensibilidade a um metal especifico [2.2].
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De acordo com JACOBS et al. [2.13] e ZAVAGLIA [2.3], experiéncias
com animais mostraram que o cromo interferiu na resposta do organismo a
ataques bacterianos. Segundo WANG [2.12], OKAZAKI ET AL. [2.11], NOORT
[2.5], os metais vanadio, cobalto e niquel, possuem relativamente grande
toxidade. Ja o estanho, zirconio, titanio, tantalo e paladio apresentam baixa
toxidade e alta biocompatibilidade, enquanto o ferro e o aluminio provocam o
encapsulamento. Embora um determinado metal provoque reagbes alérgicas
quando em contato com a pele, quando em conjunto com outros metais em uma

liga, pode nao provocar tais reagdes [2.2].

Os metais, entre os diversos materiais que existem atualmente, sdo os
que se revelam mais adequados para a fabricagdo de implantes ortopédicos e,
em especial, aqueles sujeitos a carregamento mecanico [2.14], visto que os
mesmos possuem a melhor relacdo entre propriedades mecanicas. Os materiais
metalicos mais utilizados na fabricagdo de implantes ortopédicos sdo os agos

inoxidaveis, as ligas cobalto-cromo e o titanio e suas ligas [2.15, 2.16].

2.1.1.1 Implantes ortopédicos metalicos

De uma maneira geral, os implantes ortopédicos podem ser

classificados de duas formas:
a) implantes temporarios de fixagao de fraturas, e

b) implantes permanentes de substituicdo de parte da estrutura dssea

do corpo humano.

Os implantes temporarios, tais como: placas de fixagdo para 0ssos
fraturados, parafusos e hastes intramedulares para estabilizacdo de fraturas,
devem possuir resisténcia mecanica suficiente para substituir temporariamente a
funcdo do osso em determinado segmento do aparelho locomotor, somado a
composi¢gdes que nao promovam reagdes indesejaveis no organismo. Ja os
implantes permanentes, no caso de substituicdo de articulagbes (proteses de
joelho, quadril e cotovelo), devem ainda suportar movimentos continuos e

transmitir carga [2.8, 2.14].
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De acordo com RATNER ET AL., RAMAN E PADMANABHAN [2.4,
2.17] dentre os metais, os agos inoxidaveis austeniticos sdo os mais utilizados na
fabricagcdo de implantes ortopédicos, que tem como objetivo fixar fraturas, tais
como, pinos e placas temporarias. Isso ocorre por que além de possuir uma
combinagao 6tima de propriedades mecanicas, esses agos apresentam ainda:
boa resisténcia a corrosdo no meio fisiolégico, trabalhabilidade, boa tolerancia

fisiologica, comportamento ndo magnético e baixo custo.

Em 1960, a utilizacdo, com sucesso, de uma protese total do quadril,
com o acetabulo revestido com polietileno de ultra-alto peso molecular, fixada ao
fémur com cimentos a base de polimetilmetacrilato, por CHARNLEY [2.6], marcou

um significativo avango na aplicagao de proteses metalicas.

2.2 Acos Inoxidaveis Austeniticos Estabilizados de Alto Nitrogénio

A International Organization for Standartization, em 1992, através da
norma ISO 5832-9, fixou limites de composi¢cdo, assim como caracteristicas e
meétodos de ensaios para o0s agos inoxidaveis austeniticos com alto teor de
nitrogénio para implantes. Esses agos possuem uma resisténcia a corrosdo e uma
resisténcia mecanica superiores aos outros agos inoxidaveis austeniticos. Isso se
deve a adi¢ao do nitrogénio que possibilitou redugdes significativas nos teores de

carbono e niquel na composi¢cdo do mesmo.

Os efeitos benéficos do nitrogénio estdo geralmente associados a sua
presenca em solugao sélida. GIORDANI [2.7] relacionou algumas vantagens da
adicdo do nitrogénio como elemento de liga nos agos inoxidaveis. S&o elas: (i)
Assim como o carbono, o nitrogénio é um elemento intersticial, porém a sua
solubilidade é muito maior que a do carbono [2.18]. (ii) O nitrogénio estabiliza a
austenita, reduzindo a formacéo de ferrita em altas temperaturas, assim como a
formagdo de martensita em baixas temperaturas. Diminuindo custos, em face do
valor mais baixo do nitrogénio em comparagao a outros elementos estabilizantes
[2.19]. (iii) O aumento da resisténcia mecanica, sem perda consideravel da

tenacidade, obtida com o nitrogénio em solugdo sélida, é superior a qualquer
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outro elemento de liga em solucgao sélida [2.20, 2.21]. (iv) A formacao de nitretos,
mais estaveis do que os carbonetos, proporciona um aumento da resisténcia
mecanica por precipitacdo, da resisténcia mecanica em temperaturas
intermediarias e da resisténcia a fluéncia [2.20 e 2.22]. (v) O nitrogénio em
solugdo aumenta o endurecimento por deformacéao a frio e suprime a formagao de
martensita induzida por deformacéo [2.20]. (vi) O nitrogénio em solugéo diminui a
difusividade do carbono, o que leva ao retardo da precipitacdo de carbonetos, e
como consequéncia, reduz o fendmeno de sensitizagao [2.21, 2.23]. (vii) O
nitrogénio em solugcao melhora as propriedades de fadiga e de corrosao [2.19,
2.20, 2.22, 2.23]. (viii) O nitrogénio em solucdo e na forma de nitretos duros

aumenta a resisténcia ao desgaste [2.22].

A adicdo de elementos microligantes (nidbio, tantalo, titdnio e/ou
vanadio) na matriz, com o objetivo de garantir ao material final uma elevada
resisténcia a corrosao intergranular, é largamente utilizada em acos inoxidaveis
austeniticos. Esses elementos reduzem drasticamente a quantidade de carbono
disponivel na matriz, evitando a formacao de carbonetos de cromo, uma vez que
eles possuem maior afinidade com o carbono do que o cromo e, induzem
fortemente a formacao de carbonetos, nitretos e carbonitretos. Por outro lado, a
presenca desses precipitados, na forma de finas particulas, inibe o crescimento
de grado normal. Visto que, tanto esses elementos microligantes em solugéo,
quanto as particulas finas de precipitados, ancoram os contornos de grdos.
Assim, os elementos microligantes contribuem para melhorar a resisténcia ao
crescimento de grédo durante um reaquecimento do material e promovem um
apreciavel refino de grdo durante um tratamento termomecanico [2.18], desde
que, esses tratamentos néo ultrapassem temperaturas suficientes para promover
o0 coalescimento e a dissolugao das particulas de precipitados, cujo resultado
seria o desenvolvimento de uma microestrutura altamente heterogénea devido ao

crescimento de grao anormal [2.24].

O nidbio presente em agos inoxidaveis austeniticos estabilizados de
alto nitrogénio deve interagir com o carbono e com o nitrogénio. Comercialmente,
o teor de nidbio colocado na matriz € muito superior aquele necessario devido a
estequiometria. Esse procedimento é feito para garantir que nenhum atomo de

carbono presente na matriz se ligue ao cromo. A fase Z presente nesses agos
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apresenta em sua composi¢cdo niobio e nitrogénio, podendo conter ferro,
manganés e molibdénio [2.18]. Foi comprovado experimentalmente que esta fase
dificilmente dissolve através de tratamentos de solubilizagdo, devido a mesma ser
termodinamicamente estavel em altas temperaturas [2.25, 2.26]. A presenca
dessa fase na matriz reduz, em torno de seus contornos, os teores de cromo e
molibdénio. Embora a fase Z ndo tenha grandes influéncias sobre a resisténcia

mecanica do aco, ela reduz a resisténcia a corrosio por pite.

2.3 Mudancgas Microestruturais Durante a Deformagao a Quente

As propriedades finais a serem alcangadas em acos e ligas metalicas
deformadas a quente, ou seja, em temperaturas maiores que 0,6 TF, onde TF € a
temperatura absoluta de fusdo do material, dependem substancialmente do
controle dos processos de encruamento e amaciamento que ocorrem durante e
apds o processamento dos mesmos. O amaciamento é caracterizado por dois
processos de restauragcdo, a recuperacido e a recristalizacdo. Esses sao
denominados de dinamicos quando ocorrem durante a deformacgao e, de estatico

e metadinamico, quando ocorrem apos deformacéo.

2.3.1 Encruamento

Quando um material metalico é deformado plasticamente, 0 mesmo passa
por um processo de endurecimento, denominado de encruamento. Do ponto de vista
microestrutural, o encruamento ocorre devido ao aumento da densidade de
discordancia e pelo tipo de arranjo que as mesmas formam. Quanto maior for o
encruamento, maior é a dificuldade das discordancias se moverem e de vencerem
os campos de tensédo gerados na rede cristalina. Durante a deformacgéo plastica de
materiais metalicos sao criadas discordancias, que com o prosseguimento da
deformacdo, movem-se em seus sistemas de escorregamento. Ao interagirem,

sistemas de escorregamento e contornos de graos ou qualquer obstaculo
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substancial, esses bloqueiam o escorregamento e empilhamentos de discordancias
sdo criados. Prosseguindo com a deformacgao, tanto o bloqueio de discordancias
como a geragado das mesmas continuam, até que algumas discordancias bloqueadas

sao capazes de escapar dos obstaculos [2.27, 2.28].

2.3.2 Recuperagao dinamica

Durante o encruamento, a densidade de discordancia aumenta com a
deformacao, tornando-as emaranhadas e, devido a operagdo de mecanismos de
restauracéo, termicamente ativados, tais como deslizamentos cruzados e escalagem
de discordancias, acontece simultaneamente o rearranjo e a aniquilacdo de
discordancias [2.29], gerando regides com relativamente baixa densidade de
discordancia, envolvidas por contornos de alta densidade de discordancia,
denominadas de estrutura celular [2.30]. Com o prosseguimento da deformacao, a

estrutura celular pode ser transformada em subgréos.

Em materiais com alta energia de falha de empilhamento, os mecanismos
termicamente ativados sao mais efetivos, fazendo com que, durante o processo de
deformacéao, a taxa de encruamento decresga gradualmente, devido ao aumento na
taxa de aniquilagdo de discordancias. Quando o equilibrio dindmico entre essas
duas taxas € alcangado, ocorre o regime ou estado estacionario [2.31], caracterizado
por uma tensdo de escoamento constante, Figura 2.1. Nesse estagio as células sao
transformadas em subgréos, cuja perfeicdo, dimenséo e orientagédo dependem do
material, da taxa de deformagdo e da temperatura de deformacido [2.32]. Os
subgréos séo produzidos pelo continuo rearranjo de subcontornos, pela aniquilagéo
de velhos contornos e pela geragcdo de novos contornos [2.33]. A microestrutura
resultante é formada de antigos grdos alongados, devido a deformagédo, mas com
subgrdaos com tamanho e forma constante. Materiais com esse tipo de
comportamento s6 se recuperam dinamicamente. Os materiais que recuperam

dinamicamente sdo geralmente os cubicos de corpo centrado (ccc).
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Tensad Equivalente (MPa)

Deformagdo Equivalente

Figura 2.1 llustragdo esquematica de uma curva tensao x deformacgao, tipica de um
material que se recupera dinamicamente.

A evolugao microestrutural que ocorre durante a deformagao de materiais
metalicos, que somente recuperam dinamicamente, pode ser melhor entendida
utilizando-se curvas de escoamento. Levando-se em consideragdo a interacao
competitiva dos mecanismos de geragcdo e aniquilacdo de discordancias, estas

curvas podem ser divididas em trés estagios, conforme ilustra a Figura 2.2.
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Defarmagao

Figura 2.2 Esquema ilustrativo dos estagios de deformacgéo, indicando as mudangas
que ocorrem na microestrutura de um metal que recupera dinamicamente.
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a) Estagio I: Nessa etapa, a taxa de deformagao parte do zero até
aproximadamente a taxa de ensaio. Tem-se um aumento relativamente grande da
tensdo com pequenas deformacgdes e o material sofre apenas microdeformacoes.
Tem-se evidéncia que nesse estagio ocorra alguma multiplicagdo no numero de
discordancias, levando a densidade das mesmas a um aumento em uma ordem de
grandeza variando de 10" — 10" m™ para 10" — 10"> m™. Nesse estagio os gréos

sao equiaxiais.

b) Estagio II: Nesse periodo, ocorre o decréscimo na inclinagdo da curva,
inicia-se o escoamento plastico do material € o mesmo é denominado de
encruamento, onde predominam os mecanismos de geragao de discordancias. Com
o aumento da deformacéao, tem-se um aumento na densidade de discordancias que
leva a um aumento na taxa de recuperagao, fazendo com que a taxa de
encruamento decresga gradualmente, até que, no final desse estagio, a taxa
resultante de encruamento se anule, caracterizando o inicio do estagio seguinte, ou
seja, o estado estacionario. Nessa etapa os graos encontram-se deformados, tendo

no seu interior uma estrutura celular.

c) Estagio Ill: Nessa fase ocorre o estado estacionario, caracterizado pelo
equilibrio entre as taxas de geracéo e de aniquilagado de discordancias. A densidade
de discordancias chega a aproximadamente 10" — 10" m®, permanecendo
constante. Nesse estagio, embora os graos sejam alongados, os subgrdos sao
equiaxiais e com tamanhos estaveis mesmo para grandes deformagdes. Enquanto
0s graos sao continuamente deformados, novos subgrdos equiaxiais sao formados,
através do fenbmeno da repoligonizagao, mantendo a densidade de discordancias

constante.

Em materiais metalicos de média ou baixa energia de falha de
empilhamento, as células formadas, relativamente, possuem contornos muito
emaranhados e sado de tamanho menor. Durante a deformagado, devido a baixa
eficiéncia dos mecanismos termicamente ativados, a taxa de aniquilagao € menor do
que a taxa de geracdo de discordancias. Quando a densidade de discordancia

alcanca um valor critico, ocorre a recristalizagao dinamica [2.34].
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2.3.3 Recristalizagao dinamica

Em materiais com baixa e média energia de falha de empilhamento, a
recuperacao dinamica acontece de forma mais lenta, visto que, suas discordancias
tém baixa mobilidade devido ao fato das discordancias parciais estarem muito
afastadas entre si, dificultando a ocorréncia dos fendbmenos de deslizamento
cruzado e escalagem, isto é, a aniquilacdo de discordancias, exercida por tais
fendmenos nao consegue manter o equilibrio com a geragdo de novos defeitos,
indicando dificil recuperagdo dinamica. As discordancias geradas ao adquirirem
baixa mobilidade tenderdo a ter uma distribuicdo planar (homogénea) na
microestrutura [2.35]. O resultado disso tudo é um consideravel aumento na
densidade de discordancia, atingindo uma densidade denominada critica, onde a
energia armazenada € suficiente para a formagcdo de novos graos durante a
deformacdo, pela aniquilacdo coletiva de discordancias pelo movimento dos
contornos de graos, recristalizando o material. Esse fendmeno é chamado de

recristalizacdo dinamica [2.36].

Os materiais que recristalizam dinamicamente formam uma subestrutura
de discordancias que nao é recuperada completamente durante a deformacédo. De
tal forma que suas células tém tamanhos relativamente menores e suas paredes sé&o
mais emaranhadas do que as dos materiais que passam por alto grau de
recuperagao dinamica. De acordo com a literatura [2.37] a nucleacdo da
recristalizacdo dindmica inicia em uma deformacgao critica, €., a qual corresponde a
uma densidade de discordancia critica. A deformacéo critica necessaria para iniciar
a recristalizacdo dindmica € inferior a deformacédo de pico, g, correspondente ao
pico de tensbes (e; = 0,8¢p), visto que os primeiros nucleos amaciam o material
apenas localmente, enquanto que o restante do material continua encruado. Para
baixas taxas de deformacdo, uma vez alcangcada a deformacido critica, a
recristalizacédo € iniciada pelo encurvamento de contornos de gréos pré-existentes
[2.38]. Para altas taxas de deformacao, a recristalizacao € iniciada pelo crescimento
de células com alta desorientagdo dentro dos graos, ou seja, células de contorno de
alto angulo, formadas pelo acumulo de discordancias [2.39]. Apds a formag&o dos

nucleos, esses crescem devido a diferengca de densidade de discordancias na frente
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e atras dos contornos que se movem [2.40]. Tudo isso ocorre, ou seja, nucleagao e
crescimento dos graos, durante a deformagdo plastica. Com relagdo aos
mecanismos de nucleacdo, para altas taxas de deformacgado, a nucleagdo ocorre
essencialmente ao longo dos contornos de graos e € denominado de mecanismo
colar [2.41]. Nesse, apo6s todos os sitios nos contornos de graos serem esgotados,
novos graos sao nucleados dentro do grado original, junto a interface do grao
recristalizado e nao recristalizado, e o crescimento de cada grdo cessa quando um
contorno de grao impede o crescimento de outros [2.38, 2.39], como pode ser
observado na Figura 2.3. Para baixas taxas de deformacéao, o crescimento de cada

novo grao € interrompido pelo ancoramento dos contornos [2.33].

A curva de tensdo x deformacdo caracteristicas de um material que
recristaliza dinamicamente, para taxa de deformacéao relativamente alta, apresenta
um pico de tensdo, como mostra a Figura 2.4. Apdés a tensao alcancar um valor
maximo, op, devido a recristalizacdo dindmica, a tensdo diminui para um valor entre
a tensdo de inicio de escoamento plastico e a tensido de pico. Por fim, em ensaios
com baixas taxas de deformacéo, a recristalizacdo dinamica € acompanhada pelo
encruamento, originando uma curva ciclica com amplitudes que decrescem com o
tempo [2.42], Figura 2.5.
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Figura 2.4 llustragdo esquematica de uma curva tensdo x deformacgao, tipica de um

material que recristaliza dinamicamente.
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Figura 2.5 Curvas de tenséo x deformagéo equivalentes de um ago com 0,25 %C,
deformado a 1100 °C [2.42].

2.4 Equacoes Constitutivas

A recristalizagao dinamica depende do tamanho de grao inicial, D,, da
temperatura de deformacdo, T, e da taxa de deformacéo, €. Sabe-se que quanto
menor for o tamanho inicial dos graos, menores serdao as deformacgdes critica, ¢, e
de pico, g,, enquanto a cinética da recristalizagdo dindmica sera mais rapida. Isso
significa dizer que a rapida taxa de recristalizacdo dindmica é causada pelo maior
acumulo de discordancia e a pela maior area de contornos de graos por unidade de
volume [2.31]. O tamanho de grao inicial também influencia a tensao de pico, op,
entretanto a tensdo de estado estacionario, oss, € 0 seu tamanho de grdo, Dgs, ndo

dependem do tamanho de grao inicial [2.43].

De acordo com a literatura, varios pesquisadores tém apresentado
evidéncias que indicam que 0s mecanismos que operam durante o trabalho a quente

sao uma extensdo dos que operam em condi¢cao de fluéncia [2.37]. Desta forma, a
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tensdo aplicada, o, na deformacao a quente, esta relacionada com a temperatura e

taxa de deformacéo, &, pela equacao abaixo [2.44]:

¢ = A (senhao)?exp (;—g) (2.1)

onde A, n e a sao constantes dependentes do material e independentes
da temperatura. R é a constante universal dos gases (8,31J/mol-K), Q é a energia de

ativagao (J/mol) e T a temperatura absoluta durante a deformacgao (K).

Os efeitos da temperatura e da taxa de deformacéo sado simultaneamente

descritos utilizando-se o parametro de Zener-Hollomon, Z (s™') [2.45]:

Z = Eexp (;—?) (2.2)

Combinando as equacgdes acima, tem-se que:

Z=A [(senh(‘xop)]n = fexp (;—?) (2.3)

onde o, € a tens&o de pico (MPa) e Qprx € a energia de ativagdo aparente

para a deformacéo a quente (J/mol).

O parédmetro Z é constante desde que a taxa de deformacdo e a
temperatura de deformacédo sejam constantes. Uma vez calculado Z, a tensédo de
escoamento pode ser conhecida para muitas temperaturas e taxas de deformacéao. A
interdependéncia entre os parametros de escoamento da consideravel percepgao do
mecanismo de deformacado, visto que, a relagdo exponencial da temperatura é

indicativo de mecanismo termicamente ativado e o Q indica o tipo de mecanismo.
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Resultados obtidos para amostras de cobre e acgos inoxidaveis
austeniticos indicam que a relagédo entre a deformacado de pico e Z é dada abaixo
[2.46].

&y, = AD*°ZP (2.4)

onde A e p sdo constantes e dependem da composi¢cao do material.

O tamanho de grao, Dss, € a tenséo, oss, do estado estacionario dependem

de Z segundo as equagdes que seguem [2.31]:

Do = AggZ™ss (2.5)
e
Pss = Assz_qsS (2.6)

onde Ags, Mss, Ass € (ss SA0 constantes e dependem da composi¢cdo do material.

2.5 Resultados Cientificos Mais Recentes Sobre o Ag¢o ISO 5832-9

GIORDANI, GUIMARAES, PINTO e FERREIRA [2.47], investigaram a
correlacdo entre a microestrutura e o comportamento da nucleagado de trinca por
fadiga (ao ar e em solugao de 0,9% de NaCl) para um ago inoxidavel austenitico ISO
5832-9. Eles encontraram que o trincamento por fadiga e por fadiga-corrosdo inicia
preferencialmente em placas de fase Z precipitadas, que sao paralelas a direcéo de
tensdo, e em precipitados grosseiros usualmente associados com inclusdes nao
metalicas ricas em Al. Além disso, a nucleagdo de trinca € causada mais pela

ruptura da particula do que pela separacao da interface particula/matriz.
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GIORDANI, JORGE Jr. e BALANCIN [2.48], estudaram a cinética de
recristalizacdo estatica de um aco do tipo ISO 5832-9 através da analise
metalografica e de testes de torgdo. Através das fragdes recristalizadas em fungao
da temperatura e tempo de espera apés a deformacdo, eles encontraram que o
material so recristaliza completamente para temperaturas igual e maiores que 1100
°C. Para T<1050 °C as fragbes recristalizadas encontradas n&o ultrapassam a 16%,
mesmo para tempos longos como 900 s. Eles encontraram também, através de
testes de torcdo de multiplos passes, sob resfriamento continuo, que ocorre a
precipitacado induzida por deformagao da fase Z e que a inibicdo da recristalizagao

estatica acontece para temperaturas menores que 1100 °C.

GIORDANI, JORGE Jr. e BALANCIN [2.49], estudaram o amaciamento
entre deformagdes de um aco do tipo ISO 5832-9 através de testes duplos de
torcdo, metalografia e difragdo retro-espalhada de elétrons. Eles encontraram que
altos niveis de amaciamento podem ser promovidos pela recuperagao durante o

tempo entre passes, antes e no inicio da recristalizacao.

GIORDANI, FERREIRA e BALANCIN [2.50], avaliaram comparativamente
as propriedades mecanicas basicas, as propriedades de corroséo e de fadiga de
dois acos, um do tipo ASTM F138 e o outro do tipo ISO 5832-9. Como resultado, o
aco do tipo ISO 5832-9 apresentou comportamentos mecanico e eletroquimico
bastante superior ao ago do tipo ASTM F138, bem como um melhor desempenho

em fadiga em meio neutro e em meio agressivo.
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CAPITULO 3

3 MATERIAL E METODOS

3.1 Material

Neste trabalho foi utilizado um acgo inoxidavel austenitico com alto teor de
nitrogénio, denominado de ISO 5832-9, utilizado na fabricagdo de implantes
ortopédicos. Esse acgo foi produzido pela Villares S/A e fornecido pela Baumer S/A
na forma de barras laminadas com diametros de 15,87 mm (5/8”), na condigao
recozido a 1030 °C por 60 min e resfriado em agua. O ISO 5832-9 é um acgo a base
de Cr-Ni-Mn-Mo com adi¢ao de N, o qual, entre outras coisas, aumenta a resisténcia
a corrosdo. O aco ISO 5832-9 foi produzido pelo processo de fusdao em forno de
indugdo sob vacuo (Vacuum Induction Melting - V.I.M) e posteriormente refundido
pelo processo de refusdo sob escéria eletrocondutora (Electro Slag Remelting -
E.S.R.). Esse dultimo processo permite um controle mais rigoroso das
heterogeneidades indesejaveis na microestrutura. Posteriormente, o material foi
forjado no intervalo de temperaturas entre 1210 e 980 °C e em seguida laminado
entre 1210 e 1150 °C. Nessa Uultima etapa de conformacdo o material adquire

dimensdes proximas as finais.

A composicédo quimica (% em peso) do aco ISO 5832-9 utilizado neste

trabalho encontra-se na Tabela 3.1.

Tabela 3.1 Composigao quimica do ago ISO 5832-9 (% em peso).

Aco Cc Si Mn | Ni Cr |Mo S P Cu N Nb Fe

ISO 5832-9 0,02 0,16 3,62 | 10,6 21,1 |2,44| 0,0018 0,013 0,06 0,37 0,42 Bal.

(0,08 max) | (0,75 max) | (2-4.25) | (9-11) | (19,5-22) | (2-3) | (0,01 max) | (0,025max.) | (0,025 méx.) | (0,25-0,5) | (0,25-0,8)

Os valores entre parénteses representam o intervalo de composi¢do admitido por norma.
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3.2 Geometria do Corpo de Prova

As barras do ago ISO 5832-9 foram trabalhadas através de usinagem
para a confeccdo dos corpos de prova. A Figura 3.1 mostra a geometria dos
mesmos. Uma das extremidades do corpo de prova era fixada a maquina de ensaios
de torgcao por rosca, enquanto a outra por encaixe. A parte central, denominada de
util, pois consiste na regido de deformagao, possui comprimento e didmetro de

aproximadamente 10 mm cada.

12,0 mm 12,0 mm

] Q..

Figura 3.1 Geometria do corpo de prova (mm).

3.3 Maquina Horizontal de Torgao

Os ensaios foram realizados em uma maquina horizontal de ensaios de
torcdo a quente computadorizada (veja o esquema da maquina na Figura 3.2),
desenvolvida e localizada no Laboratério de Processamento Termomecanicos do
Departamento de Engenharia de Materiais da Universidade Federal de Sao Carlos,
DEMa/UFSCar. Durante os ensaios, os esforgos mecanicos foram aplicados sobre
0s corpos de prova por um motovariador com velocidade entre 25 a 1000 r.p.m.,
sendo esses medidos por uma célula de carga com capacidade maxima de 1000
kgf-cm. O eixo da maquina de torgao € dividido em duas partes. No lado esquerdo
estd o eixo torgor, ao qual estdo acoplados um motor, uma embreagem, um freio
eletromagnético e um dispositivo optico que € utilizado para medidas do angulo de
rotacédo e da velocidade imposta pela maquina ao corpo de prova. No lado direito, o
eixo possui movimento de translacdo, o que facilita a colocacdo e retirada dos

corpos de prova. A esse eixo esta acoplada a célula de carga.
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Figura 3.2 Esquema de uma maquina horizontal de ensaios de torcédo a quente
computadorizada, desenvolvida no Laboratério de Tratamentos Termomecanicos
DEMa / UFSCar.

O aquecimento e resfriamento controlados dos corpos de prova foram
realizados utilizando-se um forno de inducdo. Para a medida e controle da
temperatura foi utilizado um pirémetro 6ptico localizado em frente ao corpo de prova
e focalizado no centro da secao util dos mesmos. Esse equipamento apresenta um
erro na medida de temperatura de aproximadamente 5 °C. O controle dos ensaios e
aquisicdo de dados foram realizados por um microcomputador interfaceado a
maquina de ensaios de torgdo. Uma vez realizados os ensaios, os dados obtidos
foram arquivados e posteriormente tratados. O tratamento dos dados foi feito
obtendo a tenséo e a deformacao equivalentes, através das equagdes abaixo [3.1 e
3.2]:

o =V3[2| (3 +n+m) 3.1)

M
(2mR3)

e = [(\/’%)] 6 (32)
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Sendo M o torque aplicado, 6 o angulo de rotacédo, R e L o raio e o comprimento
uteis dos corpos de prova, respectivamente. Os coeficientes n e m tém ligagdo com

a sensibilidade do material com relagao a taxa de deformacéo e ao encruamento.

3.4 Ensaios de Torgao a Quente Isotérmico

No presente trabalho, os ensaios de torgdo foram divididos em dois

grupos:

a) Os ensaios de torgdo isotérmicos, para a deformacéo de 4,0, foram
realizados visando predizer o comportamento da deformagdo a quente, ou seja,
determinar as equacdes constitutivas para as deformacodes critica e de pico, para a
tensdo de pico e para o tamanho de grdo recristalizado; e mudangas
microestruturais para varias taxas de deformacdo e temperaturas. A energia de
ativacao aparente para a deformacao a quente sera determinada baseada em dados

obtidos dessas curvas.

b) Os ensaios de torgao isotérmicos, para deformagdes diferentes de 4,0
e para varias temperaturas e taxas de deformacgado, foram realizados visando
identificar o tipo de recristalizagcdo dinamica que ocorre para as varias condi¢cdes de

ensaios.

Em todos os ensaios de torcdo a quente, os corpos de prova foram
aquecidos a temperatura de encharque de 1250 °C, por 300 s, em seguida,
resfriados até a temperatura de ensaio (ou de deformagdo), que variou de 1000 a
1200 °C. Nessa temperatura eles permaneceram por 30 s para em seguida serem
deformados a taxas de deformacdo de 0,01, 0,5, 1,0 e 10,0 s”, para diferentes
deformagdes. Imediatamente apds a deformacgédo desejada, os corpos de prova
foram temperados em agua. O procedimento foi realizado de acordo com o esquema
da Figura 3.3.
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Figura 3.3 Diagrama esquematico dos testes de deformacédo a quente.

3.5 Metalografia

O procedimento para a analise microestrutural seguiu a seguinte ordem:
primeiro as amostras foram cortadas perpendicularmente ao comprimento, logo
apoés, foram embutidas a quente, lixadas e polidas com alumina. Finalmente, as
amostras foram submetidas a ataque eletroquimico com acido nitrico a 65%. A
regidao de observacao foi aquela proxima a superficie, paralela ao eixo perpendicular

da amostra, conforme ilustra a Figura 3.4.
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Figura 3.4 llustracdo mostrando detalhes do corte das amostras para a metalografia.

3.6 Analise de Imagens

A microestrutura foi analisada por microscopia optica. A determinagao do
didmetro médio de gréos recristalizados foi realizada com o auxilio de um sistema de
analise de imagem. Esse sistema é formado de um microscopio éptico interligado a
uma camara de video e um microcomputador, Figura 3.5. Com o programa de
imagens “Image-Pro Plus versdo 4.5 for Windows”, as imagens obtidas eram
congeladas e armazenadas no microcomputador para identificacao das estruturas e

medidas dos didmetros.

A presenca de diferentes tons de cinza e ruidos nas imagens, dificulta a
analise imediata das mesmas. Para resolver esse problema foi necessario suavizar
as imagens utilizando um filtro do tipo média para minimizar os ruidos dentro dos
graos. Depois foram feitos a reconstrucdo de alguns contornos com falhas. Essas
falhas causariam erros no calculo do tamanho médio dos graos, pois o programa
poderia contar dois ou mais grdos como se fosse apenas um. Em seguida, o
contraste e o brilho foram ajustados até a obtengcdo de uma imagem binaria
monocromatica. Finalmente, os graos cortados pelas fronteiras das imagens foram

eliminados.

O diametro dos graos austeniticos foram calculados através do diametro
de “Ferret”, que é definido como didmetro de um objeto circular ficticio que tem o

didmetro igual ao didmetro médio do objeto medido. Para o calculo do diametro
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meédio de graos recristalizados, dependendo do aumento da lente do microscépio,

foram utilizadas em média 10 imagens por amostra.

3.7 Calculo da Energia de Ativagao

O calculo da energia de ativagcao aparente para a deformacéao a quente foi
feito através do ajuste de equacao constitutiva que relaciona valores experimentais
da tensdo de pico, da temperatura e da taxa de deformacdo. Esses parametros

podem ser ajustados segundo a Equacgao 2.3.

Z=A [(senhacp)]n = gexp (_R_'?) (2.3)

Figura 3.5 Analisador de imagens: (a) Microscépio Optico OLYMPUS BX51 TRF;
(b) Camera Digital OLYMPUS PM C35DX; (c) Microcomputador; (d) Monitor.
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A metodologia utilizada neste trabalho para ajustar os dados
experimentais a equagao 2.3 € uma variante do método de UVIRA E JONAS [3.3].
Ao invés de tomar alguns valores arbitrarios da constante a, foi utilizado um método
computacional para determinar o valor de a que melhor se ajustasse a equagéao 2.3.
Esse valor é determinado a partir da substituicdo dos valores de ¢ e op, para cada
temperatura de deformagao. Os valores de n sdo determinados através de regressao
linear, variando o valor de a na faixa de 0, 002 até 0, 052, com intervalo de 0, 0001.
Plotando-se os valores dos desvios padroes de n em funcédo de a, para todas as
temperaturas e taxas de deformagao impostas, vai existir uma pequena faixa de
valores de a onde a constante n independe da temperatura. O valor de a adequado
€ 0 que tem menor desvio padrao de n, em toda a faixa de temperaturas. Com a e n
determinados e considerando a equacgao 2.3, com taxa de deformacao constante, as
curvas In [senh (aop)] em fungéo de 1/T sdo determinadas e, através da inclinacao
média das retas, obtém-se a energia de ativagao aparente, Q. Com esses valores,
determina-se a curva In [senh (aop)] x In(Z) e encontra-se o valor de A quando senh
(aop) = 1. Existindo em toda faixa de tensdo o mesmo comportamento, isto mostra
que as variagdes da tensdo com a taxa de deformagao e temperatura se ajustam a
equacao seno-hiperbdlico e com isto tem-se o valor da energia de ativagao aparente
da deformacéao a quente. Estes procedimentos foram colocados sob a forma de uma

planilha de calculo [3.4].

3.8 Métodos de Determinagdo das Tensoées Critica, de Saturacao Hipotética, de

Pico e de Inicio do Estado Estacionario

A anadlise da regido de encruamento pode ser feita através de curvas da
taxa de encruamento, 8, em funcdo da tensdo, o. A Figura 3.6 mostra a
representacdo esquematica da curva de encruamento [3.5]. A taxa de encruamento,
representada por 6 = (do/deg), é determinada da derivada das curvas tensado x

deformacéo equivalentes obtida experimentalmente.

Estudos realizados em materiais cubicos de face centrada (cfc) mostram

que, em baixas temperaturas (T < 0,5T), a taxa de encruamento pode ser dividida
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em trés estagios. O estagio | € um estagio de endurecimento com baixa linearidade,
que corresponde a ativagdo de um unico sistema de deslizamento. No estagio |l
aparece um endurecimento linear, que € caracterizado pela ativacdo de multiplos
sistemas de escorregamento. Em seguida, tem-se o estagio lll, onde a taxa de
encruamento diminui de forma parabdlica, devido a superposi¢ao de dois fendmenos
que caracterizam a recuperagdo dinamica, isto é, acumulo e rearranjo de
discordancias [3.6,3. 7,3. 8]. Em materiais cfc policristalinos, o encruamento comeca
no estagio Il [3.7,3. 8,3. 9] e frequentemente é seguido pelo estagio Ill; ou seja, ndo
existe o estagio I. Quando se produzem grandes deformagdes, dois regimes podem
ser observados, sendo um secundario de endurecimento (estagio IV) e outro de
recuperacao (estagio V) [3.10].

Para altas temperaturas, o encruamento em monocristais ou policristais
puros, geralmente inicia no estagio lll, onde ocorre a recuperagao dinamica (Figura
3.6). O estagio Il € menos pronunciado com o aumento da temperatura e pode estar
inteiramente ausente. A taxa de encruamento diminui com o aumento da tenséo até
atingir a deformacéo critica para o inicio da recristalizagdo dinamica. Ao atingir esse
ponto, a curva da taxa de encruamento muda de inclinacédo, alcancando um valor

igual a zero, correspondente a tensao de pico.

A curva da taxa de encruamento pode ser extrapolada para uma tenséo
de saturagao hipotética, O'ss, devido apenas a ocorréncia de recuperagao dinamica
(estagio V) [3.5, 3.7,3. 8], Figura 3.6. Essa tensao de saturagéo fornece uma medida
de amolecimento adicional que acontece depois do pico da tensdo, op, quando n&o
ocorre recristalizagao dindmica. Assim, a determinagao da deformacao critica para o
inicio da recristalizagao dinadmica consiste em determinar o ponto na curva 8 x g, em
que a taxa de encruamento decresce significativamente devido ao inicio da

recristalizagdo dindmica, n&o alcangando o ss, mas sim Op.
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Figura 3.6 Representagao esquematica da evolugcao da taxa de encruamento, 6, em
funcao da tensao, o [3.5].

Um exemplo de uma curva da taxa de encruamento em funcéo da tensao,
na regiao de recuperagao dinamica, encontra-se representado na Figura 3.7 [3.4].
Observa-se nessa figura a existéncia de duas regides lineares: a primeira €&
constituida pelos pontos iniciais de recuperacdo e de formagdo de subgréo, e a
segunda envolve o ponto final da formagdo de subgrdos e o de inflexdo, o qual
corresponde ao inicio da recristalizagcdo dinamica [3.11, 3.12]. As linhas que partem
da origem identificam os seguintes pontos: de inicio de formag¢ao de subgraos (3) (¢
= 0,1), o0 seu término (2) e o comego da recristalizagdo dinamica (1) (o¢). A linha que
parte do cruzamento das curvas 6 x 6 com a linha 2 e atinge o eixo das tensdes em
B = 0 representa a extrapolacédo da curva 6 x 0, quando somente ocorre recuperagao

dindmica.
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_urva taxa de encruamento (MPa) x Tensdo (MPa)
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100 180 200 / 250 aoa 3a0
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Figura 3.7 Representagdao do comportamento da curva 6 x o, de uma amostra de
aco inoxidavel 304, deformada com ¢ = 1s" e T = 882 °C [3.10].

O inicio da recristalizacdo dindmica esta associado ao ponto de inflexao
nas curvas da taxa de encruamento, 8 x 0, que caracteriza uma tensao critica, o..
De acordo com o método proposto por NAJAFIZADEH e JONAS [3.13], para
identificar o ponto de inflexdo correspondente a uma tenséao critica, primeiramente
determina-se um polinbmio de 32 ordem que descreva o comportamento

experimental da curva 6 x o correspondente, Equagao 3.3.

0 =Ac®+Bo?>+Co+D (3.3)

onde A, B, C e D sao as constantes para uma dada condicdo de deformacao.

Em segundo lugar, diferencia-se a equagdo acima com relagdo a o,
Equacao 3.4. E por ultimo, determina-se o ponto de minimo dessa equagao, ou seja,

quando a derivada segunda de 6 em relagao a o for igual a zero, Equagéo 3.5, que
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permite determinar a tensao critica para o inicio da recristalizagdo dinamica, o,

Equacéo 3.6.

59—3A 24+ 2Bo+C 3.4

5o o o (3.4)

626—6A +2B=0 3.5

60_2_ o - ()
- (52) 36

O—C_ 3A (')

Este procedimento permite obter matematicamente os valores das tensodes
criticas sob todas as condigdes impostas. A Figura 3.8 apresenta esse método
aplicado para os dados experimentais obtidos de um ensaio torcdo, com temperatura
de deformacao de 1000 °C e taxa de deformacdo de 1 s™, para o0 aco em estudo. Os
coeficientes A = - 0, 00270 e B = 1, 806, obtidos da equagdo exposta na figura,

foram substituidos na Equacao 3.6 resultando em um valor de o, = 222,68 MPa.

A Figura 3.9 mostra a curva obtida para a Equacgao 3.5, para dados desse
mesmo ensaio de tor¢do, onde se observa o ponto minimo correspondente a tensao
critica, o¢, para inicio da recristalizacdo dinamica. De posse dos valores das o, 0s
valores correspondentes as deformacgdes criticas, g, foram identificadas diretamente
nas curvas experimentais de o x ¢ equivalentes. As tensdes e deformacdes de pico,

O, € &p, também foram obtidas diretamente das curvas experimentais.



51

T T T T T T T T T T

20004 6 =(0,002700"+1,8065"- 417,6450 + 33031 T
©
o
=
= 1500 -
g
c
[}
£
$ 1000 c =-BI3A .
— Cc
(&)
c
()
w l
©
g 500- o_=222,68 MPa -
x c
= ! o =250,72 MPa

0 T T T T T T T T T T
140 160 180 200 220 240 260

Tensao equivalente, ¢ (MPa)

Figura 3.8 Curva da 6 x o para um ensaio de torgao isotérmico, com T = 1000 °C e
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Figura 3.9 Dependéncia da derivada da taxa de encruamento com a tensao, para
ensaio de torcdo isotérmico com T = 1000 °C a £=1s".

A Figura 3.10 apresenta um exemplo do procedimento de determinagao
das tensdes para o inicio do estado estacionario e de saturagc&o hipotética, css € O'ss

[3.14]. Nesse, um corpo de prova foi ensaiado para temperatura de deformacgao igual
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a 1050 °C e taxa de deformacdo de 1,0 s™'. A partir do ponto onde foi determinado a
o¢ € tragada uma reta de extrapolagédo da curva. No ponto de cruzamento dessa reta
com o eixo das ¢ tem-se 6 = os. A o5 € determinada no ponto de segundo
cruzamento da curva com o eixo das o, como pode ser observado na figura.
Transportando os valores encontrados de ogs para os graficos experimentais de
tensdo x deformacdo equivalentes, encontram-se as deformacgdes de inicio de

estado estacionario, es.

400

—T_ ...~ 1050 °Cc

300
oc = 192,6 MPa

200 \

1009 5o = 154,6 MPa

Taxa de Encruamento, 0, (MPa)

-100 : . . . . . .
140 160 180 200 220
Tensao, ¢ (MPa)

Figura 3.10 Grafico da taxa de encruamento x tensédo equivalente, para temperatura
de ensaio de 1050 °C e taxa de deformagéo de 1,0 s,
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CAPITULO 4

4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Caracterizagdao do Comportamento Mecanico a Quente do Ago ISO 5832-9

4.1.1 Curvas de escoamento plastico

A Figura 4.1 apresenta as curvas de tensdo x deformacgdo equivalentes
obtidas dos ensaios isotérmicos para a deformacao de 4,0, mantendo-se a taxa de
deformacdo constante. Observa-se nessas curvas, que a tensdo aumenta com a
deformacao até alcancar um valor maximo, para em seguida decrescer até um valor
intermediario, entre a tensdo de inicio de escoamento plastico e a tensdao maxima.
Tal comportamento é tipico de materiais que recristalizam dinamicamente. Observa-
se ainda, nessas curvas, que a medida que a temperatura de deformacgéo (ou de
ensaio) diminui (para taxa de deformacdo constante) ou a taxa de deformacéao
aumenta (para temperatura constante), as curvas aparentemente sdo amaciadas
além do pico. Esse fenbmeno também foi observado por DEHGHAN-MANSHADI et
al. [4,1] ao investigarem a recristalizagdo de um ago AlSI 304. De acordo com eles,
isso ocorre devido a deformacdo de aquecimento ou, em alguns casos, devido a
deformacgéao localizada e/ou amostra fraturada. Em geral, nas curvas apresentadas
na Figura 4.1, o estado estacionario so é atingido para valores relativamente altos de
deformagdo. Segundo GIORDANI [4,2], isso é um indicio de que a recristalizagao
dindmica demora a se completar e pode estar sendo retardada por uma intensa

precipitacao induzida por deformacéo.

Na Figura 4.1(a), as curvas de tens&o x deformagdo equivalentes, obtidas
para a taxa de deformacdo de 0,01 s™', tém caracteristicas diferentes das demais,

especialmente para deformacdes muito pequenas.
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Figura 4.1 Curvas de tensdo equivalente x deformacg&o equivalentes para diferentes
temperaturas e taxas de deformacao de: (a) 0,01 s™; (b) 0,5s™; (c) 1,0s" e (d) 10s™.

4.1.2 Tensao e deformagdo de pico, tensao e deformacgao critica e tensao e

deformacao de inicio do estado estacionario

A Tabela 4.1 apresenta todos os valores obtidos para as tensdes e

deformacdes caracteristicas dos ensaios de torcao realizados neste trabalho.
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Tabela. 4.1 Tensdes e deformacgdes obtidas das analises das curvas de escoamento
plastico do aco ISO 5832-9.

Oss

g (s")| T(°C) |oc(MPa)| & |oy(MPa)| & (MPa) | &=

1000 | 143,22 0,05 161,38 0,13 - -

1050 | 119,38 0,10 128,61 0,45 103,31 2,01
0,01 1100 88,57 0,25 91,37 0,53 53,66 3,00
1150 63,99 0,09 68,28 0,44 44,44 2,30
1200 48,74 0,15 50,8 0,43 41,43 2,10
1000 | 198,72 0,08 | 231,88 0,29 180,65 3,24
1050 | 177,23 0,14 190,26 0,32 150,96 3,25
0,5 1100 | 129,59 0,09 146,39 0,28 112,10 2,46
1150 | 102,44 0,11 121,78 0,3 89,44 2,75
1200 91,02 0,13 100,93 0,31 75,58 2,50
1000 | 252,02 0,12 300,63 0,47 - -

1050 | 192,64 0,14 207,63 0,47 154,59 | 2,80

10 1100 148,4 0,15 159,76 0,38 129,10 2,53
1200 | 103,84 0,11 1171 0,41 94,46 2,73
1050 | 225,78 0,18 | 258,27 0,57 161,19 | 3,40
10.0 1100 | 205,01 0,23 | 221,19 0,53 155,12 3,25

1150 | 170,41 0,21 188,86 0,58 144,67 | 3,20
1200 | 130,87 0,06 151,34 0,38 124,12 2,85

Usando dados da Tabela 4.1, a Figura 4.2(a) apresenta o comportamento
da tensao de pico com a temperatura de deformacgao. Nela, se observa claramente
que ocorre uma queda acentuada da tensao de pico com o aumento da temperatura,
para todas as taxas de deformacao aplicadas. O comportamento da tensao de pico
com a taxa de deformacao, ilustrado na Figura 4.2(b), mostra que a mesma aumenta
com a taxa, para todas as temperaturas aplicadas, ou seja, diminuindo a
temperatura e/ou aumentando a taxa de deformacéo, tem-se um aumento na tenséo
de pico, ou seja, para essa condi¢cdo de temperatura e taxa de deformagéo, ocorre
um maior encruamento no interior dos graos, resultando em um maior acumulo de

energia de deformacao elevando a tensao de pico.
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Figura 4.2 Comportamento da tensédo de pico (a) com a temperatura de ensaio e
com a (b) taxa de deformacéao.

Utilizando-se ainda dados da Tabela 4.1, a Figura 4.3(a) mostra o
comportamento da deformacdo de pico com a temperatura de deformagdo. Em
geral, a dispersao dos resultados dificultou o estabelecimento preciso de uma
tendéncia desse comportamento. Entretanto, a deformacéao de pico parece aumentar
para baixas temperaturas. Verifica-se ainda, nessa figura, que para a taxa de
deformacdo de 0,01 s, os valores das deformagdes de pico sdo geralmente
superiores aqueles obtidos para taxas de deformagdo 0,5 e 1,0 s, exceto para a
Tens = 1000 °C. Ja& o comportamento da deformagdo de pico com a taxa de
deformacgado apresenta um ponto de minimo para 0,5 s™', com excegdo dos pontos
para a temperatura de 1000 °C, Figura 4.3(b). Esses resultados mostram que pode
haver precipitacdo ocorrendo para temperaturas em torno de 1050 °C. Além disso, a
presenca de um minimo para a deformacéao de pico, para a taxa de deformagao 0,5

s'1, carece de maiores esclarecimentos.
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Figura 4.3 Comportamento da deformagéo de pico (a) com a temperatura de ensaio
e com (b) taxa de deformacéo.

A Figura 4.4 mostra o comportamento da tensédo e da deformacéo critica
frente a temperatura e a taxa de deformagao. Observa-se que esses se apresentam
semelhantes, respectivamente, aqueles observados nas Figuras 4.2 e Figura 4.3. De
acordo com LUTON e SELLERS [4,5], em geral, a deformagao critica para a
recristalizacdo dinamica aumenta com o decréscimo da temperatura e com o
aumento da taxa de deformacdo. Sendo que isso n&o ocorre a taxas de deformagao
muito baixas, onde a deformacao critica aparentemente aumenta com o decréscimo
da taxa de deformacdo. O aumento da deformacdo critica com o decréscimo da
temperatura é atribuido ao decréscimo das taxas de recuperacgao e de nucleagcdo em
baixas temperaturas. Ja, quando a taxa de deformacdo € aumentada em
temperatura constante, existe um decréscimo no tempo necessario para o inicio da
recristalizacdo. Esse decréscimo é insuficiente para sobrepor o aumento da taxa de

deformacao de forma que ha um aumento liquido na deformagao critica [4.6].
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Figura 4.4 Comportamento da tensao critica (a) com a temperatura e (b) com taxa
de deformagdo. Comportamento da deformagéao critica (¢) com a temperatura e (d)
com taxa de deformacao.

4.1.3 Calculo da energia de ativagao e do parametro de Zener-Hollomon

A energia de ativagdao aparente para a deformacédo a quente, Qprx, foi
calculada ajustando a Equagao 2.3 [4,7], que relaciona os valores experimentais da
tensdo de pico, da temperatura e da taxa de deformacido. Apds os calculos,
utilizando uma variante do método de UVIRA E JONAS [3.3], foi encontrado o valor
de a=0,011 MPa™. Os ajustes dos pontos, para cada temperatura de ensaio, de Iné
x In [senh (0, 011-5,)] mostrados na Figura 4.5, permitiram encontrar, através da

inclinagao das retas, o valor de n = 4,65. De posse dos valores de a e de n, fez-se os




60

ajustes lineares de acordo com a Figura 4.6, onde foi possivel determinar o valor da
energia de ativagcdo aparente, Q = 577 kJd/mol, através da inclinagdo média das
retas. De posse desses valores, determinou-se a curva In [senh (acp)] em funcdo de
In(Z), como mostra a Figura 4.7. Determina-se o valor de A, ajustando os pontos

dessa figura para uma reta, encontrando-se A = 3,96x10'9s™.

6 T T T T T T T T T T T T T T
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491 —e-1050°C 7
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-6 T T T

T T T T T T T L L T
-10 05 00 05 10 15 20 25 3,0
In[senh(0,01 1Gp)]

Figura 4.5 Ajustes para determinacao do parametro n da Equacgao 2.3.

In[senh(0,01 1cp)]

6,9x10*  7,2x10*  7,5x10*  7,8x10"
)
Figura 4.6 Ajustes para a determinagao da Qprx da Equacéo 2.3.
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Figura 4.7 Ajustes para a determinacéo da constante A da Equacao 2.3.

Sabe-se que o valor da energia de ativagao aparente para a deformagao
€ um indicativo da resisténcia mecanica do material. De acordo com a literatura, o
aco inoxidavel austenitico AISI 304 possui Qprx = 400 kJ/mol [4.1,4. 8], ja 0 aco
inoxidavel austenitico AlSI 316 tem Qprx = 398 kJ/mol [4.9]. Comparando o valor de
Qprx obtido neste trabalho, para o ago ISO 5832-9, com os dos outros agos citados
acima, verifica-se que o mesmo € mais resistente frente a deformagdes. Segundo
GIORDANI [4,2] a alta resisténcia imposta pelo aco ISO 5832-9 durante a
deformacgao a quente pode ser atribuida a presenca de uma grande quantidade de
particulas de precipitados da fase Z ou mesmo a precipitagdo adicional dessa e de
outras possiveis fases durante a deformacdo a quente. Além das presencas das
segundas fases, o material também apresenta nitrogénio em solugdo na matriz, que
entre outros efeitos, causa a reducdo acentuada da energia de falha de
empilhamento de agos inoxidaveis austeniticos [4,10], levando a um aumento na
taxa de encruamento, devido ao aumento na eficiéncia dos contornos de grédo em

ancorar as discordancias [4,11, 4,12].

Os valores para os parametros de Zener-Hollomon obtidos, apds a
determinacdo de Qprx € com a ajuda da Equagao 2.2, para as diferentes condi¢des

de ensaios deste trabalho, sdo apresentados na Tabela 4.2.
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4.1.4 Determinacao de equacdes constitutivas para &, ¢, € Dprx

A energia de ativagao, através do parametro de Zener-Hollomon, pode ser
usada para predizer equacdes constitutivas, entre outras, para: deformacéo de pico,
€p, deformacéo critica para o inicio da recristalizacdo dinamica, €;, e tamanho de

grao recristalizado, Dpgx.

Tabela 4.2 Valores de Z e de didmetros de grao médios recristalizados (Dprx), para
diferentes condicdes de teste.

T(°C) 2(s") | VALORDEZ (s Dorx (LM)
1000 0,01 4,88 x 107" -
0,5 2,44 x 10%® 1,5+0,1
1,0 4,88 x 10%* -
0,01 6,21 x 10%° 5,3+0,3
1050 05 3,10 x 102 2.8+0,4
1,0 6,21 x 10% 4,040,3
10,0 6,21 x 10% 7,5+0,5
0,01 9,18 x 10"° 11,7+0,4
1100 05 459 x 10°1 4.9+0.2
1,0 9,18 x 10%' 4,7+0,3
10,0 9,18 x 10% 8,9+0,3
1150 0,01 1,55 x 10"° 18,5+0,3
0,5 7,76 x 10%° 8,8+0,5
10,0 1,55 x 10?2 15,2+0,8
0,01 2,96 x 10'® 28,4+0,7
1200 05 1,48 x 10%° 23,540,9
1,0 2,96 x 10%° 25,9+0,8
10,0 2,96 x 107 26,6+0,8
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4.1.4.1 Equacgao constitutiva para o tamanho de grao recristalizado

O tamanho do grdo médio recristalizado dinamicamente (Dprx) €
frequentemente determinado como uma fungdo da lei de poténcia do parametro de

Zener-Hollomon, segundo a relagdo abaixo [4.1]:

Dprx = A'Z™ (4.1)

onde A’ e m’ sdo constantes.

Os presentes tamanhos de grdo médio determinados neste trabalho sao
dados na Tabela 4.2, juntamente com os valores de Z. A Figura 4.8 ilustra a

dependéncia do Dprx com o parametro de Zener-Hollomon.

o0+——-—7——
177 18 19 20 21 22 23 24 25 26

LogZ (s™)

Figura 4.8 Dependéncia do tamanho de grdo médio recristalizado com o parametro
de Zener-Hollomon.

Apos o ajuste dos pontos na figura acima se encontra a equagao a seguir.
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DDRX = 4‘00,41 X 102(2_0'17) (4‘2)

Pela relacdo anterior, pode-se ver que o tamanho de grao recristalizado
dinamicamente diminui com o aumento de Z. De acordo com J. P. SAH et. al. [4.13],
o crescimento dos graos recristalizados dinamicamente esta limitado pelo
encruamento no interior dos graos, que € maior a baixas temperaturas e a altas
taxas de deformacao (valores de Z altos). Ou seja, as microestruturas das amostras
deformadas para valores de Z grande sdo mais finas que as amostras deformadas

para baixos valores de Z.

4.1.4.2 Equacgao constitutiva para as deformagoes critica e de pico

De acordo com a literatura [4,14, 4.15] a & e de &, dependem do tamanho
de gréo inicial e de Z. Se o tamanho de grao é mantido constante, as relagbes entre
as deformagdes (critica e de pico) e Z s&do mostradas abaixo [4.16]. A Figura 4.9
apresenta a dependéncia das deformacdes critica e de pico com o pardmetro de

Zener-Hollomon, obtida neste trabalho.

g, = KZ™ (4.3)
e
g, =K'zm" (4.4)

onde as constantes K, K’, m” e m”” dependem da composicéo da liga.
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Figura. 4.9 As deformacgdes critica e de pico em fungdo do parametro de Zener-
Hollomon.

De acordo com o ajuste linear para os pontos correspondentes a
deformagéao de pico e a deformacéo critica, na Figura 4.9, tem-se que as equagdes

acima se tornam, respectivamente:

g, = 0,0845 2007 (4.5)
e
g, = 0,2736 2007 (4.6)

De acordo com as equacgbes acima, as deformagdes critica e de pico,
para ensaios com taxas de deformacdo entre 0,01 e 10 s, aumentam com o
aumento de Z, ou seja, elas aumentam com a taxa de deformacdo e com o

decréscimo da temperatura.
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4.2 Microestrutura

As microestruturas das amostras, congeladas por témpera, para
diferentes condicdes de deformacdo, foram analisadas por microscopia 6ptica. A
microestrutura obtida ao fim do encharque, consiste em graos equiaxiais (Figura

4.10), onde o didmetro de grdo meédio obtido foi de 86 um.

Figura. 4.10 Micrografia do ago ISO 5832-9 para 1250 °C, apos 300 s.

A Figura 4.11 mostra algumas micrografias de experimentos realizados
para verificar o desenvolvimento da recristalizacdo dindamica que ocorre durante um
ensaio de tor¢cdo, ou seja, durante o processamento do material. Verifica-se nessa
figura que a deformagao da microestrutura inicial, para baixas deformagdes, causa
pouco alongamento dos graos equiaxiais (Figura 4.11(a), 4.11 (b) e 4.11 (¢) - i). O
alongamento aumenta com o aumento da deformacado (Figura 4.11 (a), 4.11 (b) e
4.11 (c) — ii e iii). Finalmente, na regido do estado estacionario, com excegédo da
primeira condicdo de ensaio (Figura 4.11 (a)), tem-se uma microestrutura quase
completamente recristalizada, visto que existem algumas areas remanescentes de
graos nao recristalizados, realgando que ndo ha homogeneidade no processo de
recristalizacdo dinamica (Figura 4.11 (b) e 4.11 (c) — iv). Esse fenbmeno tem sido
relatado na literatura [4.1, 4.9]. Verifica-se ainda, na Figura 4.10 que, para a
condigcdo de ¢ = 4,0 (Figura 4.11 (a) e 4.11 (b) - iv), mantendo-se a taxa de

deformacdo constante de 1,0 s, a quantidade de recristalizagdo aumenta com a
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temperatura, mas para a condigdo de temperatura de ensaio igual a 1100 °C Figura
4.11 (b) e 4.11 (c) - iv), com a diminuicdo da taxa de deformacgéo, a quantidade de

recristalizacdo e tamanho de grao médio permanecem aparentemente constante.

Figura 4.11 Mudangas microestruturais do ago para as seguintes condigdes:

(@) Tens=1000 °C, ¢ =1,0 8™, para (i) £1=0,22, (ii) o= 0,45, (iii) € = 2,3 e (iv) € = 4,0.

(b) Tens=1100 °C, €=1,0 s, para (i) £1=0,21, (ii) e2= 0,42, (iii) ¢ = 1,1 e (iv) € = 4,0.

() Tens=1100 °C, £=0,5 s, para (i) £1=0,19, (ii) e2= 0,32, (iii) ¢ = 0,8 e (iv) € = 4,0.
Obs.: A tarja de aumento mostrada na ultima micrografia pode ser utilizada em todas
as micrografias dessa figura.
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As microestruturas apresentadas na Figura 4.11(a) (i a iv) revelam um
forte retardamento da recristalizacdo dinamica, onde para deformacédo de 4,0, a
microestrutura apresenta-se ainda fortemente encruada. Esse efeito ja havia sido
especulado, quando se observou que a curva de escoamento plastico
correspondente a esse ensaio € amaciada além da deformacao de pico (Figura
4.1(c)). Com relagdo ao parametro de Zener-Hollomon, a recristalizagdo dinamica
ocorre por mecanismo colar para altos valores de Z (temperaturas menores e taxas
de deformacdo maiores) e de outro modo, por nucleacdo e crescimento
convencional para baixos valores de Z. Na figura anterior, as micrografias (Figura
411 (a), 411 (b) e 4.11 (c) — iii) apresentam contornos de gréos serrilhados e
nucleacdo de novos graos nos antigos contornos de gréos deformados, que sao

fortes indicios de que a recristalizagao ocorreu por mecanismo colar.

A Figura 4.12 mostra as micrografias de um conjunto de testes realizados
para temperaturas de ensaio no intervalo de 1000 a 1200 °C, com taxas de
deformacdo de 0,01 a 10,0 s™', até a deformagdo de 4, para verificar com maior
clareza o efeito da temperatura e da taxa de deformagéao no tamanho de grao médio
recristalizado. Verifica-se nessa figura, tanto para baixos como para altos valores Z,
que as microestruturas resultantes apresentam-se quase que completamente
recristalizadas, com exceg¢do de algumas que apresentam grdos nos quais 0s

contornos da austenita original ndo mostram evidéncia de recristalizagéo dinamica.

Observa-se ainda, na Figura 4.12 que a diminuicao da temperatura, para
taxa de deformacado constante, leva a redugdo do Dprx, como ilustrado na Figura
4.13(a). Nessa figura, verifica-se que os tamanhos de gréo para a taxa de 0,01 s
tém uma tendéncia a serem superiores a taxa de 10 s™'. Voltando a Figura 4.12,
observa-se que o aumento da taxa de deformagdo de 0,01 para 0,5 s, para a
temperatura constante, também leva a diminuigdo do Dpgrx. Ja, para o intervalo de

taxa de deformacgéo de 0,5 a 10,0 s™, o Dprx aumenta (Figura13(b)).
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Figura 4.12 Mudangas microestruturais do ago em estudo, obtidas apds témpera
para ¢ = 4 e para as seguintes condigdes: (a) Tens=1050 °C, (b) Tens=1100 °C e (c)
Tens=1200 °C, com (i) ¢ = 0,01 s™, (i) ¢ = 1,0 s e (i) ¢ = 10.0 ™.

Obs.: A tarja de aumento mostrada na ultima micrografia pode ser utilizada em todas
as micrografias dessa figura.

A Figura 4.13(a) revela que o comportamento do Dprx com a temperatura
se assemelha ao comportamento do crescimento de grao austeniticos de agos que
contém microadicbes de V, Ti e/Nb, tais como os agos inoxidaveis austeniticos
estabilizados e os agos microligados. Verifica-se nessa figura que a taxa de
crescimento de grdo no intervalo de temperatura de 1000 a 1100 °C é bem mais
baixa do que a correspondente ao intervalo de temperatura de 1100 a 1200 °C.
Nesses acos, a reducdo na taxa de crescimento de grao é devida principalmente as
particulas de precipitados que ancoram os contornos de grdo. Segundo GIORDANI

[4.2], 0 ago ISO 5832-9 apresenta uma temperatura critica para o crescimento de
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gréo, T., de aproximadamente 1050°C. Para temperaturas abaixo da T.; 0sS
precipitados da fase Z ancoram os contornos, inibindo assim o crescimento de grao

e mantendo a microestrutura refinada.

Tempo de Deformacao (s)

35 00 40 40 04
1 —=—0,015s"
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Figura 4.13 Tamanho médio de grao em funcéo (a) da temperatura de ensaio e (b)
da taxa de deformagao.

As curvas de tensdao x deformacdo equivalentes para a taxa de
deformacdo de 0,01 s, Figura 4.1(a), sdo esteticamente diferentes das outras
curvas para taxas de 0,5, 1,0 e 10 s™. Esse comportamento & refletido nos valores
das deformacgdes criticas para o inicio da recristalizagdo, Figura 4.4 (c), que s&o
geralmente inferiores aqueles obtidos para as outras taxas de deformagéo, bem
como nos Dprx, que sdo geralmente maiores que os outros valores obtidos, Figura
4.13(a). De tal forma que se o material € submetido a uma menor quantidade de
deformacdo, antes da tensdo de pico, o que leva a uma menor quantidade de

energia armazenada, resultara em gréos recristalizados dinamicamente maiores.

A Figura 4.13(b) mostra mais claramente o comportamento do Dprx com a
taxa de deformacao. Verifica-se nessa figura que o Dprx decresce com o aumento
da taxa de deformacgado para um valor minimo, em 0,5 s'1, e entdo aumenta com a
continuagdo do aumento da taxa de deformacédo, para todas as temperaturas de

ensaio.
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Particulas da fase Z, um nitreto complexo, que apresenta em sua
composi¢cdo nidbio e nitrogénio, podendo conter ferro, manganés e molibdénio
[2.18], encontra-se presente na matriz do ago ISO 5832-9 desde a sua solidificagao.
GIORDANI [4.2] observou nas micrografias desse ago, para a condigdo de
encharque (1250 °C, 300 s), a presenga de uma grande quantidade de particulas de
precipitados finos e grosseiros da fase Z dispersos na matriz austenitica.
Posteriormente, ele observou que esses precipitados nao se dissolvem
completamente nessa temperatura, mesmo para tempos de tratamentos isotérmicos
de 24 horas. Tais evidéncias comprovam a baixa solubilidade desses precipitados,

nessa temperatura.

Em todos os ensaios de tor¢ao realizados neste trabalho, os corpos de
prova foram mantidos na temperatura de encharque de 1250 °C por 300 s, onde
provavelmente particulas menores da fase Z foram totalmente ou parcialmente
dissolvidas. Apds o encharque, os corpos de prova foram levados a temperatura de
deformagdo, onde ficavam por 30 s, para em seguida serem ensaiados. Dessa
forma, a supersaturacao de Nb dissolvido na austenita aumentava com a reducéo da
temperatura de ensaio. De acordo com Speer & Hansen [1989], a precipitacédo
ocorre impulsionada por essa supersaturagcao e, quanto maior a supersaturacao,
maior sera a taxa de nucleacdo e mais rapida sera a cinética de precipitagao e,
consequentemente, maior sera sua influéncia sobre a cinética de recristalizacao.
Assim, diferente do que ocorre para temperaturas menores, a precipitacdo em
temperaturas maiores pode ser lenta ou mesmo insuficiente, quando se leva em
conta a relacdo tamanho/fracdo volumétrica de particulas, para inibir a
recristalizacdo. A precipitacdo inibe a recristalizagcdo do material deformado até que
ocorra a dissolugao e/ou coalescimento das particulas, favorecendo a liberagao das

frentes de recristalizacio.

Ao se analisar os resultados dos ensaios de torcio feitos neste trabalho,
tem que se levar em conta que a evolugcido microestrutural dos mesmos, durante a
deformacao a quente, € governada pela interacdo competitiva entre a recristalizacao
e a precipitacdo. GIORDANI [4.2] observou que a recristalizacao estatica do aco ISO
5832-9 é lenta e somente ocorre, mesmo que parcialmente, para tempraturas
maiores que 1050 °C, provavelmente devido a precipitacao da fase Z. Ele observou

ainda que o tempo minimo de 10 s permitiu 0 coalescimento das particulas de
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precipitados e, por sua vez, a liberagdo de alguns contornos de graos. Além disso,
para temperaturas de ensaio de 1100 °C a recristalizagdo se completava antes que o

estagio de precipitacao se iniciasse efetivamente.

A presenga de um minimo no comportamento do Dprx com a taxa de
deformacédo, para todas as temperaturas de ensaio utilizadas neste trabalho, indica
que deformacdes realizadas com essa taxa de deformagao promovem uma maior
quantidade de precipitacdo dinamica neste material. Esse efeito € reduzido a medida
que a temperatura aumenta. Com a diminuicdo da taxa de deformacao, ocorre um
maior crescimento e/ou coalescimento das particulas de precipitados, permitido a
liberagdo gradual dos contornos de grao, de forma que a recristalizacdo se inicia
para deformagdes menores, resultando em tamanhos de grdao médio recristalizados
maiores. Esse resultado pode ser visualizado na Figura 4.14, que mostra a evolugao
da microestrutura para: (a)¢ = 0,5 s e Tens = 1100 °C onde se observa que em
torno da deformac&o de pico ndo ha vestigios de novos graos e (b) ¢ = 0,01 s e Tens
= 1100 °C onde na deformagao de pico se observa novos grédos substituindo parte
dos antigos contornos deformados. Por outro lado, quando o taxa de deformacgéao é
aumentada, apés o minimo, o fenbmeno da precipitagdo também diminuiu ou n&o
ocorre de tal forma que a recristalizacdo dinamica se sobrepbde a precipitacdo e
como resultado o tamanho de grdo médio recristalizado aumenta. Com o aumento
da temperatura de ensaio, a recristalizagdo € potencializada e o tamanho de gréao

médio recristalizado também aumenta.

Medidas de dureza feitas em amostras submetidas para diferentes
deformacdes, mantendo-se a taxa de deformacéo e a Tens = 1100 °C constantes, sdo
mostradas na Figura 4.15. Observa-se nessa figura que em geral a dureza aumenta
com o aumento da deformagdo. Isso ocorre porque, para baixas deformacdes a
microestrutura € deformada, encruando. Em seguida ocorre precipitacdo e
recristalizacdo e ao final na deformacdo de 4,0, tem-se uma microestrutura, na
maioria das vezes ainda nao totalmente recristalizada, mas muito mais fina que a
inicial, ou seja, ocorre um aumento muito grande no numero de contornos de gréo,
levando a aumentar mais ainda a dureza do material. Além disso, nessa figura, se
observa que os valores de dureza para a taxa de 0,5 s é maior para todas as
deformacdes, devido uma maior quantidade de particulas de precipitados presente

no material. J& para a taxa de deformacido de 0,01 s'1, verificam-se os menores
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valores da dureza, em face da dissolugdo e/ou coalescimento das particulas de

precipitados resultando em uma maior recristalizacdo da microestrutura. Os

resultados para a taxa de 1,0 s™ refletem a reducéo da precipitacéo.

Tensao Equivalente (MPa)

Tenséo Equivalente (MPa)

400

— 7T r 1 _ r T T T T T T T T T 1
0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0 3,5 4,0

Deformacao Equivalente (g)

T T T T T T T T T T T T T T 1

T
0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0 3,5 4,0

Deformacgao Equivalente (g)

(b)

Figura 4.14 Mudancgas microestruturais do ago em estudo, obtidas para diferentes
deformacdes e Tens=1100 °C, para: (a) € =0,5s” e (b) ¢ =0,01s™.

Obs.: A tarja de aumento mostrada na ultima micrografia pode ser utilizada em todas
as micrografias dessa figura.
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Figura 4.15 Comportamento da dureza do material em estudo, para testes
realizados com temperatura de ensaio de 1100 °C e taxas de deformagao de 0,01,

05e1,0s™.
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CAPITULO 5

5 CONCLUSOES

o Verificou-se através das curvas de escoamento plastico que o material

estudado recristaliza dinamicamente.

e A tensdo de pico aumenta com a diminuicao da temperatura e com o

aumento da taxa de deformacao.

e O valor obtido de Qprx = 577 kd/mol indica que o ago ISO 5832-9 &

mais resistente frente a deformacdes que outros acos inoxidaveis austeniticos.

e A presenga de contornos de grao serrilhados e a nucleagao de novos
graos nos antigos contornos de grao sao fortes indicios de que a recristalizagéo

ocorreu por mecanismo colar.

e A reducdo na taxa de crescimento de grdo, entre 1000 e 1100 ‘C, é
atribuida principalmente as particulas de precipitados que ancoram os contornos de

grao.

e Testes de tor¢do realizados com taxa de deformacéo de 0,5 s™', para
todas as Tens, promovem uma maior quantidade de precipitacdo dinamica. Esse

efeito diminuiu quando a temperatura aumenta.

¢ As medidas de dureza em fungao da deformacao, para varias taxas de
deformagédo, indicaram que: (a) para 0,5 s, o material apresenta uma maior
quantidade de particulas de precipitados; (b) para 0,01 s™', os efeitos de dissolugéo
e/ou coalescimento das particulas de precipitados sdo mais acentuados; e (c) para

0,1 s refletem a redugdo na quantidade de particulas presentes no material.



