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NO ACO AISI 304

'
Luis Pilipe C. Pedrosc de Lima' 2’

vaulo Emilio V. de Miranda(:n
Sexrgio Neves Hon:ei:o(“

RESUMO

Foram sealizadas med.das de atrito internc em amostras de ago
inoxidavel austenitizo tipo AISI 304, 3 frequéncia aproximada de 2
e oum .Atervalo de temperatura de 120 a 573K, Os espectros de atri-
ta interno e da fraquéncia de vibracdo foram obtidos com  amostras
submetidas a tratamentos termomecanicos especificos. 08 espectros
de atrito internc apresentaram um pico bem definido a 260K, cuja wag
nitude é dapenderte da guantidade de deformagdo pldstica. e um outro
bastante largo situado entre )00 e 400K. Ambns se manifescaram so-
mente apds deformagao pldstica tanto em tracido uniaxial como em tor-
¢d0. Em amostras deformadas en torgao a temperatura do nitrogénio
liquido este espectro 35 é observado ap0s racozimento linear a 400K,
devido a0 elevado amortecimento decorrente possivelmente da uma trans
formagao de fase que ocorre num intervalo de temperatura proximo a
temperatura ambiente. O pico situado a temperatura mais elevada ]
sensivel i -ecuperagao induzilda no material por recozimentos linea-
res.

1. INTROD o]

A compreensio do comportamento de ur material cristalino, co-
®mo 08 metais, durante a deformagao pladstica sd pode ser alcangada
significacivamente, por meio de uma aniiise baseada no movimento das
discordancias. Isto se deve ao fato de gque o deslocamento destes de

feitos & causa essencial do escoamento pldstico dos cristais. Den-
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tre oa diversos mecanismos que podem controlar o movimento das dis-
cordincias, pode-se citar, a sua interagdo com obsticulos, tais camo,
a rede cristalina, outras discordincias ou defeitos pontuais. Al-
dentificagdo dos obsticulos pode ser feita combinando-se tratamentos
terno mecdnicos e;pecilicos com a utilizagdo da técnica a. atrito in
terno (AI), entre outras. Isso permite que se proiete novas ligas
com maior resisténcia mecdnica ou melhor ductilidade através do con-
trole da participagio desses obsticulos. As medidas de atrito inter
no poden ser realizadas numa fuixa ampla de frequéncias., Para bai-
xas frequincias & comum utilizar-se um péndulo de torgio, no qual a
amostra em forma de fio & solicitada ciclicamente em torgido. Define-
se o AI de um metal que sofre Geformagies ciclicas como a tangente
do &ngulo de defasagem entre a tansao aplicada e a deformagio, sendo

l. em analogia ao coefi-

esta tangente frequentemente indicada por Qo
ciente Jde gobre tensio J de um circuito elétrico.

O comportamento do ago inoxiddvel austenitico tipo  AISI 304
teatado ‘FlPéfffl°'~S:fj9£S§2,P"’ medidas de atrito interno tem si-
do avaliado em diferentes condigdes {1-5). Igata et al, (1) (utili-
zando frequéncias médias) observaram trds picos apds deformagiao plis
e
tica & temperatura ambiente, cujas intensidades aumentavam com a de-
formagdo. Estes picos foram interpretados por estes autores (1) co-
mo sendo devido 3 liberagido de discordincias do bloqueic causado por
dtomos de carbonos de nitrogénio e complexos carbono/nitrogénio. Pos
teriormente (2) foi observado um novo pico a J60K em amostras pré-de
formadas a baixa temperatura, que desaparacia apés recozimento a
573K, tendo sido associado i existéncia de martensita a'., Os testes
de A.I. de Lima e Miranda (3) e de Lima et aL. (4), realizados com
frequincia de lHz em amostras pré-deformadas plasticamente em tragido
& temperatura ambiente e a 523K, mostraram, respectivamente, picot'l

260K, com energia de ativagdo igual a 0,75 ev, e, além deste, a
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370K. que se mostrou sensivel 3 recuperagdo induzida nas amoatras ao
se realizar recoziwentos lineares. Por dltimo, pode-Fe citar o tra-
balho também recente de Quiroga et al. (5), no qual o estudo do ago
iroxidavel 304 foi realizado a frequéncias baixas e médias, apds pré-
detormacGes a 80K. Estes autores além de confirmarem resultados an-
teriores (1), observaram um pico a 360K com as seguintes caracteris-
ticas: a) aparece somente apds pré-deformagdo a baixa tempe:tutd: b)
se recoze durante a medida:; ¢) n3o & termicamente ativado e d) sua
dependé@ncia com a quantidade de pré-deformagioc segue perfeitamente .a
da fase ¢, gque ocorre na austenita por deformagao a frio.

A despeito dos trabalhos mencionados ainda hd gquestdes em a-
berto para wma ampla compreensdo do comportamento do ago inoxidadvel
austenitico testado em atrito interno. Isto motivou o presente tra-
balho que objetiva investigar a evoiugdo dos picos de A.I. do ago
AISI 304 pré-deformado em torgao 3 temperatura do nitrogénio liquide

e i temperatura ambiente.

2. INSTABILIDADE DA AUSTENITA DEFORMADA

Emkora os agoes inoxiddveis austeniticos praticamente niao se-
jam susceptiveis a transformagao de fases martensiticas por témpera,
como 330 08 agos comuns, & fato conhecido (6) que estes materiais po
dem sofrer transformagGes martensiticas quando sao deformados plasti
camente om temperaturas baixas (proximas e inferiores & temperatura
ambjente). Isto pode ocorrer com maior ou menor intensidade, depen-
dendo da composicao quimica do material e do estado de tensces apli-
caddy. Através deste fenémeno um ago intelramente austenitico ao ser
deformado plasticamerte numa temperatura inferior 3 temperatura My
(que & a temperatura abaixo 4a qual ocorre transformacao martensiti-
ca induzida per deformagac) passa a conter também dvas outras fases,

acbas martensiticas: a fase ¢ (hexagonal compacta) e a fase a' (cibi



>

1147

ca de corpo centrado). A quantidade do fase ¢ do ago AISI J04 passa
por um miximo (para uma pré-deformagio em torno de 5V}, decrescendo
a partir dal, enquanto o teor de martensita a' cresce continuamente
com o aumento do nivel de pré-deformagio (6,7).

Torna-se, portanto, importante caracterizar o grau de suscetibi
lidade do ago quanto a sua susceptibilidade a estas transformagoes de
fases. Os elementos que geralmente fatem parte da composigdo quimi-
ca destes agos e que mais contribuem para a estabilidade da austeni-
ta sio o unq‘-, o carbono e o niquel. Como em geral (81) o teor(9)

de manganis @ d0 em torno de 2%, o nilquel e o carbono tornam-se

os principais elementos estabilizadores de austenjta. Dentre as fz-
ses austenita, § e a' , esta lltima ¢ a Gnica que apresenta caracte-
ristica de ferromagnetismo, o que facilita a sua identificagdo atra-
vés de medidas de intensidade magnética no material. Fol utilizando
esta técnica que Post e Eberly (8) determinaram empiricamente wr pa-~
rimetro que denominaram Indice de estabilidade (IZ) do material quan
to 3 transformagiaoc de martensita induzida por deformagdo, que & pre-
dominantemente fuse a'. Eate parimetro fol definido como a diferen-
Ga entre o teor real de niquel do material e a percentagem de “niguel
tedrico™, que representaria a menor quantidade de niquel suficiente
para tornar o ago estivel, em fungdo dos outros elementos quimicos
presentes na sua composigdo. Assim, quando IE fosse positivo o ago
teria niquel equivalente em excesso para garantir a su- estabilidade
quanto 3 tranaformagado martensitica e, em casc contririo, seria ins-
tdvel. Post e Eberly (8) definiram egte parimetro como sendo:
IE = WNi + 35 8C + 0,5 WMn ~ 0,0833 (%Cr + 1.5 tMo -

-200' =15 (2.1)
onde as percentagens siao em peso. Desta forma, considerando a compo-
sigio média tipica (9) de agos inoxidiveis austeniticos tipo 1304,
316 e 319, encontram-se valores para ¢ {ndice de estabilidade iguais
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a - 3,16; - 3,12 « 6,17, respectivamente.

O Na (lemperatura abaixo da qual * = . ... oo Tt artene.
sitica por témpera) da martensita a' no ago inoxidivel austeni‘ive
tipo AISI 304 & inferior a 4K (6,7).

O N2 de ambas a3 martensitas (c e a') do ago 304 & igual a
293x, sendo o Ms da tase ¢ inferior a 195K (6,7). Essas fases mar-
tensiticas sio estiveis I temperatura ambiente no ago 304 (6,7). A
martensita ¢ inicia e termina a sua vetransformagio em austenita en~
tre cexca de 423X e 673K , enquanto a martensita o' o faz entre cer
ca de 773k e 973k (10,11). ApSs muita controvérsia na literatura
cientifica, ficou definitivamente comprovado que a fase ¢ surge pri-
meiro (a partir da austenita) e a martensita a' a partir da fase ¢;

entretanto, embora nucleie-se na fase ¢, a martensita o' pode cres-

cer is expensas da austenite (7).

3. TECNICAS EXPERIMENTAIS
O ago inoxidivel austenitico tipo AISI 304 investigado foi ad

quirido na forma de arame trefilado com 1,2mm de diimetro e apresen-
tou a seguinte composigac quimica em percentagem em peso: C: 0,059;
17,8; Ni: 7,5; Si: 0,50; Mn: 2,0; Mo: 0,38; P: 0,022; Fe: restan

2

te. Os corpos de prova foram tratados termicamente a 1173K durante
600 sequndos (encapsulados tubos de quartzo sob pressio de 0,13Pa)
e temperados em igua, o que resultou em um tamanho de grao médio de
I0um.

Ensaios de torgao para pré-deformagido foram conduzidos a 77 e
a 293K.

As medidas de AI foram efetuadas em um pdndulo de torgao in-
vertido a uma frequéncia de aproximadamente lHz, em um intervalo de
temperatura de 120 a 573k ¢ a uma taxa de aguecimento igual a
0,02x/s. Utilizou-se o método de decaimento livre para se efetuar as
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»edidas de AI e da frequincia, e a mixima amplitude de deformacgio su
perficial por torgio foi de 1,3 x 107",

4. RESULTADOS

A Figura 1 apresenta a curva do 2l em fungio da temperatura
para o ago AISI 304 deformado 9% em torgdo & 77K. A amostra foli em
seguida aquecida até 3 temperatura ambiente para montagem e resfria-
da a 120K para realizagio das medidas. Nesta curva observa-se um pi
co estreito cujo miximo estd a 360K. Para valores doc Al superiores
abéx 10-]. o forte decaimento impediu a realizagido das medidas tan-
to de AI, quantu da frequéncia, Figura 2, Pode-se notar que a curva
da frequéncia em fungio da temperatura nido apresenta uma alteragio
importante na regido de altas temperaturas, em relagio i curva a tem
peraturas baixas.

As Figuras 3 e 4 apresentam as curvas do Al e da frequéncia,
em fungiao da temperatura, respectivamente, obtidas com a amostra de-
formada 9% em torgdo a 77K: (a) apds montagem; (b) apds recozimento
linear a 430K e (c) apSs recozimento linear a 573X. As curvas (a)
nestas figuras correspondem i regiido de baixa temperatura das curvas
apresentadds nas Figuras 1 e 2. S§e se admitir, pela observagao da

' seja priximo a 10”7 e se com-

Figura 1, que o valor @o miximo do Q"
parar este valor aos da curva: (b) da Figura 3, verificar-se-& que o
recozimento linear a 430K reduziu o valor de AI, nesta regido de tam
peratura, em cerca de 20 vezes. J& o0 recozimento linear a 573K afe-
ta o espectro, nic 85 diminuindo o fundo como eliminando o pico situ
ado a cerca de 430K. No que concerne i frequéncia, curva (b) da Pi-~
gura 4, a sua vartaqio devida a0 recozimento linear a 430K, foli mui-
to pequena, cerca de 1% a 130r.

As Filguras 5 e § apresentam as curvas do AI e da frequdncia.

em fungao da temperatura, respectivamente, cbtidas com uma amostra
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Figura 1 - Espectro do atrito interno em funcido da temperatura
para uma amostra pré-deformada em torgdo a 77K de
9%, ar3s aquecimento até a temperatura ambiente pa-
ra montagem.
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Figura 2 - Espectro da frequéncia em funcdo da temperatura para
uma amostra pré-deformada em torcao a 77K de 9%V, apéGs

agquecimentoc até a temperatura ambiente para montagem.
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Figura 3 - Espectros do atrito interno em funcdo da temperatura
para uma amostra pre-deforluda em Torcdo a 77K de 9%:
a) apos montagem, b) apés recozimento linear a 430K e
c) apds recozimento linear a 573K.
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Figura 4 - Espectros da frequéncia em funcdo da Temperatur? para
uma amostra pre-defomada am Torgio a 77K de 9In:
a) upos montagem, b) apds recozimento linear a 43°< e
e) apds recozimento linear a S573K.
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Figura 5 ~ Espectros do atrito_interno em funcdo da Temperatura

para uma amostra pré-deformada em Torgdo a 293K de
9v: a) apds montagem, b) apds recozimento linear a
373K, c) apds recozimento linear a 473K e d) apés re
cozimento linear a 573K.
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Figura 6 - Espectros da frequéncia ea funcdo da Temperatura para

uma amostra pré-deformad: em Torcdo a 293K de 9%:

a) apés montagem, b) apés recozimento linear a 373K,
C) apos recozimento linear a 473K e d) apds recozimen
to linear a S73K.
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deformada 9% em torgado & temperatura ambiente: (a) apds montagem,
(b) apds recozimento linear a 373X, (c) apds recozimento linear a
473K e, (d) apds recozimento linear a 573K. Estes recozimentos, a
temperaturas intermediirias, foram realizados para se ter uma idéia
sobre a evolugao dos espectros do Al e da frequéncia. Comparando as
curvas (a) e (b) da Figura 5, observa-se que o recozimento a 373K ja
provoca alteragdes, principalmente na regido acima de 300K, e é nes-
ta regido que o espectro do Al sofre as maiores variagGes como se ob
serva na Figura 3. A evolugado das curvas da frequéncia confirma es-
te fato. Finalmente, a comparagao das curvas c e ?, das Figuras 3 e
S, respectivamente, mostra que as amostras, apesar de terem sido de-
formadas a temperaturas diferentes, respondem de maneira andloga, em

termos de Al, apSs o recozimento linear a 573K.

S. DISCUSSAO

0s resultados apresentados nas Figuras 3 e 5, confirmam aque-
les obtidos com a mesma quantidade de deformagdo em tragao a 523K
(Figura 3 de :4) no que concerne ao efeito sigonificativo da deforma
Gado plastica, Comparando os espectros de Al em funcao da temperatu-
ra para as amostras deformadas em torgac a 77K (Figuras l e 3) e a
293K (Figura S5), e em tragao a 523K (Figura 3 de 4!}, pode-se cons-
tatar que: {a) a deformagao a baixa temperatura cria uma microestru-
tura que contribue para uma importante absorgio de energia (Q ~1077)
a 360K, embora 2 frequéncia (mddulo de elasticidade dindmico) Figura
2, evolua moderadamente, (b) considerando a curva da amostra deforma
da a 77X, apds o recozimento linear a 430K, curva b da Figura 3, ob-
serva-se que os espectros das trés amostras apresentam um pico bem
definido a 260K e uma regidio entre 300 e 480K, onde existe a superpo
sigac de, pelo menos, dois picos, (c) a deformagao & temperatura am-

biente é a mais eficiente no que concerne ao desenvolvimento do pico
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a 260K, pois sua altura & cerca de trés vezes a dos correspondentes,
criados por deformacdo a 77 e 523K, (d) a deformagac a 77K indux no
material uma microestrutura que favorece o aparecimento de um pico a
cerca de 430K, que nao aparece apGs deformacdes a temperaturas mais
elevadas e, (C) © recozimento linear a S73K provoca uma alteraqéo na
microestrutura de tal forma que 0s espectros evoluem para uma forma
comum, caracterizada pela diminuic3o do pico a 260K e desaparecimen-—
to quase que total cos picos situados acima de 300K,

Os resultados dos trabalhos realizados pelo grupo dos autores
do presente trabalho, 3! e !4!, pelo grupo de Igata, 1!, 2! e pe-
lo grupo de Quiroga !S!, evidenciam a complexidade dos fendmenos res
ponsidveis pelos espectros observados. Para facilitar a anadlise € in
teressante abordar estes efeitos separadamente, para ent3o tentar uma
possivel correlagao. Assim, podc se dividir o espectro em dois, cor
respondentes aos intervalos de temperatura, de 120 a 300K e acima
de 300K. Além disto, considerar-se-3 isoladamente © pico, cujo maxi
mo se situa a 360K, observado apds a deformagao a baixa temperatura.

Intervalo de 120 a 300K - Neste intervalo, embora existam pelo menos

dois picos, Igata et al. 'l' observaram trés, o mais importante é o
Qque Se situa a 260K. Ele .vparece sempre apds deformagao plastica e
sua intensidade cresce com a quantidade de deformagaoc até um certo
valor de saturagac '1’, '2', '3 e '4d'., Além disso, sua intensidade
e sua evolugdo, face aos recozimentos lineares, sdo fungoes, tanto
da temperatura como do modo de deformagao. Assim, € dificil, no es-
tagio atual, ir aldm do gue concluiram alguns autores '3i, !5], de
que este processo de relaxagac ¢ devido 3 interagac entre discordin
cias e defeitos pontuais, na fasey .

lntervalo acima de 30CK - Neste intervalo aparecem, pelo menos dois

picos e um fundo que cresce acentuadamente a partir de S00K. A cde-

formagio a baixa temperatura € responsivel pela criagio de um novo
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Plco a 440K, Figura 3, ndo citado na literatura. Todos estes picos
sofrem sensivel redugdo ao se recuperar o material, o que sugere que
este comportamento seja um efetivo rearranjo microastrutural devido
ao recozimento linear a 573K (Figuras ) e S). Recozimentos lineares
intermedidrios também provocam modificagées no espectro, tanto neste
intervalo de temperatura, como a temperaturas mais baixas como ilus-
tra a Figura S. Nesta faixa de temperatura (300 a 573K) pode ocor-
rer, tanto um rearranjo de discordincias, como migragac de defeitos
pontuais e transformagdes de fases, o que dificulta a analise do es-
pectro total, sem a utilizagdo de técnicas complementares.

Miximo a 360K - Este pico apareceu apds deformagdo plistica em tor-
Gao a 77K. Embora a elevada absorgao de energia ndo tenha permitido
a sua observagao completa, o valor do atrito interno correspondente
20 seu miximo situado a 360K, Figura 1, & de aproximadamente 107,
Sua largura & inferior & de um pico de Debye e, & suficiente um reco
zimento linear a 4:ur, para a =ua eliminagdo, curva (b} da Figura 3,
Portanto, este pico deve ser devido a upa transformagao microestruty
ral. £ bem sabido que a deformagic plistica do ago 304, a baixa tem
peratura, pode induzir duas fases martensiticas, a fase c(hc) e a fa
se a' (ccc). A estabilidade destas fases, em fungao do envelhecimen
to, foi estudada por Mangonon e Thomas |6,7/, utill/zando a difratome
tria de Raios-X. Foi observado {10,11| que a fase ¢ comegava a desa
parecer a partir do envelhecimento a 423K, 0 que sugeria a revers8o
a fase Y se iniciando a esta temperatura. No presente caso, o ini-
cio das alteragdes ocorre logo apds a temperatura ambiente e, além
disso, em geral, uma transformag ao de fase & acompanhada de uma va-
riagao importante do médulo de elasticidade, ou seja, da frequéncia,
que .ndo se verificou na Fiqura 2. Observou-se |6,7| que a fase ¢
era hexagonal ao invés de cfc, contendo alta densidade de falhas dig

tribufdas ao acaso. Assim sendo, € possivel que o modo de deforma-
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G3o (tragao) favorega a primeira (fase c) e o de torgac, a segqurnda
(fase a'). Nesse caso, 0 que 3se cbaervou estaria ligado i recombi-
nagao das pan:iul em aiscordincias inteiras, devido ac aumento da e
nergia de falha de empilhamento com a temperatura Su simplesmente co
wo alivio de tenades. A constricgio de discordincias parciais, en-
tretanto, pode representar um inicio de retransformagac de fase ¢ em
austenita.

Este pico parece corresponder aos picos X e HT, observadns por
Igata et al. [2| e por Quiroga et al. [5], respectivamente, & mesma
temperatura. Ewmbora, no presente trakalho, a sua intensidade tenha
sido maior, os modos de deformagao foram diferentes: o grupo de Iga-
ta, deformou em tragio (quantidade de deformacao compardvel) a 77K,
e o de Quiroga, laminou as amostras a 80XK. Este {ltimo, como ja foil
citado na introdugdo, verificou que: o pico aparece somente apds la-
minag3c a baixa temperatura, se recoze durante a medida, nao € termi
camente ativado e sua dependéncia com a quantidade de deformagao se—
gue perfeitamente a da fase ¢, observada por Magonon e Thomas |6,7].
Estes fatos levaram 3 conclusdo que ele & sensivel 3 recuperagaoc da
microestrutura deformada, na qual estao presentes as fases ¢ e a', a
1lém da y. Por outro lado, 0 grupo de Igata que também utilizou a ai

fratometria de Raios-X, nao observando a fase ¢, associou este pico

& fese a'.

6. CORCLUSKO

Medidas de atrito interno realizadas em amostras de um ago
inoxidivel austenftico tipo AISI 304 mostraram a existéncia de va-
rios picos, que 33 se manifestam apds deforragio plastica prévia do
material. Um deles, a 360K, 8sd aparece apds deformagido plastica a
baina temperatura, nio é um pico de relaxagao e foi asgociado 3 recu

peragio da swbestrutura deformada, provavelmente i vrecombinagio das
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discordincias parciais na fase Y. Um outro pico & bem definido s
260K (1Hz), cuja magnitude depende da quantidade da pré-deformagio a
que fol submetida a amostra, @ cujo mecanismo responsivel, esth asso
ciado & interagido de discordincias com pares de defeitos pontuais na
fase Y. Na regidoc entre 300 e 480K, apresenta-ge um camplexo de pe-
1o menos dois picos e até mais um, a 430K, se a deformagio for a bai
xa temperatura. Todos estes picos sao sensiveis i recuperagio indu-
zida no wmaterial ao se realizar recozimentos lineares até S73K. A
exata defiri¢io dos mecanismos correspondentas a cada im destes picos

ainda necessita de expariéncias seletivas em condi¢Ses particulares.
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ABSTRACT

Interval Friction, IF, weasurementus were carried out in a
type AISI 304 austenitic stainless atell at approximately 1 Hz of
frequency in the temperature interval from 120 to S73K. The IF
spectra and the vibration frequency were obtained in samples which
had gone through specific heat treatment. The results showed IF
spectra with a well defined peak at 260K. The intensity of this peak
depends on the amount of plastic deformation previously introduced
in the sample. Another broad peak was detected between 300 and 400K.
Both peaks could only be detected after plastic deformation whekler
torsion orx unia: 1l teasion. In torsicnally deformed samples at liquid
nitrogen temper ure, 77K, the IF spectrum is observed only after
linear anuealin at 400K. This apparently results from a high
damping due t¢ J08ssible phase transformation shich ocurrs around
room temperatur The broad peak at higher temperature is sensitive
to recovery ind d by linear annealings.



