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COMPETICAO ENTRE RECUPERACAO E RECRISTALIZACAO
DINAMICA DO ACO INOXIDAVEL AUSTENITICO ASTM F 138
UTILIZADO EM IMPLANTES ORTOPEDICOS

Fabio Henrique Casarini Geronimo '
Oscar Balancin ?

Resumo

O aco inoxidavel austenitico ASTM F 138 é utilizado na fabricacao de préteses ortopédicas por forjamento. Neste
trabalho determinam-se as curvas de escoamento plastico deste aco por meio de ensaios de torcao a quente em ampla
faixa de temperaturas e diferentes taxas de deformagdo. A observagdo microestrutural em diferentes condi¢des de
deformacao, em conjunto com a utilizacao da técnica EBSD (Electron Backscatter Difraction), permite calcular a fracao
recristalizada e identificar as proporcoes de contornos de alto e baixo angulos. Tendo esse aco um nivel intermediario de
Energia de Falha de Empilhamento (EFE), durante o amaciamento dinamico ocorre a competicao entre os mecanismos
de recuperacao e de recristalizagao dinamicas. Assim, este trabalho tem o intuito de identificar os possiveis mecanismos
de amaciamento deste ago, bem como aponta em quais condicdes se tornam mais atuantes.

Palavras-chave: Torcao a quente; Recristalizagdo dindmica; Aco austenitico, EBSD.

COMPETITION BEETWEN DYNAMIC RECUPERATION AND
RECRYSTALLIZATION OF ASTM F 138 AUSTENITIC STAINLESS
STEEL UTILIZED IN MEDICAL DEVICES

Abstract

ASTM F 138 austenitic stainless steel has being used in the manufacture of orthopedical devices by hot forging. In
this work, the flow stress curves are determined by hot torsion tests in a wide range of temperatures and strain rates.
With the observed microestrutural evolution by optical microscopy in different hot forming conditions in addiction with
EBSD (Electron Backscatter Diffraction) techniques it is possible to obtained the recrystallized volume fraction and the
misorientation angles of the samples. Due to the intermediate level of stacking fault energy of this material, during the
dynamic softening occurs a competition between recrystallization and recovery. The aim of this work is to identify the
softening mechanisms in this stainless steel, as well as in which hot work conditions they become more active.

Key words: Hot torsion; Dynamic recrystallization; Austenitic stainless steel; EBSD.

I INTRODUCAO

Durante a manufatura de implantes ortopédicos
metalicos, os materiais passam por um processo de forja-
mento a quente. Neste caso, trés fendbmenos controlam o
comportamento mecanico durante a deformacgao: encru-
amento, recuperacao dinamica e recristalizacao dinamica.
Inicialmente ocorre o encruamento e, em seguida, de
acordo com as caracteristicas de cada material o amacia-
mento é promovido via recuperacdo e recristalizacdo.
Estes mecanismos de amaciamento agem no sentido de
dissipar a energia armazenada durante o encruamento
através do rearranjo e aniquilagao das discordancias.(?

A recuperacao e a recristalizacdo podem ocorrer
em conjunto durante o amaciamento dinamico de um
metal deformado. A proporcao entre a ocorréncia destes
mecanismos depende das caracteristicas do material
(especialmente a energia de falha de empilhamento) e das
condi¢bes de conformagao, como taxa de deformagao e
temperatura.®% A energia de falha de empilhamento de
um material depende de sua composicao quimica. Seu
calculo pode ser feito por meio da técnica de difracao
de raios X e causa influéncia direta no escorregamento
cruzado e na escalagem de discordéncias.®
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Em metais com valores elevados de energia de
falha de empilhamento, as discordancias parciais cami-
nham mais préximas umas das outras e por isso movem-se
mais facilmente através dos mecanismos de escalagem e
escorregamento cruzado.® Neste caso hd um aumento na
taxa de aniquilagao das discordancias, diminuindo, assim, a
taxa de encruamento até se atingir um ponto de igualdade
entre geracgao e aniquilagao desses defeitos, iniciando um
regime de estado estacionario. A partir desse ponto os
graos sao deformados e os subgraos tornam-se constantes
em forma e tamanho.('"

Em metais com baixas e médias energias de falha de
empilhamento, as discordancias parciais caminham mais
distantes umas das outras, aumentando a dificuldade de
ocorrer o rearranjo e aniquilacdo desses defeitos somente
através da recuperacdo.®® Com isso, a taxa de aniqui-
lacdo é menor que a taxa de geragao de discordancias,
aumentando a densidade de discordancias nas subestru-
turas formadas pela recuperacao e, consequentemente, a
quantidade de energia armazenada no material, até que se
atinge um valor critico onde se ativam os mecanismos de
nucleacio da recristalizagdo dinimica.®?

Como o aco inoxidavel austenitico ASTM F 138
apresenta um valor intermediario de energia de falha de
empilhamento, em torno de 78 m)/m2%® a competicio
entre os mecanismos de amaciamento como recuperacao
e recristalizacdo é favorecida durante o seu processa-
mento a quente.®'0

Neste trabalho, investigam-se por meio de ensaios
de torcdo a quente, o comportamento mecanico e a
evolugcado microestrutural deste material. As caracteri-
zacbes microestrutural e mecanica dos processos de
amaciamento dinamicos sao de extrema importancia, pois
o conhecimento e identificacdo destes mecanismos permi-
tiraio um melhoramento consideravel na qualidade e no
custo da producao de proéteses com o aco F 138.

2 MATERIAIS E METODOS

O material utilizado nesta pesquisa € um ago inoxi-
davel com estrutura austenitica em todas as condi¢gdes de
trabalho termomecanico aplicadas neste estudo. E deri-
vado do aco inoxidavel 316 e produzido no Brasil pela
Villares Metals S. A. pelo método de refusao por escéria
eletrocondutora. E denominado internacionalmente como
ASTMF 138 e, pelas normas brasileiras, como ABNT NBR
ISO 5832-1. A composigdo quimica do material fornecida
pelo fabricante esta apresentada na Tabela |. Os corpos
de prova foram usinados com diametro Gtil de 8 mm e
comprimento Util de 12 mm.

Tabela |. Composicao quimica do ago inoxidavel F 138 (% em massa)

Neste trabalho, a deformacdo do material foi
feita numa maquina de torcao a quente projetada e
construida no Laboratério de Processamentos Termo-
mecanicos (TermoMec) da UFSCar. Foram feitos ensaios
de torcao a quente isotérmicos continuos em tempera-
turas entre 900°C e 1.200°C e taxas de deformacio entre
0,01 s'e 10s"'. O corpo de prova foi aquecido com uma
taxa de 2°C/s até a temperatura de 1.200°C e mantido
nesta temperatura por 300 s para completa homo-
geneizagdo (resultando num tamanho médio de grao
D, .. = 851l um). Em seguida, foi resfriado também com
uma taxa de 2°C/s até a temperatura de ensaio. Ao final da
deformacao, foi realizado um resfriamento rapido a fim de
congelar a microestrutura para analise metalografica.

Em algumas condicdes de processamento, para
se conhecer a evolugao microestrutural deste material,
foram feitos também ensaios isotérmicos interrompidos
em pontos estratégicos (Figura |), como a deformacao
critica para inicio da recristalizagao dinamica (g), a
deformacao de pico (ep), alguns pontos no estado esta-
cionario da deformagao (¢ ) e na deformagao final (). Em
seguida, as microestruturas resultantes foram analisadas
por microscopia 6ptica, e posteriormente, por micros-
copia eletrénica de varredura via EBSD, para identificar os
mecanismos de amaciamento atuantes e sua fracao recris-
talizada dinamicamente.®*') Para a andlise metalogrifica,
as amostras foram lixadas, polidas com alumina (I pm) e
atacadas eletroquimicamente com acido nitrico (PA.) por
alguns segundos. Para a realizacao dos EBSDs, as amos-
tras receberam um polimento extra com silica coloidal
em uma politriz vibratdria por algumas horas. As medidas
de tamanho de grao foram feitas pelo método computa-
cional com a utilizagdo do software AnalySis® utilizando-se
um microscépio 6ptico acoplado a uma camera de video,
ligados a um computador.

Tensao ¢ (MPa)

Deformacéo €

Figura I. Curva ilustrando os pontos especificos para os ensaios
interrompidos.

C Si Mn P S

Cr Mo Ni Cu N

0,011 0,19 1,75 0,019 <0,001

17,30 2,77 14,30 0,09 0,079
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3 RESULTADOS

3.1 Curvas de Escoamento Plastico

Os graficos de tensao versus deformacdo equiva-
lentes (G x €) obtidos nos ensaios estao separados em
quatro grupos, de acordo com as taxas de deformacao
utilizadas (0.01 s, 0.1 s™', I s e 10s™), e apresentados na
Figura 2 (a — d). Cada grupo contém as curvas dos ensaios
para as temperaturas de 900°C, 950°C, 1.000°C, 1.050°C,
[.100°C e 1.200°C aplicadas neste trabalho, totalizando
24 ensaios. As curvas de escoamento plastico podem
fornecer informagdes importantes quanto ao mecanismo
de amaciamento atuante, de acordo com sua forma.

Curvas que apresentam um pico de tensao anterior
ao estado estacionario indicam a ocorréncia da recristali-
zacio dindmica.®? Curvas onde ndo hi um pico evidente
anterior ao estado estacionario indicam que o mecanismo
predominante é a recuperacao. Neste caso, a curva é
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Figura 2. Curvas de escoamento plastico do aco F 138.

conhecida como flat-top,® onde apds o encruamento
inicial atinge-se o estado estacionario. Em seguida, ha
apenas uma pequena mudanga na tensao com o aumento
da deformagao. Este comportamento da curva é um forte
indicio que o Unico mecanismo de amaciamento ocor-
rente é a recuperacio.('?

Observa-se (Figura 2) que a tensao aumenta com o
aumento da deformacao até atingir um valor de pico. Em
seguida, nas condi¢des de maior temperatura e menores
taxas de deformacao, o valor da tensao diminui alcancando
o estado estaciondrio até o término dos ensaios, sendo
este comportamento tipico de metais que apresentam o
processo de amaciamento através da recristalizacao dina-
mica.®%!31%) Em alguns ensaios com temperaturas baixas e
intermediarias, as curvas apresentam um formato do tipo
flat-top, onde, apds o pico, a queda de tensao € pequena e
o estado estacionario é alcancado com niveis préximos da
tensao maxima. Nestes casos os mecanismos de amacia-
mento dindmicos ocorrem em conjunto e a recristalizagcao
nao se completa.
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Entretanto, estudos anteriores mostram que a
auséncia do pico na curva de escoamento plastico nao
indica necessariamente a auséncia da recristalizagio dina-
mica.('¥ Neste caso, deve-se identificar o ponto de inflexao
nas curvas de taxa de encruamento 0 versus tensao equiva-
lente ¢ (Figura 3), indicando que a recristalizagao ocorre,
mesmo que em pequena proporc¢io.® Este método anali-
tico, desenvolvido por Poliak e Jonas'®, é muito til nestes
casos e também ¢é utilizado para identificar os valores das
tensoes criticas, de pico e de estado estacionario.

3.2 Microestruturas

Uma andlise visual das amostras por microscopia
optica permitiu a constatacao do amaciamento dindmico
em todas as condi¢des de ensaios, como pode ser visto na
Figura 4. O tamanho de grao austenitico inicial foi reduzido
de cerca de 85,1 um para valores entre aproximadamente
2 um e |18 um (Tabela 2). Entretanto, juntamente com os
valores médios dos graos resultantes, é possivel identificar
dois grupos distintos nesta tabela, conforme o mecanismo
preferencial de amaciamento atuante.
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Figura 3. Curva de 0 versus 6 em T = 1.000°C e € =10s", indicando o ponto de inflexdo caracteristico da tensao critica para inicio da re-
cristalizagao dinamica.
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Figura 4. Microestruturas das amostras observadas nas condicdes de: (a) inicial, (b) 1.200°C e Is™' e (c) 900°C e 0,01s™' e respectivos tamanhos
médios de graos.

A -

Tabela 2. Tamanhos de grao medidos em todas as condi¢des de ensaio

¢ T (9

") 900 950 1.000 1.050 1.100 1.200

0,0l 2,4 31 6.2 10,0 12,1 17,7

0,1 1.9 2,6 3,4 46 62 10,0
| 2,5 2,5 33 4,1 83 1,7
10 4,1 45 73 7.5 8,0 1,0
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O grupo em destaque representa os ensaios onde
as condigdes sao favoraveis a recristalizagao dinamica
(altas temperaturas e baixas taxas de deformacao). Nestes
casos, o amaciamento € eficiente e a microestrutura apre-
senta-se completamente recristalizada (Figura 4b). Todos
os graos austeniticos resultantes tém morfologia equiaxial,
porém com grande variagdo em seu tamanho.

No outro grupo, devido as condicoes de defor-
macao (baixas temperaturas e altas taxas de deformacao),
a recuperacao e a recristalizacdo dinamicas atuam em
conjunto e o amaciamento éparcial (Figura 4c). Neste
caso, a recristalizacdo ocorre preferencialmente através
do mecanismo conhecido como necklace, onde a formacao
de novos graos austeniticos ocorre na vizinhanga dos
contornos de graos deformados e em contornos de
maclas, decorrentes de flutuacdes na sua forma.

3.3 Evolucao Microestrutural

Depois de identificar os grupos distintos de micro-
estruturas resultantes, foram feitos ensaios isotérmicos
continuos interrompidos em pontos pré-definidos das
curvas de escoamento conforme identificado na Figura 1.
Em todos os casos, as microestruturas foram analisadas
por microscopia éptica e revelam o avanco do amacia-
mento durante a aplicacdo do esforco mecanico.

Na Figura 5, que representa a amostra ensaiada sob
T =900°Ce ¢ = | s”' em condicdes de recristalizagdo
parcial, percebe-se um avanco lento da recristalizacdo.
Na deformacao critica ha pouca formacao de contornos

serrilhados e embojamento. No pico de tensio os
primeiros colares de recristalizacdo ainda nao estao
formados. Nos pontos intermediarios inicia-se a formacao
de novos graos, porém ainda percebe-se uma forte acao
do encruamento e, como consequéncia, da recuperacio
dindmica. Somente na condicao final é que a microestru-
tura mostra-se homogénea, aparentemente recristalizada
e com graos austeniticos pequenos (D ~ 2,5 um).

A Figura 6 representa a amostra deformada sob
T = 1.200°C e ¢ = | s pertencente ao grupo que
apresenta recristalizacdo completa. Neste caso percebe-
-se que os contornos de grao ensaiados até a deformacao
critica apresentam serrilhamento, o que leva a formagao
dos colares na deformacao de pico. A microestru-
tura ja se apresenta homogénea em torno de € = 2,0 e
permanece assim até o final do experimento, indicando
a recristalizacdo dinamica total do material nestas condi-
¢bes, com graos austeniticos maiores e tamanho médio de
D~ 11,7 um.

3.4 EBSD

As amostras submetidas ao EBSD foram sele-
cionadas de acordo com os resultados microestruturais
citados no item 3.3. As amostras foram analisadas na
condicao final de deformacao (¢ = 4,0) e estao represen-
tadas nas Figuras 7 e 8.

Deformacgéo e

Figura 5. Evolucio microestrutural da amostra para T = 900°C e € = Is™'.
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Figura 6. Evolucio microestrutural da amostra para T = 1.200°Ce € = Is™'.

Nos dois casos, as amostras apresentam evidéncias
da presenca de ambos os mecanismos de amaciamento
dinamicos, ou seja, recuperacdo e recristalizacdo. Os
contornos de grao em preto sao vizinhangas com angulo
de orientacdo maior que 15°, caracterizando a recristali-
zagao dinamica, enquanto que os contornos em branco
tém angulo de orientacdo entre 2° e 15°, caracterizando a
recuperacio dindmica.('®

Na Figura 7, percebe-se que a quantidade de graos
recristalizados e recuperados € praticamente igual. O calculo
estatistico realizado com o software acoplado ao EBSD
indica que a fracdo recristalizada é de aproximadamente
53%. Com isso, pode-se dizer que neste material predo-
minam ambos os mecanismos de amaciamento dindmicos
nestas condicoes de conformacgdo a quente. Na Figura 8
nota-se que a quantidade de graos recristalizados dinamica-
mente ¢é significativamente maior que os graos recuperados.
O céleulo feito pelo software revela que a fracao recrista-
lizada é de aproximadamente 85%. Sendo assim, pode-se
dizer que, nestas condigdes de conformacio a quente, a
recristalizacdo dinamica praticamente se completa.

4 DISCUSSAO

Como esperado, todas as curvas de escoamento
plastico apresentam um encruamento inicial e, para uma
mesma taxa de deformagao, a tensao maxima aumenta
com o decréscimo da temperatura. Apds o encruamento,
as curvas exibem um ponto maximo de tensdo seguido
de um decréscimo decorrente do amaciamento até atingir

o estado estacionario. Em alguns casos, principalmente
em temperaturas mais baixas e intermedidrias, o pico de
tensao nao é pronunciado. Nesses casos, o estado esta-
cionario é atingido em valores préximos a tensao de pico
e as curvas adquirem um formato do tipo flat-top, como ja
reportado por outros autores.®'?

Numa andlise detalhada das curvas, pode-se
dizer que a recristalizagdo dindmica é o mecanismo de
amaciamento predominante na maioria dos casos, princi-
palmente em temperaturas mais elevadas como 1.200°C,
1.100°C e 1.050°C. Nas condicées onde as curvas apre-
sentam o comportamento flat-top, a recristalizacao nao é
o mecanismo dinamico predominante de amaciamento e
a recuperagao assume um papel importante nestes casos.
Alguns autores reportam que ha uma faixa de transicao
entre as duas situagdes, conforme se aumenta a taxa de
deformacio,'” fato esperado também para o aco F 138.

Como mostrado anteriormente,'® a recristalizacdo
dinamica pode ocorrer mesmo se nao forem observados
picos de tensao nas curvas de escoamento plastico. Nestes
casos, a analise das curvas da taxa de encruamento versus
tensao equivalente mostram que em todas as situagoes de
conformacao deste trabalho, foram encontrados os pontos
de inflexao nas curvas, caracterizando a recristalizacao
dinamica, mesmo que parcialmente em alguns casos.

Entretanto, apds a constatacao do comportamento
flat-top de algumas curvas, e sabendo que o aco F 138
apresenta um valor intermediario de energia de falha de
empilhamento é confirmada a hiptese de que a recuperacao
dinamica age de forma a competir com a recristalizagao.
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Figura 7. Representacdo em EBSD da amostra para T = 900°C e
€=Is-"

Para a comprovacao deste fato, foi avaliada uma
amostra de cada grupo (T = 1.200°Ce € =Is'e T = 900°C
e € =1 s') quanto a sua evolucdo microestrutural e também
analisada via EBSD. Em ambos os casos sao detectados
subgraos com adngulos de orientacdo inferiores a 15°, carac-
terizando a recuperacao dindmica. A ocorréncia de ambos os
mecanismos de amaciamento dinamicos fica mais evidenciada
na condicao de menor temperatura, com fracao recristali-
zada dinamicamente de 53%, enquanto que, na temperatura
mais elevada, esta fragao fica em torno de 85%.

5 CONCLUSAO

Devido ao nivel intermediario da energia de falha
de empilhamento, o aco F 138 apresenta seu amacia-
mento dinamico através dos mecanismos de recuperagao
e recristalizacao, de acordo com as condicoes de trabalho
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Figura 8. Representacio em EBSD da amostra para T = 1200°C e
€=1s".
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