CINETICAS DE AMACIAMENTO E RECRISTALIZAQAO DE
UM ACO INOXIDAVEL AUSTENITICO ISO 5832-9|
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Este trabalho avaliou as cinéticas de amaciamento e recristalizacdo de um aco
inoxidavel austenitico com adicdo de Nb e N de classificagcdo ISO 5832-9 utilizado
na fabricacdo de implantes ortopédicos. A cinética de amaciamento foi estudada a
partir de ensaios isotérmicos interrompidos de torcdo a quente com duas
deformacgées (g1 = €, = 0,3), com taxa de 1 s, onde verificou-se a fragdo amaciada
nos intervalos entre passes de deformagéo (ipass) variando entre 0,1 s e 1800 s, em
temperaturas entre 1000°C e 1200°C. A fragao recristalizada foi avaliada a partir de
observagdes metalograficas. O material apresentou um rapido aumento da fragéo
amaciada (= 40%) para ipass = 1 s. ApOs esse periodo, 0 ago mostrou uma aumento
continuo da fragcdo amaciada para T = 1100°C. Para T < 1050°C, a evolugao da
fracdo amaciada para ipass > 1 S, foi praticamente nula até ipss = 10 s e voltou a
crescer com taxa muito baixa para tempos maiores. O estudo da cinética de
recristalizacdo mostrou que o material somente se recristaliza completamente
para T = 1100°C. Para T < 1050°C a fracdo recristalizada nao vai além de
aproximadamente 16%, mesmo para ipxass = 1800 s. A precipitagéo de particulas da
fase Z induzida por deformacado foi apontada como o principal efeito inibidor da
recristalizacao estatica.

Palavras-chave: Cinética de amaciamento, Ensaio de torcdo a quente; ISO 5832-9

Abstract

This work investigated the softening and static recrystallization kinetics of a Nb- and
N-bearing austenitic stainless steel biomaterial — ISO 5832-9. The softening behavior
was studied through double hot torsion tests carried out at temperatures ranging from
1000 °C to 1200 °C, strain of 0.3 per pass (&1 = &2 = 0.3), and strain rate of 1 st in
which the fractional softening was verified as a function of the interpass time varying
from 0.1 to 1800 s. The recrystallized fraction was determined from metallographic
observations. The material presented a rapid increase of the softened fraction (=
40%) for ipass = 1s. After this period of time, the steel presented a continuous increase
of the softened fraction at T = 1100 °C. At T <1050 °C, the softened fraction kept
practically unchanged until i,ass = 10 s, increasing again for longer times, but with
very low rates. The study of the recrystallization kinetics showed that the material
only recrystallizes completely at T =1100°C. At T <1050 °C, the recrystallized
fraction does not exceed approximately 16%, even for ipass = 1800 s. Strain induced Z
phase precipitation was indicated as the main inhibitor of the static recrystallization.
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Introducao

Existem basicamente dois enfoques convencionais para o0 processamento
termomecanico de agos do sistema C-Mn com adicdo de elementos microligantes,
com o objetivo de se obter materiais com microestrutura final constituida de graos
refinados e homogéneos(”. O primeiro deles, conhecido como laminagado controlada
por recristalizacdo (recrystallization controled rolling - RCR), envolve o
processamento a quente em temperaturas onde o material recristaliza
completamente (>Tgs,ct), ONde uma combinagéo adequada de fragdo volumétrica e
tamanho de precipitados promove o ancoramento de contornos dos gréo
recristalizados, impedindo seu crescimento subsequente. Desta forma, a forga de
ancoramento de contornos preexistente deve ser pequena o suficiente para permitir
a recristalizagao estatica e grande o suficiente para impedir o crescimento de gréo(z).
O outro enfoque direcionado ao refino de grdo é conhecido como laminagao
controlada convencional (convencional controled rolling - CCR), onde o trabalho a
quente no material € conduzido em temperaturas onde nao ocorre a recristalizagao
do material (<Tspt), onde a microestrutura austenitica deformada (encruada)
resultante € refinada através da transformacado de fase durante o resfriamento
subsequente do ago(3). Assim, para obtengcao de uma microestrutura final refinada e
homogénea, torna-se necessario o conhecimento das temperaturas Tspet € Tospct,
tendo em vista que a etapa final do processamento ndo deve ser conduzida dentro
desse intervalo de temperaturas.

Mais recentemente, estes conceitos técnico-cientificos, inicialmente empregados nos
processos de laminagao a quente de chapas, tém sido empregados também na
obtengdo de forjados com consideravel sucesso®. Os fundamentos cientificos
necessarios a realizagdo do controle microestrutural durante o processamento a
quente de agos baixo carbono e microligados ao nidbio sdo bem estabelecidos.
Todavia, 0 mesmo ndo acontece com os agos inoxidaveis, particularmente com o
aco 1SO 5832-9®) — aco inoxidavel austenitico com adicdo de nidbio e nitrogénio,
utilizado como biomaterial. Em se tratando de um aco inoxidavel austenitico com
adicao de elementos microligantes, onde a transformacéo de fase (y — a) durante o
resfriamento nao ocorre, o processamento termomecanico para obtencao de pecas
com estrutura refinada e homogénea ao final do processo de forjamento
necessariamente deve ser realizado em temperaturas acima de Tosp. Caso
contrario, a microestrutura parcialmente recristalizada resultante, com uma
distribuicdo ndo uniforme de graos, promove a deterioracdo das propriedades
mecanicas® e de corrosdo do material®. Assim, o presente trabalho tem como
objetivos avaliar as cinéticas de amaciamento e recristalizagdo de um ago ISO 5832-
9 a partir de ensaios isotérmicos interrompidos de torcdo a quente e analises
metalograficas, assim como discutir a influéncia da precipitagdo induzida por
deformacéo sobre essas cinéticas.

Materiais e Métodos

O material estudado foi o aco inoxidavel austenitico 1SO 5832-9® ou equivalente
ASTM F 1586'"), utilizado na fabricagdo de implantes ortopédicos. O aco foi
produzido pela Villares Metals S.A. e fornecido pela Baumer S.A. na forma de barras
laminadas com diametros de 15,87 (5/8”), na condigdo recozido a 1030 °C por
60 min e resfriado em agua. A tabela | apresenta a composi¢ao quimica do ago.



Tabela |. Composi¢ado quimica do ago ISO 5832-9. (% em peso)

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

0,017 0,16 3,62 10,6 21,06 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 méax.) (0,025 max.) (0,25 max.) (0,25-0,5) (0,25-0,8) "<

Os valores entre parénteses representam o intervalo de composigéo admitido pelas normas do material.

O estudo da cinética de amaciamento foi conduzido através de ensaios isotérmicos
interrompidos de tor¢ao a quente com duas deformacgdes, onde verificou-se a fracdo
amaciada no intervalo entre passes de deformacdo para diversas temperaturas e
tempos (ou intervalos) entre passes (ipass). OS corpos de prova foram aquecidos por
indugdo, com taxa de 3,3 °C/s, até uma temperatura de encharque (Tencn) de
1250 °C e mantidos nessa temperatura por 300 s. Posteriormente, foram resfriados,
com taxa de 2 °C/s, até a temperatura de ensaio (Tensaio), mantido nessa temperatura
por 30 s e entdo deformado por torgdo, com deformacéo de 0,3 (g1 = 0,3) e taxa de
deformacgéo (&) de 1,0 s'. Apds o primeiro passe, os corpos de prova eram
mantidos na temperatura de ensaio por um periodo de tempo que variou de um
ensaio para outro. Ao final desse periodo era aplicado o segundo passe de
deformagédo também de 0,3 (s, = &1 =0,3), com mesma taxa. A figura 1(a) ilustra
esquematicamente a rota de ensaios descrita e a geometria dos corpos de prova. As
temperaturas de ensaio empregadas foram 1000, 1050, 1100 e 1200 °C para ipass
entre 0,1 e 1800 s. O controle e aquisigcao da temperatura foram feitos com o uso de
um termopar introduzido em um furo ao lado da segéo util dos corpos de prova. A
precisdo dessas medidas foi verificada com um pirbmetro 6tico. A partir das curvas
tensdo — deformagéo verdadeiras determinou-se a fragdo amaciada (%S) segundo a
equacao apresentada na figura 1(b), onde o, € a tensdo de escoamento maxima no
primeiro passe de deformagéo e 0,7 € 0y, S80 os limites de escoamento (em 0,2% de
deformagao plastica) do primeiro e segundo passes de deformagao®. A fracdo
recristalizada foi determinada a partir da analise metalografica de amostras retiradas
de corpos de prova resfriados em agua depois do primeiro passe de deformacéo e
imediatamente apds o intervalo entre passes. As secdes uteis dos corpos de prova
foram embutidas com a superficie lateral externa posicionada paralelamente a
superficie de observagao no baquelite. As amostras foram lixadas, aprofundando-se
aproximadamente 0,2 mm da superficie externa da sec¢ao util. Posteriormente foram
polidas e atacadas eletroliticamente com acido nitrico a 70%.
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Figura 1. Metodologia utilizada nos ensaios isotérmicos interrompidos de tor¢ao a
quente com duas deformacgdes: (a) rota de ensaio e geometria dos corpos de prova;
(b) representagao da curva tensao verdadeira - deformagéo verdadeira.



Resultados e discussao
Fracdo amaciada

A figura 2 apresenta as curvas tensado verdadeira — deformag&o verdadeira obtidas a
partir de ensaios de tor¢cao a quente realizados no intervalo de temperaturas entre
1000 °C e 1200 °C, com intervalos entre passes de 10 s. A fragcdo amaciada para
cada ensaio também esta indicada nas curvas. Como primeira observagao pode-se
mencionar que, durante o primeiro passe de deformacéo (€1), o material apresenta
um aumento continuo da tensdo em fungao da deformacéo, indicando a auséncia do
mecanismo de amaciamento por recristalizagdo dinamica. Desta forma, os
mecanismos de amaciamento operantes sao de natureza estatica (recuperagao e
recristalizagéo)(3). Como esperado, a fragdo amaciada aumenta com Tensaio- A figura
3 mostra as curvas obtidas a partir de ensaios conduzidos para Tensaio = 1100 °C,
CoM iyass Variando entre 0,1 e 200 s. A fracdo amaciada aumenta com o tempo entre
passes de deformacao para a mesma temperatura.
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Figura 2. Curvas tensao verdadeira — deformacao verdadeira obtidas nos ensaios
isotérmicos interrompidos de tor¢éo a quente conduzidos com & = 1 s'e Tensaio de:
(a) 1000 °C; (b) 1050 °C (c); 1100 °C e (d) 1200 °C.
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A figura 4 sintetiza a dependéncia da fragdo amaciada com o intervalo entre passes
para o aco ISO 5832-9 para as temperaturas estudadas. Observar-se que o material
apresenta um amaciamento consideravel para i,ss de apenas 1 s para todas as
temperaturas. Para Tensasio Mais baixas (< 1050 °C), observa-se a existéncia de um
patamar apos esse rapido amaciamento inicial de, onde a fragdo amaciada pouco se
altera com o aumento do tempo entre passes até 10s. A partir dai, a fragao
amaciada retoma seu crescimento com o aumento do ipass, Mas com uma taxa bem
menor quando comparado ao periodo inicial (ipass < 1S). ESse comportamento sugere
que o mecanismo de amaciamento inicial ocorre por recuperacao estatica, que por
sua vez, parece ocorrer com uma velocidade bastante alta. A partir dai, ocorre a
inibicdo dos mecanismos de amaciamento, principalmente da recristalizacao
estatica, tendo em vista que a recuperacdo estatica deva estar proxima de sua
saturagdo. A inibicdo do amaciamento deve estar ocorrendo pela precipitagcao
intensa de particulas induzida por deformacdo, retardando a nucleacdo e
crescimento de graos recristalizados. Esse mecanismo é tipico de agos microligados
ao Nb, V, e Ti. Medina® menciona que a temperatura onde o patamar ocorre ou
onde ocorre a supressao da recristalizacdo pela precipitagdo aumenta com a



concentragéo de Nb da liga. Para ipss > 10's, o coalescimento das particulas de
precipitados poderia estar desbloqueando alguns contornos de grao e favorecendo a
ocorréncia de alguma recristalizagdo estatica. Entretanto, para iyass > 900 s a fragéo
amaciada para Tensaio de 1050 °C permanece praticamente constante, sugerindo que
a recristalizagao estatica nado avangou mais. Ja para Tensaio = 1100 °C, 0 patamar nao
mais é observado, o que indica que a relacdo entre tamanho e fragao volumétrica
das particulas de precipitado nessas témperas sao insuficientes para suprimir a
recristalizacao estatica.
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Figura 3. Curvas tensao verdadeira — deformacao verdadeira obtidas nos ensaios
isotérmicos interrompidos de torgéo a quente para Tensaio de 1100 °C, & = 1 s'e
ipass de: (a) 0,1 s; (b) 1s;(c)10's; (d) 100 s e (e) 200 s.
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Figura 4. Fragdo amaciada em fungao do intervalo entre passes determinada a partir
de ensaios isotérmicos interrompidos de tor¢ao a quente para o ago 1ISO 5832-9.

Fracao recristalizada

A figura 5 mostra a microestrutura de partida para os ensaios de tor¢do a quente, ou
seja, do acgo reaquecido a 1250 °C por 300 s. Observa-se nessa micrografia a
presenga de grdos equiaxiais com tamanho médio medido, d = 55 ym. Observa-se
também a presenca de uma grande quantidade de precipitados grosseiros e finos da
fase Z dispersos na matriz austenitica!’”), evidenciando a baixa solubilidade desses
precipitados nessa temperatura. Estudos preliminares mostraram que esses
precipitados nao dissolvem nessa temperatura mesmo para tempos de até 24 horas.
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Figura 5. Microestrutura (mlcroscopla otlca) do aco ISO 5832-9 na condigao de
partida para os ensaios de tor¢do a quente — reaquecido a 1250 °C por 300 s.

d =55 pm (n° ASTM 5.5).

A figura 6 mostra microestruturas dos corpos de prova submetidos a ensaios de
torcado a 1050 °C para ipass de 1, 100 e 900 s. Para essa temperatura, o tempo de 1's
mostrou-se insuficiente para o inicio da recristalizacdo estatica e a microestrutura
resultante apresenta-se composta por grao deformados, com apenas alguns poucos
pequenos nucleos de recristalizagao, confirmando a ocorréncia do mecanismo de
amaciamento apenas por recuperagao estatica, tendo em vista que o material
apresentou %S de 44,4 % para essa condicdo (figura 4). Para intervalos entre
passes maiores, a microestrutura mostra um avango muito lento da fracéo
recristalizada, atingindo 16,5 % para i,ass de 900 s. Apesar de n&o analisada, a figura
4 sugere que a fracdo recristalizada ndo vai além disso para tempos maiores, tendo
em vista que a %S é ligeiramente menor para iyass de 1800 s. A figura 7 mostra a
evolucdo da recristalizacdo de corpos de prova submetidos a ensaios a 1100 °C
para ipass de 1, 10 e 200 s. Nessa temperatura, a recristalizagcdo estatica se mostra
bem mais rapida. A figura 7(a) mostra uma estrutura deformada praticamente n&o
recristalizada para ipass de 1 s, enquanto a figura 7(b), para ipass de 10 s, mostra uma
estrutura mista, com graos recristalizados (= 34 %) e gréos deformados. Ja a figura
7(c) mostra uma estrutura praticamente recristalizada, com grdos equiaxiais e
d =30 um.

Flgura 6 Mlcrograflas otlcas de corpos de prova' submetidos a ensaios isotérmicos
interrompidos a 1050 °C: (a) 0,6 % de recristalizag&o para ipass = 1 s; (b) 6,5 % de
recristalizagéo para ipass = 100 s e (c) 16,2 % de recristaliza¢do, para ipass = 900 s.



Flgﬁra 7. Micrograflas dticas de corpos de prova submetldos a ensaios isotérmicos
interrompidos a 1100 °C: (a) 4,4 % de recristalizagéo para ipass = 1's; (b) 33,9 % de
recristalizagdo para ipass = 100 s e (c) 94,0 % de recristalizagdo para ipass = 200 s.

Uma caracteristica microestrutural comum as condi¢cdes observadas € a presencga de
contornos de grao de alto angulo com aparéncia serrilhada, particularmente os graos
nao recristalizados (figura 8). Este aspecto sugere o mecanismo de nucleagdo por
migragdo de contornos de grédo induzida pela deformagdo. Nesse mecanismo, o
contorno entre dois graos, marcado por diferentes densidades de discordancias, se
encurva e caminha do grao com menor densidade para o grao maior densidade de
discordancias, levando ao crescimento de uma subestrutura livre de deformacéo.
Esse mecanismo de nucleacgéo foi também observado por Belyakov et al." em um
aco inoxidavel 304. Assim, os sitios preferenciais para a nucleagdo da
recristalizacdo sdo os contornos de grdao, como ilustra as micrografias 8(a) e 8(b).
Entretanto, a participagdo dos precipitados da fase Z, principalmente os mais
grosseiros, como sitios nucleadores também ficou evidente (figura 8(c)). Esse
aspecto também foi observado por Mataya et al.'? em um aco de composicao
préxima a do ISO 5832-9 que também apresenta precipitados grosseiros da fase Z.
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Figura 8. Micrografias éticas de corpos de prova submetidos a ensaios isotérmicos
interrompidos: (a) contornos de graos serrilhados; (b) nucleacdo em contornos de
grao; (c) Nucleagao em particulas da fase Z.



A figura 9 sintetiza a cinética de recristalizagcdo determinada pelas analises
metalograficas. Com base nessas curvas pode-se afirmar que uma estrutura final
completamente deformada (n&o-recristalizada) pode ser obtida para tempos entre
passes muito curtos (ipass < 1s) ou entdo para T < 1050 °C e ipass < 100 s. Ja uma
microestrutura completamente recristalizada pode ser obtida para T > 1100 °C. O
processamento final do material em condi¢des intermediarias as mencionadas leva a
uma estrutura final mista, formada por uma distribuicdo ndo homogénea de graos
grosseiros e deformados e graos refinados e recristalizados, com prejuizos as
propriedades mecanicas® e de corrosdo do material®.
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Figura 9. Fracgao recristalizada medida em fungao do tempo entre passes de
deformacao (¢ = 0,3) em diferentes temperaturas para o ago ISO 5832-9.

Com base na evolugdo das fragdes amaciada (figura 4) e recristalizada (figura 9),
determinadas a partir dos ensaios isotérmicos interrompidos e analises
metalograficas, foi possivel idealizar, em fungdo T e ipss, as condicdes de
processamento termomecanico que levam a completa supressio da recristalizacao
e a recristalizacdo total do aco ISO 5832-9 deformado a quente com €¢=0,3 e
&=1s" A figura 10 ilustra esses limites. E importante ressaltar que esses limites
podem ser deslocados para deformacdes e taxas de deformacgado diferentes. O
aumento de € e & desloca estas curvas limites para tempos menores®'2), pois estes
dois fatores promovem o aumento da densidade de discordancias, aumentando o
potencial termodindmico para a nucleagéo e crescimento de graos recristalizados.
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Figura 10. Limites para recristalizagdo em fungao da temperatura e tempo entre
passes para 0 aco 1SO 5832-9 deformado a quente para €=0,3e &=1s".



Analisando as figuras 4 e 9 verifica-se que néo existe uma concordancia muito
precisa entre a fracdo amaciada e a fracao recristalizada para o aco ISO 5832-9 nas
condi¢cdes estudadas, principalmente para ipass menores. O material apresentou
fragdo amaciada de aproximadamente 40 % ja no primeiro segundo para
T <1100 °C (figura 4), sendo que suas microestruturas se mostraram totalmente
encruadas nessas condi¢gdes (figuras 6(a) e 7(a)). Esse fato sugere uma alta
capacidade de amaciamento pelo mecanismo de recuperagdo estatica. Segundo
Mataya et al.'?, essa caracteristica é atribuida ao relativamente alto valor de EFE
dessa classe de acgos (64 mJ/mz) quando comparado, por exemplo, com a do o ago
304L (18 mJ/m?)"®). Como se sabe, alta EFE favorece o deslizamento cruzado e a
escalagem de discordancias, que sdo os principais mecanismos responsaveis pelo
amaciamento pela recuperacéo do material deformado!™,

Fica evidente também que a recristalizacdo do aco ISO 5832-9 é lenta e somente
ocorre, mesmo que parcialmente, em temperaturas elevadas (= 1050 °C).
Certamente a precipitacdo de particulas da faze Z contribui significativamente para
esse fato. Segundo esse mecanismo de retardo, a precipitacdo inibe a
recristalizacdo do material deformado até que ocorra o coalescimento das particulas
e a liberacado da frente de recristalizagcao. Sabe-se que a evolugao da estrutura em
agos microligados durante a deformagdo a quente é governada pela interagcéo
competitiva entre recristalizacdo e precipitagéo(”. A forca motriz para a
recristalizacéo (Fx,) € dada pela diferenga na densidade de discordancias na frente
e atras da frente de recristalizagdo. Kang e colaboradores!"?, que estudaram a
influéncia dos estagios da precipitagéo (nucleagao, crescimento e coalescimento) na
cinética de recristalizagdo de um ago C-Mn microligado ao Nb, defendem que, no
estagio de crescimento dos precipitados, a forca de ancoramento aumenta com o
aumento da fracdo volumétrica e tamanho desses precipitados, tornando-se alta o
suficiente para inibir o inicio da recristalizagdo. Apos o estagio de crescimento, a
recristalizacdo pode ocorrer durante o estagio de coalescimento devido a reducgéo da
forca de ancoramento, mesmo que a fragdo volumétrica de precipitados permaneca
constante. Assim, para T <1050 °C, a recristalizagdao do aco ISO 5832-9 pode
ocorrer apos periodos bastante longos de permanéncia nessas temperaturas. Para
T > 1100 °C, a recristalizagdo se completa antes que o estagio de precipitacdo se
inicie efetivamente. Entdo, a cinética de recristalizagdo € mais rapida que a de
precipitacdo nessas temperaturas. Neste caso, a precipitacdo poderia ocorrer para
tempos maiores, sem a influéncia da deformacao.

Outro aspecto de deve ser levado em consideracao ¢é a influéncia da supersaturacao
de atomos de soluto em solugao na austenita na temperatura de deformagao. Tendo
em vista que os corpos de prova foram mantidos na temperatura de encharque de
1250 °C por 300 s para todas as condicdes de ensaio, a supersaturacao de Nb na
austenita aumenta com a reducdo da temperatura de ensaio. Sabe-se que a
precipitacdo induzida por deformagao somente ocorre devido a essa supersaturacao
que, quanto maior, maior sera a taxa de nucleagcdo e mais rapida sera a cinética de
precipitacdo e, consequentemente, maior sera sua influéncia sobre a cinética de
recristalizacdo'®. Desta forma, a precipitacdo em temperaturas maiores (T
>1100°C) pode ser lenta ou mesmo insuficiente (no tocante a relagao
tamanho/fracdo volumétrica) para inibir a recristalizagdo, o que nao ocorre para
temperaturas menores (T < 1050 °C). Entretanto, a simples comparagao entre a
supersaturacdo em diferentes temperaturas e suas consequéncias sobre as



cinéticas de recristalizagcao e precipitacdo € um pouco mais complexa. Outros
parametros dependentes da temperatura estdo envolvidos, como por exemplo, a
difusividade dos elementos que compdem a matriz austenitica, que afeta a
recristalizaco, e a difusividade do Nb na austenita, que afeta a precipitagao!'®.

A figura 11 ilustra o efeito de ancoramento de contornos de grdo pela precipitagao
no aco deformado a 1050 °C e mantido nessa temperatura por 900 s. A curvatura do
contorno entre as particulas de precipitados evidencia o efeito de ancoramento''?.
Uma vez que para formar uma nova fase dentro da matriz € necessario criar
interfaces, a precipitagao ocorre com maior facilidade em sitios de alta energia livre,
tais como contornos de graos, bandas de deformagéo e contornos de subgraos, ou
seja, em regidbes que apresentam alta densidade de discordancias acumuladas
durante a deformagdo. Assim, a precipitacdo € induzida pela deformacéo,
diminuindo-se o0 tempo necessario para inicia-la. Adicionalmente, um aspecto que
contribui para precipitagdo preferencial nos contornos de gréo e para o retardo na
recristalizacéo € a tendéncia que os atomos de soluto em solugao tém de segregar-
se nos contornos de grdo da austenita na temperatura de reaquecimento. Isso
porque os contornos sdo sitios energeticamente favoraveis a essa segregagdo!'”.
Palmiere e colaboradores® verificaram que a ocorréncia de precipitados (Nb(CN))
em contornos de grao é da ordem de 1,5 a 2 vezes maior que no interior dos graos
da austenita prévia. Mais uma vez, esse aspecto sugere que as temperaturas onde a
recristalizacdo ocorre ou € inibida totalmente (Tgs9, € Ts, respectivamente) sao
influenciadas por Tench, qQue, quanto maior, maior sera a segregagao de soluto nos
contornos e maior a influéncia sobre as cinéticas de precipitagao e recristalizagao.

(b)
Figura 11. Precipitagao de particulas da fase Z em contornos de graos impedindo a
recristalizacdo do material deformado em T = 1050 °C e mantido por 900 s

(microscopia o6tica).

Além do efeito inibidor da recristalizacdo exercido pela precipitagédo, alguns estudos
sugerem que o Nb em solugdo sdlida substitucional™ e o N em solucao soélida
intersticial® exercem um papel importante, retardando a recristalizacéo estatica pelo
ancoramento de contornos pelo efeito retardador por atomos de soluto. Esse
mecanismo ocorre quando atomos de soluto estdo localizados ou “presos” ao
contorno de grao. Com isso, a taxa de migracdo do contorno, resultante de uma
dada for¢ca motriz, sera influenciada pelos atomos de soluto, e sera reduzida com o
aumento do volume de soluto em solugdo sélida". Os atomos de soluto tendem a
ancorar por difusdo os contornos de grao em movimento. No caso onde a taxa de



migragdo do contorno € pequena, os atomos de soluto acompanham o contorno,
exercendo assim uma forga retardadora. Se a interagcdo entre soluto e contorno de
grao for de natureza elastica, esta sera dependente do campo de tensao elastica
nas vizinhangas dos atomos de soluto. Assim, quanto maior a diferenca entre os
raios atdbmicos de soluto e solvente, maior o campo de tensdo elastica, maior a
tendéncia de segregacdo e maior o efeito retardador na migracdo dos contornos!"”).
Para o ago ISO 5832-9 o Nb e o N devem exercer uma influéncia significativa nesse
sentido, tendo em vista que ambos tem raios atdmicos bem distintos do raio médio
da matriz. Mesmo que todo o nidbio disponivel tenha precipitado como fase Z, o
excesso de N em solugcdo na liga poderia ainda exercendo efeito retardador sobre a
cinética de recristalizagdo. Entretanto, Speer & Hansen!"® concluiram que o efeito
retardador por atomos de soluto € menor quando comparado com o efeito retardador
pela precipitagdo. No entanto, efeito retardador por atomos de soluto pode ganhar
importancia pelo seu potencial em tornar a migragdo de contornos mais lenta,
retardando a migracdo de contornos durante o periodo de encubacio (cluster
formation) ou de nucleagéo dos precipitados. Ja no estagio de crescimento, a forga
de ancoramento passa a ser governada pela precipitagdo. A movimentagao mais
lenta da frente de recristalizagdo, durante o seu estagio incipiente, deve ainda
favorecer o arraste e o consequente enriquecimento ainda maior de soluto nos
contornos a medida que eles se deslocam. Como a precipitacdo é fortemente
influenciada pelo grau de supersaturagao, é coerente supor que o arraste de soluto
pela frente de recristalizagdo ocorra até que se atinja uma supersaturagao critica
para a nucleacdo e crescimento de precipitados e o consequente ancoramento dos
contornos. O desbloqueio dos contornos de grdo e avango da frente de
recristalizacdo somente seria possivel, para mesma temperatura, como o
coalescimento das particulas, de tal forma que Fyin < Finx. Assim, esse mecanismo
de retardo poderia ocorrer de forma intermitente.

Conclusoes

A partir dos ensaios isotérmicos interrompidos de tor¢cdo a quente com duas
deformacdes verificou-se que o aco ISO 5832-9 apresentou um rapido aumento da
fracdo amaciada (=40%) para imass = 1s. ApOs esse periodo, 0 ago mostrou uma
aumento continuo da fragdo amaciada para T=1100°C e uma inibicdo do
amaciamento para T < 1050 °C, até iyass = 10 5. ApOs esse periodo, a evolugdo da
fragdo amaciada voltou a crescer com taxa muito baixa. O estudo da cinética de
recristalizacdo mostrou que o material somente se recristaliza completamente para
T=1100°C. Para T<1050°C a fracdo recristalizada nao vai além de
aproximadamente 16%, mesmo para ipass = 1800 s. A precipitagdo de particulas da
fase Z (CrNbN) induzida por deformacéao foi apontada como o principal mecanismo
inibidor da recristalizagdo estatica do material. Entretanto, o efeito retardador por
atomos de soluto (Nb e N), principalmente na etapa inicial de nucleagdo de
precipitados, nao pode ser descartado.
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