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Resumo

Esse trabalho apresenta um estudo da dureza e do modulo de elasticidade das
fases martensita-¢ e austenita-y da liga inoxidavel a base de ferro com efeito de
memoria de forma. Utilizando indentagdo instrumentada, foi possivel determinar
a dureza e o modulo de elasticidade das fases austenita-y ¢ martensita-¢ separa-
damente. A fase martensitica apresentou uma dureza de 7,0 GPa, enquanto que a
dureza da fase austenitica foi de 3,0 GPa. Os valores de modulo de elasticidade
foram 202 e 137 GPa, para as fases martensita e austenita, respectivamente.

Palavras-chave: Ligas austeniticas, efeito de memoria de forma, indentacdo
instrumentada.

Abstract

This work presents a hardness study and elastic modulus for the e-martensite
and y-austenite phases of an iron based shape memory alloy. Using instrumented
indentation, it was possible to determine the hardness and elasticity modulus of
these phases separately. The martensitic phase presented a hardness of 7.0 GPa and
the austenitic phase presented a hardness of 3.0 GPa. The elastic modulus values
were 202 and 137 GPa for the martensitic and austenitic phases, respectively.

Keywords: Stainless alloys, shape memory effect, instrumented indentation.

1. Introducéo

As ligas que apresentam o efeito de memoria de forma (EMF) possuem a
capacidade de recuperar sua forma original apds terem sido deformadas plasti-
camente [Funakubo, 1987]. As aplicagdes tecnologicas dessas ligas abrangem as
mais diversas areas como aeroespacial, petrolifera e médica [Zhao, 2001]. Exis-
tem diversas varia¢cdes na composi¢do das ligas a base de ferro que apresentam o
EMF. Em particular, a composicao da liga inoxidavel estudada nesse trabalho foi
desenvolvida em trabalhos anteriores [Otubo, 1996]. Estudos recentes mostraram
uma recuperacdo de forma em torno de 90%: um bom desempenho em termos de
recuperacdo de forma, quando comparado com o de outros materiais. Esse resul-
tado foi obtido a partir da redugdo do tamanho de grao austenitico, facilitando a
reversdo da martensita-g [Nascimento, 2002 e 2008].

REM: R. Esc. Minas, Ouro Preto, 63(1): 039-044, jan. mar. 2010 39


https://core.ac.uk/display/296614838?utm_source=pdf&utm_medium=banner&utm_campaign=pdf-decoration-v1

Determinacédo das propriedades mecénicas da martensita-¢ por indentagéo instrumentada em ligas...

Como o EMF, nessas ligas, esta
diretamente relacionado com a reversao
g¢—y durante o aquecimento, ¢ impor-
tante conhecer os mecanismos, proprie-
dades e a morfologia da martensita-g.
Estudos de microscopia 6tica e MEV
realizados em composi¢des similares
indicaram que a fase martensitica ¢ in-
duzida na forma de lamelas da ordem de
nandmetros dentro do grao austenitico
[Bergeon, 1997-1998a-b]. Em termos
de propriedades mecanicas, existem
ensaios de dureza Vickers e outros testes
convencionais que permitem avaliar a
variacdo das propriedades mecanicas
em fung¢do de diversos pardmetros, mas
ndo permitem estimar a dureza de cada
fase separadamente. Na década de 90,
foi feito um dos primeiros trabalhos
utilizando a técnica de nanoindentagao
em ligas a base de ferro, com EMF
objetivando avaliar a dureza superficial
dessas ligas [Nascimento, 1999]. No
entanto, era necessario identificar, cla-
ramente, as fases martensita e austenita.
Essa identificacgdo ¢ feita a partir do uso
de um reagente especifico, que revela
cada fase com uma coloragao diferente
[Bergeon, 1997; Bergeon, 1998a-b; Gu,
1994-1995; Jang, 1995]. Em particular,
para essas ligas inoxidaveis com EMF
submetidas a diversos ciclos de treina-
mento e com diferentes tamanhos de
grdo, foi necessaria uma adaptacdo do
reagente em fungdo desses pardmetros
[Nascimento, 2002, 2003 e 2008; Bue-
no, 2005].

Esse trabalho objetiva, através do
uso de indentagao instrumentada, medir
a dureza e o modulo de elasticidade das
fases martensitica e austenitica, apds
diversos ciclos de tratamento termo-
mecanico.

2. Materiais e métodos
2.1 Preparacéo do material

A liga utilizada nesse trabalho foi
fundida em um forno de indugao a vacuo
[Otubo, 1996] e apresenta a seguinte
composicdo (% em peso): 0,009C -
5,25Si - 8,26Mn - 0,002P - 0,006S -
11,84Co -12,81Cr - 5,81Ni - 0,001Mo

-0,16Cu-500,"- 52N," (* teor em ppm).
Depois de varias etapas de tratamentos
termomecanicos, foram obtidas barras
cilindricas com 8 mm de didmetro. Pos-
teriormente as amostras foram tratadas a
1050°C em diferentes tempos (10 min.,
1 h e 8 h), resultando em amostras com
tamanhos de grao entre 123 ¢ 197 pm.
Depois da usinagem, as amostras, com
dimensdes de 20 mm de comprimento
por 6 mm de didmetro, foram submetidas
a seis ciclos de treinamento. Cada ciclo
correspondeu a 4% de deformagdo por
compressdo (para induzir a formagdo de
martensita-g), seguido de aquecimento a
600°C por 30 minutos (para induzir a re-
cuperagao de forma). Os ensaios de com-
pressdo foram feitos seguindo a norma
ASTM E 9-89, mantendo-se as seguintes
condi¢des: velocidade de 0,075 mm/
min e taxa de deformacéo de 1,4.10*s™
[Bueno, 2005]. Foram obtidas amostras
no estado deformado (D) e recuperado
(R). A seguinte identificacdo de amostras
foi adotada: XXX-YD - amostras no
estado deformado, e XXX-YR - amos-
tras no estado recuperado, onde XXX =
DGA (didmetro do grao austenitico) e Y
= numero de ciclos.

Preparacdo metalografica

Quando necessario, foi realizado
polimento eletrolitico para se remover a
martensita induzida durante o polimento
mecanico da superficie da amostra. A
identificagdo das fases martensita-g ¢
austenita-y foi feita utilizando o reagente
K,S,05 + NH,HF, [Bergeon, 1997]. A
preparagao metalografica foi um estagio
essencial nesse trabalho para a correta
identifica¢do das fases, sendo baseado
em condigdes especiais apresentadas na
literatura [Nascimento, 2003 e 2008;
Vander, 1985; Bergeon, 1997].

Nanoindentacao

Os testes de nanoindentagdo foram
realizados em um Nanoindenter XP
(MTS) instalado nas dependéncias do
Departamento de Fisica da UFPR com
resolucdo de carga de 1 uN. Apds o ata-
que quimico, para revelagdo das fases,

foram realizadas 20 medidas em cada
amostra, utilizando as cargas: 0,3; 0,6;
1,3; 2,5; 5; 10; 20 e 40 mN aplicadas
durante 15 segundos. As indentagdes
foram realizadas em diferentes regides
nas fases austenita e martensita, identifi-
cadas utilizando um microscopio 6ptico
acoplado ao equipamento. A Figura 1
apresenta 0 mapeamento das medidas
realizadas. A distingdo das fases foi
feita pela diferenca entre regides claras
e escuras, conforme indica a Figura 1.
As medidas de dureza e do mddulo de
elasticidade foram analisadas utilizando
o método de Oliver e Pharr a partir das
curvas de carregamento e descarrega-
mento obtidas durante o ensaio [Oliver,
1992; Lepienski, 2003].

Dureza

As medidas de dureza conven-
cional Vickers foram feitas, utilizando
um microdurémetro Heckert WPM
instalado no DEMA-FEM-UNICAMP.
As medidas foram feitas com carga de
49 N e o tempo de carga aplicada foi de
15 segundos.

3. Resultados e
discussao

Apo6s o tratamento térmico a
1050°C por diferentes tempos, obtive-
ram-se amostras com diferentes tama-
nhos de grado, como mostra a Figura
2. O tratamento resultou em amostras
com tamanhos de grdo de 123, 151 e
197um. Em todas as condig¢des foi ob-
servada uma microestrutura heterogénea
contendo maclas distribuidas dentro do
grao austenitico.

Na Figura 3, sdo identificadas as
placas de martensita-€ (regides claras)
distribuidas dentro do grdo austenitico
(regides escuras) para os trés tama-
nhos de grdo. Essa caracteristica foi
observada durante todos os ciclos de
treinamento. Em particular, na Figura
3, sdo mostradas as imagens das amos-
tras 123-1D, 151-1D e 197-1D. A partir
dessas identificagdes, foram elaborados
os testes de nanoindentacdo.
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Figura 1 - Mapeamento das imagens coletadas utilizando microscopia éptica acoplado ao
Nanoindententador. Aumento: 1.000X. Amostra: 197-1D. Reagente: 1,2 g K.S,0, + 0,8 g
NH HF, + 100 ml HZO.

Na Figura 4a, a imagem de mi-
croscopia Optica mostra as impressoes
deixadas pelos testes de nanoindentagao.
A imagem de microscopia eletronica de
varredura (MEV) mostra as indentagdes
em cada fase (Figura 4b). Na regido
clara, é mostrada uma indentacdo rea-
lizada na fase austenitica e, na regido
escura, ¢ mostrada a indentagao na fase
martensitica.

A Figura 5a mostra a curva de
carga (GPa) versus profundidade de
contato (nm), para as fases martensitica
e austenitica, obtida durante os testes de
nanoindentagao para a amostra 197-1D.

Aregido tracejada na Figura 5a des-
taca as curvas para as menores cargas,
melhor visualizadas na Figura 5b, onde
pode-se perceber que a profundidade de
contato para a fase austenitica ¢ maior

Figura 2 - Microscopia Optica mostrando os diferentes tamanhos de grédos austeniticos obtidos. Reagente: 1,2 g K,S,0, + 0,8 g NH HF, +

100 mI H.O.

Figura 3 - Microscopia Optica mostrando as placas de martensita-¢ dentro do gréo austenitico. Reagente: 1,2 g K.S,0, + 0,8 g NH HF, +

100 ml H,0.
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Figura4 - a) Microscopia 6ptica mostrando as indentacdes realizadas em diferentes regifes, b) MEV das indentagdes em cada fase. Reagente:

1,2 g K;S,0, + 0,8 g NH,HF, + 100 ml H,0.
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Figura 5 - Curva da carga (mN) em fungdo da profundidade de contato (nm) para as fases martensitica e austenitica. Amostra: 197-6D.

quando comparada a fase martensitica,
indicando que a martensita-¢ foi mais
resistente a penetragdo do indentador

e, portanto, mais dura que a fase aus-
tenitica.

Na Tabela 1, pode ser observado
que as durezas da martensita e da aus-
tenita praticamente nao foram afetadas
pela diferenca de tamanho de grdo
austenitico. Esse comportamento ja
era esperado, pois com a técnica da
nanoindentacdo foi possivel estimar a
dureza das fases sem a influéncia do grao

austenitico. Na Tabela 1, ndo foi obser-
vado um efeito significativo do nimero
de ciclos de treinamento nas durezas
dessas fases. A relagdo entre as durezas
da martensita e da austenita encontrada
nesse trabalho foi de 7,0/3,0 = 2,3, que
¢ muito proximo da relagdo para agos
comerciais na escala de dureza Vickers
550/210=2,6 [ASM-Handbook, 1995].

O moddulo de elasticidade das fases
martensitica e austenitica, Tabela 2, ndo
foi afetado pela diferenca de tamanho de
grdo austenitico e nem pelo niimero de
ciclos de treinamento. A relagdo do mo-

dulo de elasticidade encontrada nessas
fases foi de 202/137 = 1.5.

Os valores de mddulo de elastici-
dade obtidos nesse trabalho para ambas
as fases devem ser analisados compa-
rativamente, uma vez que os testes de
nanoindentagdo foram realizados com as
amostras embutidas em resina (embuti-
mento a frio, evitando transformacéo de
fase). Para embutimento a frio, a respos-
ta elastica, tanto da amostra, quanto da
resina, implica uma pequena diminui¢ado
dos valores medidos para o modulo de
elasticidade por nanoindentagdo. Assim,
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Tabela 1 - Valores de dureza para as fases martensitica e austenitica em funcéo do tamanho
de gréo e do nimero de ciclos.

Dureza (GPa)
TGA (pm) Martensita Austenita
1NC 3NC 1NC 3NC
123 6,640,8 6,9+1,1 3,0+0,8 3,0+1,2
151 71+14 6,9+1,0 3,3+1,1 3,3+1,1
197 7,6£1,2 6,5+1,2 2,841,0 2,8+1,0
Média 70+£11 3,0+11

NC = Numero de ciclos.

Tabela 2 - Médulo de elasticidade para as fases austenitica e martensitica.

Modulo de elasticidade (GPa)

TGA (pm) Martensita Austenita
1NC 3NC 1NC 3NC
123 192435 199+40 151+46 127+36
151 191426 219+41 141+38 141+55
197 207435 200+30 132444 132+44
202 + 35 137 £ 44

NC = Numero de ciclos.

Tabela 3 - Dureza Vickers para diferentes tamanhos de gréo austenitico em amostras recozidas.

TGA (um) Dureza (Vickers)
123 210+ 10
151 204 + 20
197 199 + 12
Média 203

apesar de os valores obtidos serem menores que os do ago austeniticos comercial,
os valores medidos para as duas fases podem ser comparados, ja que as mesmas sdo
contiguas nas amostras. Os valores de dureza ndo sdo afetados da mesma forma,
pois estdo relacionados com a impressao residual, que nao ¢ afetada pela presenga
da resina [Lepienski, 2003].

O moddulo de elasticidade esta relacionado a tens@o necessaria para deslocar os
atomos da posic@o primitiva na estrutura. Removendo a carga aplicada, os &tomos re-
tornam a posi¢ao original. Para a¢os austeniticos recozidos (séries 200, 300 ¢ 400), o

modulo de elasticidade varia entre 193
a 200 GPa [ASM-Handbook, 1995],
mas nao existem dados na literatura
apresentando o modulo de elasticidade
para acos austeniticos com EMF apds os
ciclos de treinamento.

A dureza ou microindentacao
Vickers foi analisada em func¢ao do
tamanho de grdo austenitico antes dos
ciclos de treinamento, ou seja, na con-
dicdo em que as amostras apresentavam
uma estrutura totalmente austenitica.

Os resultados apresentados na Ta-
bela 3 indicaram uma redug¢ao de dureza
com o aumento do tamanho de grao aus-
tenitico. O resultado ¢ esperado, uma vez
que os contornos de grdo atuam como
barreira aos planos de escorregamento
aumentando a resisténcia e, conseqiien-
temente, a dureza para amostras com
menores tamanhos de gréao.

O tamanho da impressdo da
dureza Vickers para carga de 49 N
foi de 140 x 140 pm. Como as amostras
apresentaram tamanhos de grdo entre
120 e 200 pm, freqiientemente as inden-
tagdes atravessavam o contorno de grao.

Os valores encontrados na Tabela
3 foram similares aos encontrados na
literatura para agos austeniticos, cujos
valores estdo entre 200 a 220 Vickers
[ASM-Handbook, 1995]. A relagdo entre
os resultados de dureza de nanoindenta-
¢do e microindentagdo Vickers encon-
trada para a austenita nesse trabalho foi
Hy = 68 x Hgp,.

4. Conclusoes

Para a liga inoxidavel Fe-Mn-Si-
Cr-Ni-Co com efeito de memoria de
forma podemos concluir que:

a) A dureza medida por indentagdo
instrumentada foi de 7,0 GPa para
a fase martensitica e 3,0 GPa para a
fase austenitica. O modulo de elas-
ticidade foi, em média, de 202 GPa
para a fase martensitica, e de 137
GPa para a fase austenitica.

b) A relagdo de dureza entre as fases
martensitica e austenitica encontrada
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nesse trabalho foi de 7,0/3,0 = 2,3, o que ¢ um valor muito
proximo para a relagdo para agcos comerciais na escala de
dureza Vickers, 550/210 = 2,6.

¢) Os valores encontrados de dureza Vickers (199 e 210) nas
amostras austeniticas recozidas foram similares aos va-
lores encontrados na literatura para os agos austeniticos:
entre 200 e 220 Vickers [ASM-Handbook, 1995].

d) A-relagdo entre dureza por nanoindentagdo e por microindentagio
Vickers encontrada para a austenita foi de Hy = 68 x Hp,.

e) O moddulo de elasticidade da fase martensitica foi, apro-
ximadamente, 1,5 vezes maior que o da fase austenitica
adjacente.
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