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ABSTRACT

In this work, three stainless shape memory steel
(Fe-Mn-S-Cr-Ni)  were  studied  varying
austenitizing time and temperature — from 800°C
to 1050°C by 2400s and from 600s to 57600s at
1050°C — followed by a water quenching. Optical
microscopy results showed on grain size variation
up to 900 °C with its average dimensions around
30um. From 950°C to 1050°C it was noted an
increase of grain size when compared to 900°C
and less. It is possible to note an increase of two
times on the grain size from 950°C to 1050°C. The
results also show that the influence of solution
treatment temperature on the grain growth seems
to be more significant than the time elapsed. Also
it was observed that the grain growth depend on
the chemical composition being lower for the
alloy with lower manganese and higher chromium

content.
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RESUMO

No presente trabalho, trés ligas inoxidaveis Fe-
Mn-Si-Cr-Ni com efeito de memodria de forma
foram estudadas variando o tempo e temperatura
de austenitizagcdo — de 600s até 57600s a 1050°C e
de 800°C até 1050°C por 2400s — seguido por
témpera em &gua. Os resultados de microscopia
Otica mostraram que nao existiu variagdo
significativa do tamanho de gréo austenitico até a
temperatura de 900°C, atingindo-se valor médio
de 30um. Entre 950°C e 1050°C notou-se um
aumento do tamanho médio de grdo austenitico
guando comparado a temperatura de 900°C ou
menor. E possivel observar um aumento de duas
vezes no tamanho de gréo ao serem comparadas
as temperaturas de 950°C e 1050°C. Os resultados
mostram que a influéncia da temperatura de
austenitizagdo no crescimento de gréo parece ser
mais significativa do que o tempo de
austenitizagdo. Ainda foi observado que o
crescimento do grédo depende da composicéo
quimica, sendo menor para a liga que apresentava

menor teor de manganés e maior teor de cromo.

Palavras-chave: Efeito de memdéria de forma, Fe-
Mn-Si-Ni-Cr,

inoxidavel.

Tratamento  térmico, Aco
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INTRODUCAO

Otubo et al [Otubo, 1994] e Kgiwara
[Kajiwara, 1999] detalham o desenvolvimento
das ligas com efeito de meméria de forma a
base de ferro desde seu aparecimento. As
ligas de Ni-Ti sd0 as mais importantes em
termos de aplicacbes praticas, apresentando
uma recuperacdo de forma de até 8%. No
entanto, estas ligas ainda sd caras e
apresentam dificuldades de fabricacéo. Estes
fatos motivaram o desenvolvimento de novas
ligas para substitui as ligas Ni-Ti. Na ultima
década, ligas a base de Fe-Mn-Si, como Fe-
Mn-Si-Cr-Ni e Fe-Mn-Si-Cr-Ni-Co tém sido
estudadas como potenciais candidatas para
substituir as tradicionais ligas de Ni-Ti em
vérias aplicagbes. Devido a sua reduzida
capacidade de recuperacdo de forma (até 4%)
em relacdo as ligas Ni-Ti, as ligas FeeMn-S
ainda ndo sdo tdo amplamente empregadas.
No intuito de implementar sua capacidade de
recuperacdo de forma, ligas a base de Fe-Mn-
S sdo submetidas a ciclos de treinamento,
mas esta prética inviabiliza muitas aplicacdes
devido a complexidade envolvida e também
ao elevado custo incorporado. Portanto, é de
fundamental importancia o desenvolvimento
de materiais que apresentem boa habilidade
de recuperacéo de forma sem a necessidade
de utilizacdo de ciclos de treinamento. Uma
boa capacidade de recuperagdo de forma
possibilita expandir as aplicagcdes industriais
[Kagiwara, 1999] [Otubo, 1997] [Wen, 2004]
[Jee, 2004]. De acordo com Li et al [Li,
2002], o uso de ligas a base de Fe-Mn-Si se
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justifica pelo seu reduzido custo de
fabricagdo. Os agos inoxidaveis com efeito de
memoéria de forma podem ser utilizados em
aplicagbes como: juncdo de tubulaches;
conexdes elétricas, atuadores elétricos e
térmicos; amortecimento de vibragdes etc
[Otubo, 1997]. Pesquisas tém sido feitas pelo
grupo desde 1994 no intuito de compreender a
metalurgia fisica envolvida nestes materiais
bem como permitir uma otimizagdo de sua
habilidade de recuperacéo de forma [Otubo,
1994, 1997, 2002, 2007][Nascimento, 2000a,
200b][Silva, 2008]. Trabalhos anteriores tém
mostrado que além da composi¢ao quimica, o
tamanho de gréo austenitico exerce
importante contribuicdo na capacidade de
recuperacdo de forma, sendo maior para
tamanhos de gréos menores.

MATERIAISE METODOS

Trés lingotes de dimensbes
65mmx65mm foram elaborados em um forno
de inducdo a vécuo e as respectivas
composicdes quimicas encontram-se  na
Tabela 1. Os lingotes foram previamente
aguecidos a 1180°C e em seguidas forjados
para barras de dimensdes 40mm x 40mm. Na
sequéncia as barras foram solubilizadas a
1100°C por 3600s e em seguida laminadas a
guente ate serem obtidas barras com didmetro
de aproximadamente 20mm. Destas barras
foram retiradas amostras com 5mm de
espessura, sendo este o material de partida

para 0 presente estudo. As amostras com

43



@20mm x 5mm foram austenitizadas em
forno tipo mufla a 800°C, 850°C, 900°C,
950°C, 1000°C and 1050°C por um tempo fixo
de 2400s. ApGs 2400s as amostras foram
temperadas em agua a temperatura ambiente
(~30°C). As amostras tratadas termicamente
foram embutidas a frio utilizando-se uma
resina epoxi e submetidas a polimento (#180 a
600) seguido de polimento mecanico (6um e

lum).

Tabela 1. Composicdo quimica dos lingotes
usados no presente estudo (% peso).

Liga A B C
Fe Balanco | Balango | Balanco
Mn 10,3 13,7 14,2
S 53 5,6 53
Cr 9,9 8,6 8,8
Ni 4,9 51 4.6
C 0,006 0,014 0,008

Para revelar a microestrutura, as
amostras foram submetidas a ataque quimico
utilizando-se de uma solugdo de HNO3
(150cm®), HF (30 cm®) e &gua (250cm®) por
60s. O tamanho de gréo austenitico para cada
situacao de teste foi estimado utilizando-se de
um microscopio 6tico acoplado a um
analisador de imagens. A estimativa foi feita
através da contagem do numero médio de
interseccbes obtidas em um quadrado de
dimensdes padronizadas e fixas posicionado

sobre regides da microestrutura escolhidas
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deatoriamente. Para cada amostra foram
redizadas 15 varreduras no intuito de

determinar ainterseccéo média.

RESUL TADOSE DISCUSSAO

A Figura 1 sumariza os resultados do
tamanho médio de gréo austenitico. Entre as
temperaturas de 800°C e 900°C o tamanho de
gréo das ligas B e C manteve-se relativamente
proximo. Isto sugere que até a temperatura de
900°C, considerando um tempo de
austenitizacdo de 2400s, a energia para
promover o crescimento de gréo nédo foi
suficiente. O crescimento de grdo iniciou com
uma temperatura de austenitizacdo de 950°C.
Para a liga B observou-se 0 seguinte
incremento no aumento do tamanho de gréo:
18% (31,4um para 37,1um) de 900°C para
950°C; 18% (37,1um para 43,6um) de 950°C
para 1000°C e 42% (43,6um para 61,9um) de
1000°C para 1050°C. Comportamento similar
foi observado para a liga C como pode se
visto na Figura 1, porém com um menor
crescimento de grédo: 14% (30,2um para
34,3um) de 900°C para 950°C; 31% (34,3um
para 45,0um) de 950°C para 1000°C e 24%
(45,0um para 55,7um) de 1000°C para
1050°C. A liga A é relativamente estavel, néo
sendo possivel observar crescimento de gréo
significativo até a temperatura de 1000°C. Em
relacdo as ligas B e C a liga A apresentou
~35% menos manganés do que as demais
(10,3% versus 13,7/14,2%) e ~12% mais
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cromo do que as outras (9,9% versus
8,6/8,8%). Os teores dos demais elementos
guimicos sdo similares. Considerando as
temperaturas de austenitizagdo extremas
(900°C and 1050°C), evidenciou-se um
aumento no tamanho médio do gréo
austenitico da ordem de 2 (duas) vezes. de
29,4um para 53,0um (liga A); de 31,4um
para 61,9um (liga B) e 30,2um para 55,7um
(liga C). Para a temperatura de 1050°C o
maior tamanho médio de grdo austenitico foi
observado para a liga B (61,9um) e o menor

foi observado paraaligaA (53,0um).
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Figura 1. Evolucdo do tamanho de gréo
austenitico em funcdo da temperatura de
austenitizagéo paraasligas A, B e C.

A liga C foi escolhida para analisar o
efeito do tempo de austenitizacdo a
temperatura de 1050°C, que foi a maior
temperatura empregada no presente estudo.
Os resultados encontram-se na Figura 2. Entre
600s (10min) e 2400s (40min) ndo existiu
aumento significativo no tamanho de gréo,

mantendo-se em torno de 55um. Entre 3600s
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(lh) e 57600s (16h) de tempo de
austenitizagdo o0 incremento no tamanho
médio de gréo austenitico foi de apenas 15%,

atingindo como maximo 70um.

Em func&o dos resultados apresentados
nas Figuras 1 e 2, é possivel inferior que a
temperatura de austenitizagdo € mais
importante e muito mais eficiente para
promover crescimento de gréo do que o
tempo de austenitizagdo. Analisando a Figura
1, € possivel notar que para um aumento de
50°C (950°C para 1000°C e 1000°C para
1050°C), o incremento do tamanho médio de
grao austenitico foi respectivamente 10% e
25%, independente da composi¢do quimica
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Figura 2. Evolucdo do tamanho de gréo
austenitico em funcdo do tempo de

austenitizagéo paraaligaC.

A Figura 3 mostra fotomicrografias
representativas da liga B em diferentes
temperaturas de austenitizagio. E possivel

notar que existe uma diferenca expressiva na



microestrutura, sendo de fécil visuaizacdo o
crescimento de gréo existente.

Trabalhos anteriores do grupo sugerem
gue um tamanho de gréo austenitico menor
contribui para um melhor efeito de memaria
de forma [Silva, 2008][Otubo, 2002, 2007].
Infelizmente ndo foram conduzidas andlises
sisteméticas até a presente data para avaliar
esta hipotese. A transformacdo martensitica
direta ocorre pela movimentacdo das
discordancias parciais de Shockley. Este
fendbmeno causa deformagéo de cisalhamento,
gue serd  elasticamente  acomodada
principalmente nos contornos de gréo. Esta
acomodacdo pode ser favorecida em amostras
com tamanho de gréo menor, uma vez que
maior sera a érea superficial ao redor do gréo.
Esta transformacdo ocorre quando as
discordancias parciais de Shockley movem-se
entre os contornos de gréo. Quanto menor o
tamanho de gréo, menor € a distancia entre os
contornos de gréo, € menor sera O percurso
das discordancias parciais de Shockley. Se o
gréo é grande, a distancia entre os contornos
de grdo é maior, e provavelmente a energia
envolvida serd  téo grande  que
energeticamente é mais favoravel a nucleagdo
de uma outra variante de martensita para
aliviar/acomodar a tensdo neste momento.
Uma vez que hovas variantes sdo nucleadas, o
movimento de retorno das discordancias
parciais de Shockley pode tornar-se mais
dificil, conduzindo a uma deformagdo

permanente, 0 que € prejudicia para o efeito
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de memoria de forma. Portanto, € importante
encontrar uma maneira de elaborar uma liga
gue possihilite a obtencéo de tamanho de gréo
austenitico mais refinado. Este € o objetivo do
presente trabalho. Observou-se que aliga A é
a que apresenta menor tamanho médio de

gréo austenitico.
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Figura 3. Microestruturas tipicas da liga B

obtidas para regibes centrais das amostras
submetidas a um tempo de austenitizacdo de
2400s em diferentes temperaturas de
austenitizacéo: (a) 850°C; (b) 900°C; (c)
950°C; (d) 1050°C.

CONCLUSAO

As ligas B e C nédo apresentaram
incremento de crescimento de gréo até a
temperatura de 900°C, mantendo tamanho
médio de gréo austenitico de ~30um. Uma
gueda abrupta no crescimento de gréo pode
ser observado para amostras austenitizadas
entre 950°C e 1050°C, atingindo tamanho de

gréo de ~60um, ou seja, duas vezes maior.

A liga A ndo apresentou crescimento de
gréo significativo até a temperatura de
1000°C e para uma mesma temperatura de
austenitizacéo, estaligafoi a que apresentou o
menor tamanho médio de gréo austenitico em
relacdo as ligas B e C. Este comportamento

pode ser atribuido & composicdo quimica
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diferenciada paraaliga A, com menor teor de

manganés e maior teor de cromo.

Parece que a influéncia da temperatura
de austenitizacd no crescimento de grao é
mais expressiva e eficiente do que o tempo de
tratamento (austenitizagdo). Enquanto 50°C
(de 1000°C para 1050°C, usando 2400s) de
aguecimento promove mais do que 24% de
crescimento de gréo, o aumento de 15h (de 1h
para 16h, usando 1050°C) no tempo de
austenitizacdo conduziu a no maximo 18% de

aumento no tamanho de gréo.

Em funcdo dos resultados apresentados,
pode-se supor que a liga A apresente melhor
capacidade de recuperacdo de forma em
relacdo as ligas B e C devido ao seu menor

crescimento de gréo.
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