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RESUMO

Os acos inoxidaveis austeniticos estdo presentes em aplicacdes estruturais devido a sua
grande resisténcia a corrosdo, excelente ductilidade e soldabilidade. Tais caracteristicas séo
visadas porque concedem ao acgo excelentes propriedades mecanicas oriundas do efeito TRIP
(Plasticidade Induzida por Transformacdo). O objeto deste estudo é um ago inoxidavel
austenitico ASTM 201LN, com elevado teor de nitrogénio, menor teor de carbono e uma
substituicdo parcial de niquel por manganés, visando um menor custo quando comparado aos
acos inoxidaveis austeniticos da série 300. Com o objetivo de se obter um refinamento de
grédos e incremento na resisténcia mecénica (Limite de escoamento — LE, e Limite de
resisténcia em tracdo — LRT) sem prejuizos a ductilidade, este trabalho, baseado em medidas
de ferritoscopia, dureza e difracdo de raios X (DRX), pode estabelecer uma rota de
processamento otimizada composta por duas sequéncias de laminacdo a frio (8 passes de
reducdo na espessura, cada sequéncia), em temperatura ambiente e pré-resfriamento em
salmoura, com um recozimento intermediario (750 °C por 15 minutos) e um recozimento final
(750 °C por 4 minutos), ambos para reversdo da martensita em austenita. Com enfoque na rota
de processamento otimizada, foram executadas as caracterizagcdes
microestrutural/microtextural (via detectores de elétrons retroespalhados (BSED) e de
difracdo de elétrons retroespalhados (EBSD) acoplados a um microscopio eletronico de
varredura (MEV) com canhd de emissdo de campo (FEG)) e textural por DRX, que
permitiram observar a reducdo no tamanho de grdo austenitico (da ordem de
aproximadamente 50 um para cerca de 3 um, com distribuicdo heterogénea e bimodal),
mantendo a fraca textura da condicdo como recebida e associada principalmente as
componentes Cobre {112}<111>, Cubo gémeo {122}<122>, Goss {110}<100>, Latéo
{100}<112> e Taylor {4,4,8}<11,11,8>. Por outro lado, as caracterizagdes mecanicas, via
Tracdo uniaxial a temperatura ambiente, evidenciaram um incremento dos valores de LE e de
LRT e uma reducdo do coeficiente de encruamento e alongamento das amostras recozidas,
quando comparadas com o material de partida, além de uma dispersdo nos resultados das
propriedades mecénicas avaliadas via ultramicrodureza instrumentada quando sob carga
méxima de 1 gf. Por fim, conclui-se que houve um indicativo de uma possivel reducédo no
efeito TRIP avaliada pela quantificacdo da porcentagem de martensita induzida por
deformacdo via ferritoscopia, ap0s a realizacdo do ensaio de tracdo nas amostras austeniticas
fruto das etapas de recozimento para reversao, e que o material estudado obteve um excelente
refinamento de grdo e incremento na sua resisténcia mecéanica com decréscimo no coefiente
de encruamento, sem perda significativa na sua ductilidade.

Palavras-chaves: Aco com efeito TRIP, tamanho de grdo, martensita, austenita, reversao,
recozimento.

25



ABSTRACT

Austenitic stainless steels are present in structural applications because of their high
corrosion resistance, excellent ductility and weldability. Such characteristics are targeted
because they give the steel excellent mechanical properties from the TRIP (Transformation
Induced Plasticity) effect. The object of this study is an ASTM 201LN austenitic stainless
steel, with high nitrogen content, lower carbon content and a partial substitution of nickel by
manganese, aiming at a lower cost when compared to 300 series austenitic stainless steels.
With the objective of obtaining a grain refinement and increase in the mechanical resistance
(Yield Strength — YS and Ultimate Tensile Strength — UTS) without damages to the ductility,
this work, based on ferrritoscopy, hardness and X-ray diffraction (XRD) measurements, can
establish an optimized processing route composed of two cold rolling sequences (8 steps
thickness reductions, each sequence), at room temperature and pre-cooling in brine, with an
intermediate annealing (750 °C for 15 minutes) and final annealing (750 °C for 4 minutes),
both for reversion of the martensite in austenite. Focusing on optimized processing route, the
microstructural/microtextural characterizations (backscattered electrons (BSED) and electron
backscatter diffraction (EBSD) detectors coupled to a scanning electron microscope (SEM)
with field emission gun (FEG)) and textural by XRD were performed, which allowed us to
evaluate the reduction in austenitic grain size (approximately 50 um to about 3 um average
diameter, with heterogeneous and bimodal distribution), while maintaining low level texture
related to as received condition and associated primarily with Copper {112}<111>, Twin
Cube {122} <122>, Goss {110} <100>, Brass {100} <112> and Taylor {4,4,8} <11,11,8>
components. The mechanical characterizations via uniaxial tensile at room temperature,
showed an increase on the YS and UTS values and a reduction on the work hardening
coefficient and elongation of the annealed samples when compared to the as received
material, besides a dispersion in the mechanical properties results evaluated via instrumented
ultramicrohardness when under a maximum load of 1 gf. Finally, it is concluded that there
was an indication of a possible reduction in the TRIP effect evaluated by martensite strain-
induced percentage quantification via ferritoscopy, after conducting the tensile test in
austenitic samples from reversion annealing, and that studied material obtained an excellent
grain refinement and increase in its mechanical resistance with decrease in the hardening
coefficient, without significant loss in its ductility.

Keywords: TRIP effect steel, grain size, martensite, austenite, reversion, annealing.
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1 INTRODUCAO

1.1 POSICIONAMENTO DA TESE

No inicio do século XX, os engenheiros e pesquisadores se esforcaram a fim de melhorar
a resisténcia a corroséo e a oxidacdo do ago, que naquela época representavam um empecilho
em aplicacBes maritimas, ambientes de altas temperaturas ou imposicdo de carregamentos
ciclicos. Em 1911 e 1912 vérios paises europeus obtiveram éxito em desenvolver acos
inoxidaveis com caracteristicas ferriticas (primeira descoberta) e martensiticas (segunda
descoberta). Dando continuidade aos estudos, o laboratorio de Fisica pertencente a empresa
alema Krupp, Breno Straub, juntamente com o metalurgista Eduard Maurer, desenvolveram
0S acos inoxidaveis austeniticos cuja composicédo era de 20%Cr, 7%Ni e 0,25%C (% em peso)
(COHEN, et al., 1981).

Os acos inoxidaveis austeniticos estdo presentes em aplicacGes estruturais devido a sua
grande resisténcia a corrosdo, alto desempenho, quando submetido a altas temperaturas,
excelente ductilidade e soldabilidade. Essas propriedades sdo atribuidas a introducdo de
niquel que estabiliza a estrutura austenitica, possibilitando a obtencdo de um material com
caracteristicas distintas. Dentre os acos inoxidaveis austeniticos, 0 ABNT 304 é o mais
popular no mercado, sendo utilizado em valvulas e em outras pecas de tubulacdes, trocadores
de calor, equipamentos para industria quimica e vasos de pressdo em refinarias de petrdleo.
Entretanto, o aco 316, que possui 2% de molibdénio, tem sua composicdo quimica como
padrdo para as propriedades de resisténcia a corrosdo (CHARLES, et al., 2008).

Utilizados em aplicacGes estruturais, 0s a¢os inoxidaveis austeniticos da série 200 sdo o
resultado de uma substituicdo parcial de niquel por manganés, visando um menor custo. A
resisténcia a corrosédo destas ligas € inferior a dos agos da série 300 (CHARLES, et al., 2008).

De acordo com a composicdo quimica dos agos inoxidaveis austeniticos, eles podem
apresentar uma caracteristica particular: transformacao de fase induzida por plasticidade. Tal
efeito € visado porque concede ao ago propriedades mecanicas como alta resisténcia,
ductilidade e tenacidade (IAWAMOTO, 1998). Este fenbmeno é denominado efeito TRIP

(Plasticidade Induzida por Transformacédo ou do inglés, Transformation Induced Plasticity).
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Em condicGes de trabalho a frio, em que o material é plasticamente deformado gerando o
efeito TRIP, a deformacdo homogénea pertencente a fase austenitica, resulta na transformacéo
martensitica. Transformacdo de fase esta que ocorre no estado sélido, ausente de difusdo,
resultante de um movimento coordenado e/ou cooperativo entre os atomos da fase matriz e
que mantém uma estreita correspondéncia de reticulado entre a fase mae (austenita, em acos)
e a fase produto (martensita) resultante da transformagdo, porém, com nova estrutura
cristalina e sem alteracdo da composicdo quimica. Por conseguinte, a fracdo volumétrica de
martensita transformada aumenta com o aumento da deformagéo (PETIT, et al., 2007).

Na Ultima década, hd uma notéavel atencdo no desenvolvimento de estruturas ultrafinas
(submicrométrica ou nanométricas), a fim de se obter uma combinacdo de elevada resisténcia
e boa ductilidade para aplicagdes em estruturas leves (REZAEE, et al., 2011). Com o
objetivo de se obter este refinamento de grdos, inicialmente promove-se a transformacao
martensitica por intermédio uma laminacdo a frio severa e posteriormente submete-se o
material a um tratamento térmico de recozimento, que revertera a martensita induzida por

plasticidade em austenita, que resultara em um decréscimo significativo no tamanho de gréo.

1.2 JUSTIFICATIVA

Este trabalho possui interesse tanto académico quanto industrial de compreender a
evolucdo da transformacdo martensitica induzida por plasticidade e de sua reversdo em
austenita em funcdo de diferentes niveis de deformacdo em um aco inoxidavel austenitico de
grau 201LN. Visto que este material possui um efeito TRIP limitado, devido ao elevado
expoente de encruamento, porém a obtencdo de uma estrutura nanométrica ou
submicrométrica promovera propriedades mecanicas diferenciadas. Tal tema de estudo possui
relevancia ao se tratar especificamente dos acos da série 200, de menor custo de fabricacao do
que os da série 300, visando motivar estudos recentes e a ampliacdo de suas aplicagdes.

O interesse de estudo foi motivado por resultados recentes encontrados na literatura,
destacando os trabalhos de REZAEE (2011), MOALLEMI (2012) e HAMADA (2015).
REZAEE e colaboradores (2011) trabalharam com um aco inoxidavel austenitico de grau
201L, com o objetivo de alcancar uma estrutura de grdos nanométrica. Para isto, foi realizado
um tratamento termomecanico repetitivo. O material recozido tinha uma espessura inicial de 8

mm e foi laminado a frio com uma reducdo de espessura que variou de 10 a 95%. Multiplos
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passes de laminacdo a frio foram realizados a temperatura de 25 °C e a reversdo (martensita-
austenita) para as amostras laminadas com 95% de reducéo, foi realizada por um recozimento
isotérmico a temperatura de 850 °C, para diferentes tempos de 15 a 1800 s.

Na Figura 1-1 s&o apresentadas as fracfes volumétricas de martensita versus a redugao de
espessura, para o estudo de REZAEE (2011). E notavel que esta fracdo aumenta quase

linearmente até 25% de reducdo e é saturada a uma reducdo de 40% (REZAEE, et al., 2011).
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Figura 1-1: Efeito da reducdo de espessura na fracdo volumétrica de martensita formada em um aco 201L
laminado a 25 °C (Adaptado de REZAEE, et al., 2011).

Na Figura 1-2 € apresentada a correlagdo da dureza Vickers com a reducéo de espessura e
verifica-se que a dureza aumenta de forma proporcional a esta reducdo e que a taxa de

aumento da dureza é maior no inicio da transformacéo e até a reducédo de 30%.
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Figura 1-2: Efeito da redugéo na espessura na dureza Vickers em um a¢o 201LN laminado a 25 °C (Adaptado de
REZAEE, et al., 2011).

Para as amostras do aco 201L laminadas a frio com 95% de reducdo, a resisténcia ao
escoamento é aumentada para 1950 MPa, mas o alongamento total é drasticamente reduzido
para 4%. Apos recozimento a 850 °C durante 30 s, a resisténcia ao escoamento é muito maior
que 1485 MPa, com um bom alongamento de 33%. Com o aumento do tempo de
recozimento, a resisténcia ao escoamento das amostras é diminuida, no entanto, o
alongamento dos materiais nanocristalinos € diminuido drasticamente devido a pouca
capacidade de endurecimento por trabalho, o que reduz drasticamente o alongamento
uniforme antes do estiramento sob tensdo uniaxial (REZAEE, et al., 2011). No caso do aco
austenitico 201L, uma capacidade elevada de endurecimento por trabalho a frio foi obtida,
através da transformacao martensitica induzida por plasticidade durante os ensaios de tracao,
levando a um bom alongamento uniforme, bem como elevada resisténcia (REZAEE, et al.,
2011).

MOALLEMI e colaboradores (2012) mostraram que o tamanho de grdo do aco
inoxidavel 201 pode ser eficientemente reduzido para aproximadamente 260 nm, resultando
em um material com grdos nanométricos ou ultrafinos. Os valores de ambos foram maiores
quando comparados ao tratamento de reversdo por recozimento em um Gnico estagio. Neste
estudo, os investigadores compararam as propriedades mecanicas de ensaio de tracdo dos agos
de grau 201 submetidos a duas etapas de tratamento (laminacdo a frio em temperatura
ambiente, com reducdo de espessura de 70% na primeira sequéncia e reducdo de 60% na
segunda sequéncia, seguido de recozimento, a 850 °C por 60 s, apds cada laminacdo) e em um

Unico estagio (reducédo de espessura de 90% e parametros de recozimento similares). Com isto
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verificaram um incremento em resisténcia mecéanica e uma apreciavel ductilidade, reduzindo
o0 tamanho de gréo de 370 £ 70 nm para 260 + 40 nm, resultado de duas etapas de tratamento.
HAMADA e colaboradores (2015) realizaram um tratamento de reversdo por
recozimento em um AlAs 201 de granulagdo grosseira (18um). Inicialmente, o material foi
laminado com 60% de reducdo de espessura e, posteriormente recozido até a temperatura de
reversao, entre 700 e 1000 °C, seguido por resfriamento ao ar. Na Figura 1-3 é apresentado o

ciclo de processamento termomecanico deste material.
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Figura 1-3: Ciclo de processamento termomecénico do AlAs 201 (Adaptado de HAMADA, et al., 2015).

Apos 60% de reducdo, a fracdo de martensita correspondeu a 30% e a microestrutura
formada compreende uma grande quantidade de austenita deformada, com significativa
martensita o” induzida por deformagao. Verificou-se que o recozimento em 800 °C por 1 s da
origem a uma microestrutura constituida por uma mistura de finos grdos de austenita, com
tamanho de aproximadamente 500 nm e grandes areas de austenita retida. J& para um
aquecimento a 800 °C por 10 s, o tamanho médio de grdo da austenita ¢ de 1,5 um e para uma
elevada temperatura de recozimento (1000 °C), durante 1 s, tém-se uma estrutura austenitica
com graos grosseiros com um tamanho de grao de 5 um.

HAMADA e colaboradores (2015) também notaram que a tensdo de escoamento e a
resisténcia a tracdo aumentam com a diminuicdo da temperatura de recozimento,
especialmente abaixo de 900 °C. Como por exemplo, tensdo de escoamento de 800 MPa,
resisténcia a tracdo de 1100 MPa e alongamento até a fratura de aproximadamente 50% sdo
obtidos no recozimento a 800 °C, durante 10 s.

Como os resultados obtidos em estudos similares sdo significativos, acredita-se que este
trabalho sera de fundamental importancia para justificar as aplicacbes do presente material,

pois devera mostrar novas respostas na caracterizacdo e evolucdo microestrutural,
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contribuindo positivamente para trabalhos futuros, principalmente no que diz respeito a

realidade industrial.

1.3  OBIJETIVOS

1.3.1 OBJETIVO GERAL

O presente estudo teve como objetivo geral obter um refinamento dos graos austeniticos
em um aco inoxidavel austenitico ASTM 201LN através de processamento termomecanico
que envolveu: Multiplas etapas de laminacéo a frio (sob condi¢des de temperatura ambiente e
pré-resfriado em salmoura) sob um determinado percentual de deformacgdo 6timo para maior
reversdo de martensita em austenita, com etapas intermediarias de recozimento para reversao.
Onde o uso do pré-resfriamento em salmoura visou avaliar a possibilidade de reducdo de

incremento de temperatura da chapa ao ser deformada, a cada passe de laminacao.

1.3.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

De modo a atender o objetivo geral proposto, este estudo foi dividido nas seguintes

etapas, seguidas de suas caracterizagdes:

1. Inicialmente o material foi laminado a frio em um laminador piloto, segundo
condicdes pré-definidas por (DA SILVA, 2017). Entdo se fez uso da técnica de
ferritoscopia, com o intuito de avaliar a quantificacdo da martensita induzida por
deformacdo, da técnica de difracdo de Raios X (DRX) que permitiu identificar e
quantificar as fases presentes neste material, além de caracterizar a evolugdo da textura
cristalografica da austenita deformada (macrotextura). A macrodureza foi avaliada via
dureza Vickers.

2. Apos a laminacdo a frio, este material foi recozido com o objetivo de se investigar as
condicdes Otimas de deformacdo e de tratamento térmico para reversdo. Para isto, se

fez uso das técnicas de ferritoscopia e dureza Vickers.
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3. As condigcOes foram reavaliadas e redefinidas, entdo com o intuito de se avaliar a
caracterizacdo mecénica e homogeneidade estrutural, utilizou-se a dureza Vickers, a
ultramicrodureza instrumentada e o ensaio de tragdo uniaxial a temperatura ambiente
com subsequentes medidas de ferritoscopia. A caracterizagdo microestrutural foi
avaliada via microscopia eletrénica de varredura (MEV) com auxilio dos detectores de
elétrons retroespalhados (BSED) e de difracdo de elétrons-retroespalhados (EBSD).
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2. REVISAO DE LITERATURA

2.1  ACOS INOXIDAVEIS (Als)

Os acos inoxidaveis possuem uma composicdo quimica baseada nos elementos
quimicos Fe-C-Cr-Ni. Existem elementos de liga que sdo essenciais para sua constituicao,
como por exemplo, o cromo, que forma uma camada passivadora e continua de 6xido de
cromo ao longo da superficie do material. Essa camada é responsavel por conferir a principal
caracteristica dessa classe de material: A resisténcia a oxidacdo e a corrosdo em diferentes
meios e temperaturas de servico. Em seguida, vem o niquel que contribui de forma
significativa para as propriedades mecanicas, sendo o principal elemento estabilizador da fase
austenitica.

Outros elementos também fazem parte de sua constitui¢do e sua presenca € essencial para
0 melhoramento de determinadas propriedades. Por exemplo, a adicdo de molibdénio melhora
a resisténcia a corroséo localizada e também promove o endurecimento por solucdo sélida. O
cobre melhora a resisténcia a corros@o para certos reagentes, como o acido sulfdrico. Téantalo,
Niobio e Titanio evitam a corrosdo intergranular e o silicio melhora a resisténcia a oxidacéo
em temperaturas elevadas (FRITZLEN & ELBAUM, 1961).

A microestrutura de um aco inoxidavel pode ser influenciada pela sua composicéo
quimica, sendo possivel obter trés tipos de microestrutura: Martensitica, ferritica e austenitica.
Cada classe dos Als possui propriedades mecéanicas e fisicas Unicas e sera produzida de
acordo com uma norma especifica. Existem cinco principais categorias que os Als podem ser
classificados (SILVA & MEI, 2006):

e Acos inoxidaveis martensiticos sdo ligas compostas essencialmente de Fe-Cr (11

a 18% de Cr), com teor de carbono acima de 0,1% para garantir que a
microestrutura seja martensitica. Sao caracterizados pela estrutura tetragonal e sdo
necessarios quando a aplicacdo requer propriedades de boa resisténcia a tracao,
fluéncia e resisténcia a fadiga combinadas com resisténcia a corrosdo. Neste
grupo podem-se citar os acos AlSI 403, 410, 416, 420 e 422.
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e Acos inoxidaveis ferriticos sdo ligas de Fe-Cr que possuem estrutura cubica de
corpo centrado (CCC) e que ndo endurecem por tratamento térmico de témpera.
Geralmente, possuem teor de cromo mais elevado do que os martensiticos, em
torno de 10 a 30%, e menor teor de carbono. Neste grupo podem-se citar 0s agos
AISI 405, 409, 430, 446 e 502.

e Acos inoxidaveis austeniticos sdo ligas a base de Fe-Cr (16 - 30%) - Ni (8 -35%).
Os mais conhecidos AlAs sdo os da seérie 300, como por exemplo, os acos AlSI
301, 304, 308 e 316. Devido ao elevado custo, parte do niquel pode ser
substituido por manganés ou nitrogénio, formando outra familia de AlAs, a série
200. Os principais agos deste grupo sdo: AlISI 201, 202 e 204. Possuem estrutura
cubica de face centrada (CFC) e sdo ndo magnéticos. O teor de carbono é, em
geral, inferior a 0,08%.

e Agos inoxidaveis duplex sdo ligas com microestruturas de ferrita e austenita,
obtidas com composi¢des balanceadas de Fe-Cr (18 - 27%) - Ni (4 - 7%) - Mo (1 -
4%) e outros elementos. Os acos que fazem parte desta familia sdo: AISI 329,
UNS S32304 e S31803. Esta classe possui menor teor de niquel quando
comparado aos agos austeniticos, mas com propriedades mecéanicas e de corrosao
similares ou superiores aos austeniticos.

e Acos inoxidaveis endureciveis por precipitacdo sé@o ligas de Fe-Cr (12 - 17%), Ni
(4-8%), Mo (0-2%), contendo adicbes de elementos que permitem o
endurecimento da martensita pela precipitacdo de compostos intermetalicos a base

de aluminio, cobre, niébio e/ou titanio.

2.1.1 ACOS INOXIDAVEIS AUSTENITICOS (AlAs)

Os acos inoxidaveis austeniticos sdo paramagnéticos, pois a estrutura austenitica se
mantém estavel devido aos elementos austenitizantes presentes e endurecem apenas por
deformacdo a frio, tal endurecimento deve-se a fase austenitica que se transforma em

martensita, por efeito da deformacéo resultante (PADILHA, et al., 2003).
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Nestes materiais, juntamente ao tipo do ago, pode-se vir adicionada a nomenclatura “L”
que se refere ao agco com menor teor de carbono, enquanto “L(N)” refere-se ao aco com
menor teor de carbono e maior teor de nitrogénio.

Na industria da construcdo naval, acos inoxidaveis, como 304, 316 e 304L sdo
normalmente adaptados para uso em sistemas de gas natural liquefeito (GNL), por possuirem
propriedades mecanicas superiores quando submetidos a uma temperatura ambiente baixa a
nivel criogénico.

Existem agcos denominados acos inoxidaveis superausteniticos, que podem conter até 6%
de Mo e quantidades elevadas de Cr, Ni e N, resultando em um teor de ferro préximo ou
inferior a 50%. Na maior parte dos agos, o teor maximo de silicio é de 1%, no entanto, teores
mais elevados, entre 1 e 3% pode melhorar a resisténcia a oxidacdo ou escamagéao.

Outros elementos de liga, tais como, cobre, boro ou enxofre, podem ser adicionados aos
acos inoxidaveis austeniticos. Utilizando baixos teores de carbono (AISI 304L, 316L e 317L)
e/ou ligas estabilizadas com titdnio ou nidbio (AISI 321 e 347) é possivel minimizar a
possibilidade de ocorréncia de corrosao intergranular destes materiais, através da formacéo de
carbonetos e/ou carbonitretos de Ti e/ou Nb a fim de garantir a permanéncia do Cr em solugéo
solida. Elementos como fosforo, enxofre ou selénio melhoram a usinabilidade. O manganés
favorece a solubilidade do nitrogénio no aco, permitindo a formacdo de uma familia de agos
inoxidaveis com baixo teor de niquel e com alto teor de manganés e nitrogénio, visando
diminuir o custo global do mesmo. Esta familia de acos € conhecida como AlAs da série 200
e sdo utilizados em aplicacdes estruturais e como utensilios de cozinha. A resisténcia a
corrosdo destas ligas € inferior a dos agos da série 300.

Nas decadas de 80 e 90, a série 200 ainda tinha aplicacdo marginal e fraca expressividade
no mercado, apesar de apresentarem boa combinacédo de resisténcia mecanica e ductilidade. O
alto valor do niquel fez com que as empresas buscassem alternativas de desenvolvimento mais
acessiveis para aumentar a competitividade. O século XXI apresenta um cenario diferente:
Novas ligas da classe dos Als Fe-Cr-Mn foram desenvolvidas pelas grandes siderdrgicas
mundiais para serem utilizadas em diversas aplicacdes.

Na Tabela 2-1 é apresentada a composicdo quimica dos acos 201 (HAMADA, et al.,
2015), 201L (HAMADA, et al., 2013), 304 (DISCHINO & KENNY, 2002) e 304L (KUMAR
& SHARMA, 2014), conforme designacdo dada pelos autores dos respectivos trabalhos.

Nota-se que o teor de carbono dos acos 201L e 304L sdo menores, quando comparados aos
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acos 201 e 304. Os AlAs da série 200 possui um teor de Ni menor e um teor de Mn maior,

quando comparados aos AlAs da série 300.

Tabela 2-1: Composi¢do quimica dos agos inoxidaveis austeniticos 201.

ACO C Si Mn Cr Ni Mo Cu N

201 0,05 | 0,32 | 6,74 | 17,50 3,72 0,05 | 0,23 | 0,23
201L 0,03 | 0,28 | 7,40 | 17,00 3,70 0,01 | 0,05 | 0,20
304 0,06 | 0,02 | 0,33 | 18,40 8,60 0,11 - 0,02
304L 0,02 | 0,30 | 1,50 18,6 10,10 - - 0,02

Fonte: (HAMADA, et al., 2015), 201L (HAMADA, et al., 2013), 304 (DISCHINO & KENNY, 2002) e 304L
(KUMAR & SHARMA, 2014).

2.2 EFEITOTRIP

De acordo com a composicdo quimica dos AlAs, eles podem apresentar uma
caracteristica particular: Transformacédo de fase induzida por plasticidade. Tal efeito é visado
porque concede ao ago propriedades mecanicas como alta resisténcia, ductilidade e tenacidade
(IAWAMOTO, et al., 1998). Este fendmeno € denominado efeito TRIP (Plasticidade Induzida
por Transformacédo ou do Inglés, Transformation Induced Plasticity).

E fundamental a compreenséo da influéncia da tensio elastica e da deformacéo plastica
no processo de transformacdo martensitica por efeito TRIP. Como mostrado na Figura 2-1, a
aplicacdo de uma tensdo em uma temperatura que nao esteja muito acima de Mi (temperatura
de inicio da transformacdo martensitica) pode induzir a nucleacdo de martensita, embora a
tensdo esteja em um patamar abaixo da tensdo de escoamento da fase mae (austenita). Este
fendmeno ¢é denominado nucleacao assistida por tensdo, em que existem sitios de nucleacédo
que sdo assistidos pela contribuicdo termodinamica da tensdo aplicada, isto €, a forca motriz
para a nucleacdo dos sitios que normalmente atuam sem qualquer tensdo externa a Mi pode
ser obtida a temperaturas acima da M;. A nucleacdo induzida por tensdo requer tensbes
maiores a temperaturas maiores, em concordancia com a inclinacdo da linha AB que se faz
presente na Figura 2-1 (COHEN & WAYMAN, 1981). Na temperatura designada como M, a
tensdo requerida para a nucleacdo atinge a resisténcia ao escoamento plastico da fase
austenitica, e entdo novos sitios de nucleacdo sdo introduzidos por deformacéo plastica. Sob
essas condicdes, as tensdes para nucleacdo a uma temperatura acima da M;, ndo diminuem ao

longo da linha AB, mas ocorre na linha BC (Figura 2-1) e a nucleacdo é denominada induzida
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por deformacéo plastica. My é a temperatura maxima na qual se forma a martensita induzida
por deformacdo e acima desta temperatura, a forca quimica motriz para a transformagdo de
fase se torna tdo pequena que a nucleacdo ndo pode ser mecanicamente induzida, mesmo em
regime de deformacdo plastica (COHEN & WAYMAN, 1981).

Ao longo da linha AB (Figura 2-1), a tensdo de escoamento é determinada pelo inicio da
transformacéo assistida por tensdo e aumenta com o aumento da temperatura, enquanto que ao
longo da linha BD a dependéncia da tensdo de escoamento com a temperatura € evidenciada.
A linha ABC designa as condi¢Oes de tensdo e de temperatura onde o efeito TRIP se inicia.
Isso demonstra que a contribuicdo da transformacédo para a deformacéo plastica macroscopica
é complexa e depende da fracdo volumétrica da martensita induzida mecanicamente, da
magnitude da deformacdo bem como sua direcdo relativa a tensdo aplicada (COHEN &
WAYMAN, 1981).

& -
O <.l '!i Nucleacdo induzida
% . .é por deformagio
2

\ D

Tensdo hmite de escoamento da
austenita ( micio por deshizamento)

Austenita

Nucleagio assistida por tensdo

(mnicio por transformagdo)
| |

M M,° My

Temperatura

Figura 2-1: Relagdo tensdo versus temperatura e influéncia da tenséo eléstica e deformacéo pléstica no efeito
TRIP (COHEN & WAYMAN, 1981).

E importante a compreenséo de alguns conceitos termodindmicos que ocorrem no efeito
TRIP. Na Figura 2-2 ¢é apresentado o grafico de energia livre versus temperatura, com as
curvas de energia livre da austenita (y) e da martensita (a”) (STRAIN, 2010).

Inicialmente, a austenita € uma fase com energia livre muito menor que a martensita,
sendo estavel. Com o decréscimo da temperatura, a energia livre da austenita aumenta e da
martensita diminui até que as duas energias se igualam (temperatura de equilibrio, Tg), porém
para que ocorra a transformacdo martensitica € preciso uma forca motriz, isto é, um grau de

resfriamento distante de T, (diferenca de energia livre entre austenita e martensita). Os fatores
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associados a este grau de resfriamento sdo: a &rea interfacial, o volume do cristal de
martensita formado, e as energias (do volume, da interface, de distor¢cdo elastica e de

deformacé&o pléstica).

G A
~
o, 1
. AG mecanico
H"‘xh ]-/ AG térmico
., _;_,')‘-.,I
o
:f"
M M, M. To
| >
gy » !
Espontanea Induzida Equilibrio
por
deformacio

Figura 2-2: Grafico da energia livre versus temperatura, para o efeito TRIP (Adaptado de STRAIN, 2010).

A transformacdo martensitica ndo-termoelastica, como ocorre no efeito TRIP, acima de
M;, ou por ciclagem térmica, abaixo de M;, se da pelo surgimento dos nicleos que em
seguida, crescem rapidamente. No caso do efeito TRIP, em condicdes isotérmicas, para o
progresso da transformacao é necessario o incremento da tensdo aplicada ou da deformacéo
plastica resultante. Por outro lado, a inducdo da transformacéo por ciclagem térmica sua
continuidade da-se pelo decréscimo da temperatura e com isso, surgirdo novos nucleos até
atingir a temperatura M; (maxima temperatura na qual ha a formacdo da martensita por
ciclagem térmica).

Quando determinado material estd em uma temperatura do campo austenitico (entre M; e
Mg) e um nivel de tensdo qualquer, seja a nivel de promover deformacao elastica ou pléstica,
é aplicada a0 mesmo, a energia livre da austenita vai incrementar em funcédo da quantidade de
deformacdo aplicada. Com isso, o0 ponto de equilibrio T vai se deslocar para o ponto Ty’
(temperatura maior que To), desestabilizando o sistema e gerando uma forca motriz que é
suficiente para dar inicio a transformacdo martensitica induzida por plasticidade. Uma parte
desta forca estd associada a energia térmica (AG térmico) e outra parte esta associada a
energia mecanica (AG mecanico). A transformagdo martensitica se d& na temperatura My

(maxima temperatura na qual ha a formacao de martensita induzida por plasticidade).
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As temperaturas M; e My podem ser estimadas através de equagdes empiricas baseadas

em composicdo quimica, como a exemplo de M; na Equagéo 2-1 (BEHJATI, 2013).
Mi(°C) = 1305 - 1665(%C + %N)- 28(%Si)- 33(%Mn)- 42(%Cr)- 61(%Ni) Equagdo 2-1

Estima-se também a temperatura Mgso, que pode ser definida como a temperatura na qual
50% de martensita é produzida apds 30% de deformacgdo verdadeira, sendo esta inferior a
temperatura Mgy. Convencionou-se a temperatura Mgz, pois na pratica € muito dificil
determinar a temperatura My. Uma de suas representagdes mais comuns, Equacdo 2-2, foi
estabelecida por Angel e posteriormente modificada por Nohara (Equagdo 2-3) com o
acréscimo da contribuicdo do tamanho de grdo ASTM (TG) (BEHJATI, 2013).

M g30-anceL(°C) = 413 - 462(%C
+ %N)- 9,2(%Si)- 8,1(%Mn)- 13,7(%Cr)- 9,5(%Ni)- 185(%Mo) ~  EQuagdo 2-2

Md30—NOHARA(QC)
= 551 - 462(%C + %N)- 9,2(%Si)- 8,1(%Mn)- 13,7(%Cr)- 29(%Ni

+ %Cu)- 18,5(%Mo)- 68(%Nb)- 1,42(TG - 8) Equagdo 2-3

2.2.1 FATORES QUE INFLUENCIAM NA TRANSFORMACAO MARTENSITICA

A transformagdo da austenita (y) para martensita ocorre por processo de cisalhamento,
sem haver difusdo (HAN, 2008). Dois tipos de martensita podem ser formados nos agos
inoxidaveis austeniticos: A martensita ¢ (hexagonal compacta, HCP) ¢ martensita o’ (cubica
de corpo centrado, CCC). As fases € e o’ S80 metaestaveis e podem ser revertidas a austenita
se aquecidas a temperatura abaixo da temperatura de recristalizagéo.

A ocorréncia e a quantidade de ambos os tipos de martensita € ¢ o’ dependem de uma
série de fatores, como: A composicdo do aco, a energia de defeito de empilhamento, a
temperatura, a taxa e modo de deformacdo (MARSHALL, 1984).
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2.2.1.1 INFLUENCIA DA COMPOSICAO QUIMICA

No que se refere a composicao quimica, os efeitos dos elementos de liga nos acos e ligas
especiais ndo alteram somente as fases ou constituintes presentes em equilibrio, mas também
no modo e na velocidade com que as fases se formam. A presenca de elementos de liga pode
alterar a caracteristica propria das fases presentes (SILVA & MEI, 2006).

2.2.1.2 INFLUENCIA DA ENERGIA DE EMPILHAMENTO

A estrutura cristalina dos AlAs é CFC e pode ser obtida por meio de empilhamento de
planos de maxima densidade atdmica {111} arranjados em uma sequéncia regular do tipo
ABCABCABC. Esta sequéncia de empilhamento pode ser alterada por deformacéo plastica,
dando origem a um defeito de empilhamento. Na Figura 2-3 esté representado, de maneira
esquematica, os defeitos de empilhamento que sdo delimitados por discordancias parciais. A
energia de defeito de empilhamento (EDE) pode ser determinada experimentalmente
medindo-se a distancia entre as discordancias parciais com auxilio de microscopia eletronica
de transmissdo (MET) (PADILHA, 2000).

i
: diosias i

discordancias ;

parcms T~

defeitos de empilhamento

Figura 2-3: Figura esquemaética das discordancias parciais delimitando os defeitos de empilhamento (PADILHA,
2000).

A influéncia da EDE é muito significativa nas propriedades dos materiais. Quanto maior
for esta energia, mais proximas estdo as discordancias parciais, facilitando o escorregamento
com desvio e a escalada, entdo as discordancias tém maior mobilidade e tendem a aniquilar-se

com discordancias de sinais opostos. Como consequéncia desses fatores, um metal de alta
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EDE apresenta menor densidade de discordancias, pois tem um caminho médio livre maior
que um metal de baixa EDE. J& os metais de baixa EDE apresentam maior densidade de
discordancias, maior energia armazenada na deformagdo e menor mobilidade devido a
distancia das discordancias parciais estarem mais afastadas entre si. Consequentemente, a
ocorréncia de escorregamento com desvio ou escalada se torna mais dificil e a taxa de
encruamento aumenta (PADILHA, 2000).

As condicdes de baixa EDE e grande tamanho de grdo favorecem a ocorréncia de maclas
por deformagdo. Em metais CFC de baixa EDE, como por exemplo, os AlAs, a densidade de
discordancias e o encruamento aumentam quando conformados a frio.

Dependendo do valor da EDE, duas microestruturas podem ser formadas ap6s laminacao
a frio dos AlAs. Para altos valores de EDE espera-se a formagdo de uma microestrutura sem
ocorréncia de martensita induzida por deformacao, isto €, ndo ha a formagao das martensitas ¢
e o’ (PADILHA, 2003).

Os AlAs séo conhecidos por terem baixa EDE, quando comparados aos outros metais
com estrutura CFC. A EDE da austenita, em funcdo da composi¢do do aco e da temperatura, €
um dos fatores mais importantes que controla a caracteristica do mecanismo da deformacao.

A EDE de um material pode ser prevista por equacdes empiricas em funcdo dos
elementos de liga utilizados. A Equacédo 2-4 foi proposta por Brofman e Ansell (HAMADA,
et al., 2013).

EDEBROFMANEANSELL (m]/mZ) = 16,7 + 2,1(%Nl) - 0,9(%CT) + 26(%C) Equa(}éo 2'4

A EDE também pode ser estimada pela Equacéo 2-5, proposta por Pickering (HAMADA,
et al., 2013).

EDEpickpring (MJ/m2)
= 25,7 + 2(%Ni)

+ 410(%C) - 0,9(%Cr) - 77(%N) - 13(%Si) - 1,2 (%Mn) Equagdo 2-5

Como visto, a influéncia do teor de carbono na EDE é bastante elevada, especialmente na
equacdo de Pickering. Isto esclarece porque o a¢o 201L, com baixo teor de carbono, possui
uma maior formacdo de martensita do que o aco 201, durante a deformacéo.

Os valores de EDE dos acos investigados foram calculados e relacionados na Tabela 2-2
(HAMADA, et al., 2013). O baixo teor de C do aco 201L resulta em uma menor EDE,
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afetando especialmente na Equacdo 2-5. O cobre ndo esté incluido nas equagdes, no entanto,
sabe-se que 0 mesmo aumenta a EDE do presente aco 201. O nitrogénio € acrescentado aos
AlAs da série 200, visando uma substituicdo parcial do Ni, estabilizando a estrutura
austenitica, sem comprometer as propriedades do material (HAMADA, et al., 2015).

Tabela 2-2: Valores de EDE dos agos investigados no presente estudo.

ACO Brofman e Ansell Pickering
201 10,0 8,6
201L 9,95 3,7

Fonte: (HAMADA, et al., 2013).

SHEN e colaboradores (2012) sintetizaram, numericamente, as faixas de EDE e seus
respectivos mecanismos de deformacédo dominantes da seguinte forma:
e EDE < 18 mJ/mz Transformacao martensitica;
e EDE 18 - 45 mJ/m2: Maclagem;

e EDE > 45 mJ/m2: Deslizamento de discordancias.

2.2.1.3 INFLUENCIA DA TEMPERATURA

O endurecimento dos AlAs é afetado ndo sé pela formacdo da martensita a partir da
estrutura CFC, mas também pelas bandas de deformacdo. Essas bandas de deformacdo sao
mais estaveis e podem resistir ao recozimento até 800 °C numa regido néo recristalizada.

TOURKI e colaboradores (2005) mostraram a evolucdo da martensita induzida por
deformacdo do aco AISI 304 em funcdo da temperatura, em um ensaio de tracdo uniaxial,
fixando a taxa de deformacéo em 107/s. Este estudo concluiu que quanto menores sdo as
temperaturas, maiores sdo as quantidades formadas de martensita induzida por deformacéo e
que a martensita o’ tem grande influéncia no endurecimento dos AlAs e nas propriedades
mecénicas convencionais, como limite de escoamento, limite de resisténcia, dureza e
alongamento.

HAMADA e colaboradores (2013) verificaram que as propriedades mecanicas extraidas
dos dados de tensdo-deformacédo, para os acos AlSI 201 e 201L, submetidos a tracdo uniaxial,
sdo apresentados como uma funcdo da temperatura e da taxa de deformacdo. E visto que a
tensdo de escoamento e a resisténcia a tracdo aumentam com a diminui¢do da temperatura,

especialmente abaixo de 100 °C.
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2.2.1.4 INFLUENCIA DA TAXA DE DEFORMACAO

TALONEN e colaboradores (2005) estudaram o efeito da taxa de deformacdo nas
propriedades de resisténcia e na transformacdo da austenita em martensita o’ para 0S agos
AISI 301LN e 304 para as faixas de 3x10™ a 200 s™, submetidos & tracdo uniaxial. A
concluséo foi que a transformacéo de fase induzida por deformacdo € altamente dependente
do aquecimento adiabatico, afetando diretamente a taxa de encruamento e o limite de
resisténcia. Os AlAs deste estudo mostraram diferencga significativa de comportamento para
altas taxas de deformacédo, quando comparados a teste quase-estatico ou taxas de deformacao
muito baixas.

HAMADA e colaboradores (2013) realizaram um ensaio de tragdo uniaxial nos acos 201
e 201L e verificaram que a tensdo de escoamento é dependente da taxa de deformacao, assim
uma maior taxa de deformacéo resulta em valores mais altos para a tensdo de escoamento. Foi
possivel concluir que o mecanismo de deslizamento de discordéancias controla a deformagéo
inicial em todas as temperaturas. O aco 201L exibe uma fracdo de martensita ligeiramente

superior ao aco 201.

2.2.1.5 INFLUENCIA DO MODO DE DEFORMACAO

Na literatura, ha estudos a respeito da transformacéo de fase dos AlAs metaestaveis por
meio de diferentes modos de deformacdo, tais como: Ensaio de tracdo, ensaio de torcdo e
ensaio de compressao.

PADILHA e Guedes (1994) concluiram que, durante o ensaio de tracdo de um AlAs 304,
ocorre um gradiente de deformacao e um gradiente de velocidade de deformacéo ao longo do
corpo de prova, causando um consideravel gradiente de temperatura. A quantidade de
martensita o’ formada em ensaio de tragdo aumenta com o aumento de deformacao.

LEBEDEYV (2000) mencionou que a deformacéo por tracdo em um AlAs 304, provoca a
formagdo mais intensa de ambos os tipos de martensita, € € a’, do que a deformagdo por

torcdo e compressao, com a mesma deformacéo efetiva.
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2.2.1.6 INFLUENCIA DA PRE-DEFORMAGCAO

Uma série de estudos foi realizada para esclarecer os efeitos da pré-deformacédo e da taxa
de deformacdo sobre o comportamento mecéanico e evolugdo da microestrutura do aco
inoxidavel 304L, em um ensaio de tracdo uniaxial, sob a aplicacdo de algumas taxas de
carregamento (entre 10% s* e 10* s) em diferentes condicBes de temperatura. Os resultados
indicaram que a movimentacdo de discordancias, a transformacdo martensitica e
movimentacdo dos contornos de macla desempenham papéis importantes no comportamento
de deformacdo dindmica do aco inoxidavel pré-deformado 304L e a fracdo volumétrica de
martensita formada é fortemente dependente da pré-deformacdo, taxa de deformacdo, estado
de tenséo e temperatura.

KIM e colaboradores (2012) pesquisaram o comportamento mecanico dependente da pré-
deformagéo do ago inoxidavel austenitico 304L, através da realizagdo de ensaios de tragéo.
Eles induziram diferentes quantidades de pre-deformacdo (5-22%), considerando uma
variacao de temperatura entre 110 K e 293 K, para proporcionar uma melhor compreenséo do
comportamento do material. No caso de pré-deformacdo a baixa temperatura, o limite de
escoamento e o limite de resisténcia aumentaram rapidamente com a quantidade de pré-
deformacdo induzida, mas o alongamento apresentou uma diminuicdo significativa, em

comparacdo com avaliacGes a temperatura ambiente.

2.3 ACOS INOXIDAVEIS AUSTENITICOS DA SERIE 200

A presenca do Ni, como elemento de liga, aumenta significativamente o custo global do
aco. Baseado em conceitos metalUrgicos, ligas com Mn, Cu, C e N também podem ser usadas
para estabilizar a estrutura austenitica. Além disso, o nitrogénio tem um efeito significativo,
geralmente benéfico, sobre o comportamento de endurecimento por deformacdo e
propriedades mecanicas nestes tipos de AlAs. Diversos tipos de aco inoxidavel baseado no
sistema Fe-Cr-Mn-N (série 200), com baixo ou nenhum teor de Ni, foram desenvolvidos
como uma alternativa para substituicdo do aco austenitico Cr-Ni (série 300), que possui um
custo mais elevado. Acos da série 200 possuem aplicaces na industria automotiva, utensilios

de cozinha e até mesmo para aplicacdes criogénicas. E conhecido que os agos inoxidaveis
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austeniticos, que inicialmente possuem baixo limite de escoamento, sdo inadequados para
aplicacOes estruturais, a menos que esta resisténcia seja aumentada por laminacdo a frio
(KARJALAINEN, 2008). Com esse aumento, as estruturas se tornam mais leves e, portanto,
ha um interesse crescente para aplicacdes automotivas, combinando alta resisténcia e
ductilidade.

Os acos inoxidaveis austeniticos da série 200 foram descobertos na década de 30. Embora
a primeira caracterizacdo em termos de composi¢do quimica tenha ocorrido para um aco do
tipo 205, os primeiros agos a serem classificados pela AISI (American Iron and Steel
Institute) foram os acos 201 e 202, na metade da década de 50. Devido & uma escassez de
niquel no mercado, os acos da série 200 tornaram-se populares na década de 70. O
desenvolvimento da tecnologia AOD (Argon oxigen decarburization) permitiu a insercao de
nitrogénio nestes agos, fazendo com que a producdo dessa série fosse facilitada e mais barata
(CHARLES, et al., 2008).

Alguns agos, como por exemplo, os 201, 202 e 205 possuem propriedades mecénicas
30% superiores aos agos ABNT 304, permitindo que pecas sejam confeccionadas com menor
peso. Porém, ao se reduzir o teor de niquel no material, limita-se o valor maximo de cromo
permitido e com isso, reduz-se a resisténcia a corrosdo e limita suas aplicacfes em termos de

oxidacao e corrosao.

2.3.1 ACOS INOXIDAVEIS AUSTENITICOS AISI 201

O aco AISI 201 é um tipico aco inoxidavel austenitico da série Cr-Mn, em que seu custo
corresponde a apenas um terco do ago 316L, preservando uma resisténcia a corrosao
adequada.

Os acos inoxidaveis austeniticos AISI 201 e AISI 201L sdo metaestaveis e sofrem
transformagao martensitica apos a deformagdo pléstica, de austenita y (CFC) em martensita o
(CCC), de forma direta, ou austenita y (CFC) em martensita ¢ (HCP), seguida de martensita
a’ (CCC). A estabilidade da austenita estid relacionada com a energia de defeito de
empilhamento, que é principalmente dependente da composi¢do quimica e da temperatura de
deformacdo (VITOS, et al., 2005). Além disso, a taxa de deformacdo, estado de tensdo e

tamanho dos grdos também desempenham papéis muito importantes na determinacdo do grau

46


https://translate.googleusercontent.com/translate_f#8

de transformagdo martensitica na microestrutura final e nas propriedades mecénicas do
material (TALONEN, et al., 2005).

Na Tabela 2-3 sdo apresentadas as composi¢Ges quimicas aproximadas dos agos 201 e
201L (HAMADA, et al., 2013), 201LN (SAEEDIPOUR, et al., 2012) e para efeito de
comparagdo, na Tabela 2-4 sdo apresentadas as composi¢des para 0 a¢o 201 (OUTOKUMPU,
2013) e 201LN (ASM INTERNATONAL, 2008).

Tabela 2-3: Composi¢do quimica dos agos 201 e 201L.

ACO C Si Mn Cr Ni Mo Cu N P S

201 005 | 0,32 | 6,74 | 17,48 | 3,71 | 0,05 | 0,23 | 0,20 - -

201L 0,03 | 0,28 | 7,40 | 17,00 | 3,70 | 0,01 | 0,05 | 0,20 - -

201LN | 0,03 | 0,34 | 590 16 391 | 0,11 | 0,15 | 0,10 | 0,03 | 0,01

Fonte: (HAMADA, et al., 2013) e 201LN (SAEEDIPOUR, et al., 2012).

Tabela 2-4: Composicdo quimica dos agos 201.

ACO C Si Mn Cr Ni Mo Cu N P S

201 0,05 - 7,00 | 17,00 | 4,00 - - 0,20 - -

201LN | 0,02 | 0,45 | 7,10 | 16,30 | 4,50 | 0,20 | 0,50 | 0,13 | 0,03 | 0,001

Fonte: (OUTOKUMPU, 2013) e 201LN (ASM INTERNATONAL, 2008).

A partir das composicGes quimicas apresentadas nas tabelas 2.3 e 2.4 verifica-se que o
aco 201LN de SAEEDIPOUR e colaboradores (2012) possui maior teor de C e menor teor de
N, quando comparado a composicdo do aco 201LN definida na ASM INTERNATIONAL
(2008), portanto para este receber a referida classificacdo, deveria ter um maior teor de N. Ja
os teores de C e N para 0 aco 201 de HAMADA e colaboradores (2013) estdo de acordo com
a composicdo apresentada por OUTOKUMPU (2013). Com isto, conclui-se que alguns
trabalhos da literatura podem fazer indicacdes de classificacdo que ndo sdo totalmente
pertinentes, sendo importante ao fazer qualquer analise critica deste ter atencdo a composicéo
propriamente dita.

A dureza e resisténcia ao desgaste do aco AlSI 201 sdo relativamente baixos, o que limita
as suas aplicacGes na fabricacdo de pecas mecanicas para equipamentos de engenharia e
maquinas, em que resisténcia a corrosdo e resisténcia ao desgaste sdo requeridas. Muitas
tentativas utilizando tratamentos de endurecimento na superficie destes materiais tém sido
desenvolvidas com o objetivo de melhorar a resisténcia ao desgaste dos acos inoxidaveis
austeniticos, sem deteriorar a resisténcia a corrosao.

TAVARES e colaboradores (2009) compararam as propriedades mecanicas de um ago do

tipo 201 modificado (menores teores de Cr e N e adi¢do de Cu) com um aco AISI 304. Os
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autores estudaram um aco AISI 201 modificado pela substituicdo parcial de Ni por Cu
(1,79%) e observaram a diminuigdo de ambas as formagdes de martensita, € ¢ o". Foi possivel
concluir que a EDE do ago 201 modificado € consideravelmente mais baixa do que a do ago
304 e que a EDE do aco inoxidavel AISI 201 e 201 modificado € bastante semelhante. Na
Tabela 2-5 sdo apresentadas a composi¢cdo quimica e as EDE"s dos acos utilizados neste
estudo (TAVARES, et al.,2009).

Tabela 2-5: Composigdo quimica e EDE dos agos 201 mod e 304.

Aco C Mn | Si Cr Ni N EDE (mJ/m®)
201 mod | 0,06 | 7,07 | 0,45 15,00 3,99 0,05 7,6
304 0,08 | 2,00 | 1,00 | 18,00-20,00 | 8,00-10,00 - 19,3

Fonte: (TAVARES, et al., 2009).

A resisténcia mecanica de um aco inoxidavel austenitico da série 200, com elevado teor
de nitrogénio, pode ser até 30% maior do que a do aco 304. Melhores propriedades de
estampabilidade podem ser obtidas com baixas adi¢des de nitrogénio, mas o teor de cromo
tem que ser reduzido abaixo de 14-15% com o fim de preservar a estabilidade da fase

austenitica, comprometendo as propriedades de resisténcia a corroséo.

2.4  REVERSAO POR RECOZIMENTO

O refinamento de grdo é um método eficaz para melhorar as propriedades dos materiais
para aplicacOes estruturais. Assim, a producdo de materiais com graos ultrafinos melhora
simultaneamente a resisténcia e ductilidade (SONG, et al., 2006).

HAMADA e colaboradores (2015) concluiram que a reversao, por recozimento, de um
aco inoxidavel austenitico 201, laminado a frio, € uma forma eficaz refinar o tamanho de gréo
austenitico para a ordem de um micrémetro. O refinamento de grdo incrementa a tensdo de
escoamento, o limite de resisténcia e o alongamento, além de promover a isotropia no
material. Isto os torna superior ao aco 201 recozido convencional. Eles verificaram que em
temperaturas abaixo de zero graus Celsius, a deformacdo induz um grau muito elevado de
transformacdo martensitica, que diminui gradualmente com o aumento da temperatura de
deformacdo até a temperatura ambiente, em que existe uma quantidade significativa de
martensita o’ (aproximadamente 26%) e também uma quantidade muito pequena de

martensita € (aproximadamente 1%). No entanto, a -80 °C, a quantidade de martensita o’
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aumenta para 96%. A formacéo da martensita induzida por deformacdo ou plasticidade (efeito
TRIP) é mais pronunciada na estrutura de grdos grosseiros. MOALLEMI e colaboradores
(2011) verificaram que a fracdo volumétrica da martensita induzida por deformacéo, em um
aco inoxidavel 201, é aumentada com o aumento da reducdo de espessura e saturada a 35% de
redugio, que esta associado a deformagdo de saturagdo (ec), com o valor de 0,4. E digno de
nota que ec desempenha um papel importante na formagdo do tamanho de grao ultrafino que
esta atribuido a uma EDE mais baixa para o aco 201, em comparagdo com o ago inoxidavel
301. Isto se deve ao fato do Ni ser parcialmente substituido por outros elementos
austenitizantes, tais como Mn e N. Menores valores de &c resultam em uma maior
fragmentacdo de martensita durante os passos subsequentes de laminacdo e isto leva a um
aumento dos sitios de nucleacdo, durante a reversdo da austenita. MOALLEMI e
colaboradores (2011) também relataram que quanto maior a temperatura de recozimento, mais
rapida sera a taxa de reversdo e que houve um aumento secundario na fragdo volumetrica de
martensita, com o0 aumento do tempo de recozimento. Um mecanismo possivel para a
explicacdo deste fendbmeno é o aumento da temperatura Mi do ago, devido a precipitacdo de
carbonetos, que leva a formacdo de martensita induzida termicamente durante a témpera.
Notou-se ainda que a estabilidade da austenita € diminuida pelo esgotamento da matriz em C,
N, Ni, Cr e devido a um aumento da temperatura Mi, resultando em um aumento da forca
motriz para a formacdo de martensita durante a témpera. Este fendmeno ndo foi reportado
para 0s acos inoxidaveis com baixo teor de carbono, tais como 316L e 304L.
Na Figura 2-4 € apresentada uma ilustracdo esquematica do processo termomecanico para

se obter a estrutura de grdo nanométrica ou ultrafina para o AlAs 201 (MOALLEMI, et al.,

2011).
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Figura 2-4: llustracdo esquematica do processo termomecanico para se obter a estrutura de grdo nanomeétrica ou
ultrafina para o AlAs 201 (Adaptado de MOALLEMI, et al., 2011).
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Na Figura 2-5 observa-se que 0 aumento na taxa de dureza € relativamente maior para as
deformacdes antes da saturacdo, devido & formagdo de martensita induzida por deformacao
durante a laminacdo a frio. Apds a saturacdo, a dureza € ainda maior devido ao aumento da
densidade de discordancias e consequente endurecimento durante a deformacéo
(MOALLEMI, et al., 2011).
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Figura 2-5: Efeito da reducdo de espessura na fracdo de martensita e dureza (Adaptado de MOALLEMI, et al.,
2011).

MOALLEMI e colaboradores (2012) investigaram a formacdo da estrutura de graos
ultrafina em um aco inoxidavel austenitico 201 através do tratamento termomecanico
repetitivo. Foi observado que apds o primeiro recozimento, o tamanho de gréo é eficazmente
reduzido a dimenséo de submicrométrico com uma microestrutura homogénea e contornos de
grdo distintos. A temperatura de recristalizacdo deste AlAs € em torno de 900 °C e o
refinamento de grdo é previsto para ser realizado em curto tempo de recozimento a esta
temperatura (PADILHA, et al., 2003). Por outro lado, devido a baixa EDE dos materiais da
série 200, como resultado da substituicdo de Ni por Mn, a recristalizacdo pode ser facilitada e,
assim, o refinamento de grdo é promovido. Apés a segunda reversdo, o tamanho do grédo é
ainda mais reduzido para aproximadamente 80 nm. Observa-se que o tamanho médio de gréo,
apos a segunda reversdo, € muito mais baixo do que a do primeiro recozimento. Isto deve-se
ao fato de que a segunda laminacédo a frio é iniciada com um tamanho de grdo menor, o que
possivelmente restringe o crescimento dos grdos de martensita. Consequentemente, na
segunda reversdo, pequenos graos de martensita levariam ao surgimento de menores graos
austeniticos (ESKANDARI, et al., 2009).

A maioria dos materiais de estrutura nanométrica ou ultrafina possuem baixa ductilidade

devido a fraca capacidade de endurecimento, o que reduz consideravelmente a ductilidade
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antes do estiramento no ensaio de tragdo. Acredita-se que a capacidade de endurecimento do
aco 201 com granulacdo ultrafina é intensificada pela transformagdo da martensita induzida
plasticamente durante o ensaio de tracdo, exibindo uma maior deformacéo uniforme e bom
alongamento (MA, et al., 2005), uma vez que o decréscimo no tamanho de grdo melhora a
estabilidade da austenita e retarda a transformagdo martensitica induzida por plasticidade. O
aco com gréo ultrafino possui um menor endurecimento devido a uma menor transformacao
martensitica induzida por deformacéo.

SAMAEI e colaboradores (2015) estudaram a microestrutura e propriedades mecénicas
de um AIlAs 201 microligado, contendo Nb e de granulacdo ultrafina. Verificou-se que a
aplicagdo do microligante Nb inibe de forma eficaz o crescimento dos grdos e melhora as
propriedades mecanicas. Isto sugere que os elementos microligantes podem ser usados para
manter a microestrutura com graos de tamanho ultrafino, obtidos nos tempos iniciais de
reversdo por recozimento e, portanto, para prevenir o crescimento abrupto de grdos, o que
normalmente se observa no recozimento continuo em agos que sofrem transformacéo
martensitica induzida por plasticidade. O retardo do crescimento dos gréos no ago tratado por
reversdo é de alta vantagem para o controle do refinamento de gréo, o que sugere que 0S
microligantes podem ser usados na concepcao de novos tipos de acos modificados. Na Tabela
2-6 ¢ apresentada a composicdo quimica do AlAs 201Nb investigado no estudo de SAMAEI e
colaboradores (2015).

Tabela 2-6: Composi¢do quimica do AIAs 201Nb.

C Mn Si Cr Ni Nb Mo P S N Fe

0,08 6,1 0,48 | 16,2 4,1 0,3 0,1 | 0,030 | 0,01 | 0,038 | Balango

Fonte: (SAMAEL, et al., 2015).

SADEGHPOUR e colaboradores (2013) estudaram o processo de transformacéo
martensitica induzida por deformacéo, na formacdo de uma estrutura de graos nanométricos
ou ultrafinos, em um ac¢o inoxidavel austenitico 201L, contendo 0,12% em peso do elemento
microligante Ti. Os resultados demonstraram um efeito promissor na adi¢do de Ti sobre a
formacdo da martensita a’. Além disso, verificou-se que a precipitacdo de carbonetos
nanomeétricos ricos em Ti, durante a reversdo, pode retardar 0 processo da mesma e suprimir o
crescimento dos grdos em maiores tempos de recozimento. Na Tabela 2-7 é apresentada a
composicao quimica do AlAs 201L estudado (SADEGHPOUR, et al., 2013).

51



Tabela 2-7: Composigao quimica do AlAs 201L.
C Mn Si Cr Ni Ti P S Fe

0,025 7,2 0,25 16,73 4,3 0,12 0,003 0,011 | Balanco

Fonte: (SADEGHPOUR, et al., 2013).

CHALLA e colaboradores (2016) estudaram a influéncia da estrutura de grdos no
mecanismo de deformacdo na reversdo martensitica por cisalhamento na liga inoxidavel
austenitica Fe-16Cr-10Ni. A liga foi fundida a vécuo, laminada a quente e posteriormente
laminada a frio até se atingir uma reducdo na espessura de 74% e, em seguida, recozida na
faixa de temperatura de 800 a 925 °C por 10 a 100 s, usando um simulador termomecénico
Gleeble 1500 a fim de se obter a estrutura austenitica NG/ UFG. Eles observaram que, com
auxilio da microscopia eletrdnica de transmissdo, houve uma transi¢do distinta no
comportamento de deformacdo deste aco com granulacdo nanométrica (NG) quando
comparado ao aco com granulacdo austenitica grosseira (CG). A deformacdo por maclagem
contribuiu para a excelente ductilidade da liga de alta resisténcia NG, enquanto que o de baixa
resisténcia, CG, apresentou uma ductilidade também muito boa, mas devido a transformacéo
martensitica induzida por deformacdo. A mudanca no mecanismo de deformacdo da
martensita induzida por deformacdo para a maclagem em nanoescala, na estrutura NG, esta
relacionada ao aumento na estabilidade da austenita, com diminui¢do no tamanho do gréo e é
explicada em termos da relacdo de energia e deformacéo da austenita.

HE e colaboradores (2017) estudaram o efeito da precipitacdo de carboneto no
comportamento mecanico e mecanismo de deformacéo durante a deformacao a frio do AlAs
metaestavel (16Cr -10Ni), apos laminacéo a frio repetitiva e recozimento para reversdo. Este
aco foi laminado a quente na faixa de temperatura de 900 — 1050 °C, seguido por tratamento
de solubilizacdo a 1100 °C durante 2 h e submetido a um resfriamento em agua. Em seguida,
foram realizadas 3 etapas de laminacédo a frio com reducdo de 60% e 2 tratamentos térmicos
intermediarios a 800 °C por 30 minutos, seguido de resfriamento em agua. A etapa de
recozimento final foi realizada atraves de aquecimento a 800 °C e 1000 °C por 30 minutos,
seguido de resfriamento a ar. Apds esse procedimento experimental, foi concluido que o
recozimento final a 800 °C resultou em finos grdos de austenita (aproximadamente 2,3 um de
diametro) com precipitados de M23Cg uniformemente distribuidos, enquanto o recozimento a
1000 °C resultou em graos de austenita grosseiros de aproximadamente 16,0 um de didmetro.
Os mecanismos de deformacédo foram regidos por maclagem na amostra recozida a 1000 °C e

martensita induzida por deformacéo na amostra recozida a 800 °C.
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SUN e colaboradores (2018) analisaram a influéncia da taxa de aquecimento na reversdo
e 0 comportamento de deformacdo em um AlAs 304 laminado a frio. Eles concluiram que ao
aquecer este material com lentas taxas de aquecimento, como por exemplo, a taxas inferiores
a 10 °C/s, as temperaturas A; e Ar aumentaram com a taxa de aquecimento e a microestrutura
formada foi de austenita uniforme e equiaxial, com grdaos nano/ ultrafinos (100-500 nm), livre
de defeitos, e martensita parcialmente ndo transformada, indicando que a reverséo foi
difusional. Quando a taxa de aquecimento foi aumentada para taxas acima de 40 °C/s, as
temperaturas A; e A mantiveram-se constantes, independentemente da taxa de aquecimento,
indicando que a martensita induzida por deformacdo reverteu para austenita através do
mecanismo de cisalhamento.

XU e colaboradores (2018) investigaram o efeito do recozimento na evolugéo
microestrutural e nas propriedades mecénicas na reversao de fase do AlAs 316LN. O material
foi laminado a temperatura ambiente com 90% de reducdo na espessura e em seguida, foi
recozido isotermicamente na faixa de temperatura de 600 a 1000 °C por 1 a 100 minutos, em
um forno de resisténcia tubular sob atmosfera de argonio, finalizando o experimento com
resfriamento em agua gelada. Foi concluido que gréos finos/ ultrafinos de austenita foram
nucleados na martensita o” € na austenita deformada e ndo-transformada, apds o recozimento
para reversao, e que a densidade dos contornos de grdos diminuiu, enquanto que o tamanho
médio dos graos aumentou gradualmente com o aumento da temperatura para 1000 °C e com

0 aumento do tempo de recozimento para 5 minutos.

25  TEXTURA CRISTALOGRAFICA

Materiais policristalinos sdo constituidos de grdos que possuem diferentes orientacfes
cristalograficas entre si. E importante destacar que a textura se refere & orientacio espacial da
rede cristalina desses grdos, sendo definida como uma condicdo na qual a distribuicdo de
orientacdes dos graos de um policristal ndo é ao acaso (aleatéria) (VIANA, 2003). A textura
pode ser analisada como macrotextura, mesotextura e microtextura.

A macrotextura engloba os grdos no policristal, desconsiderando a localizacdo espacial de
qualquer grdo ou a relacdo com os gréos vizinhos (FERRO, 2015). Esta técnica é bastante util
tendo em vista que € possivel coletar informacdes cristalograficas de uma area relativamente

grande da amostra apresentando, portanto, boa base estatistica (GAUSS, 2015). SERNA
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(2002) descreveu que a analise qualitativa da macrotextura € realizada atraves da identificagdo
dos pdlos na figura de pdlos que pode ser obtida pelo mapeamento das intensidades de raios X
ou néutrons difratados pelas amostras. Uma das formas de se obter as medidas de
macrotextura é via Difracdo de Raios X, utilizando um gonidmetro de textura, sendo também
passivel de ser avaliada via EBSD (Difracdo de elétrons retroespalhados), porém para se ter
equivaléncia com os dados de textura obtidos por raios X, é necessaria a analise em varias
areas da amostra, de modo a obter informacdes de aproximadamente 2000 grdos (RANDLE &
ENGLER, 2000).

A microtextura considera a orientacdo de cada grdo da populagdo que esta relacionada a
uma ou mais caracteristicas da microestrutura, enquanto a mesotextura considera as relacdes
de orientacdo entre grdos (desorientacdo ou geometria de contorno de gréo). Na Figura 2-6 é
apresentada uma relacdo esquematica entre macrotextura, microtextura e mesotextura
(FERRO, 2015).

microtextura mesotextura

o "ok

macrotextura

Figura 2-6: Diagrama esquematico que ilustra a relacdo entre macrotextura, microtextura e mesotextura
(Adaptado de GODEC & JENKO, 2000).

A técnica de EBSD permite o estudo da orientacdo de grdos individualmente
(microtextura) e a relacdo de orientacdo entre grdos vizinhos (mesotextura). Desta forma é
possivel conhecer a rede cristalina e determinar a orientacdo de dominios cristalinos, com
resolucdo espacial de até 50nm (RANDLE & ENGLER, 2000). Esta técnica se baseia na
andlise dos padrdes de difracdo das linhas de Kikuchi, com analise simultanea por
computador e tornou-se viavel para a realizacdo de analises no MEV.

A analise consiste no fato da amostra ser posicionada em angulos entre 70 e 80° com
relacdo ao feixe de elétrons, sendo que os padrBes de Kikuchi de alto angulo formados séo
captados por uma tela de fésforo. A imagem gerada passa por um sistema de processamento
sendo enviada a um meio de identificacdo automatica dos padrdes captados em que a imagem

é submetida a uma transformacéo de Hough, de modo que as linhas retas presentes na imagem
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ddo origem a pontos Unicos no espago de Hough (SCHWARTZ, et al., 2000). Por fim, tais
pontos sdo identificados e a transformada de Hough inversa pode proporcionar linhas
artificiais paralelas as bandas de Kikuchi (PINTO & LOPES, 2001).

Na Figura 2-7 é apresentado um arranjo experimental utilizado para analises de EBSD.

tela de fésforo
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Figura 2-7: Arranjo experimental utilizado para analises de EBSD (Adaptado de PINTO & LOPES, 2001).

Pode-se chamar de microscopia por imagem de orientacdo (MIO) as diversas formas de
reconstrucdo da imagem varrida e analisada por EBSD. A construcdo deste mapa permite a
rapida constatacdo da presenca de textura, possibilitando a sua associacdo imediata com a
morfologia. Desta forma, tem sido possivel obter evidéncias de inferéncias indiretas que tém
sido feitas a partir da confrontacdo entre os dados de textura cristalografica obtida por
difracdo de raios X e micrografias dticas (PINTO & LOPES, 2001).

Na Figura 2-8 é representado o mapa de imagem de orientacdo (MIO) de um latdo-a
deformado em 6 % durante a laminagdo. Esta imagem possui diferentes cores atribuidas ao
plano paralelo da amostra, em cada ponto de coleta, segundo um tridngulo unitario de
referéncia. Somente os pontos com indice de confianca (CI) > 0,1 devem ser considerados

como pontos corretamente indexados (PINTO & LOPES, 2001).
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Figura 2-8: MIO de uma amostra antes do procedimento de tratamento dos dados coletados (A); Mesma regido
apos tratamento dos dados (B); Triangulo unitario de referéncia das cores utilizadas (C) (Adaptado de PINTO &
LOPES, 2001).

As diversas formas de representagdo da textura cristalografica visam relacionar a
orientacdo da célula unitaria das redes cristalinas com os eixos macroscopicos da amostra.
Para definir a cristalografia de um contorno do gréo, torna-se necessario fazer uso de formas
de representacdo que relacionem as células unitarias de grdos vizinhos e uma destas formas é
atraves de um par eixo-angulo capaz de levar uma rede cristalina a coincidéncia com a outra
(RANDLE & ENGLER, 2000). Tal forma faz uso do fato de que sempre havera pelo menos
um eixo comum as duas redes cristalinas de uma mesma fase e uma vez escolhido um eixo
comum, basta determinar o angulo de rotacdo necessario para tornar as redes coincidentes. O
par pode ser determinado matematicamente a partir dos angulos de Euler de cada uma das
redes, considerando que no sistema cubico existem 24 diferentes formas de descrever uma
orientacdo, sendo equivalente dizer que ao se considerar a desorientacdo entre dois cristais
existe também 24 diferentes formas de descrever o segundo cristal. Soma-se a isso a
equivaléncia dos sinais de orientacdo e tém-se 24 x 24 x 2 descricdes validas para cada
desorientacdo as quais contém 24 diferentes angulos de rotagcdo. Assim, podem-se escolher
quaisquer dois pontos onde a orientacdo tenha sido determinada pela analise dos padrdes de
Kikuchi e escolher um par eixo-angulo que os relacione (geralmente escolhe-se o de menor
angulo). A partir disto, é possivel construir uma funcéo de distribuicdo de mesotextura (MDF
— “Misorientation Distribution Function”), na qual se procura mostrar a distribui¢do dos pares
num espaco cilindrico, onde a base do espaco corresponde a uma projecao estereografica e a
altura corresponde ao angulo de rotacdo, sendo comum ndo mostrar toda a projecao
estereogréafica, mas apenas um triangulo unitario (PINTO & LOPES, 2001). A representacdo

de tal funcdo é mostrada na Figura 2-9 e retrata a MDF de uma amostra de Inconel 625, em
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que se pode observar a grande quantidade de contornos de macla (60° em torno de [111])
(PINTO & LOPES, 2001).
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Figura 2-9: Funcéo de distribuicdo de mesorientacdo de uma amostra de Inconel 625 (Adaptado de PINTO &
LOPES, 2001).

m

2.5.1 METODOS DE REPRESENTACAO DA TEXTURA CRISTALOGRAFICA

Existem métodos para representacdo da textura de um material, em que as orientagcdes
cristalinas presentes devem ser determinadas de algum modo, para isto, faz-se uso da Difracao
de Raios X e de Néutrons, como também da técnica de EBSD. A seguir, é apresentada uma
das maneiras mais comuns de se representar a distribuicdo das orientacdes medidas
experimentalmente: A Funcdo de Distribuicdo de OrientacGes Cristalinas (FDOC ou ODF)
(VIANA, 2003).

A ODF especifica a frequéncia de ocorréncia de determinadas orientacdes {hkl}<uvw>
em uma amostra do material. Em uma amostra sem textura, esta probabilidade é igual a
unidade. Na ODF, a orientacdo de um cristal é definida por trés angulos de Euler, os quais
constituem trés rotacdes consecutivas que, aplicadas aos eixos [100], [010] e [001] da célula
cristalina do cristal, torna-os coincidentes com o0s eixos DL (direcdo de laminagdo), DT
(direcdo transversal) e DN (direcdo normal), respectivamente, da amostra do material. A

notacdo mais usada para os angulos de Euler foi proposta por Bunge, utilizando os angulos
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01, @ e ¢, Para melhor compreensdo, na Figura 2-10 é mostrado o tubo de um material CFC,

laminado a frio, em 3D no espaco de Euler (VIANA, 2003).

‘_-"' fihra- g

Figura 2-10: Tubo de um material CFC, laminado a frio, em 3D no espaco de Euler (Adaptado de VIANA,
2003).

Conforme observado, o tubo vai desde (112)[1 —1 1], na secéo de ¢, = 45° até (110)[1 -1
2], na secédo de @, =90° (ou, simetricamente, até ¢, =0°).

A ODF néo pode ser medida diretamente, a citar como exemplo por DRX, contudo, seus
coeficientes podem ser calculados a partir dos coeficientes das figuras de polo diretas, que séo
obtidas diretamente via DRX. Na Figura 2-11 sdo representadas figuras de polo diretas com
curvas de isodensidade de chapas laminadas de aco laminado a quente para producéo de folha
de flandres e aco carbono laminado a frio e recozido (VIANA, 2003).

® (11099 Aco faminado = e Agolaminado a
- frio e recozido

a quente

Figura 2-11: Figuras de pélos diretas (200) de chapas laminadas de agos com matriz CCC. Os pontos indicam
componentes de textura (Adaptado de VIANA, 2003).
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A literatura apresenta poucos trabalhos relacionados a textura cristalografica de um aco
inoxidavel austenitico da série 300 e ndo existem trabalhos na série 200 na condigdo de
recozido para reversao.

No que diz respeito a textura de um aco inoxidavel austenitico da série 200, SOUZA
FILHO (2017) analisou a macrotextura de um AlAs 201. Na Figura 2-12 ¢é apresentada a
evolugdo da textura cristalografica da austenita (A) e da martensita o’ (B), através das ODF’s
de um AlAs 201 laminado a frio, submetido a diferentes niveis de deformacdo (SOUZA
FILHO, et al., 2017).
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Figura 2-12: ODF’s da austenita (A) e martensita a” (B) de um AlAs 201, para niveis de deformagéo de € = 0,22,
€=0,51e&=0,92 (SOUZA FILHO, et al., 2017).

Observa-se que a representagdo ¢ dada por @, = 0, 45 e 65° (notacdo de Bunge). Em ¢ =
0,22, a austenita desenvolve as componentes Goss {011}<100> e Brass {011}<211>,
pertencentes aos materiais CFC de fibra o, com intensidades de 4,00 e 5,66,
respectivamente. Este mesmo nivel de deformacdo apresenta também a componente S {123}
<634>. Ja para uma maior deformacdo, ¢ = 0,51, todas as componentes previamente
observadas se fortalecem e a fibra-a-CFC se torna mais nitida. A componente Brass atinge

uma intensidade maxima (15,99), enquanto Goss {011} <100> é de 5,66. Para o maior nivel
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de deformacdo, € = 0,92, o material apresenta as componentes Goss {011}<100> e Brass
{011}<211>, com intensidade de 15,99, embora um espalhamento maior se torne perceptivel
em torno da fibra a. Em relagdo a componente S {123}<634>, para esta deformacéo, ndo sdo
observadas alteragGes significativas.

Segundo CHOWDHURY e colaboradores (2005), um dos fatores que influencia
fortemente a evolugdo da textura nos acos inoxidaveis austeniticos laminados a frio é a
energia de defeito (EDE). Para estes materiais, com baixa EDE, espera-se que a componente
Brass {011}<211> se desenvolva (KUMAR, et al., 2006).

TIAMIYU e colaboradores (2018) investigaram a evolucdo da textura, através da técnica
de EBSD, em um AISI 321. Eles concluiram que a textura foi desenvolvida principalmente
em amostras submetidas as temperaturas de recozimento de 650 e de 800 °C, no entanto, as
amostras recozidas a 650 °C tém textura mais forte do que as amostras recozidas a 800 °C. O
desenvolvimento de uma textura mais fraca nas amostras submetidas a maior temperatura de
tratamento térmico é atribuido ao alivio da tensdo residual nos grdos, dissolucdo dos
precipitados nos contornos de grdo e aumento na migracdo atdmica ao longo dos contornos
dos grdos. Além disso, nas amostras tratadas termicamente, com ambos os tempos de
recozimento, observou-se que a orientacdo dos graos martensiticos assumem as componentes
Y {111}<112> e Z {111}<110>, como orientacOGes favoraveis para a nucleacdo de novos
gréos de austenita, as custas do Cubo-R {001}<110>. Isto € mais pronunciado no tempo de

recozimento a 650 °C.
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3 MATERIAL E METODOS

Este trabalho visou avaliar as caracteristicas estruturais e mecénicas vinculadas a
transformacdo martensitica induzida por plasticidade promovida por laminacdo a frio a
temperatura ambiente e com pré-resfriamento em salmoura, e de sua reversdo através de
tratamento térmico de recozimento, empregues repetidamente em duas etapas, em um AlAs
de grau ASTM 201LN. Para isto, foram utilizadas técnicas experimentais para a
caracterizacdo microestrutural e mecénica ao longo das etapas de processamento. Vale
ressaltar que a nomenclatura das amostras utilizadas neste estudo, seguida de suas respectivas

descricdes, sdo apresentadas em anexo na se¢éo 8.1.

3.1 MATERIAL

O material estudado consiste em um aco inoxidavel austenitico ASTM 201LN, na forma
de chapas fornecidas pela empresa APERAM South Ameérica com aproximadamente 5,00 mm
de espessura na condicdo laminada a quente.

A composicdo quimica deste material esta descrita na Tabela 3-1.

Tabela 3-1: Composicao quimica (% em massa) do aco inoxidavel austenitico ASTM 201LN fornecido pela
APERAM South América.

Elementos (% em peso) | Valores Elementos (% em peso) | Valores
C 0,03 Co 0,0463
Mn 6,9078 \% 0,0428
Si 0,3088 Nb 0,0224
P 0,0381 Pb 0,0073
S 0,0009 B 0,0006
Cr 17,0043 Ti 0,0058
Ni 4,0093 Sn 0,0029
Mo 0,0188 w 0,0117
Al 0,0034 N 0,2000
Cu 0,0239
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3.2 METODOS EXPERIMENTAIS

Na Figura 3-1 é apresentado um esquema com um resumo dos procedimentos

experimentais realizados neste trabalho e descritos nos itens a seguir.

- D

Material como recebido

DRX (Fases/
Textura)

A 4

Ferritoscopia € A

N

Material laminado a frio

A~
2x

A 4

S

Macrodureza
Material recozido

Y

Material em condigdes
otimizadas*

A

MEV

Ultramicrodureza

v

S

A

EBSD e Ensaio de Tragdo

*Primeira etapa: 2 recozimentos de 750°C/ 15 min.
Segunda etapa: 1 recozimento de 750°C/ 15 min + 1 recozimento de 750°C/ 4 min.

Figura 3-1: Esquema com um resumo dos procedimentos experimentais realizados.

3.2.1 PROCESSAMENTO

A etapa de processamento se propds a prover 2 etapas de trabalho mecénico a frio (via
laminacdo a temperatura ambiente e com pré-resfriamento em salmoura, sob percentual
otimizado de deformacdo) intercaladas por tratamento térmico de recozimento (sob condicédo
de temperatura e tempo otimizados). Estas etapas de processamento foram motivadas pelos
trabalhos de (MOALLEMI, et al., 2011), (MOALLEMI, et al., 2012), (BAGHBADORANI,
et al., 2015), (HAMADA, et al., 2015) e (SHIRDEL, et al., 2015). Enquanto o estudo da
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influéncia da temperatura de entrada da chapa na laminagdo a frio, com uso de chapas a
temperatura ambiente e pre-resfriadas em salmoura, visou avaliar o incremento de
temperatura pelo trabalho a frio, a cada passe de reducdo na laminagdo, e sua influéncia no
efeito TRIP. Bem como das modificagdes nas caracteristicas estruturais e mecéanicas do

material submetido as rotas de processamento termomecénico adotadas.

3.2.1.1 LAMINACAO

Inicialmente, o aco inoxidavel austenitico ASTM 201LN, com dimensdo de 8,5 cm x 4
cm (direcdo de laminacdo (DL) x direcdo transversal a laminag¢do (DT)), foi laminado em
temperatura ambiente e pré-resfriado a cada passe em salmoura (aproximadamente a -5 °C),
com o intuito de investigar o comportamento da transformacdo martensitica induzida por
plasticidade em temperaturas distintas em conjunto com a influéncia do incremento de
temperatura a cada passe de reducdo devido ao trabalho mecéanico a frio imposto. Neste
estudo preliminar foram utilizados dezoito corpos de prova, com 4, 6 e 8 passes de laminacao
(sendo 6 corpos de prova para cada condi¢cdo) e deformacdo com aproximadamente 10% de
reducdo a cada passe. Tanto as amostras laminadas em temperatura ambiente, como as pre-
resfriadas em salmoura tiveram suas temperaturas medidas imediatamente antes e ap0s cada
passe de reducdo na laminacdo, com o intuito de comprovar o principal objetivo da utilizacao
da salmoura, diminuir o0 ganho de temperatura durante o processo de laminacao.

Apos o estudo preliminar, novos corpos de prova foram laminados segundo condicGes de
laminacdo e de tratamento térmico otimizadas. Para isto, foram laminadas 4 amostras de
dimensédo de 8,5 cm x 4 cm (DL x DT), para cada condicdo definida ((i) uma sequéncia de
laminacdo a frio, (ii) uma sequéncia de laminacdo a frio seguida de um recozimento, (iii)
segunda sequéncia de laminacéo a frio e (iv) segunda sequéncia de laminacéo a frio, seguida
de um segundo recozimento), tanto em temperatura ambiente como em salmoura, objetivando
8 passes para cada sequéncia de laminacdo, com 10% de reducédo a cada passe.

O processo de laminacdo foi realizado nas dependéncias do Laboratério de Tratamento
Termomecanico do Instituto Militar de Engenharia (IME) no laminador piloto FENN MFG,
modelo D-51719:1973, o qual operou em configuracdo duo com cilindros de diametro 133,70

mm. Na Figura 3-2 esta representado o laminador piloto que foi utilizado.

63



f
Figura 3-2: Laminador piloto FENN MFG, modelo D-51719 — IME.

3.2.1.2 RECOZIMENTO

Inicialmente as amostras laminadas a frio foram utilizadas para realizar os testes iniciais
de recozimento a fim de se definir as condi¢des otimizadas na primeira etapa deste estudo.
Apos a realizacdo desta etapa, ficou evidente a necessidade de se realizar novos tratamentos
térmicos com diferentes tempos de encharque para finalmente estabelecer a rota de

processamento com as condicOes ideais de temperatura e tempo para reversao.

3.21.2.1 PRIMEIRA ETAPA

Com base no trabalho de (SHIRDEL, et al., 2015), onde gréo ultrafinos foram obtidos
com 1 minuto a 800 °C e 10 minutos a 750 °C, e iguais ou superiores a 1 um em 800 °C por
2,5 minutos e 750 °C por 15 minutos, foram realizados testes preliminares com as seguintes
condicdes de recozimento para reversao a:

e 750°C: 5, 10 e 15 minutos;
e 800°C: 1;2,5e 5 minutos.

As amostras foram cortadas com dimensdes de (2,5 cm) DL x (2,0 cm) DT, em uma

maquina de corte do tipo discotom, com disco abrasivo de carbeto de silicio e uso de liquido

refrigerante/lubrificante, das dependéncias do laboratério de Metalografia da Escola de
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Engenharia Industrial Metalirgica de Volta Redonda da Universidade Federal Fluminense
(EEIMVR — UFF).

O tratamento térmico de recozimento de reversdo foi realizado de acordo com as
condicOes de temperatura e tempo apresentados na Tabela 3-2, obtendo uma amostra para
cada condicéo, totalizando 36 amostras.

Tabela 3-2: CondigBes e nimero de amostras para o tratamento térmico de recozimento de reversao.

Amostras laminadas em Amostras pré-resfriadas em
Temperatura/ Tempo temperatura ambiente salmoura
4 passes | 6 passes | 8 passes | 4 passes | 6 passes | 8 passes

750 °C/ 5 minutos 1 1 1 1 1 1
750 °C/ 10 minutos 1 1 1 1 1 1
750 °C/ 15 minutos 1 1 1 1 1 1
800 °C/ 1 minuto 1 1 1 1 1 1
800 °C/ 2,5 minutos 1 1 1 1 1 1
800 °C/ 5 minutos 1 1 1 1 1 1

O tratamento térmico de recozimento foi realizado nas dependéncias do Laboratorio de
Cerémicos do IME, em um forno da marca EDG modelo 3000. O tratamento de reversdo foi
realizado conforme configuracdo de um recozimento continuo, em que 0 aquecimento e
resfriamento sdo mais acelerados do que o recozimento em caixa. Primeiramente o forno
vazio foi estabilizado na temperatura de encharque e entdo, com o auxilio de um termopar
(modelo Fluke 51 K/J Thermometer), verificou-se o instante em que se atingiu essa
temperatura no interior do forno na regido onde as amostras foram acondicionadas. Com base
em testes preliminares, foi registrado um tempo de aproximadamente 45 s para que o forno
reestabilize a temperatura de encharque (750 e 800 °C) a cada vez que a porta do mesmo €
aberta para a colocacdo das amostras em seu interior. Na Figura 3-3 estdo representados o

termopar e o forno utilizados neste processamento.
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(A) (B)
Figura 3-3: Equipamentos utilizados no primeiro processo de recozimento. (a) Termopar Fluke 51 K/J
Thermometer e (b) Forno da marca EDG modelo 3000.

As amostras descritas na Tabela 3-2 foram submetidas a outras analises para se definir as
condicdes otimizadas de tratamento térmico, que visou avaliar a proposta de se ter um
significativo refinamento de grdo. Para isto, fez-se uso de um forno mufla Quimis Q-138-M-
24, localizado proximo ao laminador, pré-aquecido na temperatura de encharque para
posterior introducdo das amostras e contagem do tempo a partir do reestabelecimento da
temperatura na zona quente do mesmo (aproximadamente 5 minutos). A afericdo da
temperatura foi feita através do termopar descrito anteriormente, que foi colocado no interior
deste forno na regido da zona quente.

De acordo com a secdo 4.4 de resultados e discussdo, as condi¢Ges otimas de tempo e
temperatura para completa reversdo, para o primeiro recozimento, foi de 750 °C por 15
minutos. Com base nesta observacdo, inicialmente adotou-se esta mesma condicdo de

encharque para o segundo recozimento.
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3.2.1.2.2 SEGUNDA ETAPA

Esta segunda etapa foi desenvolvida com o intuito de redefinir as condi¢des de tratamento
em funcdo do tempo de encharque do segundo recozimento a fim de se obter um maior
refinamento microestrutural, uma vez que o segundo recozimento a 750 °C por 15 minutos
ndo se mostrou tao eficaz para se atingir este objetivo.

Neste processamento, as amostras laminadas na segunda sequéncia de laminacdo, tanto
em temperatura ambiente (2LFTA) como pré-resfriadas em salmoura (2LFSA) foram
novamente recozidas no forno mufla Quimis Q-138-M-24, com os tempos de encharque em 1;
2;3;4;5;7,5;10e 12,5 minutos.

Este procedimento atendeu ao mesmo critério do recozimento da primeira etapa: O forno
foi pré-aquecido na temperatura de encharque para posterior introducdo das amostras e a
afericdo da temperatura foi feita através do termopar colocado na zona quente deste forno.

3.2.1.3 CARACTERIZACOES

As amostras que foram analisadas em cada técnica experimental, exceto o ensaio de
tracdo uniaxial, foram preparadas metalograficamente seguindo as etapas resumidas na Tabela
3-3.
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Tabela 3-3: Resumo das etapas de preparagao das amostras para caracterizagdo mecanica e microestrutural.

Etapas

Como realizado

Técnica

Corte

Maquina de corte Discotom com
disco abrasivo de carbeto de
silicio.

Macrodureza e DRX

Maquina de corte de precisdo com
disco diamantado e velocidade de
150 rpm.

MEV/BSED, MEV/EBSD,
Ultramicrodureza

Lixamento

Preparacdo metalografica com
lixas de granulometrias de 220,
360, 600 e 1200 mesh.

Macrodureza e DRX

Preparacdo metalografica com
lixas de granulometrias de 220,
360, 600,1200 e 2000 mesh.

MEV/BSED, MEV/EBSD,
Ultramicrodureza

Polimento

Polimento eletrolitico utilizando
uma solugdo composta por 20% de
acido perclorico e 80% de alcool
etilico absoluto a temperatura
ambiente.

DRX, MEV/BSED, MEV/EBSD,
Ultramicrodureza

Decapagem

Solucéo composta por 45% de
agua destilada, 45% de &cido
nitrico e 10% de &cido fluoridrico,
aquecida a 80 °C.

Ferritoscopia das amostras
recozidas na primeira etapa

Solucdo composta por 50 mL de
acido nitrico 65%, 50 mL de &cido
cloridrico e 50 mL de &gua
destilada.

Ferritoscopia das amostras
recozidas na segunda etapa

Contraste

Ataque eletrolitico para revelar os
contornos de grédo e a morfologia
das fases com uma solucéo
composta por 10 g de acido
oxalico e 100 mL de a4gua
destilada, para as amostras
laminadas (ILFTA, 1LFSA,
2LFTA e 2LFSA) e uma solucéo
composta de 50 mL de &cido
nitrico 65% e 50 mL de agua
destilada, para as amostras CR e
tratadas termicamente (L1 TTTA 15,
ITTSA 15, 2TTTA 4e
2TTSA 4).

MEV/BSED e Ultramicrodureza

O tempo e a tensdo utilizados para a realizacdo do polimento e ataque eletroliticos,

seguidos das técnicas realizadas e as respectivas amostras, sao apresentados na Tabela 3-4.

68



Tabela 3-4: Tempo e tensdo utilizados para polimento e ataque eletroliticos, seguidos das técnicas utilizadas e as
respectivas amostras.

Amostras Polimento eletrolitico | Ataque eletrolitico Técnicas

Laminadas a frio
e otimizadas na
primeira e na
segunda etapas

25V por 25s Né&o houve DRX

1LFTA
1LFSA
2LFTA
2LFSA

20 V por 20 s 20V por3s

CR* 25V por15s MEV/BSED

*
ITTTA 15 20V por 30 s

ITTSA 15* 1Vpor3s

*
g-_::-_gﬁ:—j* 20V por 25s

CR 25V por 15 s

ITTTA_15

ITTSA_15 Ndao houve MEV/EBSD
ITTTA 4 20 V por 20 s

2TTSA 4

*Ap6s a preparacdo e realizacdo da técnica de MEV/BSED, estas amostras foram submetidas a
Ultramicrodureza.

3.2.1.3.1 QUANTIFICACAO DE FASES POR FERRITOSCOPIA E DRX

A quantificacdo de fases foi avaliada para todas as condicdes em estudo, desde o estudo
preliminar até as condicdes otimizadas, via Ferritoscopia e Difracdo de Raios X (DRX).

A técnica de Ferritoscopia € baseada em uma inducdo magnética, em que a amostra €
submetida a um campo magnético que interage com a fase ferromagnética contida no
material, implicando na geracdo de uma tensdo correspondente a propor¢do desta fase. Nesta
técnica, ha a possibilidade de insercao de erros de medidas em amostras inferiores a 2 mm de
espessura, pois o sinal de retorno é proporcional a espessura.

TALONEN e colaboradores (2004) destacaram que as medidas feitas por Ferritoscopia
possuem um erro inerente a técnica, pois seu principio operacional baseia-se na determinacédo
da permeabilidade magnética do material, a qual é uma funcdo da deformacdo imposta. Essa
interferéncia justificaria a maior dispersdo de resultados com o incremento da deformacéo
imposta aos materiais. Por isso, segundo estes autores, uma curva de calibracdo seria

necessaria para converter os valores lidos do equipamento para valores reais e o fator
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adequado para conversdo das fracOes de martensita seria de 1,7 (TALONEN, et al., 2004).
Este método é mostrado na Figura 3-4, em que h& uma correlacdo entre o fator de correcédo e a
espessura das amostras (FEREZIN, 2016).

IJ‘m - p— — - - -
y = 0,0275x*- 0,2608x" + 0,8973x - 1,3463x+ 1,7705
1,350 R*=0,9923

1,300
1,250 -+
1,200 4

1,150 4

1,100 -

1,050 ¥
1,000 |

0,950

Fator de Corregao

0,900 4 SRS i : i
0 1 Fi 3 4
Espessura (mm)

Figura 3-4: Fator de correcdo para analises de Ferritoscopia em funcéo da espessura das amostras (FEREZIN,
2016).

LISCHKA (2013) em seu trabalho sobre o efeito do cobre e da deformagdo no efeito
TRIP no aco AISI 304, utilizou um fator de corre¢do da espessura (FC) multiplicado ao valor

lido (FNmedido) baseado no manual de procedimento do ferritoscopio através da Equacéo 3-1.
FC = —0,158 X log(FNmedido) + 1,309 Equagdo 3-1
O valor do nimero de ferrita corrigido (FN+ina) Se da pela Equacao 3-2:
FNfinal = FNmedido X FC Equacdo 3-2

O valor do namero de ferrita foi transformado em porcentagem de martensita o’ (fase
martensitica com propriedades ferromagnéticas formada nos acos inoxidaveis austeniticos)

através da Equacdo 3-3:
% o’ = 0,30475+ 1,0533 x FNfinal — 0,00438 X (FNfinal) Equacéo 3-3

Para a execucdo desta técnica, ndo se faz necessaria a preparacao prévia apos a laminacao
das amostras, porém ap0s o tratamento térmico de recozimento, se fez necessario uma
decapagem &cida para as amostras otimizadas na primeira etapa (solucdo composta por 45%

de &gua destilada, 45% de &cido nitrico e 10% de acido fluoridrico, submetida a um
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aquecimento com uma temperatura de aproximadamente 80 °C) e uma decapagem &cida para
as amostras otimizadas na segunda etapa (solu¢do composta por 50 mL de &cido nitrico 65% e
50 mL de &gua destilada) com o objetivo de remover a camada de éxido formada durante este
tratamento térmico. Apesar do Oxido de cromo formado apresentar-se antiferromagnético a
temperatura ambiente, e somente paramagnético em altas temperaturas, 0 mesmo é removido
da superficie de forma a garantir que ndo ocorra perturbacGes nas medidas de Ferritoscopia
que se da pela inducdo de um campo magnético.

A técnica de Ferritoscopia foi realizada nas amostras associadas a todas as condicfes de
estudo (CR, laminadas a frio e recozidas, tanto nos estudos preliminares como nas condicGes
resultantes da otimizacdo ao longo das etapas de processamento, primeira e segunda etapas).

Nas amostras laminadas a frio foram tragadas duas linhas centrais (horizontal e vertical)
na superficie das amostras em relacéo a dire¢do de laminacéo (DL) e direcéo transversal (DT),
com distanciamento de 1 cm entre as medidas. J& as amostras otimizadas ao longo das etapas
de processamento, foram cortadas nas dimensdes (2,5 cm) DL x (2,0 cm) DT e tiveram as
medidas realizadas em 6 pontos distribuidos ao longo destas amostras.

As analises foram efetuadas nas dependéncias da EEIMVR - UFF com o auxilio do
ferritoscépio da marca FISCHER - FMP30 (Figura 3-5), cuja sensibilidade de deteccdo da
fase ferromagneética varia desde 0,1 a 80%. Foi utilizado tanto para a quantificacdo da
martensita o’ neste trabalho a partir da calibracdo com padrées de ferrita. Admitiu-se neste
trabalho que a Unica fase ferromagnética que estaria presente nas amostras seria a martensita
o’ apds a caracterizacdo (MEV, DRX e Ferritoscopia) do material em estudo, na condicao
como recebida (laminada a quente), e garantir que este ndo apresentava ferrita 5. Sendo a
ferrita & oriunda do processo de solidificacdo durante o lingotamento da liga e passivel de ser
eliminada durante o processo de homogeneizacdo da mesma que se da no reaquecimento da

placa seguido da laminacéo a quente.
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Figura 3-5: Ferritoscopio FISCHER - FMP30, para a quantificacdo de martensita deste estudo (Adaptado de
ALVES, 2018).

Amostras de dimensdo (2,5 x espessura x 2,5 cm — DL x DN x DT) na condi¢édo CR,
laminadas a frio e as amostras otimizadas na primeira e na segunda etapas de processamento
foram analisadas pela técnica de DRX. Esta técnica consiste em um feixe de raios X que
incide sob a superficie de um material em analise com angulos distintos (0), sendo este em
funcdo da ocorréncia de difracdo e é detectado por um detector que se desloca acoplado ao
movimento da amostra com o dobro do valor do angulo de incidéncia (26). Caso a posicéo 6
atenda a lei de Bragg, o feixe incidente sera difratado com uma intensidade em uma funcéo do
plano cristalino em que ocorreu a difracdo do material. Para o estudo das estruturas
cristalinas, os metodos de difracdo permitem calcular a distancia entre planos paralelos de
pontos do reticulado cristalino, em funcdo dos angulos de difracdo, permitindo determinar os
parametros do reticulado de um cristal. As medidas relativas a técnica de DRX, foram
realizadas no laboratério de Difracdo de Raios X do IME utilizando-se o difratbmetro de
Raios X, modelo X’PERT PRO MRD da PANalytical, com um step size de 0,0197, angulos
inicial de 30,00° e final de 129,99° e tempo total de analise de aproximadamente 1 h e 7 min

para cada amostra. Na Figura 3-6 é apresentado o difratdmetro utilizado neste estudo.
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Figura 3-6: Difratdbmetro de Raios X, modelo X’PERT PRO MRD da PANalytical.

A analise quantitativa foi inicialmente realizada nas amostras laminadas a frio por dois
métodos tedricos: Somatorio dos picos de todas as fases e Método dos picos mais intensos de
cada fase, utilizando os softwares Origin 8.0 e Dataviewer, respectivamente, e também pelo
software TOPAS — Bruker 4.0, em que o refinamento do padréo de difracdo experimental
utilizou o método de Rietveld. Este refinamento é realizado pelo método matematico de
minimos quadrados em funcdo da diferenca encontrada, de ponto a ponto, entre 0s
difratogramas experimental e tedrico (calculado). Para verificar a precisdo do refinamento
serdo observados valores estatisticos como a qualidade do ajuste (GOF — Goodness of fit), que
deve apresentar um valor menor ou igual a 2. A analise quantitativa das amostras otimizadas

em condicdes otimas foi realizada somente via TOPAS.

3.2.1.3.2 ANALISES MICROESTRUTURAL / MICROTEXTURAL E
MACROTEXTURAL

A presente tese de doutorado utilizou as técnicas de Microscopia Eletronica de Varredura
(MEV) através dos detectores de elétrons retroespalhados (BSED), com anélises ao longo da
espessura na linha de 1/4 e plano da chapa (somente a amostra CR) e de Difragdo de Elétrons
Retroespalhados (EBSD - Electron Back Scatter Diffraction), com andlises ao longo do plano
da chapa, para caracterizacdo microestrutural e microtextural, respectivamente. O uso do

detector de BSED, a partir da devida preparacdo metalografica das amostras (conforme
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Tabela 3-3 e Tabela 3-4), foi possivel a partir de contraste de orientacdo, observar a
microestrutura desenvolvida nas amostras em estudo em confronto com estado como
recebido.
Foi utilizado a método do intercepto linear de Heyn para se determinar o tamanho médio
de gréo das imagens obtidas via MEV/BSED, para o material CR na espessura (linha de ¥4) e
no plano da chapa. Devido ao refinamento microestrutural das amostras recozidas na segunda
etapa, esta avaliacdo do tamanho de gréo foi conduzida via analise de MEV/EBSD somente.
Este método determina o tamanho de grdo médio analisando o nimero de intersecGes
presentes com 0s contornos de gréaos e linhas retas de comprimento conhecido, tracadas sobre
a imagem. Alguns critérios sdo importantes, a saber (TREMARIN, 2011):
e Quando se utiliza 0 método de Heyn e uma parte do final da linha de teste ndo
atravessar completamente o grdo, somente meia intersec¢do € contabilizada (0,5);
e Quando o final da linha de teste toca o contorno de grdo, mas ndo o cruza,
adiciona-se meia intersecgdo a contagem;
e Se a intersecdo tangenciar o contorno de grdo, a mesma € contada como meia
interseccéo;
e Uma intersecdo que visualmente coincide com o contorno de grdo na intersecéo
de trés graos conta-se como uma e meia (1,5);
e A contagem ou a intersecdoz com um contorno de dois grdos vizinhos conta-se
uma interseccao.

Apos a contagem das intersecdes, aplica-se a Equacéo 3-4.

N

N, =
L™ Ly /M

Equacdo 3-4

Onde:
NL = namero de interceptos por unidade de comprimento;
N = numero de grdos ou contornos de grao;
L = comprimento da linha de teste em mm;
M = aumento da imagem;
O comprimento do intercepto médio linear ou tamanho de grdo médio, em mm, é dado
pela Equacdo 3-5:

1
Linga = N_L Equacéo 3-5
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Neste estudo o método de Heyn foi aplicado da seguinte forma: A partir das micrografias
geradas por MEV/BSED, tanto para a amostra CR na espessura como para a amostra CR no
plano da chapa, quatro linhas (duas diagonais, uma horizontal e outra vertical), foram tragadas
sobre as imagens. Os interceptos das linhas com os contornos de gréo foram contabilizados e
em seguida, aplicou-se as Equacdes 3.4 e 3.5. Para cada linha, foi obtido um valor de L g,
entdo fez-se uma média destes valores para finalmente se calcular o valor do tamanho médio
de grao, em mm, que posteriormente, foi convertido para pm.

A analise microestrutural via MEV/BSED foi realizada com o objetivo de examinar as
amostras CR e as amostras das condi¢des otimizadas. O MEV utilizado se refere ao modelo
QUANTA 250 FEG - FEI, instalado no Laboratério de Microscopia Eletrénica do IME, que
conta com detectores de elétrons secundarios (SE), elétrons retroespalhados (BSED), difracdo
de elétrons retroespalhados (EBSD) e espectrometro de energia dispersiva de Raios X (EDS),
este dois ultimos da Bruker. As micrografias obtidas com o detector de BSED foram
adquiridas com tensdo de aceleragdo de 20 kV (amostra CR) e 10 kV (demais amostras),
abertura 5, spot size de 5.0 e distancia de trabalho de 10 mm. Enquanto as medidas com
detector de EBSD foram conduzidas com 0s seguintes parametros:

- tensdo de aceleracdo: 25 kV;

- spot size: 5,5;

- distancia de trabalho (WD): 20,0 mm;

- abertura: 6;

- inclinacdo da amostra: 70°;

- distancia do detector a amostra: 16 mm;

- inclinacdo do detector: 10,53°;

- resolucdo do detector: 160 x 120;

- tempo de exposicdo e nimero de frames: 10 ms e 1, como limite de varredura de no
maximo 60 minutos;

- contraste: 0,1;

- ganho: 96;

- aumento: 150 e 1000x (amostras CR no plano e na espessura) e 1500x (amostras
recozidas);

- step size: 3,68 e 0,55um (amostra CR) e 0,38um (amostras recozidas);

- fase: austenita y (CFC, parametro de rede igual a 3,57 A).
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Para a andlise de macrotextura, se fez uso da técnica de DRX, realizada nas amostras CR,
laminadas a frio e nas amostras submetidas as condi¢fes otimizadas ao longo das etapas de
processamento. Foi executada no laboratdrio de Difracdo de Raios X do IME utilizando-se o
difratbmetro de Raios X, modelo X’PERT PRO MRD da PANalytical. Para a medigdo da
textura cristalogréfica foram utilizados um passo angular Phi e psi de 5° anodo de cobalto,
filtro de ferro e detector PIXcel. Para a fase austenitica, que é CFC, foram analisados os
planos (111), (200) e (220), que difratam nos respectivos angulos 20 de 50,91°, 59,48° e
89,25° de acordo com a Lei de Bragg. Os resultados experimentais foram corrigidos
utilizando o software popLA até a obtencdo das Curvas de Funcdo de Distribuicdo de

Orientacdes (ODF’s) em notacao de Bunge.

3.2.1.3.3 PROPRIEDADES MECANICAS

Com o objetivo de se avaliar as propriedades mecanicas do aco investigado neste estudo,
foram adotadas as seguintes técnicas: Macrodureza, Ultramicrodureza Instrumentada e Ensaio

de Tragdo Uniaxial a temperatura ambiente.

3.21331 MACRODUREZA

A macrodureza foi realizada em amostras com dimensao (2,5 cm em DL X espessura X
2,0 cm em DT) para todas as condicdes de estudo (CR, laminadas a frio, recozidas e para as
amostras otimizadas).

De forma a entender o comportamento inicial do material em estudo sob distintos niveis
de deformacdo (4, 6 e 8 passes de reducdo na espessura) na primeira etapa de laminacéo a
frio, as amostras CR e laminadas a frio, foi utilizado o durémetro Rockwell C com penetrador
conico de diamante, pre-carga de 10 kgf por 15 s e uma carga de 150 kgf, instalado no
laboratdrio de Ensaios Mecanicos do IME. A técnica consistiu em 10 medidas por amostra, ao
longo do plano da chapa, para cada condicdo estudada.

Como a determinacdo de que 8 passes de reducdo na espessura seria a condicdo a ser

adotada na primeira e na segunda sequéncia de laminacdo a frio (a temperatura ambiente e
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pré-resfriada em salmoura), todas as amostras da rota de processamento (CR, laminadas e
posteriormente recozidas e as amostras nas condi¢cdes otimizadas na primeira e segunda
etapas de processamento) tiveram a evolugdo da propriedade de dureza avaliada via Dureza
Vickers, com o objetivo de verificar a influéncia da fracdo de martensita induzida por
plasticidade e o efeito do recozimento para reversdo nesta propriedade mecanica. Este ensaio
é padronizado pelas normas ASTM E92 (Standard Test Method for Vickers Hardness and
Knoop Hardness of metallic Materials). Para isto se fez uso de um durémetro Vickers, VEB
Werkstoffprufmaschinen (WPM), marca Heckert, modelo 308/43, origem Alemanha
(Leipzig), instalado no laboratorio de Ensaios Mecénicos da Escola de Engenharia Industrial
Metalurgica de Volta Redonda (UFF). Foram realizadas 10 medidas ao longo do plano da

chapa, para cada condigéo estudada.

3.21.3.3.2 ULTRAMICRODUREZA INSTRUMENTADA

Posteriormente, foi utilizado um ultramicrodurdmetro instrumentado com indentador
Berkovitch (marca Shimadzu, modelo DUH-211S) (Figura 3-7), para a analise de
Ultramicrodureza nas amostras CR e nas amostras sob condi¢Ges otimizadas e tratadas
termicamente, sendo que as medidas para cada condicdo foram realizadas na se¢éo transversal
associada a direcao de laminacdo, em regibes a ¥ da espessura da amostra, utilizando cargas
méaximas de 1 e 20 gf e velocidades de carregamento de 0,15 gf/s para a carga de 1 gf e 1,36
gf/s para a carga de 20 gf, com 10 medidas para cada carga. O equipamento esta instalado no
laboratério Multiusuario de Caracterizacdo de Materiais do Instituto de Ciéncias Exatas
(ICEx) da Universidade Federal Fluminense (UFF) em Volta Redonda / RJ.
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Figura 3-7: Ultramicrodurdmetro instrumentado, marca Shimadzu, modelo DUH-211S.

A técnica de Ultramicrodureza Instrumentada, além de permitir medir a dureza
convencional Vickers, Knoop ou Berkovich, possibilita obter valores de propriedades que se
correlacionam com modulo de elasticidade, limite de escoamento e ductilidade dos materiais a
partir dos tratamentos dos dados extraidos de uma curva gerada no ensaio que relaciona a
forca aplicada e a profundidade de penetracdo do indentador na amostra.

O ensaio de indentacdo instrumentada € realizado em um equipamento que consiste em
trés componentes principais: sistema de indentacdo, atuador para aplicar a forca e sensor para
medir o deslocamento do penetrador. No processo de medicéo desta técnica, o penetrador é
acionado para dentro do material, como demonstrado na Figura 3-8. Processos de deformacao
tanto elastica quanto plastica comegam a ocorrer, provocando uma impressao com uma
projecéo (Ap) sobre uma area de contato (As) a qual tem a forma da superficie de contato entre
o indentador e a amostra dependente da forma do penetrador, até uma profundidade de

contato (h¢) e profundidade maxima (hmax)-
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Figura 3-8: Indentador deformando o material e respectivas areas de contato (As) e projegéo (A,) associadas a
profundidade de contato (h.) para uma forca maxima (Fms) que resulta numa profundidade maxima (hpax) de
indentacdo (Adaptado de TAYLOR, 2010; GURGEL, 2016).

A medicdo da indentagdo instrumentada, entre varias possibilidades de medida, inclui um
ciclo de carga e descarga. Na Figura 3-9 é apresentado o gréafico tipico de carga (F) de
indentacdo versus o deslocamento (h) relativo a superficie antes da deformacdo, onde os
dados foram obtidos através de um ciclo completo de indentagdo. As informagdes principais
sdo: A penetracdo maxima (hmsx), a carga maxima (Fmax) € a profundidade final apos a
descarga ou indentacdo permanente (hp) ap6s a completa remocao da carga (F=0). Além da
profundidade de contato (h) e a intersecdo da reta tangente a curva de descarregamento com
origem na carga maxima (h;) que corresponde a um retorno elastico perfeito (SHIMADZU
Instruction Manual, 2009; GURGEL, 2016).

!
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Figura 3-9: Curva da carga aplicada versus profundidade de indentacdo sob condico de carga e descarga em
ensaio de ultramicrodureza instrumentada (Adaptado de TAYLOR, 2010; GURGEL, 2016).

Este ensaio é mais frequentemente utilizado para medir a dureza dindmica (DH), porém
também é possivel estimar 0 modulo de elasticidade o qual esta relacionado com o médulo de
indentacdo com os dados recolhidos durante o teste. O mddulo de indentacdo pode ser

calculado a partir da inclinacdo da tangente utilizada para o célculo da dureza de indentagéo e
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é compardvel com o modulo de Young ou modulo de elasticidade do material, como dito
anteriormente (SHIMADZU Instruction Manual, 2009; GURGEL, 2016). Além de outras
propriedades que séo descritas a seguir.

A dureza dindmica (DH) é obtida a partir da forca méxima aplicada durante o processo de
indentacdo e a profundidade resultante, onde pode se relacionar a profundidade maxima —
hmax (dureza dindmica elasto-plastica — DH-1) ou a profundidade associada ao perfeito retorno
elastico - h, (dureza dindmica plastica — DH-2). Sendo esta uma propriedade que relaciona a
deformacdo plastica e elastica de uma amostra, conforme representada pelas Equacdo 3-6 e
Equacdo 3-7, e codificadas como DHT ou DHV em fun¢do do uso do indentador Berkovich

ou Vickers, respectivamente.

DH —1 = a-Fy;,/ h? Equacdo 3-6

max

DH —2 = a- Fpzy,/ h? Equagdo 3-7

Onde:
a = 3,8584, para indentador Berkovich (triangular de 115°) e Vickers;
Fmax = forca/ carga maxima aplicada (mN);
hmax = profundidade maxima da indentagdo (um);
hr = Ponto de intersecéo da reta tangente com a curva de descarregamento (Figura
3-8) a partir da forca maxima (Fmax) com o eixo horizontal vinculado a
profundidade de indentagdo (um).
Pode ocorrer uma mudanca na profundidade de indentacdo quando estd sendo medida a
uma forca constante e a mesma pode ser calculada. Este é um valor para a fluéncia da
indentacdo (Cj) relativa ao material como mostrado na Equacéo 3-8:

Ci = [(h2 - k1) / h1] x 100 (%) Equagio 3-8

Onde:
h; = profundidade da indentacdo no inicio da aplicacdo da carga maxima (Fmax);
h, = profundidade da indentacédo ao fim do tempo de espera na carga maxima.
Lembre-se que os dados de fluéncia da indentacdo (Cit) podem ser significativamente
influenciados pelas variacdes térmicas. Sendo importante que as medidas sejam sempre feitas
em ambientes climatizados com temperatura constante (SHIMADZU Instruction Manual,
2009; GURGEL, 2016).
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No que se refere aos trabalhos, o trabalho plastico (Wpissico) € parcialmente consumido
durante a indentacdo, pois a outra parte é consumida pelo trabalho elastico (Weisstico). De
acordo com a defini¢do de trabalho mecanico (W = [ Fdh) ambas as partes aparecem em areas
distintas, ou seja, Weissiico € &rea abaixo da curva de descarregamento e 0 Wopisiico € @ area entre
as curvas de carregamento e descarregamento (Equagao 3-9).

Wiotar = Weisstico + Wpléstico Equagéio 3-9

A dureza de indentacdo (Hi) é a medida da resisténcia a deformacdo permanente, isto é,
momento no qual o esforco associado a penetracdo da ponta do indentador sobre a superficie
do material deixa de ser simplesmente de natureza elastica e tem-se inicio a deformacédo
plastica (SHIMADZU Instruction Manual, 2009; GURGEL, 2016).

A dureza da indentacdo (Hi) estaria associada qualitativamente a tensdo limite de
escoamento plastico e é calculada conforme a Equagdo 3-10.

Equacéo
Hy = Fméx/Ap 310
Sendo A, a area da projecdo do indentador associada a profundidade de contato do

indentador na superficie do material, calculada conforme a Equacéo 3-11.

A, = 23,96 X h? ; para um Identador triangular 115° Equagao
3-11

O médulo Ej; tem valores similares ao modulo de Young e é calculado pela Equacao
3-12.

E. = 1- (Vs)z

it N ~ (1 _ (Vi)2> Equacéo
2-A, E; 3-12

Onde os sub-indices i e s sdo respectivamente correspondentes ao indentador e a amostra,
tais como o0 modulo de Elasticidade (E;) e os coeficientes de Poisson (vj € vs). O termo S se
refere a rigidez do contato entre o indentador e a amostra, sendo calculado pela derivada

(dF/dh) da curva de descarregamento da Figura 3-9.
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3.2.1.3.33 TRACAO UNIAXIAL

O ensaio de tracdo uniaxial € uma técnica relevante neste estudo, pois permitiu avaliar a
capacidade da transformacdo martensitica em funcdo do grau de endurecimento no AlAs 201
para uma dada aplicacdo. Os corpos de prova foram confeccionados através da norma
“Standard Test Methods for Tension Testing of Metallic Material - Designation: ES8/E8M -
13a”, conforme descrito na Figura 3-10.

--a—-lle A J”-—a~—-
——W ——— —_ —é— [_—l
- ; 1 L

R

Figura 3-10: Corpo de prova reduzido para ensaios de tracdo (ASTM E8/E8M-13a, 2013).

Onde:
G — Comprimento Gtil 25 mm
W — Largura 6 mm
T — Espessura (até 6 mm)
R — Raio 6 mm
L — Comprimento total 100 mm
A — Comprimento da se¢édo reduzida 32 mm
B — Comprimento da secdo de fixacdo 30 mm
C — Largura da se¢do de fixacdo 10 mm
Neste ensaio, foram analisadas as amostras CR e as amostras otimizadas que foram
tratadas termicamente. Para cada condicdo, 3 corpos de prova (CP’s) foram submetidos a
ruptura. Em todos os CP’s ensaiados, foram feitas marcacdes ao longo do comprimento Util,
distantes 5 mm entre si, com o intuito de se medir o comprimento final apds ensaio e calcular
as deformac6es as quais o CP foi submetido. A velocidade de deslocamento do travesséo foi
de 3 mm/min e o ensaio foi realizado na Escola de Engenharia Industrial Metalurgica de Volta
Redonda (UFF).
As propriedades mecanicas extraidas deste ensaio foram: LE (Limite de Escoamento),
utilizando o método off-set, LRT (Limite de Resiténcia a Tracdo), AL (Alongamento Total) e

n (Coeficiente de Encruamento), que é obtido atraves da linearizacdo com a aplicacdo de
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logaritmos da tensdo e da deformacdo plastica verdadeiras, a partir dos dados obtidos em
ensaio de tragédo uniaxial.

Os equipamentos utilizados foram duas maquinas universais de ensaios mecanicos, marca
EMIC, modelo DL-2000 (capacidade maxima de 20 kN) e modelo DL-6000 (capacidade
maxima de 600 kN). Devido a forca maxima que as amostras mais espessas podem atingir,
houve a necessidade de utilizar ambas as maquinas. A maquina modelo DL-2000 foi utilizada
para ensaiar as amostras submetidas a duas sequéncias de laminacéo, ja as amostras CR e as
que foram submetidas a uma sequéncia de laminacdo, foram ensaiadas na maquina modelo
DL-6000. Este ensaio foi executado sem extensdmetro e, portanto, alguns ajustes foram
realizados nas curvas Tensdo x Deformagdo com o intuito de eliminar o efeito de deformacéo
das maquinas. Para tal, esta tese baseou-se no trabalho de SILVA (2006) para calcular os
alongamentos elastico e plastico, tensdo e deformacdo total de engenharia e verdadeira, apos a
correcdo, além dos valores de rigidez das maquinas utilizadas, que foram de: 8000 (para as
amostras CR e nas condi¢des 1TT, ensaiadas na maquina DL-6000) e 5000 (para as amostras
nas condi¢des 2TT, ensaiadas na maquina DL-2000).

Na Figura 3-11 sdo apresentadas as referentes maquinas deste ensaio, com capacidade
méaxima de 20 KN (A) e de 600 kN (B).

(A) (B)

Figura 3-11: Maquinas universais de ensaios mecanicos, marca EMIC, modelo DL-2000 (A) e modelo DL-6000

(B).
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

A presente tese reuniu entre seus objetivos uma avaliacdo da evolugdo microestrutural,
macro/meso e microtextural, além do estudo das propriedades mecénicas, através das técnicas
de Ferritoscopia, DRX e MEV/BSED, juntamente com ensaios de tracdo e medidas de Dureza
e de Ultramicrodureza instrumentada. Esta Gltima permite a obtencdo de diversas
propriedades mecéanicas e faz uso de um ultramicrodurémetro instrumentado. A apresentacao
dos resultados e sua respectiva discussdo tém inicio a partir das amostras do material no
estado como recebido, seguido dos processamentos descritos a seguir:

e Laminacdo a frio com condi¢des prévias determinadas por (DA SILVA, 2017);

e Tratamento térmico segundo condi¢bes apresentadas por (SHIRDEL, et al.,
2015), que garantem um oOtimo refinamento de gréo;

e Primeira etapa de otimizacdo: Defini¢do das condi¢Ges Otimas da primeira rota de
processamento;

e Segunda etapa de otimizagdo: Novos tratamentos térmicos a fim de se redefinir o

tempo 6timo de encharque do segundo recozimento.

41  MATERIAL NO ESTADO COMO RECEBIDO

4.1.1 ANALISES COMPOSICIONAIS VERSUS TEMPERATURAS DE
TRANSFORMACAO E ENERGIAS.

Com o intuito de avaliar as temperaturas de transformacdo e energia de defeito de
empilhamento do material em estudo, calculou-se os valores das temperaturas de
transformacdo martensitica M; e Mg € da EDE a partir da composicdo quimica apresentada,

segundo as equagdes apresentadas na se¢do 2.2:

Mi(°C) = 1305 - 1665(%C + %N)- 28(%Si)- 33(%Mn)- 42(%Cr)- 61(%Ni) Equacio 2-1
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My30-ance (°C) = 413 - 462(%C
+ %N)- 9,2(%Si)- 8,1(%Mn)- 13,7(%Cr)- 9,5(%Ni)- 18,5(%Mo) Equagéo 2-2

EDEprorman £ ansen, (MJ/m2) = 16,7 + 2,1(%Ni) - 0,9(%Cr) + 26(%C) Equagio 2-4

EDEpickpring (MJ/m2)
= 25,7 + 2(%Ni)

+ 410(%C) - 0,9(%Cr) - 77(%N) - 13(%Si) - 1,2 (%Mn) Equagao 2-5

Tabela 4-1: Valores das temperaturas de transformacao martensitica e EDE calculados em fungdo da composicédo
quimica do aco 201LN em estudo.

. Mgzo (°C) EDE (mJ/m°) EDE (mJ/m®)
. (O
Material Mi (°C) Angel Brofman e Ansell Pickering
201LN -273,30 -23,45 10,59 3,01

O valor da EDE segundo a equagdo de Brofman e Ansell difere do valor de EDE da
equacdo de Pickering. Da mesma forma, isto pode ser observado para os acos 201 e 201L de
HAMADA e colaboradores (2013), conforme mostra a Tabela 4-2.

Tabela 4-2: Valores de EDE dos acos 201 e 201L.

Material EDE (mJ/mz) EDE (mJ/mZ)
Brofman e Ansell Pickering
201 10,0 86
201L 9,95 37

Fonte: de (HAMADA, et al., 2013).

As equacdes empiricas apresentadas mostram a contribuicdo significativa dos elementos
Cr, Ni e C na EDE de um AlAs. Observa-se uma maior contribuicdo do C na equacdo de
Pickering. Para efeito de comparacdo, na Tabela 4-3 segue a composicdo quimica tipica de
um AlAs 304L da APERAM e na Tabela 4-4 sdo apresentados os valores das temperaturas de
transformacdo martensitica e EDE calculados para este material.

Nota-se que ambas as temperaturas de transformacdo martensitica do aco 201LN (Tabela
4-1) encontram-se significativamente abaixo das calculadas para o aco 304L (Tabela 4-4), o
que pode estar associado aos teores superiores de Mn neste aco em relacdo ao 304L (5,5 vezes
superior) e de N (4 vezes superior) e suas contribuicGes em decrescer os valores calculados

das temperaturas. Ao comparar a EDE do aco 201LN (Tabela 4-1) com a do ago 304L (Tabela
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4-4) observa-se que a mesma é significativamente menor para 0 aco em estudo. Isto estd

associado a substituicdo parcial do Ni por outros elementos austenitizantes, tais como Mn e N.

Pois 0s pesos ponderados em conjunto com seus respectivos percentuais em pesos destes

elementos contribuem muito mais na reducdo do valor da EDE, através dos calculos pela

equacéo de Pickering, quando comparado ao Ni.

Tabela 4-3: Composigdo quimica tipica de um AlAs 304L da APERAM.

Elementos (% em peso) | Valores Elementos (% em peso) | Valores
C 0,0196 Co 0,1760
Mn 1,2617 \Y 0,0490
Si 0,4911 Nb 0,0086
P 0,0378 Pb 0,0008
S 0,0008 B 0,0005
Cr 18,0363 Ti 0,0039
Ni 8,0837 Sn 0,0053
Mo 0,1351 W 0,0191
Al 0,0041 N 0,0509
Cu 0,1761

Tabela 4-4: Valores das temperaturas de transformacdo martensitica e EDE para um AlAs 304L da APERAM.

. Maso (°C) EDE (mJ/m°) EDE (mJ/m°)
. (O
Material Mi (°C) Angel Brofman e Ansell Pickering
304L -117,91 39,54 16,92 22,10

Ao se estimar a temperatura M; (Equacdo 2-1) dos acos 201LN e 304L os valores

apresentaram-se abaixo do zero Kelvin absoluto (-0,15 °C) para o0 aco 201LN, desta forma a

equacdo utilizada ndo € valida para estimar a temperatura M; na faixa de composicdo desta

liga. Com o intuito de se estimar esta temperatura e criticar a equacdes anteriores, as Equacéo
4-1 e Equacdo 4-2 foram utilizadas (KING; LARBALESTIER, 1981).

M, [K] = 1578 - 41,7(%Cr)- 6,1(%Ni)- 33,3(%Mn)
— 27,8(%Si)- 36,1(%Mo)- 1667(%C + %N) = 221,91 K ou 51,09°C  Equacao 4-1

M, [K] = 1455 - 36,7(%Cr)- 56,7(%Ni)- 1455(%C + %N) = 269,65 K ou — 3,35 °C Equacio 4-2

Observa-se que a Equacéo 4-2 ndo considera 0 Mn, portanto ndo se pode garantir que este

Mi seria valido para a composicao da presente liga, uma vez que a concepc¢do do AlAs 201 se

baseia na estabilidade da austenita devido a existéncia de um determinado percentual de

86



manganés. Em ambas as equacdes o C e N contribuem de forma significativa, porém na
Equacéo 4-1 h4 uma contribuicéo de outros elementos de liga, tais como Si e Mo.

A composigdo quimica dos agos 201Nb e 201L estudados por (SAMAEI, et al., 2015) e
(SANDEGHPOUR, et al., 2013) contém, respectivamente, os microligantes Nb e Ti, como é
apresentado nas tabelas 2.6 e 2.7. Eles verificaram que a precipitagdo de carbonetos
nanometricos ricos em Ti pode retardar o processo desta precipitacdo durante a reversdo e
suprimir o crescimento dos grdos em maiores tempos de recozimento. Ja o Nb é capaz de
inibir o crescimento dos gréos e melhorar as propriedades mecanicas do material.

Ao comparar a composi¢do quimica do AlAs 201LN estudado (Tabela 3-1) com 0s acos
mencionados acima, observa-se que os teores de Nb e Ti s&o bem menores no material em
estudo, e portanto, é previsto que 0 mesmo nao tera a capacidade de inibir o crescimento de

gréos para maiores tempos de recozimento.

4.1.2 IDENTIFICACAO E QUANTIFICACAO DAS FASES

O material no estado como recebido (CR) foi avaliado pela técnica de Difracdo de Raios
X para identificacdo e quantificacdo das fases presentes. O difratograma do aco 201LN nesta
condicao inicial esta disposto na Figura 4-1.

7 (111)

25000 -
. 20000
« v (200)
hc 200)
S’
)
S 15000 -
©
8
2 4 220) .
® 10000 - 1 (311
1=
- v (222)
5000 opmmn JL_L
1 1 1

30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130
26 (°)
Figura 4-1: Difratograma do a¢o 201LN na condi¢do como recebida (CR) obtido com radiagdo de Co Ka.

A amostra como recebida apresentou somente picos associados a austenita, sendo o

primeiro deles referente ao plano (111), o mais intenso. Ndo foram identificados picos
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associados a martensita (o’ ¢ €) e a ferrita delta, fases que poderiam ter sido induzidas ou
remanescentes de alguma etapa de processamento prévia (solidificacdo no lingotamento
continuo) para obtencdo do material laminado a quente. A quantificacdo das fases foi
realizada pelas técnicas de Ferritoscopia e DRX. Pela primeira técnica encontrou-se um
percentual residual de martensita de 0,12%, enquanto que pela segunda, este aco foi
considerado 100% austenitico, uma vez que nenhum pico associado a martensita foi
identificado. A diferenca de resultados entre as técnicas deve-se a metodologia de medicéo,
pois a Difragdo de Raios X avalia uma camada superficial na ordem de micrometros,
enquanto que a Ferritoscopia abrange um maior volume do material. Além disso, as amostras
avaliadas na analise de Ferritoscopia ndo passaram por nenhuma preparagdo prévia de modo a
remover a camada original da superficie do material, enquanto que para a DRX a mesma foi
lixada e posteriormente submetida ao polimento eletrolitico. Neste caso, o lixamento e
polimento adotados pode ter removido alguma camada de martensita induzida
superficialmente no material devido a alguma operacdo de bobinamento ou desbobinamento
da chapa durante a etapa de coleta de amostras para este estudo. Outra questdo para esta
diferenca pode estar associada a deteccao do ferritoscopio, uma vez que a mesma se limita a

registrar valores de 0,1 a 80% de fase ferromagnética.

4.1.3 CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL

Os detectores de elétrons retroespalhados (BSED) e de difragdo de elétrons
retroespalhados (EBSD), via microscopia eletrénica de varredura, foram utilizados com o
intuito de identificar os aspectos microestruturais do material e correlaciona-los com os
resultados de DRX. As micrografias sdo apresentadas na Figura 4-2 com um aumento de 500x
(A) e com um aumento de 2000x (B).
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12/8/2018 | dwell HV WD |mag O| det |spot — 100 ym —
11:24:36 AM | 30 ps [20.00 kV| 9.8 mm | 500x |BSED| 5.0 IME
(A)

| 12/8/2018 | dwell Y WD [mag O det [spot| ———— 40 ym ——
11:26:40 AM | 30 ps |20.00 kV| 9.8 mm | 2 000 x | BSED | 5.0

(B)
Figura 4-2: Micrografia do ago 201LN na condi¢do como recebida, obtida com uso do detector de elétrons
retroespalhados/MEV, com um aumento de 500x (A) e com um aumento de 2000x (B).

No que diz respeito a analise de MEV/EBSD, na Figura 4-3 sdo apresentados 0S
resultados da amostra CR, analisada ao longo do plano da chapa com um aumento de 150x,

obtidos pelo software de EBSD Esprit 1.9.4: Mapas de orientagéo dos gréos (A), informagdes
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sobre o tamanho de gréo (B) e ODF’s (C). Para todas as amostras analisadas, 0s parametros
utilizados por este programa foram: Resolucéo em pixels de 540 x 466, que esta associado ao
aumento adotado na varredura para determinacdo da distancia do passo (step size), destacado
nas micrografias resultantes da microscopia de imagens de orientagdo por “Px” em pm),

tempo de exposicdo de 10 ms e angulo de 15° para os contornos de gréo.

§ Iron nickel (1/1) Austenite

[001]

[111]

SE: IPFXMap
Px: 3.68 ym MapSize: 540 x 466

[101]

(A)

fraction [%] no. of grains: 4605 avg. size:50.5 pm
el
] n| aa
e o

2.0

phii__ phi2 = constant(5)

1.5
1.0q

0.5

Ll

— ; - ; B HLHLL
0.0 20.0 40.0 60.0 80.0 100.0
grain size [pm]

phi2=75° phi2=80° phi2=85° phi2=90°

(B) ©
Figura 4-3: Informacdes obtidas pelo software Esprit: MIO (A), tamanho de gréo (B) e ODF’s (C) da amostra
CR no plano da chapa.

Ao analisar os MIO’s da amostra CR ao longo do plano da chapa notou-se que a amostra
apresenta somente graos equiaxiais de austenita e que alguns grdos possuem maclas visiveis.

No que se refere ao tamanho de grdo, o método quantitativo de Heyn foi aplicado, sendo
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encontrado um valor de 17,75 um, o que difere do valor registrado pelo Esprit (média de
tamanho de grao de 50,5 um), figura B. A diferenca do método de Heyn para o método
computacional consiste na imprecisdo do método, uma vez que este ultimo é mais confidvel
pela natureza da técnica de identificacdo dos grdos a partir da deteccdo ponto-a-ponto da
orientacdo cristalografica / estrutura da regido analisada na microestrutura.

Na Figura 4-3C sdo apresentadas as ODF’s obtidas pelo programa Esprit. De modo
similar ao DRX, as analises foram realizadas em Phi 0 e 45°. Neste caso, ndo ha ocorréncia
consideravel de textura preferencial, com alta distribuicdo de intensidades entre os
componentes cristalograficos, todos com baixa intensidade.

De modo a comparar 0 mapa de orientacdo de graos, tamanho de grdo e textura da
amostra CR analisada ao longo do plano, a amostra CR também foi analisada ao longo da sua
espessura, com um aumento de 1000x. Na Figura 4-4 sdo apresentados os resultados desta

amostra, obtidos pelo software Esprit: MIO (A), tamanho de gréo (B) e ODF’s (C).
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A Iron nickel (1/1) Austenite

[001]

[111]

Px: 0.55 ym MapSize: 540 x 466

(A)

fraction [%] no. of grains: 171 avg. size:43.7 ym
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(B) ©
Figura 4-4: Informacdes obtidas pelo software Esprit: MIO (A), tamanho de gréo (B) e ODF’s (C) da amostra
CR ao longo da espessura.

O MIO da amostra CR ao longo da espessura apresentou graos significativamente mais
alongados do que a amostra em seu plano. De modo similar, observou-se graos de austenita e
algumas maclas. No que se refere ao tamanho de grdo, o método quantitativo de Heyn
encontrou um valor de 13,25 um, enquanto que o programa Esprit registrou uma media de
43,70 um. Em ambos os métodos os tamanhos de grdo se apresentaram menores para esta
amostra quando comparada a CR analisada no plano da chapa.

No que se refere a textura, esta amostra demonstra forte textura ao longo da espessura,
havendo as componentes Cubo girado {100}<130>, Goss rodado {110}<110>, Latédo
{110}<112> e Cisalhamento {321<021>.
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Portanto, a partir das caracterizagbes microestruturais das amostras CR (plano e
espessura), concluiu-se que estes resultados estdo de acordo com a identificacdo de fases por
DRX, sendo este material composto por uma microestrutura com uma matriz totalmente

austenitica, sendo visivel a existéncia de maclas de recozimento e a auséncia de martensita.

414 MACROTEXTURA

A macrotextura foi avaliada via DRX, ao longo do plano da chapa, desde a condigdo CR.
Para isto, fez-se uso de ODF’s (curvas da funcdo de distribuicdo de orientacBes), com as
secBes Phi2 em 0 e 45° segundo a notacdo de Bunge. Na Figura 4-5 é mostrada a ODF da

amostra na condigdo como recebida, ou seja, laminada a quente e 100% austenitica.

Phi 00 Phi 45
0 10 20 30 40 50 60 70 80 920 0 10 20 30 40 50 60 70 8 90
! 1 1 1 L L L h h 7 L

0. 0
N U gy
204
30 1.6
40.
1.4
50
60
1.2
70+
A VYA
90 T T T T T T
CR

CR
Figura 4-5: ODF da austenita, amostra na condi¢do como recebida com as se¢des Phi2 em 0° e 45°,

Observou-se que o material laminado a quente apresenta uma fraca textura preferencial,
condizente com acos inoxidaveis austeniticos. E possivel notar a formagio das componentes
Cubo girado {100}<130>, Goss rodado {110}<110>, Latdo {110}<112> e Cisalhamento
{321<021>. Isto difere o resultado de microtextura apresentado por EBSD, que afirma que
esta amostra analisada ao longo do plano da chapa, ndo possui nem mesmo a fraca textura
preferencial evidenciada por DRX. Diferencas como esta sdo esperadas, uma vez que a
analise de EBSD néo engloba um nimero significativo de graos analisados, fato contrario ao

que ocorre na analise de macrotextura via DRX.
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4.1.5 PROPRIEDADES MECANICAS

4.1.5.1 DUREZA

Uma das caracterizagbes mecanicas para a amostra CR foram realizadas via Dureza
Rockwell C, e a nivel de comparacdo, também calculou-se a Dureza Vickers. Os valores para
ambas as durezas foram de 24,25 £ 0,68 HRC e 229,28 + 2,23 HV, respectivamente.

4.1.5.2 TRACAO UNIAXIAL

A transformacdo martensitica induzida por deformacdo na amostra CR foi avaliada via
tracdo uniaxial a temperatura ambiente. Trés corpos de prova foram submetidos a este ensaio
até a fratura, com o intuito de avaliar as seguintes propriedades mecanicas: Limite de
Resisténcia (LRT), Limite de Escoamento (LE), Alongamento Total (AL) e Coeficiente de
Encruamento (n). Em cada CP foram feitas marcagdes no comprimento Util, distantes 5 mm
entre si para se calcular a deformacéo verdadeira entre estes pontos e também para se obter o
comprimento final de cada CP, apds o ensaio. Além disso, foram feitas medidas de
Ferritoscopia nas regides de deformacdo uniforme, ou seja, em que ndo houve estriccdo
proxima a fratura.

Na Figura 4-6 sdo apresentadas as curvas de Tensdo versus Deformacdo de Engenharia
resultantes do ensaio de tracdo para as amostras CR1, CR2 e CR3, seguida da Tabela 4-5 que

apresenta os valores das propriedades mecanicas extraidas destas curvas.
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Figura 4-6: Curvas de Tensdo versus Deformacdo de Engenharia das amostras CR.

Tabela 4-5: Propriedades mecanicas extraidas das cruvas tensdo versus deformacéo de engenharia das amostras

Amostras LRT (MPa) LIEC?M Pa) AL (%) n
CR1 808,30 460,71 68,64 0,72
CR2 802,55 437,00 73,80 0,64
CR3 799,46 455,37 87,84 0.66
Média 803,44 451,03 76,76 0,67
Desvio Padréo 4,49 12,44 9,94 0,04

Para este material no estado como recebido, totalmente austenitico e laminado a quente,
observou-se que o LRT apresentou uma média de 803,44 MPa, enquanto que o LE e o AL
apresentaram, respectivamente, uma media de 451,03 MPa e 76,76%. Segundo (HAMADA,
et al., 2015), € bem conhecido que os acos inoxidaveis austeniticos possuem baixos LE, sendo
inadequados para aplicacGes estruturais e industriais, a menos que o valor desta propriedade
seja aumentado por laminacdo a frio. Eles ainda retrataram que o minimo exigido de LE para
uma aplicacdo industrial esta na faixa de 600 — 700 MPa.

No que diz respeito ao coeficiente de encruamento, observou-se que os valores ficaram
proximos para 0s 3 cp’s, apresentando um desvio padrdo de 0,04 e uma média de 0,67.

Tabela 4-6 sdo apresentados os valores de porcentagem de martensita (%M) por
Ferritoscopia, medida da regido de deformacdo uniforme dos cp’s CR1, CR2 e CR3,

submetidos ao ensaio de tracdo a ruptura.
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Tabela 4-6: Porcentagem de martensita (%M), avaliada por Ferritoscopia, medida da regido de deformacéo
uniforme dos cp’s CR1, CR2 e CR3, submetidos ao ensaio de tracdo a ruptura.

AMOSTRAS %M
CR1 15,99
CR2 14,15
CR3 14,51

Média 14,88

Desvio Padréo 0,98

4153 ULTRAMICRODUREZA INSTRUMENTADA

A nivel de melhor comparagdo, a ultramicrodureza da amostra CR serd analisada
juntamente com as amostras das condi¢cdes o0timas de processamento, na se¢do 4.5.8.2 Alem
disso, as propriedades mecanicas extraidas deste ensaio se encontram na forma de tabelas e

curvas no Anexo 8.3.

4.2  MATERIAIS LAMINADOS A FRIO

4.2.1 PROCESSAMENTO

As amostras utilizadas nos estudos preliminares desta Tese foram submetidas ao seguinte
processamento: Dezoito amostras de dimensdo 8,5 cm x 4 cm do AlAs 201LN com espessura
de 4,96 mm foram laminadas a temperatura ambiente e ap0s pré-resfriamento em salmoura (-
5°C). As reducgdes na espessura foram de aproximadamente 10% em cada passe e tanto as
amostras laminadas em temperatura ambiente, como as pré-resfriadas em salmoura, tiveram
suas temperaturas medidas imediatamente antes (T;) e ap0s a laminacdo (Ts), em cada passe, €
verificou-se que para todas as amostras pré-resfriadas a temperatura inicial foi de
aproximadamente 10°C.

Os resultados relativos as amostras laminadas a frio com 4 passes de reducdo, a
temperatura ambiente estdo sintetizados na Tabela 4-7, como base na temperatura antes do

passe (T;), imediatamente apds o passe (T¢) e espessura apos o passe (Es).
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Tabela 4-7: Temperaturas e reducdes obtidas nas amostras laminadas a frio, com 4 passes, a temperatura

ambiente.

Amostra | NUmero de Passes | Ti (°C) | T¢(°C) | AT (°C) | Ef(mm) | Redugdo (%)
CR - - - - 4,96 -
1 22,5 31,5 9,0 4,40 11,3
1 2 22,3 35,8 13,5 4,09 7,0
3 23,3 34,1 10,8 3,71 9,3
4 22,8 36,7 13,9 3,42 7,8
1 21,8 31,6 9,8 4,50 8,2
5 2 23,7 35,4 11,7 4,09 9,1
3 22,8 32,1 9,3 3,71 9,3
4 24,1 37,0 12,9 3,38 8,9
1 22,8 32,2 9,4 4,41 10,0
3 2 23,6 37,8 14,2 4,04 8,2
3 23,0 32,7 9,7 3,73 7,7
4 23,7 34,7 11,0 3,41 8,6

Na Tabela 4-8 estdo apresentados os resultados referentes as amostras pré-resfriadas em

salmoura e laminadas a frio com 4 passes.

Tabela 4-8: Temperaturas e reducdes obtidas nas amostras laminadas a frio, com 4 passes, e pré-resfriadas em

salmoura.

Amostra | Namero de Passes | T; (°C) | T¢+(°C) | AT (°C) | Ef(mm) | Reducéo (%)
CR - - - - 4,96 -
1 24,8 14,8 4,40 10,2
2 29,5 19,5 3,90 11,4
- 0 1 H H H
Rl 3 10°C 31,5 21,5 3,45 11,5
4 33,8 23,8 3,22 6,7
1 23,8 13,8 4,48 8,6
2 26,2 16,2 4,07 9,1
- 0 H H H H
R2 3 10°C 31,6 21,6 3,65 10,3
4 35,5 25,5 3,28 10,1
1 24,6 14,6 4,50 8,2
2 25,1 15,1 4,02 10,6
_ 0, H H H H
R3 3 10°C 32,0 22,0 3,60 10,4
4 32,9 22,9 3,25 9,7

Na Tabela 4-9 estdo sintetizados os resultados das amostras laminadas a frio em

temperatura ambiente, submetidas a 6 passes.
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Tabela 4-9: Temperaturas e redugdes obtidas nas amostras laminadas a frio, com 6 passes, a temperatura

ambiente.
Amostra | Numero de Passes | T;(°C) | T¢+(°C) | AT (°C) | Ef (mm) | Reducéo (%)
CR - - - - 4,96 -
1 22,5 31,0 8,5 4,50 9,3
2 24,4 36,1 11,7 3,98 11,5
4 3 23,8 36,2 12,4 3,68 8,0
4 23,7 36,3 12,6 3,38 7,6
5 22,9 49,4 26,5 2,96 12,4
6 22,9 43,9 21,0 2,65 10,5
1 23,5 30,1 6,6 4,39 10,4
2 24,3 37,0 12,7 4,00 8,9
3 24,1 34,8 10,7 3,69 7,7
> 4 23,6 34,5 10,9 3,41 7,6
5 24,8 42,6 17,8 3,06 10,3
6 23,2 49,1 25,9 2,72 11,1
1 23,4 30,6 7,2 4,45 9,2
2 23,8 36,5 12,7 3,99 10,3
3 24,2 37,6 13,4 2,70 7,2
6 4 23,1 37,4 14,3 3,43 7,3
5 24,6 43,6 19,0 3,06 10,8
6 23,2 48,1 24,9 2,76 9,8

Na Tabela 4-10 sdo apresentados os resultados das amostras laminadas a frio submetidas

a 6 passes e pré-resfriadas em salmoura.
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Tabela 4-10: Temperaturas e reducdes obtidas nas amostras laminadas a frio, com 6 passes, e pré-resfriadas em

salmoura.
Amostra | Namero de Passes | Ti (°C) | T¢(°C) | AT (°C) | Ef(mm) | Redugdo (%)
CR - - - - 4,96 -
1 22,8 12,8 4,45 9,2
2 28,2 18,2 3,94 11,0
3 32,7 22,7 3,71 5,8
Ré 4 10°C 553 22,2 3,38 8,9
5 36,5 26,5 3,07 9,2
6 36,3 26,3 2,80 8,8
1 21,9 11,9 4,50 8,2
2 27,5 17,5 3,92 12,9
3 34,9 24,9 3,62 7,7
R 4 T10°C 5356 22,6 3,28 9,4
5 41,6 31,6 2,94 10,4
6 35,3 25,3 2,70 8,2
1 24,3 14,3 4,45 9,2
2 26,5 16,5 4,01 9,9
3 29,1 19,1 3,62 9,7
Re 4 T10°C 558 22,8 3,31 8,6
5 33,5 23,5 2,91 12,1
6 36,2 26,2 2,62 9,9

Os resultados das amostras laminadas em temperatura ambiente, submetidas a 8 passes de

laminacao, estdo apresentados na Tabela 4-11.
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Tabela 4-11: Temperaturas e redugdes obtidas nas amostras laminadas a frio, em temperatura ambiente, com 8

passes.
Amostra | Numero de Passes | T;(°C) | T¢(°C) | AT (°C) | Ef (mm) | Reducdo (%)
CR - - - - 4,96 -

1 22,1 31,1 9,0 4,42 10,88
2 23,8 36,4 12,6 4,00 9,5
3 23,1 33,2 10,1 3,70 7,5

; 4 24,0 36,3 12,3 3,42 7,6
5 23,3 46,9 23,6 3,04 11,0
6 24,1 48,0 23,9 2,76 9,2
7 24,8 44,3 19,5 2,44 11,6
8 25,2 37,7 12,5 2,20 9,8
1 22,9 30,9 8,0 4,44 9,4
2 23,6 37,0 13,4 4,01 9,7
3 23,1 36,0 12,9 3,67 8,5

3 4 23,1 37,4 14,3 3,42 6,8
5 24,1 46,9 22,8 3,06 10,5
6 24,6 48,5 23,9 2,72 11,1
7 24,6 43,7 19,1 2,45 9,9
8 25,5 41,7 16,2 2,16 11,8
1 22,9 31,4 8,5 4,40 10,2
2 23,8 38,4 14,6 3,99 9,3
3 24,2 36,6 12,4 3,68 7,7

9 4 24,0 36,2 12,2 3,41 7,4
5 24,2 49,3 25,1 3,04 10,8
6 24,5 47,7 23,2 2,72 10,5
7 24,3 47,5 23,2 2,52 7,3
8 25,1 41,1 16,0 2,23 11,5

Os resultados das amostras pre-resfriadas em salmoura, submetidas a 8 passes, estdo

apresentados nas Tabela 4-12 e Tabela 4-13.
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Tabela 4-12: Temperaturas e redugdes obtidas na amostra laminada a frio R7, com 8 passes, e pré-resfriada em

salmoura.

Amostra | Numero de Passes | T;(°C) | T¢+(°C) | AT (°C) | Ef (mm) | Reducéo (%)
CR - - - - 4,96 -
1 23,8 13,8 4,45 9,2
2 27,5 17,5 3,99 10,3
3 31,4 21,4 3,65 8,5
4 34,5 24,5 3,33 8,8
RY 5 T10°C 16 [ 316 2,92 12,3
6 34,6 24,6 2,66 8,9
7 38,5 28,5 2,40 9,8
8 32,7 22,7 2,14 10,8

Tabela 4-13: Temperaturas e redugdes obtidas nas amostras laminadas a frio R8 e R9, com 8 passes, pré-
resfriadas em salmoura.

1 225 125 4,55 71
2 27.9 17.9 4,04 112
3 30,3 20,3 3,60 10,9
4 33,2 232 3,24 10,0
R8 5 ~10°C =359 28,9 2,90 10,5
6 37,8 278 256 117
7 33,2 232 2.37 7.4
8 33,4 234 2.19 76
1 22,0 12,0 4,44 9.4
2 258 15,8 4,06 85
3 30,4 20,4 3,70 8,9
4 38,3 283 3,33 10,0
R 5 “10°C 15 31,5 2,98 10,5
6 41,7 31,7 2,69 9,7
7 32,8 22.8 243 9,7
8 32,1 22.1 2.25 7.4

Para as amostras laminadas em temperatura ambiente notou-se que as temperaturas

iniciais variaram entre 21 e 25,5 °C, bem préximas a temperatura ambiente. Além disso, com

0 aumento do numero de passes houve um incremento nas temperaturas finais de algumas

amostras (Tabela 4-14). Este incremento ndo predominou em todas as amostras devido a

possiveis erros experimentais, como por exemplo, um tempo maior entre a retirada da mesma

do laminador e a medicédo de sua temperatura final. No que diz respeito as reduc@es, a maioria

das amostras estiveram préximas da percentagem de reducéo definida para cada passe (10%).
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Tabela 4-14: Variacdo de temperatura para as amostras laminadas em temperatura ambiente com 4, 6 e 8 passes.

Incremento de temperatura (°C) 4 passes 6 passes 8 passes
Minimo 9,00 6,60 8,00
Maximo 13,90 26,50 25,10
Médio 11,45 16,55 16,55

Para as amostras pré-resfriadas em salmoura notou-se que a temperatura registrada entre
o intervalo de tempo em que a amostra foi retirada deste banho até a sua entrada no
laminador, foi de aproximadamente 10 °C e que com 0 aumento do nimero de passes, houve
um incremento nas temperaturas finais para a maioria das amostras (Tabela 4-15). De modo

similar a laminacdo em temperatura ambiente, grande parte destas amostras esteve proximo de

10% de reducdo a cada passe.

Tabela 4-15: Variagdo de temperatura para as amostras pré-resfriadas em salmoura com 4, 6 e 8 passes.

Incremento de temperatura (°C) 4 passes 6 passes 8 passes
Minimo 13,80 11,90 12,00
Maximo 25,50 26,50 28,90
Médio 19,65 19,20 20,45

Observa-se que os incrementos médios de temperatura nos corpos de prova sdo maiores
para as amostras que foram pre-resfriadas em salmoura, antes da laminacéo.

A partir dos valores de espessura obtidos, ap6s cada passe de laminacdo, foi possivel
calcular as deformacdes impostas em cada processo de redugdo, assim como a deformacao
efetiva segundo as Equacéo 4-3 e Equacao 4-4, respectivamente.

€
e=In— Equaco 4-3
i
Onde:
¢ = deformagao verdadeira imposta em cada processo de redugao;
ei = espessura inicial

er = espessura final

X ¢& Equacéo 4-4

2
Sef:ﬁ

Onde:
eef = deformacéo efetiva imposta em cada passe de laminagdo;

¢ = deformacdo verdadeira.
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A homogeneidade da deformacéo no processo laminacéo foi avaliada pelo parametro A,
segundo a Equacdo 4-5 (BACKOFEN, 1972), onde para valores de A>1 a deformagdo ¢
definida como heterogénea e para A<l homogénea.

2—71 €;

A= X Equagéo 4-5
2 R

Onde:

ei = espessura inicial;

r = reducdo em cada passe;

R = raio do cilindro de laminacéo.

Na Tabela 4-16 sdo apresentadas as reducdes obtidas, as deformagdes verdadeiras (g), as
deformagdes efetivas (gef) € 0 pardmetro A, em cada passe, para as amostras laminadas a frio a
temperatura ambiente com 4 passes (1 a 3).

Na Tabela 4-17 estdo apresentadas as redugdes obtidas, as deformagdes verdadeiras (&),
as deformacdes efetivas (gef) € 0 parametro A, em cada passe para as amostras laminadas a frio
a temperatura ambiente com 6 passes (4 a 6).

Na Tabela 4-18 esta apresentada as redugdes obtidas, as deformagdes verdadeiras (g), as
deformagdes efetivas (gef) € 0 parametro A, em cada passe, para as amostras laminadas a frio a

temperatura ambiente com 8 passes (7 a 9).
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Tabela 4-16: Reducdes obtidas, deformagdes verdadeiras (g), deformagdes efetivas (eef) e parametro A, em cada
passe, para as amostras laminadas a frio & temperatura ambiente com 4 passes (1 a 3).

NUmero Es:pt_as_sura Espessura Reducéo
Amostra de inicial final (mm) por passe € Eef A
Passes (mm) (%)
CR - 4,96 - - - - -
1 4,96 4,40 11,29 0,12 0,14 0,76
1 2 4,40 4,09 7,05 0,07 0,08 0,93
3 4,09 3,71 9,29 0,10 0,11 0,77
4 3,71 3,42 7,82 0,08 0,09 0,81
Média - 8,86 0,09 0,11 0,82
1 4,96 4,50 9,27 0,10 0,11 0,85
5 2 4,50 4,09 9,11 0,10 0,11 0,82
3 4,09 3,71 9,29 0,10 0,11 0,77
4 3,71 3,38 8,89 0,09 0,11 0,75
Média - - - 9,14 0,10 0,11 0,80
1 4,96 4,41 11,09 0,12 0,14 0,77
3 2 4,41 4,04 8,39 0,09 0,10 0,85
3 4,04 3,73 7,67 0,08 0,09 0,85
4 3,73 3,41 8,58 0,09 0,10 0,77
Média - - - 8,93 0,09 0,11 0,81
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Tabela 4-17: Reducgdes obtidas, deformacdes verdadeiras (g), deformagdes efetivas (gef) e o pardmetro A, em

cada passe para as amostras laminadas a frio a temperatura ambiente com 6 passes (4 a 6).

NUmero | Espessura E Reducdo
RS spessura
Amostra de inicial final (mm) por passe € Eef A
Passes (mm) (%)

CR - 4,96 - - - - -
1 4,96 4,50 9,27 0,10 0,11 0,85
2 4,50 3,98 11,56 0,12 0,14 0,72
4 3 3,98 3,68 7,54 0,08 0,09 0,86
4 3,68 3,38 8,15 0,09 0,10 0,79
5 3,38 2,96 12,43 0,13 0,15 0,60
6 2,96 2,65 10,47 0,11 0,13 0,62
Média - 9,90 0,10 0,12 0,74
1 4,96 4,39 11,49 0,12 0,14 0,76
2 4,39 4,00 8,88 0,09 0,11 0,82
5 3 4,00 3,69 7,75 0,08 0,09 0,84
4 3,69 3,41 7,59 0,08 0,09 0,82
5 3,41 3,06 10,26 0,11 0,12 0,67
6 3,06 2,72 11,11 0,12 0,14 0,61
Média - 9,51 0,10 0,12 0,75
1 4,96 4,45 10,28 0,11 0,12 0,81
2 4,45 3,99 10,34 0,11 0,13 0,76
6 3 3,99 3,43 14,04 0,15 0,17 0,61
4 3,43 3,06 10,79 0,11 0,13 0,65
5 3,06 2,76 9,80 0,10 0,12 0,65
6 2,76 2,50 9,42 0,10 0,11 0,63
Média - 10,77 0,11 0,13 0,68
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Tabela 4-18: Reducdes obtidas, deformagdes verdadeiras (g), deformagdes efetivas (gef) e o parametro A, em

cada passe para as amostras laminadas a frio & temperatura ambiente com 8 passes (7 a 9).

Amostra Numero de _ E_spessura I_Espessura Reducéo por € Eef A
Passes inicial (mm) final (mm) passe (%)
CR - 4,96 - - - - -

1 4,96 4,42 10,89 0,12 | 0,13 | 0,78

2 4,42 4,00 9,50 0,10 | 0,11 | 0,79

3 4,00 3,70 7,50 0,08 | 0,09 | 0,86

; 4 3,70 3,42 7,57 0,08 | 0,09 | 0,82

5 3,42 3,04 11,11 0,12 | 0,14 | 0,64

6 3,04 2,76 9,21 0,10 | 0,11 | 0,67

7 2,76 2,44 11,59 0,12 | 0,14 | 0,56

8 2,44 2,20 9,84 0,10 | 0,12 | 0,58

Média - 9,65 0,10 | 0,12 | 0,71
1 4,96 4,44 10,48 0,11 | 0,13 | 0,80

2 4,44 4,01 9,68 0,10 | 0,12 | 0,79

3 4,01 3,67 8,48 0,09 | 0,10 | 0,81

3 4 3,67 3,42 6,81 0,07 | 0,08 | 0,87

5 3,42 3,06 10,53 0,11 | 0,13 | 0,66

6 3,06 2,72 11,11 0,12 | 0,14 | 0,61

7 2,72 2,45 9,93 0,10 | 0,12 | 0,61

8 2,45 2,16 11,84 0,13 | 0,14 | 0,52

Média - 9,86 0,10 | 0,12 | 0,71
1 4,96 4,40 11,29 0,12 | 0,14 | 0,76

2 4,40 3,99 9,32 0,10 | 0,11 | 0,80

3 3,99 3,68 7,77 0,08 | 0,09 | 0,84

9 4 3,68 3,41 7,34 0,08 | 0,09 | 0,83

5 3,41 3,04 10,85 0,11 | 0,13 | 0,65

6 3,04 2,72 10,53 0,11 | 0,13 | 0,62

7 2,72 2,52 7,35 0,08 | 0,09 | 0,72

8 2,52 2,23 11,51 0,12 | 0,214 | 0,54

Média - 9,50 0,10 | 0,11 | 0,72

Na Tabela 4-19 sdo apresentadas as reducdes obtidas, as deformagdes verdadeiras (), as

deformagdes efetivas (eef) € 0 parametro A, em cada passe, para as amostras laminadas a frio e

pré-resfriadas em salmoura com 4 passes (1 a 3).
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Tabela 4-19: Reducdes obtidas, deformagdes verdadeiras (g), deformagdes efetivas (eef) e parametro A, em cada
passe para as amostras laminadas a frio a e pré-resfriadas em salmoura com 4 passes (R1 a R3).

NUmero | Espessura E Reducéo
RS spessura
Amostra de inicial final (mm) por passe € Eef A
Passes (mm) (%)

CR - 4,96 - - - - -
1 4,96 4,40 11,29 0,12 0,14 0,76
R1 2 4,40 3,90 11,36 0,12 0,14 0,72
3 3,90 3,45 11,54 0,12 0,14 0,67
4 3,45 3,22 6,67 0,07 0,08 0,85
Média - 10,21 0,11 0,12 0,75
1 4,96 4,48 9,68 0,10 0,12 0,83
R2 2 4,48 4,07 9,15 0,10 0,11 0,82
3 4,07 3,65 10,32 0,11 0,13 0,73
4 3,65 3,28 10,14 0,11 0,12 0,70
Média - 9,82 0,10 0,12 0,77
1 4,96 4,50 9,27 0,10 0,11 0,85
R3 2 4,50 4,02 10,67 0,11 0,13 0,75
3 4,02 3,60 10,45 0,11 0,13 0,72
4 3,60 3,25 9,72 0,10 0,12 0,71
Média - 10,03 0,11 0,12 0,76

Na Tabela 4-20 sdo apresentadas as reducdes obtidas, as deformagdes verdadeiras (¢), as
deformagdes efetivas (eef) € 0 parametro A, em cada passe, para as amostras laminadas a frio e

pré-resfriadas em salmoura com 6 passes (R4 a R6).
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Tabela 4-20: Redugdes obtidas, deformagdes verdadeiras (g), deformacdes efetivas (gef) e pardmetro A, em cada
passe para as amostras laminadas a frio e pré-resfriadas em salmoura com 6 passes (R4 a R6).

Amostra NUmero de _ E_spessura I_Espessura Reducéo por . ot A
Passes inicial (mm) final (mm) passe (%)

CR - 4,96 - - - - -
1 4,96 4,45 10,28 0,11 0,12 | 0,81
2 4,45 3,94 11,46 0,12 | 0,14 | 0,72
R4 3 3,94 3,71 5,84 0,06 | 0,07 | 0,98
4 3,71 3,38 8,89 0,09 | 0,11 | 0,75
5 3,38 3,07 9,17 0,10 | 0,11 | 0,71
6 3,07 2,80 8,79 0,09 | 0,11 | 0,69
Média - 9,07 0,10 | 0,11 | 0,78
1 4,96 4,50 9,27 0,10 | 0,11 | 0,85
2 4,50 3,92 12,89 0,14 | 0,16 | 0,68
RS 3 3,92 3,62 7,65 0,08 | 0,09 | 0,84
4 3,62 3,28 9,39 0,10 | 0,11 | 0,72
5 3,28 2,94 10,37 0,11 0,13 | 0,65
6 2,94 2,70 8,16 0,09 | 0,10 | 0,70
Média - 9,62 0,10 | 0,12 | 0,74
1 4,96 4,45 10,28 0,11 0,12 | 0,81
2 4,45 4,01 9,89 0,10 | 0,12 | 0,78
RG 3 4,01 3,62 9,73 0,10 | 0,12 | 0,75
4 3,62 3,31 8,56 0,09 | 0,10 | 0,76
5 3,31 2,91 12,08 0,13 | 0,15 | 0,60
6 2,91 2,62 9,97 0,10 | 0,12 | 0,63
Média - 10,08 0,11 | 0,12 | 0,72

Nas Tabela 4-21 e Tabela 4-22 sdo apresentadas as reducgdes obtidas, as deformacdes

verdadeiras (), as deformacdes efetivas (ger) € 0 parametro A, em cada passe, para as amostras

laminadas a frio e pré-resfriadas em salmoura com 8 passes (R7 a R9).
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Tabela 4-21: Redugdes obtidas, deformagdes verdadeiras (g), deformagdes efetivas (gef) e parametro A, em cada
passe para as amostras laminadas a frio e pré-resfriadas em salmoura com 8 passes (R7 a R9).

N Espessura Reducéo
umero N Espessura
Amostra de Passes inicial final (mm) por passe € Eef A
(mm) (%)
CR - 4,96 - - - - -
1 4,96 4,45 10,28 0,11 0,12 0,81
2 4,45 3,99 10,34 0,11 0,13 0,76
3 3,99 3,65 8,52 0,09 0,10 0,80
R7 4 3,65 3,33 8,77 0,09 0,11 0,75
5 3,33 2,92 12,31 0,13 0,15 0,60
6 2,92 2,66 8,90 0,09 0,11 0,67
7 2,66 2,40 9,77 0,10 0,12 0,61
8 2,40 2,14 10,83 0,11 0,13 0,54
Média - 9,96 0,11 0,12 0,69
1 4,96 4,55 8,27 0,09 0,10 0,91
2 4,55 4,04 11,21 0,12 0,14 0,74
3 4,04 3,60 10,89 0,12 0,13 0,70
RS 4 3,60 3,24 10,00 0,11 0,12 0,70
5 3,24 2,90 10,49 0,11 0,13 0,64
6 2,90 2,56 11,72 0,12 0,14 0,57
7 2,56 2,37 7,42 0,08 0,09 0,69
8 2,37 2,19 7,59 0,08 0,09 0,66
Média - 9,70 0,10 0,12 0,70

Tabela 4-22: Reducdes obtidas, deformagdes verdadeiras (¢), deformagoes efetivas (g¢f) € pardmetro A, em cada
passe para a amostra R9, laminada a frio e pré-resfriada em salmoura com 8 passes.

Amostra Numero de _ Espessura I_Espessura Reducéo por . et A
Passes inicial (mm) final (mm) passe (%) ¢

1 4,96 4,44 10,48 0,11 0,13 { 0,80

2 4,44 4,06 8,56 0,09 | 0,10 | 0,84

3 4,06 3,70 8,87 0,09 | 0,11 | 0,79

R9 4 3,70 3,33 10,00 0,11 0,12 | 0,71
5 3,33 2,98 10,51 0,11 0,13 | 0,65

6 2,98 2,69 9,73 0,10 | 0,12 | 0,64

7 2,69 2,43 9,67 0,10 | 0,12 | 0,61

8 2,43 2,25 7,41 0,08 | 0,09 | 0,67

Média - 9,40 0,10 | 0,11 | 0,72

Observou-se que foram alcancadas deformacBes homogéneas para todas as amostras

laminadas a frio segundo o critério adotado (A<I). No que diz respeito as reducdes, as

deformacdes verdadeiras e as deformacdes efetivas, os valores se encontraram préximos dos

valores esperados para estudo (aproximadamente 10%),
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processamento das amostras que foram laminadas a frio é satisfatorio para a continuidade do

desenvolvimento deste trabalho.

4.2.2 IDENTIFICACAO E QUANTIFICACAO DAS FASES

A técnica de DRX foi utilizada nos materiais laminados a frio com 4, 6 e 8 passes, tanto
em temperatura ambiente (4TA, 6TA e 8TA), como em salmoura (4SAL, 6SAL e 8 SAL)
com o objetivo de avaliar a evolucdo da transformacdo martensitica em funcdo da
deformacdo, além da identificacdo das fases presentes. Na Figura 4-7 sdo apresentados 0s

difratogramas destas amostras.
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Figura 4-7: Difratogramas das amostras laminadas a frio: 4TA (A), 4SAL (B), 6TA (C), 6SAL (D), 8TA (E) e
8SAL (F).
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Para as amostras com 4 passes de laminagdo foram observados picos mais intensos de
austenita (y), sendo o (220) o mais intenso. Quando se refere a amostra pré-resfriada (B),
pode-se verificar um pequeno aumento na intensidade do pico de martensita o’ (110) ¢ um
aumento maior no pico y(111). De modo similar as amostras anteriores, quando se trata das
amostras com 6 passes, 0 pico y(220) continua sendo o mais intenso, porém ha um decréscimo
na sua intensidade com o pré-resfriamento (D). Nesta mesma condicdo, hd um incremento na
intensidade de a'(200) e a’(211) e um decréscimo nos picos y(111) e y(311). J& na condigdo
de pré-resfriamento em salmoura (F) e com 8 passes de laminagdo, observou-se um aumento
na intensidade dos picos a’(110) e a’(200) e uma diminui¢ao na intensidade do pico y(220),
porém o pico a’(211) se tornou o mais intenso, quando comparado a amostra (E). Para ambas
as amostras E e F, o pico y(311) ja ndo se torna tdo pronunciado, quando comparado aos
difratogramas anteriores.

De um modo geral, com o progresso do nimero de passes e consequentemente da
deformacdo, verificou-se que os picos de y decresceram em suas intensidades, enquanto os
picos de a” incrementaram. Sendo que estas condigdes SA0 ainda mais evidentes nas amostras
que foram pré-resfriadas em salmoura, antes da laminacao.

Apos a identificacdo das fases por DRX, foi realizada a quantificacdo das mesmas por
dois metodos teodricos: Somatorio dos picos de todas as fases, em que a intensidade dos picos
foram medidas através do software Origin 8.0, conforme descrito por (COSTA, 2014) e
Método dos picos mais intensos de cada fase, em que a intensidade dos picos foram medidas
através do software Dataviewer, conforme descrito por (DA SILVA, 2017). Tabela 4-23 a
Tabela 4-25 sdo mostradas as fracoes volumétricas de austenita (Vy) e martensita (Va’), para
as amostras deformadas.

Tabela 4-23: Fragdes volumétricas de austenita (Vy) e martensita (Vo) para as amostras com 4 passes em
temperatura ambiente (4TA) e pré-resfriadas em salmoura (4SAL).

Somatério dos picos de todas as fases

4TA 4SAL
Vo’ =21% Vo’ =28%
Vy=79% Vy=T72%
Picos mais intensos de cada fase

4TA 4SAL
Vo’ = 16% Vo’ =19%
Vy = 84% Vy=81%
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Tabela 4-24: Fragdes volumétricas de austenita (Vy) e martensita (Va’) para as amostras com 6 passes em
temperatura ambiente (6TA) e pré-resfriadas em salmoura (6SAL).

Somatorio dos picos de todas as fases

6TA 6SAL
Vo’ =34% Vo’ =41%
Vy=66% Vy=59%
Picos mais intensos de cada fase
6TA 6SAL
Vo’ =23% Vo’ =26%
Vy=77% Vy=74%

Tabela 4-25: Fragdes volumétricas de austenita (Vy) e martensita (Va’) para as amostras com 8 passes em
temperatura ambiente (8TA) e pré-resfriadas em salmoura (8SAL).

Somatorio dos picos de todas as fases

8TA 8SAL
Vo’ =52% Vo’ =59%
Vy=48% Vy=41%
Picos mais intensos de cada fase
8TA 8SAL
Vo’ = 33% Vo’ = 34%
Vy=67% Vy=66%

Os resultados apresentados sdo coerentes, uma vez que com o aumento da deformacao,
aumentou a fracdo de martensita formada e decresceu a fracdo de austenita. Ao comparar
ambos 0s metodos, verificou-se que o método do somatdrio dos picos de todas as fases
evidencia uma maior fracdo de martensita. Os dois métodos foram adotados como critica
metodologica devido a analise de evolugdo da textura do AISI 201LN. Acredita-se que nédo
seria adequado somente 0 uso do método do pico mais intenso, sendo que este s6 é valido
para amostras com textura aleatéria, 0 que ndo pode ser o caso deste material apos o0s
processamentos aos quais 0 mesmo sera submetido.

De modo a complementar a analise qualitativa destas amostras, utilizou-se o refinamento
de Rietveld (TOPAS), em que se compararam os difratogramas experimental (preto) e tedrico
(vermelho), com as respectivas fragdes volumétricas de martensita e austenita para as
amostras laminadas a frio com 4, 6 e 8 passes de reducao a temperatura ambiente (4TA, 6TA,
e 8TA) e pré-resfriadas em salmoura a -5°C (4SAL, 6SAL e 8SAL). Na Figura 4-8 sdo

apresentados os respectivos difratogramas.
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Figura 4-8: Comparagdo dos difratogramas experimental e teérico com as fragdes volumétricas de
martensita e austenita, para as amostras 4TA (A), 4SAL (B), 6TA (C), 6SAL (D), 8TA (E) e 8SAL (F).
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Foi possivel observar que o ajuste entre os difratogramas experimental e teérico ficaram
bem préximos e isto pode ser comprovado estatisticamente ao se analisar os valores de GOF
encontrados para estas amostras. Estes valores foram de: 1,17; 1,13; 1,14; 1,16; 1,15 e 1,15
respectivamente, para as amostras 4TA, 4SAL, 6TA, 6SAL, 8TA e 8SAL. Vale ressaltar que
estes GOF’s estdo abaixo de 2, conforme é recomendado para esta analise de quantificacéo.

A Ferritoscopia também foi uma técnica utilizada para quantificar as fases das amostras
CR e laminadas com 4, 6 e 8 passes. Foi possivel correlaciona-la com as deformacGes
verdadeiras das amostras laminadas, tanto em temperatura ambiente como as amostras pré-

resfriadas em salmoura. Na Figura 4-9 esté ilustrado o gréafico desta correlacao.
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Figura 4-9: Evolucéo da fracdo volumétrica de martensita medida por Ferritoscopia em funcdo da deformacéo
verdadeira para as amostras na condi¢do CR e laminadas em temperatura ambiente e pré-resfriadas em salmoura.

Notou-se que ha um aumento na fracdo volumétrica de martensita formada, com o
progresso da deformacdo, desde 4 até 8 passes de laminagdo. Isto corrobora o que
MOALLEMI e colaboradores (2011) concluiram: A fracdo volumétrica da martensita
induzida por deformacédo, em um aco inoxidavel 201, € aumentada com o aumento da reducao
de espessura. Além disso, a porcentagem de martensita formada também foi incrementada
com o decréscimo da temperatura durante a laminagdo (pré-resfriamento em salmoura),
conforme mostrado por TOURKI e colaboradores (2005) que notaram que quanto menores
sdo as temperaturas, maiores sdo as quantidades formadas de martensita induzida por

deformacdo, aumentando a susceptibilidade do material a transformacdo martensitica.
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Uma vez que as técnicas de Ferritoscopia, os métodos tedricos e o método de Rietveld
podem ser utilizados como ferramentas para quantificacdo de fases, é valido se comparar as 4

técnicas. Na Figura 4-10 é retratada esta correlacéo.
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Figura 4-10: Comparacdo entre a Ferritoscopia, os métodos tedricos e 0 método de Rietveld para as amostras
laminadas a frio.

A partir desta comparacdo, observou-se que o0s resultados do método de Rietveld,
estiveram proximo dos resultados de Ferritoscopia nas amostras 6TA, 6SAL e 8TA e proximo
dos resultados do método dos picos mais intensos nas amostras 4SAL, 6TA e 8SAL. Notou-se
também que a diferenca entre os métodos tedricos € relativamente grande, sendo dificil
afirmar que estes sejam confidaveis para a quantificacdo de fases. Esta diferenca pode ser
explicada pela area de abrangéncia das técnicas. A técnica de DRX abrange uma fina camada
sobre a superficie da amostra, em torno de 6,2 um para o pico y(111) com o emprego da
radiacdo Ka de Co, enquanto a Ferritoscopia analisa um maior volume de material (DA
SILVA, 2017). Além disso, enquanto os métodos tedricos de calculo da fragdo volumétrica de
fases pela area dos picos (mais intensos ou somatorio de todos 0s picos presentes) ndo leva
em consideracdo qualquer aspecto associado a textura e/ou encruamento introduzido pelo
processamento termomecanico, enquanto o método de Rietveld considera estes aspectos.

Os valores apresentados na Ferritoscopia e no método dos Picos de DRX mais intensos
sd0 bem proximos nas amostras com 4 passes e pré-resfriadas (4SAL) e com 6 passes e pré-
resfriadas (6SAL), porém a diferenca entre estes métodos é mais pronunciada nas amostras
com 4 passes laminadas em temperatura ambiente (4TA) e com 8 passes laminadas em

temperatura ambiente (8TA), concluindo entdo que o método dos Picos mais intensos
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apresentou porcentagens de martensita mais proximas da técnica de Ferritoscopia e do método
de Rietveld, do que o método do Somatorio dos picos das fases.

Independente dos métodos de quantificacdo da martensita adotados no trabalho, a fracéo
de martensita induzida pelos distintos niveis de deformacéo nas condic¢6es de laminacéo a frio
(exceto na medicdo por Ferritoscopia para a amostra 4TA) propostas foram superiores aqueles
observados na deformagdo homogénea até proxima ao limite de ruptura observado no ensaio

de tracdo uniaxial (Tabela 4-5).

4.2.3 MACROTEXTURA

A macrotextura das amostras laminadas a frio foi avaliada via DRX com o intuito de se
acompanhar a evolugdo cristalografica da fase austenitica em funcdo da formacdo de
martensita induzida por deformagdo em temperaturas distintas. Para isto, fez-se uso de ODF’s,

com as se¢des Phi2 em 0 e 45°, segundo a notagdo de Bunge (Figura 4-11 a Figura 4-16).

Phi 01 Phi 45
o w2 a4 5 Bl 70 B 0 w2 0 40 50 (=1 (I 2yl

40 TA 40 Th

Figura 4-11: ODF da austenita deformada da amostra com 4 passes em temperatura ambiente (4TA), Phi2 em 0°
e 45°.
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Figura 4-12: ODF da austenita deformada da amostra com 4 passes e pré-resfriada em salmoura (4SAL), Phi2

em 0° e 45°,
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Figura 4-13:

ODF da austenita deformada da amostra com 6 passes em temperatura ambiente (6 TA), Phi2 em 0°

e 45°,
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Figura 4-14: ODF da austenita deformada da amostra com 6 passes e pré-resfriada em salmoura (6SAL), Phi2

em 0° e 45°,
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Figura 4-15: ODF da austenita deformada da amostra com 8 passes em temperatura ambiente (8TA), Phi2 em 0°
e 45°,
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Figura 4-16: ODF da austenita deformada da amostra com 8 passes e pré-resfriada em salmoura (8SAL), Phi2
em Q° e 45°.

A partir das ODF’s analisadas (Figuras 4-11 a 4-16) confrontadas com dados da literatura
destacados na Figura 2-12 (SOUZA FILHO, et al., 2017), concluiu-se que as amostras 4TA e
4SAL possuem as componentes Goss rodado {110}<110> como a mais acentuada, seguida de
Latdo {110}<122> e Cisalhamento {321}<021> e que ambas possuem média intensidade,
porém a amostra 4TA apresenta uma textura mais intensa do que a amostra 4SAL. Ja a
amostra 6SAL apresentou média intensidade sendo a ordem desta: Goss rodado {110}<110>,
Cobre {112}<111> e Cisalhamento {321}<021>, enquanto que a ordem de intensidade para a
amostra 6TA foi a seguinte: Goss rodado {110}<110>, Latdo {110}<122> e Cisalhamento
{321}<021>. No que se refere as amostras 8TA e 8SAL, foram produzidas texturas
cristalograficas similares, com maior presenca das componentes Goss {110}<100> e Latdo
{110}<112>, além de uma consideravel presenca da componente Cobre {112}<111>, mais

forte na amostra 8TA.
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Neste estudo, os resultados para textura foram diferentes dos resultados relatados por
SOUZA FILHO e colaboradores (2017), em que foram encontradas as componentes Goss
{011}<100>, Brass {011}<211> e S {123}<634> para um aco inoxidavel 201 submetido a
diferentes niveis de deformacdo, que se justificam pela heranga das componentes ja presentes
no material como recebido (laminado a quente).

4.2.4 PROPRIEDADES MECANICAS

O comportamento mecanico referente a dureza do aco 201LN foi medido via Dureza
Rockwell C (HRC) e comparado com as deformagdes verdadeiras as quais 0 mesmo foi
submetido, tanto em temperatura ambiente, como em salmoura, desde a condicdo CR. Na

Figura 4-17 esta ilustrado o grafico desta correlacdo.
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Figura 4-17: Comparacdo entre a dureza HRC e as deformacgdes verdadeiras para as amostras na condi¢éo CR,
laminadas em temperatura ambiente e pré-resfriadas em salmoura.

Nota-se que a diferenca entre 0s dois processos € maior para as amostras laminadas com
deformacdes verdadeiras de aproximadamente 0,4 e 0,6 (nesta ordem crescente), enquanto
que para as amostras com 8 passes (¢ = 0,8), a macrodureza é praticamente a mesma. No que
diz respeito a fracdo de martensita formada, ha uma menor diferenca entre as fracdes de

martensita nas duas condi¢cbes com esta mesma deformacdo verdadeira.
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Além disso, nota-se um incremento tanto na dureza como na fracdo de martensita
formada quando se reduz a temperatura da amostra durante a laminag&o, porém esta diferenca
é mais significativa na fragdo de martensita obtida do que na dureza.

Resumidamente, as amostras analisadas anteriormente via Ferritoscopia, Dureza
Rockwell C e DRX (identificacdo de fases, quantificacdo de fases e textura), constituiram a
base de estudos preliminares desta tese e estdo sintetizadas na Tabela 4-26, seguidas das suas
respectivas fracdes volumétricas de martensita e deformagdes verdadeiras.

Tabela 4-26: Amostras laminadas a frio seguidas de sua fracdo volumétrica de martensita (%) e deformacéo
verdadeira (g).

Nome da Amostra | Fracdo Volumétrica de Martensita (%) Deformacdo verdadeira (€)
4TA 11,24 €=0,38
4SAL 17,70 €=10,42
6TA 20,64 €=10,60
6SAL 26,41 €=0,61
8TA 26,26 €=0,81
8SAL 30,71 €=0,81

4.3  MATERIAL RECOZIDO — AVALIACAO PRELIMINAR

As amostras laminadas a frio foram submetidas a 6 tratamentos térmicos previamente
estudados por (SHIRDEL, et al., 2015) com o intuito de se definir as condicGes 6timas de
deformacdo e de recozimento para reversdo, visando obter um significativo refinamento de

gréo a partir das técnicas de Ferritoscopia e Macrodureza.

4.3.1 PROCESSAMENTO

Para todas as amostras laminadas a frio, as condi¢6es de recozimento foram as seguintes
para a avaliacdo preliminar: 750 °C nos tempos de encharque de 5; 10 e 15 minutos e 800 °C

nos tempos de encharque de 1; 2,5 e 5 minutos.
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4.3.2 QUANTIFICACAO DE FASES

A quantificacdo de fases destas amostras foi avaliada por Ferritoscopia de acordo com as
diferentes condicbes de laminagdo e de tratamento térmico apresentadas na Tabela 3-2. Na
Figura 4-18 é mostrada a evolucdo da fragdo volumétrica de martensita em funcdo das

diferentes condi¢des de laminacao e tratamento térmico para reversao.
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Figura 4-18: Evolucdo da fracdo volumétrica de martensita em funcéo das condi¢des de laminacdo 4, 6 e 8
passes e de tratamento térmico para reversao.

Observa-se que no tratamento térmico a 750 °C por 15 minutos hd uma menor fracéo
volumétrica de martensita, inclusive para as amostras que foram laminadas com 8 passes e
pré-resfriadas em salmoura (8SAL), sendo que esta condicdo praticamente se iguala ao
tratamento térmico a 800 °C por 5 minutos. Portanto, ambas as condi¢Ges sdo as mais
adequadas para se ter uma maior reversdo da fase austenitica, uma vez que apresentam baixas

fracdes de martensita formadas.

4.3.3 PROPRIEDADES MECANICAS

Uma das respostas quanto as propriedades mecanicas destas amostras foi dada via Dureza

Vickers (HV) e é apresentada na Figura 4-19.
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Figura 4-19: Correlagdo da dureza Vickers (HV) em funcdo das condi¢Bes de laminacdo 4, 6 e 8 passes e de
tratamento térmico para reversao.

Observam-se maiores valores de dureza para o recozimento a uma temperatura de 800 °C
por 1 minuto, porém de forma similar a Ferritoscopia, a temperatura de 750 °C por um tempo
de 15 minutos, apresentou uma menor dureza, principalmente para a amostra com 8 passes e
pré-resfriada em salmoura (8SAL). Ja o tratamento de 800 °C por 5 minutos apresentou uma
dureza maior quando comparada a condicdo de 750 °C por 15 minutos. Sendo assim, ficou
estabelecido que a condicdo 6tima para laminacao séo 8 passes, pois isto promove uma maior
susceptibilidade a transformacdo martensitica, e para o tratamento térmico sdo: Uma
temperatura de 750 °C e um tempo de encharque de 15 minutos, pois este recozimento
apresentou baixas porcentagens de martensita e uma menor dureza, quando comparado as
demais condicdes. Desta forma se pode prever que nas proximas etapas deste estudo, o
material 201LN apresentard uma maior reversao da martensita formada e consequentemente,

um refinamento de gréo austenitico.
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44  MATERIAL NAS CONDICOES OTIMIZADAS — PRIMEIRA ETAPA

4.4.1 PROCESSAMENTO

Conforme descrito na secdo 4.3.3, a condicdo 6tima de processamento para este material
é a laminacéo a frio com 8 passes (uma sequéncia), tanto em temperatura ambiente como em
salmoura, havendo a necessidade de se realizar uma etapa de recozimento a 750 °C por 15
minutos ap06s cada sequéncia de laminacdo, conforme mostrado por (HAMADA, et al., 2015)
e (SHIRDEL, et al., 2015), com o objetivo de se ter um refinamento significativo de gréo.
Para isto, foi determinada uma rota de processamento composta por 2 sequéncias de
laminacdo e 2 tratamentos térmicos de recozimento para reversdo. Na Figura 4-20 é
apresentada a rota com as condicOes otimizadas de processamento e de tratamento térmico

para estas amostras, nesta primeira etapa.

Laminagdo a Laminagdo com
temperatura pré-resfriamento
ambiente* em salmoura*®

12 Sequéncia
Recozimento a

L 1750 °C/15 min. T

Laminagdo a Laminagdo com
o temperatura ré-resfriamento
22 Sequéncia 9 * P *
ambiente em salmoura

Recozimento a
750 2C/15 min.

*8 passes de reducdo, com 10% de reducéo a cada passe.

Figura 4-20: Rota das condig¢Bes otimizadas na primeira etapa de processamento e de tratamento térmico do
material em estudo.

As quatro amostras de dimensdo 8,5 cm x 4 cm do AIAs 201LN com espessura inicial de
4,96 mm foram laminadas a temperatura ambiente e apds pré-resfriamento em salmoura (-5
°C) com reducdes na espessura de aproximadamente 10% em cada passe. Estas amostras
foram separadas a cada etapa de processamento e seguem a seguinte nomenclatura: 1LF (1

sequéncia de laminacdo equivalente as amostras 8TA e 8SAL), 1TT_15 (1 sequéncia de
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laminacdo e 1 recozimento a 750 °C por 15 minutos), 2LF (2 sequéncias de laminagéo e 1
recozimento intermediario a 750 °C por 15 minutos), 2TT_15 (2 sequéncias de laminacéo, 1
recozimento intermediario e 1 recozimento final a 750 °C por 15 minutos), seguidas das siglas
TA (laminadas em temperatura ambiente) e SA (laminadas e pré-resfriadas em salmoura).

A partir dos valores de espessura encontrados, foi possivel calcular as deformacgdes
impostas em cada processo de reducdo, assim como a deformacdo efetiva segundo as
equacdes 4.3 e 4.4. De forma similar a apresentada na se¢do 4.1.1, também foi possivel
calcular a homogeneidade da deformacdo no processo de laminacdo através do parametro A
(Equagéo 4-5), onde para valores de A>1 a deformagao ¢ definida como heterogénea e para
A<1 homogénea.

A seguir sdo apresentadas as redugdes na espessura, as deformagdes verdadeiras (g), as

deformagdes efetivas (gef) € 0 parametro A em cada passe, para as amostras 1LFTA, 1LFSA,

2LFTA e 2LFSA.

Tabela 4-27: Redugdes na espessura, deformagdes verdadeiras (g), deformagdes efetivas (gef) € 0 parametro A em
cada passe, para as amostras 1LFTA e 1LFSA.

, Espessura
Amostra dNumero iﬁicial Espessura Reducéo por passe (%) | € Eef A
e passes final (mm)
(mm)
1 4,96 4,47 0,88 0,10 | 0,12 | 0,82
2 4,47 4,09 8,50 0,09 | 0,10 | 0,85
3 4,09 3,72 9,05 0,09 | 0,11 | 0,78
1LFTA 4 3,72 3,35 9,95 0,10 | 0,12 | 0,71
(ésgl‘ria)r 5 3,35 2,98 11,04 0,12 | 0,13 | 0,64
6 2,08 2,7 9,40 0,10 | 0,11 | 0,66
7 2,7 2,48 8,15 0,08 | 0,10 | 0,68
8 2,48 2,21 10,89 0,12 | 0,13 | 0,55
Média i 9,61 0,10 | 0,12 | 0,71
1 4,96 4,40 11,29 0,12 | 0,14 | 0,76
2 4.4 3,07 9,77 0,10 | 0,12 | 0,78
3 3,07 3,51 11,59 0,12 | 0,14 | 0,67
1LFSA 4 3,51 3,16 9,97 0,11 ] 0,12 | 0,69
a(lss'g“A"E; 5 3,16 289 8,54 0,09 | 0,10 | 0,71
6 2,89 2,58 10,73 0,11 ] 0,13 | 0,60
7 2,58 2,32 10,08 0,11 ] 0,12 | 0,59
8 2,32 2,09 9,01 0,10 | 0,12 | 0,56
Média i 10,24 0,11 0,12 | 0,67
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Tabela 4-28: Redugdes na espessura, deformagdes verdadeiras (g), deformacdes efetivas (&) € pardmetro A em
cada passe, para a amostra 2LFTA.

Amostra NUmero de _ E_spessura I_Espessura Reducéo por . ot A
passes inicial (mm) final (mm) passe (%)
Primeira Sequéncia de Laminagéo
1 4,96 4,45 10,28 0,11 0,12 | 0,81
2 4,45 4,15 6,74 0,07 | 0,08 | 0,96
3 4,15 3,80 8,43 0,09 | 0,10 | 0,82
4 3,80 3,36 11,58 0,12 | 0,14 | 0,66
5 3,36 3,04 9,52 0,10 | 0,12 | 0,69
6 3,04 2,73 10,20 0,11 | 0,12 | 0,63
7 2,73 2,48 9,16 0,10 | 0,11 | 0,64
SLETA 8 2,48 2,25 9,27 0,10 | 0,11 | 0,60
Segunda Sequéncia de Laminacdo apds Recozimento a 750 °C/ 15 min

9 2,25 1,87 16,89 0,18 | 0,21 | 0,41
10 1,87 1,68 10,16 0,11 | 0,12 | 0,50
11 1,68 1,56 7,14 0,07 | 0,09 | 0,57
12 1,56 1,45 7,05 0,07 | 0,08 | 0,55
13 1,45 1,35 6,90 0,07 | 0,08 | 0,54

14 1,33 1,33 0,00 0,00 | 0,00 | -
15 1,33 1,18 11,28 0,12 | 0,24 | 0,40

16 1,15 1,15 0,00 0,00 | 0,00 | -
Média - 8,41 0,09 | 0,10 | 0,63
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Tabela 4-29: Redugdes na espessura, deformagdes verdadeiras (g), deformacdes efetivas (&) € pardmetro A em
cada passe , para a amostra 2LFSA.

NUmero Es:pt_as_sura Espessura x
Amostra de inicial final (mm Reducéo por passe (%) | € Eef A
passes al (mm)
(mm)
Primeira Sequéncia de Laminagéao
1 4,96 4,44 10,48 0,11 | 0,13 | 0,80
2 4,44 4,02 9,46 0,10 | 0,11 | 0,80
3 4,02 3,64 9,45 0,10 | 0,11 | 0,76
4 3,64 3,30 9,34 0,10 | 0,11 | 0,73
5 3,30 3,00 9,09 0,10 | 0,11 | 0,70
6 3,00 2,71 9,67 0,10 | 0,12 | 0,65
7 2,71 2,50 7,75 0,08 | 0,09 | 0,70
SLFSA 8 2,50 2,24 10,40 0,11 | 0,13 | 0,57
Segunda Sequéncia de Lamina¢do ap6s Recozimento a 750 °C/ 15 min

9 2,24 1,90 15,18 0,16 | 0,19 | 0,43
10 1,90 1,75 7,89 0,08 | 0,09 | 0,58
11 1,75 1,61 8,00 0,08 | 0,10 | 0,55
12 1,61 1,54 4,35 0,04 | 0,05 | 0,73
13 1,54 1,44 6,49 0,07 | 0,08 | 0,58
14 1,44 1,33 7,64 0,08 | 0,09 | 0,51
15 1,33 1,29 3,01 0,03 | 0,04 | 0,80
16 1,29 1,22 5,43 0,06 | 0,06 | 0,58
Média - 8,35 0,09 | 0,10 | 0,65

Observou-se que as variagdes médias de reducéo para as amostras com uma sequéncia de
laminacdo foram de 9,61% (1LFTA) e 10,24% (1LFSA), enquanto que as amostras
submetidas a duas sequéncias de laminacdo (2LFTA e 2LFSA) obtiveram uma média de
reducdo de 8,41% e 8,35%, respectivamente. Para estas ultimas, sdo encontrados valores de
reducdes bem baixos, sobretudo nos passes finais de laminacdo. Isto estd associado a uma
limitacdo do laminador piloto, pois os melhores ajustes possiveis para se realizar uma reducgéo
de 10% a cada passe, conforme estipulado por este estudo, foram realizadas, porém é
necessario respeitar o limite de marcagdo final do mesmo. Segundo o critério adotado para
analise do parametro A, concluiu-se que foram alcangadas deformagdes homogéneas (A<1)
para todas as amostras submetidas a uma sequéncia de laminacdo (1LFTA e 1LFSA) e

também para as amostras submetidas a duas sequéncias de laminacdo (2LFTA e 2LFSA).
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4.4.2 1DENTIFICACAO E QUANTIFICACAO DE FASES

Para este conjunto de amostras otimizadas na primeira etapa, a quantificacdo de fases foi
realizada via Ferritoscopia e com o intuito de se identificar as fases presentes neste material,
foi realizada a técnica de DRX. Na Figura 4-21 € apresentada uma comparacdo entre 0s
difratogramas das amostras nas distintas condigdes em estudo.

Na Figura 4-21 o difratograma da amostra CR é um comparativo de base para a evolugdo
na formacdo de martensita nas amostras laminadas e o retorno a condi¢do 100% austenitica
das amostras recozidas, além de se comparar os picos difratados e observar se ha algum
indicativo de mudanca de textura devido a uma modificacdo na ordem de intensidade dos
picos dos planos de difragdo da austenita.

Observou-se que com a primeira sequéncia de laminacdo a temperatura ambiente
(amostra 1LFTA, equivalente a amostra 8TA) ha a formagao de picos de martensita o’com
orientacOes (110), (200) e (211), havendo um decréscimo na intensidade do pico de austenita
(111) e o desaparecimento dos picos de austenita (311) e (222). Sendo assim, as amostras
pertinentes a ambas as sequéncias de laminacdo, seja a temperatura ambiente ou com pré-
resfriamento em salmoura (1LFTA, 1LFSA, 2LFTA e 2LFSA), possuem 0s mesmos picos de
austenita e martensita. Ja as amostras pertinentes aos recozimentos subsequentes a ambas as
sequéncias de laminacdo (1TTTA 15, 1TTSA 15, 2TTTA_15 e 2TTSA 15) possuem 0s
mesmos picos de austenita, com as mesmas orientacdes, havendo uma mudanca nas
intensidades destas, pois ndo sdo as mesmas em ordem de intensidades quando se compara ao
que ¢ apresentado na amostra CR. Isto se deve ao tratamento térmico de recozimento aplicado
nestas amostras, que permitiu a reversdo da martensita em austenita.

Na Figura 4-22 sdo apresentados os graficos que correlacionam os perfis dos picos
difratados da austenita, com orienta¢fes (111), (200), (220), (311) e (222) quanto as suas
respectivas intensidades, areas e larguras a meia altura. Enquanto que a Figura 4-23, apresenta
os graficos que correlacionam os perfis dos picos de martensita, de orientacdes (110), (200) e

(211), com suas intensidades, areas e larguras a meia altura, para todas as amostras em estudo.
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Figura 4-21: Difratogramas das amostras CR, 1LFTA, 1LFSA, 1TTTA_15e 1TTSA_15 (A) e CR, 2LFTA,
2LFSA, 2TTTA_15e 2TTSA_15 (B).
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Observou-se pelos difratogramas e analise de perfil dos picos da austenita para as
amostras laminadas na primeira sequéncia e segunda sequéncia, seja a temperatura ambiente
(ILFTA e 2LFTA) ou com pré-resfriamento em salmoura (LLFSA e 2LFSA), o total consumo
de maior parte das orientagOes da austenita (picos de DRX (200), (311) e (222)) e a retencdo
de determinadas orientagdes (picos de DRX (111) e (220), com maior fragdo para (220) em
funcdo da intensidade e area) que se faziam presentes na condi¢do como recebida (CR). Por
outro lado, com a formacdo da martensita o’ observa-se a presenca de 3 orientacOes
especificas (picos de DRX (110), (200) e (211)) conforme destacado nos difratogramas e
analise do perfil dos picos da martensita. Além disso, observou-se pela largura a meia altura,
indicativos quanto a presenca de encruamento na austenita retida, sendo mais significativo
para a orientacdo associada ao pico (220) em relacdo ao (111), para ambas as sequéncias de
laminacdo, e mais pronunciado, para a segunda sequéncia de laminacdo. Em relacdo a
formacdo resultante das sequéncias de laminacdo, as orientacfes que apresentam maior,
intermediario e menor fracdo estdo associadas a (211), (200) e (110) nesta ordem (em funcao
da intensidade e area dos picos), e da mesma forma acumulando maior quantidade de
encruamento (em funcdo da largura a meia altura). No entanto, as intensidades/areas dos picos
de martensita formados com a segunda sequéncia de laminagdo se mostram menos intensos e
largura meio altura mais significativas para as principais orientacfes formadas ((110) e (200)),
que confirma o fato que quanto menor o tamanho de grdo menor a propensdo de formacao de
martensita e consequente aumento no encruamento tanto da martensita formada como da
austenita retida, observacdes que corroboram com a literatura, descritas por ESKANDARI e
colaboradores (2009).

Em relacdo ao recozimento para reversao realizado apos a primeira e segunda sequéncia
de laminacdo, sejam estas a temperatura ambiente (1ITTTA 15 e 2TTTA_15) ou com pré-
resfriamento em salmoura (1TTSA 15 e 2TTSA 15), observa-se a completa reversdo da
martensita em austenita, conforme difratogramas apresentados e analise de perfil de picos da
austenita. As orientacdes da austenita (picos de DRX em ordem de intensidade/area (111),
(220), (311), (200) e (222)) das amostras recozidas apds a primeira sequéncia de laminacéao
sdo as mesmas da amostra como recebida (CR) (picos de DRX em ordem de intensidade/area
(111), (200), (220), (311) e (220)), mas com ordem distante de fracbes (em funcdo da
intensidade e area dos picos) e com, aparentemente, menor presenca de encruamento residual
(em funcdo da menor largura a meia altura para todos os picos de DRX). O mesmo

comportamento, em termos de orientac6es presentes, se faz para as amostras recozidas ap6s a
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segunda sequéncia de laminagdo, porém existe uma mudanca na formagdo das orientacdes
principais no processo de reversdo, onde a fracdo mais significativa passa a ser (220) ao inves
de (111) da austenita, com base nos valores de intensidade/area dos picos.

A evolucdo e quantificacdo da fase martensitica também foi medida por Ferritoscopia
para as amostras CR, 1LF, 1TT_15, 2LF e 2TT_15, laminadas tanto em temperatura

ambiente, como em salmoura. Na Figura 4-24 esta ilustrado o grafico desta correlagéo.
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Figura 4-24: Evolucdo da fracdo volumétrica de martensita em funcéo das condi¢Ges de processamento, desde a
condicdo como recebida (CR).

Observou-se que ha uma fracéo residual de martensita de aproximadamente 0,12% para a
amostra CR. Além disso, observou-se que nas amostras pré-resfriadas nas condi¢fes de 1LF e
2LF ha uma fracdo volumétrica de fase ferromagnética maior do que nas amostras laminadas
em temperatura ambiente, para as mesmas condicGes. Ja nas condi¢des 1TT 15 e 2TT_15,
estes valores foram bem proximos e menores que 1%. Como este percentual de fase
ferromagnética descreveu forma significativa com a aplicacdo do recozimento nas amostras
laminadas, pode-se assim inferir que esta fase ferromagnética é a martensita o.’.

Concluiu-se também que os fatores de correcdo de espessura empregados influenciaram
os valores medidos por Ferritoscopia de maneira oposta. A correcao sugerida por TALONEN
e colaboradores (2004) superestimou os resultados para as amostras 1LFTA, 1LFSA, 2LFTA
e 2LFSA, enquanto que a correcao descrita por LISCHKA (2013) e pelas Equacdes 3.1, 3.2 e
3.3 superestimaram seus Vvalores para as amostras tratadas termicamente (1TTTA_15,
ITTSA 15, 2TTTA_15e 2TTSA_15).

132



4.4.3 PROPRIEDADES MECANICAS

A caracterizacdo mecénica via Dureza Vickers (HV) do a¢o 201LN, na condi¢édo CR e

para todas as demais condigdes é apresentada na Figura 4-25.
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Figura 4-25: Correlagdo da Dureza HV em funcéo das condi¢des de processamento, desde a condi¢cdo como
recebida (CR).

De modo similar a Ferritoscopia, observou-se que nas amostras pré-resfriadas nas
condicdes de 1LF e 2LF, a dureza foi maior do que nas amostras laminadas em temperatura
ambiente, para as mesmas condicGes, porém esta diferenca é menos significativa quando
comparada a primeira técnica. Isto se deve ao fato de que a laminacédo em baixa temperatura
faz com que o material se torne mais susceptivel a transformacdo martensitica e, portanto,
quanto maior a fracdo volumétrica de martensita, maior serd também o valor de dureza deste
material.

Para as condi¢Ges 1TT_15 e 2TT_15, estes valores foram bem préximos, porém para a
amostra pré-resfriada na condicdo 2TT_15 esta dureza é ligeiramente menor, quando
comparada a amostra laminada em temperatura ambiente, para esta mesma condi¢do. A
justificativa para tal comportamento esta relacionada ao fato de a amostra 2TT_15 ter sido

submetida a 2 sequéncias de laminacao e 2 tratamentos.
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444 MACROTEXTURA

A evolucdo textural da austenita deformada das amostras submetidas as condicGes
otimizadas foram avaliadas através das ODF’s, com as se¢Oes Phi2 em 0 e 45°, segundo a
notacdo de Bunge. A fim de uma melhor compreensao, as ODF’s foram agrupadas segundo a
sequéncia de processamento. Nas Figura 4-26 e Figura 4-27 sdo apresentadas as ODF’s das
amostras submetidas a uma sequéncia de laminagdo em temperatura ambiente (1LFTA) e uma
sequéncia de laminagdo em salmoura (1LFSA).
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Figura 4-26: ODF da austenita deformada da amostra 1LFTA (similar a amostra 8TA), Phi2 em Q° e 45°,
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Figura 4-27: ODF da austenita deformada da amostra 1LFSA (similar a amostra 8SAL), Phi2 em Q° e 45°,

Os processamentos com uma sequéncia de laminacdo a temperatura ambiente (LLFTA) e
em salmoura (1LFSA) produziram texturas cristalograficas similares, com maior presenca da
componente Goss {110}<100> e Latdo {110}<112>, além de uma consideravel presenca da
componente Cobre {112}<111>, mais forte na amostra 1LFTA. Os diferentes processamentos

ndo produziram mudancas significativas na orientacdo dos graos dessas amostras.
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Nas Figura 4-28 e Figura 4-29 sdo apresentadas as ODF’s das amostras submetidas a uma
sequéncia de laminagdo em temperatura ambiente, seguida de um recozimento intermediario
por 15 minutos (ITTTA_15) e uma sequéncia de laminacdo em salmoura, seguida de um
recozimento intermediario por 15 minutos (1 TTSA_15).
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Figura 4-28: ODF da austenita deformada da amostra 1”TTTA_15, Phi2 em 0° e 45°.
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Figura 4-29: ODF da austenita deformada da amostra 1TTSA 15, Phi2 em 0° e 45°.

De forma similar as ODF’s anteriores, 0s processamentos das amostras 1TTTA 15 e
1TTSA 15 ndo produziram diferencas significativas nas texturas cristalograficas, ndo
ocorrendo o fortalecimento das componentes cristalogréaficas destacadas nem a alteracdo no
espalhamento das fibras. Para ambas as amostras, os resultados indicaram uma textura
cristalografica fraca com pequena formacdo das componentes Goss {110}<100>, Latdo
{100}<112>, Cobre {112}<111> e a componente Taylor {4,4,8}<11,11,8>, para a amostra
1TTSA 15.

Nas Figura 4-30 e Figura 4-31 sdo mostradas as ODF’s das amostras submetidas a duas
sequéncias de laminacdo em temperatura ambiente e um recozimento intermediario (2LFTA)

e duas sequéncias de laminacdo em salmoura e um recozimento intermediario (2LFSA).
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Figura 4-30: ODF da austenita deformada da amostra 2LFTA, Phi2 em 0° e 45°,
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Figura 4-31: ODF da austenita deformada da amostra 2LFSA, Phi2 em 0° e 45°,

Pode-se observar que na amostra 2LFTA ha uma maior presenca das componentes Goss
{110}<100> e Latdo {110}<112>, além da presenca consideravel da componente Cobre
{112}<111>. Ja na amostra 2LFSA observou-se uma fraca textura cristalografica com
presenca das componentes Goss {110}<100>, Latdo {110}<112>, Cobre {112}<111> e
Taylor {4,4,11}<11,11,8>, o que pode indicar pequena facilidade a deformacao mecanica.

Nas Figura 4-32 e Figura 4-33 sdo apresentadas as ODF’s das amostras submetidas a
duas sequéncias de laminacdo em temperatura ambiente e dois recozimentos por 15 minutos
(2TTTA_15) e duas sequéncias de laminacdo em salmoura e dois recozimentos por 15
minutos (2TTSA_15).
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Figura 4-32: ODF da austenita deformada da amostra 2TTTA_15, Phi2 em 0° e 45°.
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Figura 4-33: ODF da austenita deformada da amostra 2TTSA 15, Phi2 em 0° e 45°.

Em ambas as amostras estdo presentes as componentes Goss {110}<100>, Latdo
{110}<112>, Cobre {112}<111> e Taylor {4,4,11}<11,11,8>, sendo que na amostra
2TTSA 15, a textura se apresentou mais fraca do que na amostra 2TTTA 15, indicando
pequena facilidade a deformacdo mecénica. As amostras 2TTTA 15 e 2TTSA 15
apresentaram textura cristalografica mais fraca do que as processadas anteriormente.

A literatura ainda ndo dispde de analises de macrotextura para AlAs 201 submetido a
recozimento para reversdao apds o processamento de laminacdo a frio, porém no que diz
respeito aos AlAs da série 300, SUN e colaboradores (2018) mostraram que em aquecimento
continuo a 700 °C a 2 °C/s, a textura da austenita foi caracterizada pela orientacdo mais forte
Latdo {110}<112>, um componente de Goss mais forte {110}<001> e um componente menor
de Cobre {112}<111>. Aumentando as taxas de aquecimento para 20 °C/s e 100 °C/s, a
textura mais forte mudou para a componente Goss {110}<001>, seguido por uma componente
forte Latdo {110}<112> e uma componente mais fraca Cobre {112}<111>. Aparentemente
notou-se que a taxa de agquecimento ndo teve efeito significativo sobre a textura da austenita

recozida, resumidamente, eles retrataram que a mudang¢a do mecanismo de reversdo induzida
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pela taxa de aquecimento ndo afetou a textura. Resultados semelhantes foram obtidos em um
estudo anterior desenvolvido por (SOMANI et al., 2009), os quais encontraram que as
mesmas orientagdes principais (Brass, Goss, Cobre e S) foram observadas na reversdo por

recozimento, independentemente do mecanismo de revers&o.

45  MATERIAL NAS CONDICOES OTIMIZADAS — SEGUNDA ETAPA

45.1 PROCESSAMENTO

Até o presente momento, ficou definida para este estudo, uma rota de processamento
descrita na Figura 4-20. No entanto, apos analise de MEV para as amostras laminadas em
temperatura ambiente com um tratamento térmico de recozimento para reversdo (1TTTA_15)
e com dois tratamentos térmicos de recozimento para reversdo (2TTTA_15) observou-se que
a amostra referente ao final desta rota (2TTTA _15) ndo apresentou o refinamento de gréo
previsto por SHIRDEL e colaboradores (2015), mas sim um aparente crescimento de grdo. Na
Figura 4-34 sdo apresentadas as micrografias das amostras 17TTTA_15 com um aumento de
1500x (A), 1TTTA_15 com um aumento de 5000x (B), 2TTTA 15 com um aumento de
1500x (C) e 2TTTA_15 com um aumento de 5000x (D).
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Figura 4-34: Micrografias das amostras 1”TTTA_15 com um aumento de 1500x (A), ITTTA_15 com um
aumento de 5000 x (B), 2TTTA_15 com um aumento de 1500x (C) e 2TTTA_15 com um aumento de 5000 x

(D).

A partir da analise destas amostras é evidente que a amostra 2TTTA 15 se apresentou
com graos mais refinados do que a amostra 1TTTA 15, conforme o esperado, pois a
2TTTA 15 foi submetida a duas sequéncias de laminacdo com dois recozimentos a 750 °C
por 15 minutos intermediarios a cada sequéncia de laminacdo, diferente da amostra
1TTTA 15, que foi submetida a uma sequéncia de laminacdo e um recozimento a 750 °C por
15 minutos. No entanto, na figura (C), e ainda mais evidente na figura (D), observou-se que
ha a presenca de grdos com crescimentos exagerados, fato que ndo € o objetivo deste estudo.
De modo a obter grdos refinados em segundo processamento (amostras 2TTTA e 2TTSA),

testes de tratamento térmico com novos tempos de encharque serdo analisados.
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Com o intuito de redefinir um tempo minimo 6timo com uma completa reversdo de
martensita em austenita, foram realizados tratamentos térmicos em amostras anteriormente
laminadas com duas sequéncias de laminacdo em temperatura ambiente (2LFTA) e com pré-
resfriamento em salmoura (2LFSA), submetidas a uma etapa de recozimento intermediario.

Mantendo-se a temperatura utilizada no primeiro recozimento (750°C), 0s novos tempos
de tratamento térmico definidos foram de: 1; 2; 3; 4; 5; 7,5; 10 e 12,5 minutos, com o objetivo
de se avaliar a cinética de transformacéo martensitica e definir o tempo ideal para o segundo
recozimento, com uma completa reversao austenitica. Apds os tratamentos térmicos foram

realizadas as técnicas de Ferritoscopia e Dureza Vickers.

45.2 QUANTIFICACAO DE FASES VIA FERRITOSCOPIA

Na Figura 4-35 é apresentado o grafico que correlaciona a fracdo volumétrica de
martensita, via Ferritoscopia, com 0s novos tempos de tratamento térmico, tanto para a
amostra 2LFTA, como para a amostra 2 LFSA.
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Figura 4-35: Evolucéo da fragdo volumétrica de martensita para as amostras 2LFTA e 2LFSA, submetidas a
novos tempos de tratamento térmico.

Conforme o esperado, observou-se que as amostras recozidas a 1 e 2 minutos
apresentaram a maior fracdo volumétrica de martensita formada, enquanto as amostras

recozidas a 7,5 e 10 minutos apresentaram uma menor fracdo de martensita. J& para as
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amostras de 4 minutos, os valores médios de martensita sdo muito préximos das amostras de 5
minutos (ou seja, inferior a 1%), enquanto os valores para tempos de recozimento superiores a
5 minutos decrescem de forma n&o significativa, devido a uma estabilizagdo na reversdo de
martensita para austenita. Além disso, o crescimento do tamanho médio de grdo, incremento
na dispersdo da distribuicdo de tamanho de gréo austenitico e decréscimo da densidade de
discordancia ou tensdo residual, comega a atuar no comportamento magnético do material e
possivelmente contribuirdo negativamente para o incremento no limite de resisténcia, com

ductilidade apreciavel, fatores que sdo o objetivo de presente estudo.

453 PROPRIEDADES MECANICAS VIA DUREZA

A propriedade mecanica das amostras 2LFTA e 2LFSA, submetidas a novos tempos de
tratamento térmico, foi avaliada via Dureza Vickers (HV). A Figura 4-36 apresenta esta
correlag&o.

B | nin
I 2 min
B 3 min
I 4 min
B 5 min
500 I 7,5 min
10 min
B (2.5 min

400

300

200

Dureza (HV)

100

2LFTA 2LFSA

Amostras

Figura 4-36: Correlacdo da Dureza Vickers (HV) com as amostras 2LFTA e 2LFSA, submetidas a novos tempos
de tratamento térmico.

E notavel que as amostras recozidas a 1 e 2 minutos apresentaram uma maior Dureza,
relacionada ao menor tempo de tratamento térmico e, consequentemente, a uma maior fracao
volumétrica de martensita formada. As amostras recozidas a 7,5 e 10 minutos possuem

menores valores de Dureza, porém, como foi observado pela Figura 4-, estes tempos de
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recozimento ndo poderdo ser eleitos como tempos 6timos para o segundo tratamento térmico
devido a uma estabilizacdo na reversdo de martensita em austenita.

Portanto, as amostras que possuem menores valores de fracdo de martensita formada e de
Dureza Vickers e que representam tempos minimos em que possivelmente possa se ter a
reversao austenitica completa, sdo as amostras 2LFTA e 2LFSA submetidas aos tempos de 4

e 5 minutos de recozimento.

4.5.4 IDENTIFICACAO DE FASES

Com o intuito de se definir o menor tempo em que haja a reversdo completa apds o
segundo tratamento térmico de recozimento, as amostras 2LFTA e 2LFSA, aquecidas a
750 °C por 4 minutos, foram submetidas a técnica de DRX para identificar as fases presentes
no material.

Na Figura 4-37 séo apresentados os difratogramas das amostras 2TTTA 4 e 2TTSA 4,

referentes as amostras 2LFTA e 2LFSA recozidas por 4 minutos, respectivamente.
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Figura 4-37: Difratogramas das amostras 2TTTA 4 e 2TTSA_4, referentes as amostras 2LFTA e 2LFSA,
respectivamente, recozidas por 4 minutos.

Verifica-se que ha somente picos de difracdo de austenita para ambas as amostras,
representados pelos planos (111), (200), (220), (311) e (222), ndo havendo picos de
martensita. Conclui-se, que a partir das técnicas de Ferritoscopia, Dureza e DRX
(Identificacdo de fases), 0 menor tempo de tratamento térmico em que ha completa reversao
austenitica € de 4 minutos, redefinindo assim, a configuracdo da rota de processamento:

Segundo tratamento térmico a uma temperatura de 750 °C durante um tempo de 4 minutos.
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Na Figura 4-38 € mostrada a nova rota de processamento que sera utilizada para este

estudo.

12 Sequéncia

22 Sequéncia

Laminagdo a Laminagdo com
temperatura pré-resfriamento
ambiente* em salmoura*

Recozimento a

750 2C/15 min. T

Laminacao a Laminacdao com
temperatura pré-resfriamento
ambiente* em salmoura*

L Recozimento a

750 2C/4 min.

*8 passes de reducgdo, com 10% de reducdo a cada passe.

Figura 4-38: Fluxograma da nova rota de processamento deste estudo.

455 MACROTEXTURA

A macrotextura das amostras submetidas as novas condicdes de tratamento térmico,

2TTTA 4 e 2TTSA 4, foi avaliada via DRX com o intuito de se acompanhar a evolugédo

cristalografica da fase austenitica, segundo a notagdo de Bunge, com as se¢bes Phi2 em 0 e
45° Na Figura 4-39 e Figura 4-40 sdo mostradas as ODF’s das amostras 2TTTA 4 e

2TTSA 4, respectivamente.
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Figura 4-39: ODF da austenita deformada da amostra 2TTTA_4, com Phi2 em 0° e 45°,
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Figura 4-40: ODF da austenita deformada da amostra e 2TTSA_4, com Phi2 em 0° e 45°,

A anédlise da textura cristalografica indica que ndo houve diferenca consideravel na
orientacdo dos gréos entre os processamentos em salmoura (2TTSA_4) e em temperatura
ambiente (2TTTA_4). Ambas apresentaram textura cristalografica consideravel, distribuida
de forma mais acentuada entre as componentes Goss {110}<100>, Latdo {110}<112>, Cobre
{112}<111> e Taylor {4,4,11}<11,11,8>.

Diante dos resultados de Ferritoscopia, Dureza Vickers e DRX (ldentificacdo de fases e
textura), conclui-se que a nova configuracdo de processamento sera avaliada pelas amostras
otimizadas em condicdes Otimas: 1LFTA, 1LFSA, 1TTTA 15, 1TTSA 15, 2TTTA 4 ¢
2TTSA 4.

4.5.6 QUANTIFICACAO DE FASES VIA DRX

A quantificacdo de fases via DRX foi realizada através do software TOPAS — Bruker 4.0,
utilizando o refinamento do padrdo de difracdo experimental, método de Rietveld. Este
refinamento é realizado pela diferenca encontrada entre os difratogramas experimental e
tedrico. A fim de se verificar a precisdo do refinamento, utiliza-se a qualidade de ajuste (GOF
— Goodness of fit), que deve apresentar um valor menor ou igual a 2.

Conforme descrito nas secbes 4.4.2 e 4.5.4, as amostras 1TTTA 15, 1TTSA 15,
2TTTA 4 e 2TTSA 4 obtiveram uma reversao de fase completa, em que os difratogramas
identificaram somente picos de austenita, ndo havendo a necessidade de se realizar a
quantificacdo das fases presentes, para estas condi¢cdes. Entretanto para as amostras 1LFTA,

1LFSA, 2LFTA e 2LFSA as fases martensita o’e austenita ¥ coexistiram, entdo fez-se uso
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desta ferramenta de quantificacdo para se estimar a fracdo volumétrica de martensita gerada
pelos difratogramas, além de se comparar com os valores encontrados via Ferritoscopia.

Na Figura 4-41 sdo apresentadas as imagens do refinamento comparando os
difratogramas experimental (preto) e teodrico (vermelho), com as respectivas fracGes
volumeétricas de martensita e austenita, para as amostras 1LFTA (A), 1LFSA (B), 2LFTA (C)
e 2LFSA (D).
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Figura 4-41: Comparacdo dos difratogramas experimental e tedrico com as fragdes volumétricas de martensita e
austenita, para as amostras 1LFTA (A), 1LFSA (B), 2LFTA (C) e 2LFSA (D).
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De modo similar a quantificagdo de fases realizada nas amostras laminadas a frio (se¢éo
4.2.2), foi possivel observar que o ajuste entre os difratogramas experimental e teorico
ficaram bem préximos e isto pode ser comprovado ao se analisar os valores de GOF
encontrados: 1,20; 1,42; 1,26 e 1,14, respectivamente, para as amostras 1LFTA, 1LFSA,
2LFTA e 2LFSA.

Com o intuito de se comparar as técnicas de quantificacdo aplicadas para estas amostras,
foi elaborado um gréfico que correlaciona as fragcdes volumétricas de martensita registradas
por Ferritoscopia, com ambos os métodos de fator de correcdo de espessura (se¢do 3.2.1.3.1) e
os valores destas fracBes calculados pelo programa TOPAS (DRX). Na Figura 4-42 ¢é
apresentado o grafico desta correlacao.
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Figura 4-42: Comparacdo das fracdes volumétrica de martensita registradas por Ferritoscopia e calculadas pelo
método de Rietvel no programa TOPAS (DRX).

Ao analisar este gréafico, verifica-se que o método proposto por TALONEN e
colaboradores (2004) superestima os valores de porcentagem de martensita, quando
comparado ao de LISCHKA (2013), sendo esta diferenca maior para a amostra 1LFSA. Ja
para as amostras tratadas termicamente (1TTTA_15, 1TTSA 15, 2TTTA 4 e 2TTSA 4), a
diferenca entre ambos os métodos € muito pequena.

Para as amostras submetidas a quantificacdo de fases via TOPAS (1LFTA, 1LFSA,
2LFTA e 2LFSA), verifica-se que para todas, exceto para a 1LFSA, as porcentagens de
martensita registradas pelo software sdo maiores e se distanciam com o progresso da

deformacdo a frio (maiores nas amostras com 2 sequéncias de laminacdo), quando
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comparadas a técnica de Ferritoscopia. Conforme descrito na secdo 4.2.2, isto pode ser
explicado pela diferenca da &rea de abrangéncia das técnicas. Além disso, segundo
TALONEN e colaboradores (2014), hd uma imprecisdo devido a textura, especialmente apos
a deformacdo plastica. Segundo ALVES (2018) as medicdes por ferritoscopia podem sofrer
influéncia da deformacdo na rede cristalina, pois a mesma afeta a orientacdo dos spins

magnéticos e também da espessura das amostras.

45.7 CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL

Diante da mudanca na rota de processamento e a necessidade de se otimizar novas
amostras em uma segunda etapa, a caracterizacdo microestrutural foi realizada para as
amostras otimizadas na primeira etapa (1LFTA, 1LFSA, 1TTTA 15, 1TTSA_15, 2LFTA,
2LFSA) e na segunda etapa (2TTTA 4 e 2TTSA_4), pois estas representam as condicoes
Otimas de processamento, conforme descrito na se¢do 4.5.5. A primeira caracterizagdo foi
realizada por MEV/BSED para as amostras 1LFTA, 1LFSA, 1TTTA 15, 1TTSA 15,
2LFTA, 2LFSA, 2TTTA 4 e 2TTSA 4. A tecnica de MEV/EBSD foi realizada somente para
as amostras tratadas termicamente: 1TTTA 15, 1TTSA 15, 2TTTA 4 e 2TTSA 4. Na
Figura 4-43 sdo apresentadas as micrografias da amostra 1LFTA com um aumento de 500x
(A), 1500x (B), 3000x (C) e 5000x (D).
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Figura 4-43: Micrografias da amostra 1LFTA com aumentos de 500x (A), 1500x (B), 3000x (C) e 5000x (D).

Observou-se que no aumento de 500x (A) € evidente a formacdo de ondulacdes
provenientes da ferrita delta, formada na solidificacdo, alinhada na direcdo do comprimento
da placa lingotada, e transformada em austenita nas etapas subsequentes do processamento da
laminacdo a quente, caracteristicas deste material na direcdo de laminacdo, confirmando o
processamento ao qual esta amostra foi submetida (1 sequéncia de laminacdo de 8 passes, em
temperatura ambiente). Ja no aumento de 1500x é possivel ver a formacdo de martensita, com
maior evidéncia nos aumentos de 3000x (C) e 5000x (D).

Na Figura 4-44 sdo mostrados os detalhes microestruturais em aumentos superiores da

Figura 4-(D), identificados e enumerados de 1 a 5.
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Figura 4-44: Detalhes microestruturais da austenita encruada (yenc) € da martensita induzida por deformacéo (a")
das regides 1 (A), 2 (B), 3(C), 4 (D) e 5 (E) da amostra 1LFTA.

A partir dos maiores aumentos dos detalhes microestruturais sdo evidentes ilhas de
martensita o’ induzida por deformagdo nas regides 1, 3, 4 e 5 e a sua coexisténcia com a

austenita encruada nas regides 2, 4 e 5.
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A Figura 4-45 apresenta as micrografias da amostra 1LFSA, que foi laminada com 1
sequéncia de 8 passes, porém pré-resfriada em salmoura. O critério dos aumentos das imagens

foi 0 mesmo adotado para a amostra 1LFTA.

— 100 pm — vell HV WD |mag O| det |spot. ~———50pum
us 10.00 kV[9.7 mm | 1 500 x | BSED | 5.0 IME

— 10 pm —

© (D)
Figura 4-45: Micrografias da amostra 1LFSA com aumentos de 500x (A), 1500x (B), 3000x (C) e 5000 x (D).

De forma similar a amostra 1LFTA, notou-se que no aumento de 500x (A) € evidente a
presenca de linhas onduladas suaves na direcdo de laminacdo. Como descrito anteriormente,
estas linhas s@o provenientes da ferrita delta, formada na solidificacdo, alinhada na direcdo do
comprimento da placa lingotada, e transformada em austenita nas etapas subsequentes do
processamento da laminacdo a quente. No aumento de 1500x (B) € nitida a formacdo de
linhas, que em aumentos maiores, tais como 3000x (C) e 5000x (D), € possivel identificar a
fase martensitica. Os detalhes microestruturais mais evidentes em aumentos superiores sdo

exibidos na Figura 4-46.
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(E)
Figura 4-46: Detalhes microestruturais da austenita encruada (yenc) € da martensita induzida por deformagéo (a")
das regides 1 (A), 2 (B), 3(C), 4 (D) e 5 (E) da amostra 1LFSA.

A Figura 4-46 mostra a morfologia da martensita a.” em forma de ripas nas regides 1, 2, 3
e 4 e para a regido 5, é evidente a existéncia de uma matriz austenitica encruada circundada
por ilhas de martensita induzida por deformagéo. E possivel observar a formag&o de um maior

namero de ripas de martensita, ao comparar com a amostra 1LFTA, o que confirma o
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processamento adotado para esta amostra: Uma sequéncia de laminacdo precedida de pré-
resfriamento em salmoura.

As micrografias da amostra I7TTTA 15 sdo mostradas na Figura 4-47 para 0s aumentos
de 500, 1500 e 8000x nas figuras de A a C, respectivamente. A figura C € o maior aumento
registrado da regiédo 1.
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" 4532 A 30 30004y 07 00 3 (B
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Figura 4-47: Micrografias da amostra 1TTTA_15 com aumentos de 500x (A), 1500x (B) e 8000x (C).

Para a amostra com uma sequéncia de laminacéo e tratada termicamente a 750 °C por 15
minutos, condicdo subsequente a amostra 1LFTA, ficou evidente a completa reversao
austenitica e a auséncia de martensita. Na imagem com um aumento de 500x, ja € possivel
identificar os graos austeniticos, e com a progressdo deste aumento para 1500x, sdo exibidos
menores grdos que indicam o comeco de uma recristalizagdo. Em aumentos superiores, s&o
mais evidentes a coexisténcia de grdos de austenita ainda encruados (yenc) € graos de austenita

revertidos (y).
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No que diz respeito & andlise microestrutural via MEV/EBSD, na Figura 4-48 séo
apresentados os resultados da amostra 1”TTTA_15, analisada ao longo do plano da chapa com
um aumento de 1500x e obtidos pelo software de EBSD Esprit 1.9.4: Mapas de orientagéo
dos graos (A), informagdes sobre o tamanho de gréo (B) e ODF’s (C).
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Figura 4-48: Informac0es obtidas pelo software Esprit: MIO (A), tamanho de gréo (B) e ODF’s (C) da amostra
1TTTA_15no plano da chapa.

Ao analisar o MIO desta amostra observou-se que sua microestrutura é composta de
pequenos grdos de austenita revertidos e também de grdos maiores que ndo foram
completamente transformados, reafirmando as micrografias de MEV/BSED. Conforme

mencionado na metodologia, 0 método de Heyn para célculo do tamanho de grédo nao se

153



aplicard nas amostras mais refinadas, porém o método computacional do programa Esprit foi
utilizado para se estimar este tamanho, indicando uma média de 4,05 pum.

No que se refere a analise de microtextura, houve a existéncia das componentes
cristalograficas Goss {110}<100>, Latdo {110}<112> e Cobre {112}<111>, componentes
estas que foram encontradas com forte intensidade na analise de macrotextura via DRX,
conforme descrito na sec¢éo 4.4.4.

As micrografias da amostra 1TTSA 15 sdo apresentadas na Figura 4-49 e possui 0s
mesmos critérios de aumento e analise dos detalhes microestruturais da amostra 1TTTA _15.
Esta amostra representa a condi¢do subsequente da amostra 1LFSA, i.e., tratada termicamente
a 750 °C por 15 minutos, apds uma sequéncia de laminacdo com pré-resfriamento em

salmoura.

(B)

©)
Figura 4-49: Micrografias da amostra 1TTSA_15 com aumentos de 500x (A), 1500x (B) e 8000x (C).
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As micrografias apresentadas mostraram que, de forma similar a amostra 1TTTA 15,
houve uma completa reversdo com graos menores de austenita (y). Estes graos, juntamente
com regides de austenita encruada (yenc), S80 mais legiveis na figura C (aumento da regido 1).
Devido ao pré-resfriamento em salmoura, observa-se uma menor quantidade de graos de yenc
do que a amostra 1TTTA 15, pois isto se deve a salmoura que diminuiu a temperatura de
aquecimento do material durante o processo de laminacgéo.

A analise microestrutural via MEV/EBSD da amostra 1TTSA 15 ao longo do plano da
chapa é apresentada Figura 4-50, com um aumento de 1500x e obtidos pelo software de
EBSD Esprit 1.9.4.
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Figura 4-50: Informac0es obtidas pelo software Esprit: MIO (A), tamanho de gréo (B) e ODF’s (C) da amostra
1TTSA_15 no plano da chapa.
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A microestrutura desta amostra se encontra refinada, porém, conforme evidenciou suas
micrografias, ainda h& a existéncia de grdos de austenita encruados, evidenciando a
necessidade de se da continuidade a rota de processamento na tentativa de se obter grdos mais
refinados do que estes apresentados pelas amostras 1ITTTA _15e 1TTSA 15. No que se refere
ao tamanho de grdo, a média deste registrado via Esprit foi de 7,68 um.

A microtextura da Figura 4-C apresentou as componentes Goss {110}<100>, Lat&o
{110}<112>, Cobre {112}<111> e Taylor {4,4,11}<11,11,8>, de forma similar a
macrotextura obtida por DRX.

Na Figura 4-51 sdo apresentadas as micrografias da amostra 2LFTA com um aumento de
500x (A), 1500x (B), 3000x (C) e 5000x (D).

mag O| det spot| ———50 ym ——
10.00 kV|10.0 mm| 1 500 x | BSED | 5.0

®

ag det |spot =—100 pm —
500x [BSED| 5.0

(D)
Figura 4-51: Micrografias da amostra 2LFTA com aumentos de 500x (A), 1500x (B), 3000x (C) e 5000x (D).
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Observou-se que nos aumentos de 500x (A) e 1500x (B) ha a formacdo de ondulagcbes
provenientes da ferrita delta, formada na solidificagéo, alinhada na direcdo do comprimento
da placa lingotada, e transformada em austenita nas etapas subsequentes do processamento da
laminacdo a quente, caracteristicas deste material na direcdo de laminacédo, similar & amostra
1LFTA, reafirmando o processamento ao qual esta amostra foi submetida (2 sequéncias de
laminacdo em temperatura ambiente e um recozimento intermediario a 750 °C). No aumento
de 3000x (C), e ainda de forma mais clara no aumento de 5000x (D), é possivel observar a
formac&o de ilhas de martensita (regiéo 1).

Na Figura 4-52 sdo mostrados os detalhes microestruturais em aumentos superiores da
amostra 2LFTA, identificados e enumerados de acordo com as regides 1 e 2 da figura

anterior.

(A)
Figura 4-52: Detalhes microestruturais da austenita encruada (yenc) € da martensita induzida por deformagéo (")
nas regifes 1 (A) e 2 (B) da amostra 2LFTA.

A partir dos maiores aumentos dos detalhes microestruturais, pode-se observar que ha
regides de austenita encruada (yenc) que coexistem com as ilhas de martensita o em
morfologia de ripas, afirmando o processamento desta amostra. O Unico inconveniente para
esta analise foi a formacdo de alguns pites que persistiram durante a prepara¢do, mesmo apos
varios ajustes de parametros durante o ataque eletrolitico. Provavelmente isto ocorreu devido
a utilizacdo de maiores tempos ou maiores voltagens durante a realizacdo do ataque, uma vez
gue esta amostra é de espessura muito fina (aproximadamente 1 mm). Sugestdes de melhoria
para esta preparagdo se encontram descritas na se¢ao 6 deste trabalho.

Na Figura 4-53 sdo apresentadas as micrografias da amostra 2LFSA com aumentos de
500x (A), 1500x (B), 3000x (C) e 5000x (D).
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Figura 4-53: Micrografias da amostra 2LFSA com aumentos de 500x (A), 1500x (B), 3000x (C), 5000x (D).

De modo similar a amostra 2LFTA, notou-se a formacdo de martensita, porém como esta
amostra foi laminada com baixa temperatura (salmoura), é visivel na figura D a formacédo de
uma quantidade maior de ilhas de martensita (regido 1) quando comparada a amostra 2LFTA.

Na Figura 4-54 sdo mostrados os detalhes microestruturais em aumentos superiores da

amostra 2LFSA, associados as regides 1 e 2.
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(A)
Figura 4-54: Detalhes microestruturais da austenita encruada (yenc) € da martensita induzida por deformagéo (")
nas regides 1 (A) e 2 (B) da amostra 2LFSA.

Ao analisar os detalhes microestruturais, sdo visiveis regides de austenita encruada (Yenc)
e de martensita o’. Para esta amostra, também houve a formacdo de alguns pites que
persistiram durante a preparacdo, similar a amostra 2LFTA, localizados principalmente nas
regides austeniticas.

As micrografias da amostra 2TTTA_4 sdo apresentadas na Figura 4-55, para 0s aumentos

de 500x, 1500x e 8000x, em que a figura C é o maior aumento da regido 1.
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Figura 4-55: Micrografias da amostra 2TTTA_4 com aumentos de 500x (A), 1500x (B) e 8000x (C).

Conforme observado, o segundo recozimento por 4 minutos foi suficiente para promover
a completa reversdo de fase desta amostra, com grdos austeniticos mais refinados quando
comparado a amostra 1TTTA 15. De modo similar as amostras anteriores tratadas
termicamente, séo evidentes gréos austeniticos com maclas de recozimento (y), além de gréos
maiores de austenita encruada (yenc).

A segunda técnica de avaliagdo microestrutural para a amostra 2TTTA 4, ao longo do
plano da chapa, foi realizada via MEV/EBSD com um aumento de 1500x. Na Figura 4-56 sdo
apresentados o MIO (A), tamanho de grdo (B) e ODF’s (C) desta amostra, oriundos do

software Esprit.
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Figura 4-56: Informac0es obtidas pelo software Esprit: MIO (A), tamanho de gréo (B) e ODF’s (C) da amostra
2TTTA 4 no plano da chapa.

A analise do MIO permitiu identificar, em sua maioria, graos refinados de austenita
coexistentes com grdos ndo transformados, porém estes estdo em menor numero quando
comparados as amostras das condicdes 1TT_15.

No que se refere ao tamanho de grdo registrado pelo Esprit, verificou-se que a média
deste foi de 3,4 pm, concluindo entdo que houve um maior refinamento de grdo apos a
segunda sequéncia de laminacdo, seguida de um segundo tratamento térmico.

A evolucdo da textura descrita na figura C indica a formacdo das componentes Goss
{110}<100>, Latdo {110}<112>, Cobre {112}<111> e Taylor {4,4,11}<11,11,8>, resultando
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em fraca textura. A presenca destas componentes coincide com a analise de textura via DRX
apresentada na secdo 4.5.5.

A seguir s@o apresentadas as micrografias da amostra 2TTSA 4, submetida a 2
sequéncias de laminagdo com pré-resfriamento em salmoura, 1 recozimento intermediario de
750 °C por 15 minutos e 1 recozimento final de 750 °C por 4 minutos Na rota de
processamento, esta amostra € subsequente a amostra 2LFSA. Na Figura 4-57 sdo mostradas
essas imagens para 0s aumentos de 500x (A), 1500x (B) e 8000x (C), que é um aumento da
regiéo 1.

©
Figura 4-57: Micrografias da amostra 2TTSA_4 com aumentos de 500x (A), 1500x (B) e 8000x (C).

Ao avaliar estas imagens, foi possivel constatar que o ataque eletrolitico permitiu
evidenciar linhas de sulfeto (figura B). Também € explicito que a amostra 2TTSA 4 se
transformou em 100% austenitica, com grdos de austenita encruada (regido 1), porém em

menor nimero quando comparada & amostra 2TTTA_4. Em contrapartida, de forma similar a
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amostra 2TTTA 4, esta possui graos mais refinados de austenita (y) quando comparada as
amostras submetidas a 1 tratamento térmico de 15 minutos, estando de acordo com oS
trabalhos de (MOALLEMI, et al., 2012), (ESKANDARI, et al., 2009), (HAMADA, et al.,
2015) e (SHIRDEL, et al., 2015).

Por fim, a Gltima avaliacdo microestrutural foi feita na amostra 2TTSA_4, no plano da
chapa, via MEV/EBSD para um aumento de 1500x. Na Figura 4-58 séo apresentados o MIO
(A), tamanho de gréo
e L e

' Tron nickel (1/1) Austenite
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Px: 0.37 yum MapSize: 540 x 466
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(B) ©
Figura 4-58: Informac0es obtidas pelo software Esprit: MIO (A), tamanho de gréo (B) e ODF’s (C) da amostra
2TTSA_4 no plano da chapa.

De modo similar a amostra 2TTTA 4, é visivel a formacdo de grdos refinados de

austenita completamente revertida, em contrapartida, ha a formacdo de grdos de austenita
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encruada, porém em menor quantidade quando comparados a amostra 2TTTA_4, fato este
associado a laminacdo em salmoura.

Para a analise do tamanho de gréo, o Esprit registrou uma média de 3,16 um para esta
amostra, portanto, conforme o esperado, este foi 0 menor tamanho de grdo registrado
comparado com as amostras anteriores tratadas termicamente.

E por fim, o estudo de microtextura das ODF’s permitiu concluir que houve a formacgéo
das componentes Goss {110}<100>, Latdo {110}<112>, Cobre {112}<111> e Taylor
{4,4,11}<11,11,8>. Esta ocorréncia é similar a analise de macrotextura apresentada na se¢do
4.5.5, para esta amostra.

Como esta € a Ultima etapa da rota de processamento deste estudo, as analises de
caracterizacdo miroestrutural permitiram concluir que houve uma completa reverséo
austenitica com graos equiaxiais refinados, conforme proposto por alguns trabalhos na
literatura, como (SHIRDEL, et al., 2015), (HAMADA et al., 2015) e (MOALLEMI, et al.,
2012), porem ndo se atingiu a escala de grdos nanométricos ou ultrafinos, no entanto foi
possivel identificar um cenario promissor de processamentos que podem ser realizados em
trabalhos subsequentes que tenham este objetivo. As sugestdes para isto estdo melhores
descritas na secéo 6.

Resumidamente, pdde-se concluir que tanto as micrografias como os MIO’s apresentados
corroboram com os resultados anteriormente apresentados de Ferritoscopia, Dureza e DRX
(Identificacdo/ quantificacdo de fases e macrotextura), que evidenciam a formacdo de
martensita para as amostras laminadas 1LFTA, 1LFSA, 2LFTA e 2LFSA e a completa
reversdo austenitica, com grdos refinados, nas amostras tratadas termicamente com o primeiro
recozimento a 750 °C por 15 minutos (ITTTA 15 e 1TTSA 15) e com o0 segundo
recozimento a 750 °C por 4 minutos (2TTTA 4 e 2TTSA 4).

4.5.8 PROPRIEDADES MECANICAS

4.5.8.1 TRACAO UNIAXIAL

De modo similar a amostra CR, a transformacdo martensitica induzida por deformacéo

foi avaliada via tracdo uniaxial a temperatura ambiente para as amostras em condigdes 6timas
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de processamento: 1TTTA 15, 1TTSA 15, 2TTTA 4 e 2TTSA 4. Para cada condicdo
otimizada, trés corpos de prova foram submetidos até a fratura e foram extraidas as
propriedades mecanicas: Limite de Resisténcia a Tracdo (LRT), Limite de Escoamento (LE),
Alongamento Total (AL) e Coeficiente de Encruamento (n). Em cada CP foram feitas
marcac¢Bes no comprimento Util de modo a se calcular a deformagéo verdadeira entre estes
pontos e também para se obter o comprimento final de cada CP, ap06s o ensaio. Além disso,
foram feitas medidas de Ferritoscopia nas regides em que ndo houve estriccdo nem fratura.

Na Figura 4-59 sdo apresentadas as curvas de Tensdo versus Deformacdo de Engenharia
resultantes do ensaio de tragdo para as amostras com uma sequéncia de laminagéo seguida por
um recozimento a 750 °C por 15 minutos: 1TTTAL, 1TTTA3 e 1TTTAS5 (A) e 1TTSA3,
1TTSA4 e 1TTSAS (B), seguida da Tabela 4-30 que apresenta os valores das propriedades

mecanicas extraidas destas curvas.
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Figura 4-59: Curvas de Tensdo versus Deformacdo de Engenharia das amostras 1ITTTAL, 1ITTTA3 e 1TTTAS
(A) e ITTSA3, 1TTSA4 e 1ITTSAS (B).
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Tabela 4-30: Propriedades mecanicas extraidas das amostras I”TTTAL, ITTTA3, ITTTA5, 1TTSA3, 1TTSA4 ¢

1TTSAS.
Amostras LRT (MPa) | LE(MPa) | AL (%) | n
Condicéo de Processamento 1TTTA
1TTTAL 964,92 900,42 45,08 0.22
1TTTA3 1002,92 954,08 38,12 0.18
1TTTAS 1025,67 975,83 34,04 0,18
Média 997,84 943,44 39,08 0,19
Do 30,69 38,81 5,58 0,02
Condicéo de Processamento 1TTSA
1TTSA3 997,25 841,83 45,12 0.33
1TTSA4 1101,08 1058,5 33,64 0.18
1TTSA5 978,75 831,82 48,04 0.36
Média 1025,69 910,72 42,27 0,29
Do 65,94 128,08 7,61 0,09

Ao comparar as amostras CR (secdo 4.1.5.2) com as amostras submetidas a uma
sequéncia de laminacéo e tratadas termicamente, tanto em temperatura ambiente (1TTTA_15)
como em salmoura (1TTSA_15), observou-se que as amostras laminadas e tratadas
apresentaram menores valores de AL do que as amostras CR, havendo mudancas
significativas com acréscimo no LE e LRT, e decréscimo no coeficiente de encruamento.
Conforme descrito por HAMADA e colaboradores (2015), o processo de laminacdo a frio,
seguido de tratamento térmico para reversdo, aumenta o0 grau de endurecimento por
deformacdo a frio do material e, consequentemente o seu LRT, elevando o seu grau de
aplicabilidade.

Ao comparar as amostras 1TTTA_15 com as amostras 1TTSA 15, notou-se que as
amostras do segundo grupo de processamento destacam maiores valores no LRT, no AL e no
coeficiente de encruamento, em contrapartida seu LE € menor em média e associado a uma
maior dispersdo de valores. Isto corrobora com HAMADA e colaboradores (2013) que
concluiram que a temperatura influencia significativamente nas propriedades de ductilidade e
que a martensita induzida por deformacdo, formada em baixas temperaturas, aumenta a

resisténcia a tracdo do AlAs 201.
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Na Tabela 4-31 sdo apresentados os valores de porcentagem de martensita (%M) por
Ferritoscopia, medida da regido de deformacdo uniforme dos cp’s 1TTTA1, 1TTTA3,
1TTTAS, 1TTSA3, 1TTSA4 e 1TTSAb, submetidos ao ensaio de tracdo a ruptura.

Tabela 4-31: Porcentagem de martensita (%M), avaliada por Ferritoscopia, medida da regido de deformacéo
uniforme dos cp’s 1TTTAL, 1TTTA3, ITTTAS, 1TTSA3, 1ITTSA4 e 1TTSAS5, submetidos ao ensaio de tracdo a

ruptura.
Amostras %M Amostras %M
1TTTAL 15,35 1TTSA3 14,54
1TTTA3 13,21 1TTSA4 10,22
1TTTAS 5,13 1TTSAS 16,33
Média 1ITTTA 15| 11,23 | Média 1TTSA 15| 13,70
Desvio Padréo 5,39 Desvio Padréo 3,14

E evidente que houve a formagdo de uma fracio volumétrica de martensita significativa
para as amostras 1TTTA_15 (valor médio de 11,23%) e 1TTSA 15 (valor médio de 13,70%)
na regido de deformacédo uniforme dos cp’s ensaiados. Onde estes valores sdo proximos, mas
mais dispersos do que aqueles observados na amostra CR analisada sob estas mesmas
condicdes, na Tabela 4-6.

Na Figura 4-60 sdo apresentadas as curvas de Tensao versus Deformacdo de Engenharia
resultantes do ensaio de tracdo para as amostras com duas sequéncias de laminagdo e com um
recozimento intermediario a 750 °C por 15 minutos e um recozimento final a 750 °C por 4
minutos: 2TTTA2, 2TTTA5 e 2TTTAG6 (A) e 2TTSAL, 2TTSA2 e 2TTSA3 (B), seguida dos

valores das propriedades mecanicas extraidas destas curvas.
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Figura 4-60: Curvas de Tensdo versus Deformacdo de Engenharia das amostras 2TTTA2, 2TTTAS e
2TTTAG6 (A) e 2TTSAL, 2TTSA2 e 2TTSA3 (B).
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Tabela 4-32: Propriedades mecanicas extraidas das amostras 2TTTA2, 2TTTAS, 2TTTAG, 2TTSAL, 2TTSA2 e

2TTSAS3.
Amostras LRT(MPa) | LE(MPa) | AL(%) | n
Condicéo de Processamento 2TTTA
2TTTA2 935,17 813,75 38,88 0,35
2TTTAS 885,75 818,93 22,80 0,25
2TTTA6 957,75 829,67 46,72 0,34
Média 926,22 820,78 36,13 0,31
Desvio Padrdo 36,82 8,12 12,19 0,06
Condicao de Processamento 2TTSA
2TTSAL 1221,92 1094,75 25,52 0.5
2TTSA2 1172,38 1050,95 53,88 036
2TTSA3 1113,02 1044,52 21,52 0.17
Média 1169,11 1063,41 33,64 0,26
Desvio Padréo 54,52 27,33 17,64 0,10

De modo similar as amostras 1TTTA 15 e 1TTSA 15, ao comparar as amostras CR
(secdo 4.1.5.2) com as amostras submetidas a duas sequéncias de laminacdo e tratadas
termicamente, tanto em temperatura ambiente (2TTTA_4) como em salmoura (2TTSA_4),
observou-se que as amostras laminadas e tratadas na segunda sequéncia de processamento
apresentaram maiores valores de LRT e LE, e por outro lado, AL e n se apresentaram
menores do que os valores das amostras CR.

Ao confrontar as amostras 2TTTA_4 com as amostras 2TTSA_4, notou-se que houve um
acréscimo significativo no LRT (aproximadamente 243 MPa) e no LE (aproximadamente
242 MPa), porem houve um decréscimo no AL (aproximadamente 2,49%) e no coeficiente de
encruamento. Concluiu-se entdo, que o endurecimento por deformacdo a frio e a laminacéo
em baixa temperatura (salmoura) favoreceu o aumento nos valores de LRT e LE (HAMADA,
et al., 2013).

Na Tabela 4-33 sdo apresentados os valores de porcentagem de martensita (%M) por
Ferritoscopia, medida na regido de deformacdo uniforme dos cp’s 2TTTA2, 2TTTAb,
2TTTAG, 2TTSAL, 2TTSA2 e 2TTSAS3, submetidos ao ensaio de tracdo a ruptura.
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Tabela 4-33: Porcentagem de martensita (%M), avaliada por Ferritoscopia, medida da regido de deformacéo
uniforme dos cp’s 2TTTA2, 2TTTAS5, 2TTTAG, 2TTSAL, 2TTSA2 e 2TTSAS3, submetidos ao ensaio de tragdo a

ruptura.
Amostras %M Amostras %M
2TTTA2 11,39 2TTSA1 6,09
2TTTAS 9,48 2TTSA2 17,34
2TTTAG6 9,75 2TTSA3 1,47
Média 2TTTA 4 | 10,21 | Média 2TTSA 4 | 8,30
Desvio Padrdo | 1,03 | Desvio Padrdao | 8,16

Notou-se que houve a formacdo de martensita ap6s o ensaio de tragcdo, porém nas
amostras 2TTSA 4 estas porcentagens foram mais discrepantes entres os cp’s do que nas
amostras 2TTTA 4 e nas amostras 1TT_15 (TA e SA). Os valores médios foram de 10,21% e
8,30% para as amostras 2TTTA 4 e 2TTSA 4, respectivamente, onde estes valores sdo
inferiores para as amostras 2TTTA_4 e sdo proximos para as amostras 2TTSA 4, mas mais
dispersos do que aqueles observados nas amostras CR, 1ITTTA 15 e 1TTSA 15 e com uma
quantidade de martensita formada sob tracdo inferior do que aquela formada na segunda
sequéncia laminacdo a frio no processamento termomecanico proposto sobre as amostras
ITTTA 15e 1TTSA 15.

Para as distintas situacfes de processamento: 1TTTA 15, 1TTSA 15, 2TTTA 4 e
2TTSA 4, foi observada a existéncia de fracbes volumétricas de martensita em diferentes
regides dos cp’s durante a realizacdo do ensaio de tracéo e variagdes nos valores de LRT, LE
e alongamento total compativeis com os trabalhos de (HAMADA, et al., 2013) e (HAMADA,
et al., 2015).

De um modo geral, ao analisar as amostras 1TTTA 15, 1TTSA 15, 2TTTA 4 e
2TTSA 4, conclui-se que houve um incremento dos valores de LRT e LE, com relagcdo as
amostras CR. No que diz respeito ao LE, este incremento esta associado ao aumento da
densidade de discordancias presentes nas amostras recozidas, tendo em vista que as mesmas,
apos a laminacdo a frio, tanto em temperatura ambiente como em banho de salmoura, foram
submetidas a recozimentos em uma temperatura abaixo da temperatura para a completa
recristalizacdo da matriz austenitica, ndo tdo somente devido a reversdo da martensita em
austenita, e possivelmente este incremento também esta associado a uma recuperacdo somada
a uma recristalizacdo parcial na matriz austenitica encruada durante a laminagdo. Em relacédo
ao incremento do LRT, o mesmo esta relacionado com os mecanismos de endurecimento
propiciam uma maior interacdo das discordancias da austenita que deformou por deslizamento

de discordancias, durante o ensaio de Tracdo, ou seja, uma matriz com tamanho de grao
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austenitico reduzido (evidenciado pelos resultados de EBSD) e ndo completamente
recristalizado, e formacdo de martensita induzida por deformacao plastica durante o ensaio de
Tracdo (evidenciado pelas medidas de Ferritoscopia nos cp’s apos ensaio de Trag&o).

45.8.2 ULTRAMICRODUREZA INSTRUMENTADA

Com o objetivo de se avaliar a homogeneidade microestrutural do material em estudo na
condicdo austenitica, a técnica de ultramicrodureza das amostras CR e das amostras
otimizadas foram analisadas através de graficos que extraem as seguintes propriedades:
HT115 (Dureza Berkovich), DHT115-1 (Dureza dinamica elasto-plastica), DHT115-2
(Dureza dinamica plastica), Ej (Modulo de indentacdo), Hi; (Dureza de indentacdo), W;
(Trabalho total), W, (Trabalho elastico) e W, (Trabalho plastico). Além disso, todas as
propriedades mecanicas extraidas deste ensaio se encontram na forma de tabelas e juntamente
com as curvas, sdo apresentadas no Anexo 8.3.

Na Figura 4-61 € mostrada a evolucéo das propriedades HT115, DHT115-1, DHT115-2,
Eir e Hi;, comparando as cargas aplicadas de 1 e 20 gf para as amostras CR, 1TTTA_15,
ITTSA 15, 2TTTA 4e 2TTSA 4.
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Figura 4-61: Evolucéo das propriedades mecénicas de: HT115 (A), DHT115-1 (B), DHT115-2 (C), E;; (D) e H
(E) para as amostras CR, 1TTTA 15, 1TTSA 15, 2TTTA 4e2TTSA 4.

Ao analisar a Figura 4-1 (A), notou-se que a magnitude da dureza classica para a carga de
20 gf é maior para as amostras CR, 2TTTA 4 e 2TTSA 4, enquanto que para as amostras
ITTTA 15 e 1TTSA 15, a dureza € maior para a carga de 1 gf. Ja nas demais propriedades

(B a E) houve uma maior magnitude das propriedades quando a carga aplicada é de 1gf,
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sobretudo nas amostras CR e 2TTTA_4, sendo esta diferenca menor nas amostras 1TTTA_15,
1TTSA 15e 2TTSA 4.

Os valores superestimados para a carga de 1 gf também foi descrito por (DA SILVA,
2017). Isto provavelmente estd associado & quantidade diferente de gréos analisados com
ambas as cargas e também a uma questdo matematica, pois como as profundidades de
indentagdo (hmax, hr e hc) com a carga de 1gf sdo substancialmente inferiores a de 20 gf e
menores que 1 unidade, as propriedades cujos célculos envolvem as profundidades de
indentacdo ao quadrado no denominador tém seus valores incrementados.

Sabe-se que a dureza classica (HT115) e a durezas dinamicas (DHT115-1 e DHT115-2)
estdo associadas a resisténcia a deformacdo plastica do material, sendo possivel correlaciona-
las com a evolugdo do LRT destas amostras, apresentados na se¢do anterior. Os valores de
LRT foram incrementados até a amostra 1TTSA 15, seguido de um decréscimo e um ultimo
aumento. Este comportamento ocorreu de forma semelhante em HT115, sobretudo para a
carga de 1 gf, enquanto os valores de DHT115-1 tiveram um aumento em suas magnitudes da
amostra 2TTTA 4 para a 2TTSA 4, para a carga de 20 gf, tambem de forma similar ao
comportamento dos LRT's. Em contrapartida, os valores de DHT115-2 se apresentaram com
uma evolucado bem distinta. Lembrando que estas amostras sdo completamente austeniticas e
como j& observado, sdo susceptiveis ao efeito TRIP a temperatura ambiente, entdo pode-se
inferir que o comportamento dos valores destas durezas (classica e ambas dinamicas) para 1
gf estariam relacionados aos estagios iniciais de deformacdo plastica por deslizamento de
discordancia e formacdo de martensita, enquanto que os valores resultantes da imposicao da
carga maxima de 20 gf estariam associados a estdgios mais avangcados no processo de
deformacdo agregado a uma maior deformacdo plastica por deslizamento concomitante a
maior fracdo de martensita formada na zona deformada ao redor da indentacdo. Com base
neste cendrio, os valores das durezas dindmicas superiores para a carga de 1 gf poderia ser
justificado por uma contribuicdo mais significativa no incremento da resisténcia a indentacao
do material pela significativa formacdo de martensita do que o encruamento nos estagios
iniciais de deformacdo destas condigdes estruturais analisadas.

A dureza de indentagdo (Hi;) esta associada qualitativamente a tensdo LE. A evolugdo dos
LE’s se deu da seguinte forma: Houve um decréscimo da amostra 1TTTA 15 até a amostra
2TTTA 4 e um incremento para a amostra 2TTSA 4, diferente da evolucdo de Hi;, em que 0s
valores se apresentaram bem proximos, porém houve uma maior amplitude de erro para a

amostra 2TTSA 4, quando avaliada com carga maxima de até 1 gf.
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De modo a complementar as propriedades de ultramicrodureza, na Figura 4-62 €
apresentada a evolugdo dos trabalhos total W; (A), elastico W, (B) e plastico W, (C), para as
amostras CR, 1TTTA 15, 1TTSA 15, 2TTTA 4 e 2TTSA 4.
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Figura 4-62: Evolucéo dos trabalhos total (A), eléstico (B) e plastico (C) para as amostras CR, 1TTTA_15,
1TTSA_15, 2TTTA 4e2TTSA 4.

Concluiu-se que os trabalhos W;, W, e W, possuem suas magnitudes maiores para a carga
de 20 gf, sendo esta diferenca mais pronunciada nas amostras CR e 1TTSA 15 e menores nas
amostras 2TTTA 4 e 2TTSA 4. Pode-se dizer entdo que as amostras CR e 1TTSA 15
possuem maiores areas abaixo da curva de descarregamento (W,) e também maiores areas
entre as curvas de carregamento e descarregamento (Wp), apés a aplicagédo do indentador e
subsequente retorno elastico ap6s a remo¢do do mesmo, ao final do ensaio de
ultramicrodureza. Vale ressaltar que o trabalho Wt é a soma dos trabalhos We e Wp.

Com o intuito de avaliar as propriedades de forma individual para cada carga, na Figura

4-63 sdo apresentadas as durezas classicas HT115 para as cargas de 1 gf (A) e 20 gf (B).
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Figura 4-63: Evolucdo das propriedades mecénicas de dureza classica (HT115) para as cargas de 1 gf (A) e 20 gf

(B).

Observou-se que a magnitude para a carga de 1 gf é menor na amostra CR, quando
comparada a carga de 20 gf e que em 1 gf os valores incrementaram até a amostra 1”TTSA 15
e depois decresceram, diferentemente para a carga de 20 gf, em que este incremento vai até a
amostra 2TTTA 4, sendo suave entre as amostras 1 TTTA 15 e 1TTSA 15, e em seguida, ha
um decréscimo na magnitude da amostra 2TTSA_4. No entanto, os valores sdo bem proximos
tanto para a amostra CR, como para as amostras tratadas termicamente, conforme descrito por
(DA SILVA, 2017).

Os gréaficos de dispersdo que correlacionam as durezas dindmica elasto-plastica
(DHT115-1) e dinamica plastica (DHT115-2) para as cargas de 1 e 20 gf, respectivamente,

sdo apresentados na Figura 4-64.
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Figura 4-64: Evolucdo das durezas dindmica elasto-plastica (DHT115-1) (A e B) e dureza dindmica plastica
(DHT115-2) (C e D) para as cargas de 1 e 20 g¢f, respectivamente.

Ao analisar DHT115-1 para as cargas de 1 gf (A) e 20 gf (B), observou-se que os valores
para a carga de 1gf, para todas as amostras, sdo bem maiores do que para a carga de 20 gf.
Isto esta associado a profundidade méxima aplicada pelo indentador que esta correlacionada
com a dureza dindmica elasto-plastica, portanto, pode-se dizer que a amostra 2TTTA 4
possui uma maior dureza DHT115-1 associada a deformacdo elastica e plastica, aplicada
durante a indentacao.

No que diz respeito a DHT115-2 para as cargas de 1 gf (C) e 20 gf (D), notou-se que, de
forma similiar a DHT115-1, os valores se apresentaram maiores para a carga de 1 gf e que as
amostras CR e 2TTTA 4 apresentaram maiores durezas associadas ao perfeito retorno
elastico do material, ap6s a indentacdo. Pode-se concluir que DHT115-1 e DHT115-2 tiveram
comportamentos semelhantes em 1 gf e distintos para 20 gf, sendo a amplitude de erro maior
em DHT115-2 na carga de 20 gf do que para a carga de 1 g¢f.

Na Figura 4-65 sdo apresentadas as correlagdes da dureza de indenta¢do Hj; e do médulo

de indentacdo Ej;, para as cargas de 1 e 20 df.
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Figura 4-65: Evolucdo da dureza de indentacdo (Hi;) (A e B) e do médulo de indentagdo (Ej;) (C e D) para as
cargas de 1 e 20 g¢f, respectivamente.

De modo similar aos gréaficos anteriores, observou-se que tanto os valores de Hi; como 0s
de Ej; sdo superestimados para a carga de 1 gf quando comparados a carga de 20 gf e que a
amostra 2TTTA _4 possui uma maior magnitude de Hy, i.e., maior resisténcia a deformacéo
plastica, para ambas as cargas, e maior médulo de indentacdo Ej; para a carga de 1 gf. Ja a
amostra 1TTSA 15 é a que apresenta os menores valores de Hj; e Ej; para as duas cargas
aplicadas. De forma sucinta, a evolucdo das propriedades Ej; e Hi: € bem distinta para ambas
as cargas.

Comportamentos semelhantes foram encontrados no trabalho de (DA SILVA, 2017), em
que amostras do 201LN laminadas com 8 passes e tratadas termicamente a 750 °C por 5
minutos possuem maiores valores de dureza dinamica elasto-plastica, dureza dindmica
plastica e dureza de indentacdo, assim como ocorreu neste trabalho para a amostra 2TTTA 4.

De um modo geral, ao confrontar os resultados do ensaio de Tracdo com os resultados de
Ultramicrodureza, as propriedades LRT e LE podem ser correlacionadas com DHT115-1 e

Ei. Para a carga de 20 gf, é retratada uma maior populacdo de gréos associada a um maior
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volume deformado pela penetragdo do indentador com uma maior forga imposta, gerando
incrementos dos seus valores nesta ordem: 1TTSA 15 < 1TTTA 15 < 2TTTA 4 <
2TTSA 4, para os valores de DHT115-1 e LRT em conjunto com LE. Vale ressaltar que
apesar do valor médio do LRT da condicdo 1TTSA 15 ser superior ao da condicdo
1TTTA _15, o seu desvio padrdo é superior e seu LE é inferior. Por outro lado, mudancas
significativas na resistencia mecanica destes materiais estdo associadas as modificaces
estruturais mais significativas durante a solicitagdo mecénica, seja a nivel macro (ensaio de
Tracao) ou micro (ensaio de Ultramicrodureza). Como o mddulo de indentagdo (Ej;) é medido
no descarregamento da carga aplicada durante a penetracdo do indentador, seus valores
associados ao retorno elastico tem correspondéncia direta com a martensita formada em
conjunto com a austenita ndo transformada ao final do patamar de permanéncia do indentador
na carga maxima. O que neste caso ndo teria correlagdo com o0 modulo de elasticidade medido
pelos métodos classicos (ultrassom, ensaio de Tracdo com extensémetros, etc.), que levam em
consideracdo 0 material de partida austenitico ndo modificado pelas acGes de qualquer
deformagéo imposta.

De forma a analisar sucintamente os trabalhos exercidos neste ensaio, uma comparacao

de W,, W, e W; séo apresentados na Figura 4-66 para as cargas de 1 gf (A) e 20 gf (B).
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Figura 4-66: Comparagdo da evolucéo dos trabalhos W, W, e W, para as cargas de 1 gf (A) e 20 gf (B).

Ao comparar ambos os graficos, sdo visiveis que para 20 gf (B) os valores dos trabalhos
sdo0 bem maiores quando comparados a 1 gf (A). Notou-se também que a contribuicdo do
trabalho total é maior para todas as amostras em ambas as cargas, seguido dos trabalhos
plastico e elastico, i.e., a area obtida entre as curvas de carregamento e descarregamento, que
corresponde ao trabalho plastico parcialmente consumido durante a indentacdo, sdo maiores

do que as areas abaixo da curva de descarregamento, que corresponde a outra parte do
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trabalho total, consumido pelo trabalho eléstico. No entanto, ha uma excecao quanto aos W, e
W, da amostra 1TTSA_15 quando submetida a carga de 20 gf: A area correspondente ao W, é
maior do que o W, e isto é evidente na tabela 8.9, em que os valores da diferenca entre hpmax €
hp (hmax - hp) S&0 muito maiores para esta amostra quando comparados as demais, em funcéo
de uma for¢a maxima proxima a 20 gf (198 mN). Além disso, os valores médios do médulo
de indentacdo (Ei), tabela 8.9, sdo muito menores para amostra 1TTSA 15, o que também
destaca a sua maior capacidade de retorno elastico.

Comparando ambos os gréaficos, também se observou que a amostra 2TTSA 4 apresenta
os menores trabalhos em 20 gf e 0 menor W, em 1 gf. Ja a amostra 2TTTA 4 possui as
menores contribuicdes de W; e W, para a carga de 1 gf. A evolucdo dos trés trabalhos se
apresentou bem distintas entre ambas as cargas.

Ao analisar os graficos relacionados aos trabalhos, observou-se que a profundidade de
indentacdo diminuiu durante o patamar de carga maxima, fato este associado a formacéo de
martensita neste patamar, e com isto € criado um relevo na superficie da amostra na area
indentada, empurrando o indentador para cima. Este comportamento se faz presente para 0s
ensaios de 1 gf, em todas as amostras austeniticas avaliadas, como também em 20 gf, com
menor evidéncia. Além disso, é observado para algumas curvas de indentacdo (Figuras 8.9 e
8.10) incrementos subitos na forca durante a curva de carregamento sem mudanca
significativa na profundidade de indentacdo, os quais ocorrem devido a formacéo de
martensita durante o carregamento.

A partir das analises de Ultramicrodureza descritas, concluiu-se que para as amostras
100% austeniticas e susceptiveis ao efeito TRIP, o fato da reducdo do tamanho de grdo e/ou
presenca de grdos austeniticos encruados contribuiu para o incremento destas propriedades,
com visdo na amplitude do valor do erro das medidas, ao redor da sua média, para cada
amostra. Observou-se também que esta avaliagdo tem uma visao do comportamento mecanico
a nivel microestrutural pelas baixas cargas utilizadas, como 1 gf que envolve a avaliacdo de
grdos individuais pelo fato das impressdes resultantes terem pequenas dimensdes medidas
através das alturas do triangulo gerado pela impressdo do indentador Berkovich, e 20 gf que
envolve uma pequena populacdo de gréos, pela dimensdo da impressao da indentacdo. Com
isto, a dispersdo dos valores, principalmente para 1 gf, nas amostras recozidas, esta associada
a distribuicdo bimodal de tamanho de grdos austeniticos nestas amostras (como aglomerados

de grdos menores circundando grdos maiores associados a reversdo e recuperacao/
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recristalizacdo da austenita encruada, respectivamente, no tratamento térmico de recozimento
para reversao).

Ao confrontar os resultados de ensaio de Tragdo com Ultramicrodureza, propriedades
como HT115, DHT115-2, Hit, W;, W, e W, ndo se correlacionam tdo bem como os valores
apresentados de LRT e LE, para as amostras estudadas, por apresentarem um incremento
nesta ordem 1ITTSA< 1TTTA < 2TTSA < 2TTTA para a carga maxima de 20 gf. No entanto,
podem ser justificado pelo decréscimo do tamanho de grdo austenitico nas amostras 1TTSA <
ITTTA<2TTSA<2TTTA, em funcdo da média e distribuicdo de tamanho de grao, e 2TTSA
<2TTTA<1ITTTA<1TTSA, em funcdo da propensao de formacdo de martensita.
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5 CONCLUSOES

Deste estudo sobre o aco inoxidavel austenitico 201LN que visou avaliar as condi¢des
6timas para refinamento de gréos austeniticos via duas etapas de laminacgdo a frio, tanto em
temperatura ambiente como em salmoura, e subsequentes tratamentos térmicos, pode-se

concluir que:

e A fragdo volumétrica de martensita induzida por deformagédo (a") e a macrodureza (HRC e
HV) incrementaram em funcéo da reducgéo de espessura imposta durante a laminacgéo a frio
tanto em temperatura ambiente como em salmoura. No entanto, o endurecimento e a fragéo
de martensita formada na laminacdo com pré-resfriamento em salmoura com o incremento
do grau de reducdo na espessura nao apresentaram valores tdo superiores aqueles

observados na laminagédo a temperatura ambiente;

e A cinética para reversao da martensita em austenita, com base na temperatura de encharque
adotada (750 °C) no recozimento, mostrou-se sensivel ao tamanho de grdo austenitico
prévio a etapa de laminacdo. Tendo em vista que a completa reversdo da martensita em
austenita (avaliada pelas técnicas de ferritoscopia e DRX) deu-se em tempo inferior apés a
segunda sequencia de laminacdo (4 minutos) quando comparada a primeira sequéncia (15
minutos), independente de a laminacdo ter sido conduzida a temperatura ambiente ou com

pré-resfriamento em salmoura;

« O refinamento de grdos austeniticos (reducdo no tamanho de grdo em aproximadamente 50
um desde a condi¢gdo CR até aproximadamente 3 pm com o completo processamento
otimizado) e sua distribui¢do heterogénea nas amostras recozidas possuem forte correlacdo
com os aspectos microestruturais desenvolvidos ao longo das etapas de laminacdo da rota
de processamento Otima. Ou seja, regibes de martensita induzida por deformacdo que se
reverteram em austenita e regibes de austenita encruada que se recristalizaram

parcialmente nos tratamentos recozimento adotados;

e As respostas sobre a evolucdo da macro e microtextura cristalografica da austenita para as
condicBes recozidas para reversdo apresentaram componentes que puderam ser bem

correlacionadas e sem modificaces significativas quando comparadas & condigdo como
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recebida, tais como: Cobre {112}<111>, Cubo gémeo {122}<122>, Goss {110}<100>,
Latdo {100}<112> e Taylor {4,4,8}<11,11,8>;

A microestrutura bimoidal, em termos de tamaho de grdo austenitico, desenvolvida no
material para as distintas condi¢Ges resultantes do recozimento para reversao implicou
numa significativa dispersdo nos resultados das propriedades mecanicas avaliadas por

tracdo uniaxial via ultramicrodureza instrumentada quando sob carga maxima de 1 gf;

De forma a complementar as caracterizagcfes mecénicas, pode-se observar que a rota de
processamento proposta resultou em um incremento significativo dos valores de LE e de
LRT e numa reducdo do coeficiente de encruamento (n) das amostras recozidas, quando
comparadas com o material de partida, sendo que a condi¢cdo associada a primeira
sequéncia de processamento laminada a temperatura ambiente (1TTTA 15) apresentou o
menor valor deste coeficiente. Comportamento este extremamente positivo para uma
possibilidade de aplicabilidade de um material de elevadas resisténcia e ductilidade, na
ordem de GPa;

Concluiu-se que houve um indicativo de uma possivel reducdo no efeito TRIP avaliada
pela quantificacdo da porcentagem de martensita via ferritoscopia, apos a realizacdo do
ensaio de tracdo nas amostras austeniticas associadas a segunda sequéncia de
processamento otimizada, que registrou valores de martensita inferiores aos registrados

inicialmente na condicdo das amostras que foram somente laminadas.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Sugere-se:

e Ajustes nos ataques eletroliticos das amostras 2LFTA, 2LFSA e 2TTTA 4: Por serem
amostras muitos finas, aproximadamente 1 mm de espessura, supfe-se que as solucdes
utilizadas poderiam estar com elevada concentracéo de &cido nitrico (2TTTA_4) e de &cido
oxalico (2LFTA e 2LFSA), gerando pites nas mesmas. Portanto sugere-se que se pode
diminuir as concentracfes destes acidos ao preparar as respectivas solucdes ou ainda,

diminuir os tempos de imersdo das amostras durante os ataques eletroliticos;

e Ao se tratar de amostras com grdos muito refinados, seria interessante obter imagens de
EBSD com maiores aumentos e registros de maiores campos visando uma melhor analise

destas amostras;

e Neste trabalho, ndo foi possivel obter um tamanho de grdo nano ou ultrafino. Para tal
sugere-se a realizacdo de tratamentos térmicos com maiores temperaturas e tempos mais
curtos de encharque, além de uma variacdo no grau de deformacdo, favorecendo um
tamanho de grdo mais refinado e homogéneo. Além disso, seria interessante a avaliacdo de
uma terceira sequéncia de laminagdo e recozimento para reversao que poderia ser efetiva
na reducdo do tamanho de gréo abaixo do micrometro e avaliar como isto afetaria o efeito

TRIP em conjunto com a evolugdo microestrutural, textural e das propriedades mecanicas;

e Por fim, adotar o0 método de corte a laser para confec¢cdo dos corpos de prova de tracdo e
assim avaliar se a dispersdo observada nos resultados dos ensaios de tracdo, nas amostras
provenientes do processamento termomecanico em estudo, € devido ao acabamento

proveniente do corte a jato d’agua.
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8 ANEXOS

8.1 NOMENCLATURA DAS AMOSTRAS

Para melhor compreensdo, nas Tabela 8-1 a Tabela 8-4 sdo mostradas as nomenclaturas
adotadas para as amostras CR, laminadas a frio, otimizadas na primeira etapa e otimizadas na

segunda etapa, com suas respectivas siglas e descrigdes.

Tabela 8-1: Descri¢do das amostras CR e laminadas a frio.

Amostras Descricao
Amostra CR Estado como recebido
Amostras laminadas a frio
1 Laminada a temperatura ambiente com 4 passes
2 Laminada a temperatura ambiente com 4 passes
3 Laminada a temperatura ambiente com 4 passes
R1 Laminada e pré-resfriada em salmoura com 4 passes
R2 Laminada e pré-resfriada em salmoura com 4 passes
R3 Laminada e pré-resfriada em salmoura com 4 passes
4 Laminada a temperatura ambiente com 6 passes
5 Laminada a temperatura ambiente com 6 passes
6 Laminada a temperatura ambiente com 6 passes
R4 Laminada e pré-resfriada em salmoura com 6 passes
R5 Laminada e pré-resfriada em salmoura com 6 passes
R6 Laminada e pré-resfriada em salmoura com 6 passes
7 Laminada a temperatura ambiente com 8 passes
8 Laminada a temperatura ambiente com 8 passes
9 Laminada a temperatura ambiente com 8 passes
R7 Laminada e pré-resfriada em salmoura com 8 passes
R8 Laminada e pré-resfriada em salmoura com 8 passes
R9 Laminada e pré-resfriada em salmoura com 8 passes
4TA Laminada a temperatura ambiente com 4 passes
4SAL Laminada e pré-resfriada em salmoura com 4 passes
6TA Laminada a temperatura ambiente com 6 passes
6SAL Laminada e pré-resfriada em salmoura com 6 passes
8TA Laminada a temperatura ambiente com 8 passes
8SAL Laminada e pré-resfriada em salmoura com 8 passes
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Na Tabela 8-2 s&o apresentadas as nomenclaturas adotadas para as amostras que foram

otimizadas na primeira etapa deste estudo.

Tabela 8-2: Descricdo das amostras otimizadas na primeira etapa.

Amostras
otimizadas na Descricao
primeira etapa
Laminada a temperatura ambiente com 1 sequéncia de laminacéo.
1LFTA NN
Similar a amostra 8TA
Laminada e pré-resfriada em salmoura com 1 sequéncia de laminagéo
1LFSA NN
Similar a amostra 8SAL
1TTTA 15 Laminada a temperatura_amblente com1l sequéncia de laminacéo e
- recozida a 750 °C por 15 min
Laminada e pré-resfriada em salmoura com 1 sequéncia de laminacao e
1ITTSA 15 . !
- recozida a 750 °C por 15 min
Laminada a temperatura ambiente com 2 sequéncias de laminacéo e 1
2LFTA . . o .
recozimento intermediario a 750 °C por 15 min
SLESA Laminada e pré-resfriada em salmoura com 2 sequéncias de laminacéo e
1 recozimento intermediario a 750 °C por 15 min
STTTA 15 Laminada a temperatura ambiente com 2 sequéncias de laminacéo e com
- 1 recozimento intermediario + 1 recozimento final a 750 °C por 15 min
Laminada e pré-resfriada em salmoura com 2 sequéncias de laminacéo e
2TTSA 15 com 1 recozimento intermediario + 1 recozimento final a 750 °C por
15 min

Nas Tabela 8-3 e Tabela 8-4 sdo apresentadas as nomenclaturas adotadas para as

amostras que foram otimizadas na segunda etapa.
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Tabela 8-3: Descri¢do das amostras otimizadas na segunda etapa.

Amostras
otimizadas na
segunda etapa

Descricao

2LFTA 1

Laminada a temperatura ambiente com 2 sequéncias de laminagéo e com 1
recozimento intermediario a 750 °C por 15 min + 1 recozimento final a
750 °C por 1 min

2LFSA 1

Laminada e pré-resfriada em salmoura com 2 sequéncias de laminacéo e
com 1 recozimento intermediério a 750 °C por 15 min + 1 recozimento
final a 750 °C por 1 min

2LFTA 2

Laminada a temperatura ambiente com 2 sequéncias de laminacdo e com 1
recozimento intermediario a 750 °C por 15 min + 1 recozimento final a
750 °C por 2 min

2LFSA 2

Laminada e pré-resfriada em salmoura com 2 sequéncias de laminacdo e
com 1 recozimento intermediario a 750 °C por 15 min + 1 recozimento
final a 750 °C por 2 min

2LFTA 3

Laminada a temperatura ambiente com 2 sequéncias de laminacéo e com 1
recozimento intermediario a 750 °C por 15 min + 1 recozimento final a
750 °C por 3 min

2LFSA 3

Laminada e pré-resfriada em salmoura com 2 sequéncias de laminacéo e
com 1 recozimento intermediario a 750 °C por 15 min + 1 recozimento
final a 750 °C por 3 min

2LFTA 4

Laminada a temperatura ambiente com 2 sequéncias de laminacéo e com 1
recozimento intermediario a 750 °C por 15 min + 1 recozimento final a
750 °C por 4 min

2LFSA_4

Laminada e pré-resfriada em salmoura com 2 sequéncias de laminacéo e
com 1 recozimento intermediario a 750 °C por 15 min + 1 recozimento
final a 750 °C por 4min
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Tabela 8-4: Descri¢do das amostras otimizadas na segunda etapa.

Amostras
otimizadas na
segunda etapa

Descricdo

2LFTA 5

Laminada a temperatura ambiente com 2 sequéncias de laminagéo e com 1
recozimento intermediario a 750 °C por 15 min + 1 recozimento final a
750 °C por 5 min

2LFSA 5

Laminada e pré-resfriada em salmoura com 2 sequéncias de laminagéo e
com 1 recozimento intermediério a 750 °C por 15 min + 1 recozimento
final a 750 °C por 5 min

2LFTA 7,5

Laminada a temperatura ambiente com 2 sequéncias de laminacéo e com 1
recozimento intermediario a 750 °C por 15 min + 1 recozimento final a
750 °C por 7,5 min

2LFSA 7,5

Laminada e pré-resfriada em salmoura com 2 sequéncias de laminacdo e
com 1 recozimento intermediério a 750 °C por 15 min + 1 recozimento
final a 750 °C por 7,5 min

2LFTA 10

Laminada a temperatura ambiente com 2 sequéncias de laminacéo e com 1
recozimento intermediario a 750 °C por 15 min + 1 recozimento final a
750 °C por 10 min

2LFSA 10

Laminada e pré-resfriada em salmoura com 2 sequéncias de laminacéo e
com 1 recozimento intermediario a 750 °C por 15 min + 1 recozimento
final a 750 °C por 10 min

2LFTA_12,5

Laminada a temperatura ambiente com 2 sequéncias de laminacéo e com 1
recozimento intermediario a 750 °C por 15 min + 1 recozimento final a
750 °C por 12,5 min

2LFSA_12,5

Laminada e pré-resfriada em salmoura com 2 sequéncias de laminacéo e
com 1 recozimento intermediario a 750 °C por 15 min + 1 recozimento
final a 750 °C por 12,5 min

2TTTA 4

Laminada a temperatura ambiente com 2 sequéncias de laminacdo e com 1
recozimento intermediario a 750 °C por 15 min + 1 recozimento final a
750 °C por 4 min

2TTSA 4

Laminada e pré-resfriada em salmoura com 2 sequéncias de laminacéo e
com 1 recozimento intermediario a 750 °C por 15 min + 1 recozimento
final a 750 °C por 4 min

8.2  AJUSTE DAS CARGAS DE DUREZA VICKERS

Sabe-se que a indentacdo aplicada a uma amostra durante o ensaio de Dureza Vickers

resulta em uma deformacdo plastica em um volume de material correspondente a sete vezes o

valor da diagonal medida (CRIPPS, 2005), ao redor do ponto onde deu-se a indentacao.

Portanto ao realizar este ensaio, houve a necessidade de se analisar e criticar as cargas a serem

aplicadas nas amostras que foram otimizadas na primeira etapa de processamento (secéo 4.4),
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CR, 1LFTA, 1LFSA, 1TTTA 15, 1TTSA 15, 2LFTA, 2LFSA, 2TTTA_ 15, 2TTSA 15, e
para as amostras que foram otimizadas na segunda etapa de processamento (se¢do 4.5),
2LFTA 1; 2LFSA 1; 2LFTA 2; 2LFSA 2; 2LFTA 3; 2LFSA 3; 2LFTA _4; 2LFSA 4;
2LFTA 5; 2LFSA 5; 2LFTA 7,5, 2LFSA 7,5; 2LFTA 10; 2LFSA_10; 2LFTA 12,5;
2LFSA 125.

Esta critica surgiu devido ao fato de ap6s o processo de laminacdo, as amostras referentes
a primeira sequéncia de laminacdo possuirem aproximadamente 2 mm de espessura, enquanto
que as amostras referentes a segunda sequéncia, apresentavam aproximadamente 1 mm e a
amostra CR, aproximadamente 4,9 mm de espessura, havendo entdo a necessidade de se
avaliar quais cargas seriam adequadas para estas amostras. A partir da consideracdo de que 0
aco inoxidavel 201LN é um material com elevada Dureza HRC, estimou-se que a carga
utilizada para as amostras mais espessas (CR e de uma sequéncia de laminacéo) seria de
100 kgf, porém para as amostras da segunda sequéncia de laminagéo, foi necessario analisar
de forma mais aprofundada qual carga seria mais adequada para se medir a Dureza, uma vez
que as amostras muito finas possibilitariam medir a mesa de apoio do durémetro Vickers,
caso houvesse a aplicagdo de uma carga elevada, como por exemplo, 100 kgf. Para isto, foram
realizadas medidas em todas as cargas disponiveis no durémetro utilizado (5, 20, 30, 40, 50 e
60 kgf) para as amostras da segunda sequéncia de laminacdo, com o intuito de comparar a
profundidade de penetracdo da indentacdo com a espessura minima das mesmas, através da
relacdo descrita por (GARCIA, et al., 2000) pela Equacéo 8-1.

P
h = 0,1945 |— Equacéo 8-1
,’HV

h = profundidade de penetracdo da indentacdo

Onde:

P = carga aplicada em kgf
HV = Dureza Vickers
No grafico da Figura 8-1 € mostrada a correlacdo da espessura minima (10 x h) para as
amostras da segunda sequéncia de laminacdo, com as cargas disponiveis no durdémetro

utilizado.
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Figura 8-1: Correlacdo das amostras da segunda sequéncia de laminacdo com as cargas disponiveis no durémetro
utilizado.

Notou-se que as espessuras minimas necessarias para a aplicacdo de cada carga
correspondente esta abaixo do valor da espessura aproximada (1 mm) destas amostras, sendo
a carga de 60 kgf inadequada para aplicacdo, uma vez que ap0s a preparacdo metalogréafica
destas amostras, incluindo os lixamentos aos quais as mesmas foram submetidas, o valor da
espessura real diminuiu e, portanto, esta carga seria muito elevada. Ao analisar as cargas de
30 kgf em diante, verificou-se que as diferencas das espessuras minimas sao mais proximas e
também se tornam mais elevadas, portanto as cargas de 5 e 20 kgf foram escolhidas para a
continuacdo da critica, uma vez que estas exigem valores menores de espessura minima,
evitando que a Dureza medida de cada amostra tenha a interferéncia da mesa de apoio do
durémetro.

Foram realizadas 10 medidas de Dureza Vickers nas amostras 2LFTA, 2LFSA,
2TTTA 15e 2TTSA 15, para as cargas de 5 e de 20 kgf, sendo calculadas suas médias e seus
respectivos desvio padrdo e erro experimental. Na Figura 8-2 sdo apresentados os valores da

Dureza Vickers (HV) para estas amostras.
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Figura 8-2: Dureza (HV) para as cargas de 5 e 20kgf aplicadas as amostras 2LFTA, 2LFSA, 2TTTA 15e
2TTSA_15.

Observou-se que o desvio padréo e o erro experimental foram menores para a carga de 20
kgf, concluindo-se que esta é a carga adequada para a realizacdo das medidas de Dureza
Vickers nas amostras submetidas a duas sequéncias de lamina¢do, com aproximadamente 1
mm de espessura.

Com o objetivo de completar a analise das cargas de dureza aplicadas, foram elaborados
gréficos que comparam a espessura minima calculada para todas as amostras em condigcdes
otimizadas ao longo das etapas de processamento (primeira e segunda etapa), ressaltando que:
Para as amostras CR, 1LFTA, 1LFSA, 1TTTA 15e 1TTSA 15 a carga aplicada foi de 100
kgf e para as amostras 2LFTA; 2LFSA; 2TTTA 15; 2TTSA 15; 2LFTA 1; 2LFSA 1;
2LFTA 2; 2LFSA 2; 2LFTA 3; 2LFSA 3; 2LFTA 4; 2LFSA 4; 2LFTA_5; 2LFSA 5;
2LFTA 7,5; 2LFSA 7,5; 2LFTA 10; 2LFSA 10; 2LFTA 12,5; 2LFSA 12,5 a carga
aplicada foi de 20 kgf.

Na Figura 8-3 sdo comparados os valores de espessura minima de cada amostra com sua
espessura real, medida através de um paquimetro, para as amostras das condi¢fes otimizadas
na primeira etapa (CR, 1LFTA, 1LFSA, 1TTTA_15, 1TTSA 15, 2LFTA, 2LFSA,
2TTTA 15e 2TTSA _15).
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Figura 8-3: Comparagdo entre a espessura minima e a espessura real das amostras das condicdes otimizadas na
primeira etapa (CR, 1LFTA, 1LFSA, 1TTTA_15, 1TTSA 15, 2LFTA, 2LFSA, 2TTTA_15e 2TTSA_15).

Nas Figura 8-4 e Figura 8-5 sdo comparados os valores da espessura minima de cada
amostra com sua espessura real, para as amostras das condi¢des otimizadas na segunda etapa:
2LFTA 1; 2LFSA 1; 2LFTA_2; 2LFSA 2; 2LFTA 3; 2LFSA 3; 2LFTA_4; 2LFSA 4;
2LFTA 5; 2LFSA 5; 2LFTA_7,5; 2LFSA 7,5; 2LFTA 10; 2LFSA_10; 2LFTA_125;
2LFSA 12)5.
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Figura 8-4: Comparagdo entre a espessura minima e a espessura real das amostras das condi¢des otimizadas na
segunda etapa (2LFTA_1; 2LFSA 1; 2LFTA_2; 2LFSA 2; 2LFTA_3; 2LFSA_3; 2LFTA_4; 2LFSA_4).

198



m  Espessura minima

® Espessurareal
1,0 4
¢ a
® &
0,9 -
s
=
£ 0,8+
=
s
)
2
Z 0,7 .
=% ¢
>
(5]
=
0,6 -
0,5 o
] ] ]
n n n u
T T I T T T T X I
9, ©, ) 5] o o v )
~ ™~ 3y 5 o™ o
E 8 £ 4 = & 3 2
2 <L <
& & i o = = @
N ~ o N a E
Amostras

Figura 8-5: Comparagao entre a espessura minima e a espessura real das amostras das condicdes otimizadas na
segunda etapa (2LFTA_5; 2LFSA_5; 2LFTA_7,5; 2LFSA_7,5; 2LFTA_10; 2LFSA_10; 2LFTA_12,5;
2LFSA_125).

Observou-se que nas Figura 8-3 a Figura 8-5 as espessuras minimas calculadas estdo bem
abaixo dos valores das espessuras reais medidas para todas as amostras, garantindo assim, que
as cargas aplicadas foram adequadas e mediram somente a Dureza Vickers de cada amostra,

sem a interferéncia de medida da mesa de apoio do durémetro Vickers.

8.3 PROPRIEDADES MECANICAS VIA ULTRAMICRODUREZA
INSTRUMENTADA

Nesta secdo sdo apresentadas as propriedades mecénicas extraidas da técnica de
Ultramicrodureza Instrumentada, em Y de espessura, das amostras CR e das amostras
otimizadas e tratadas termicamente (ITTTA 15, 1ITTSA 15, 2TTTA 4e 2TTSA 4).

As Tabela 8-5 a Tabela 8-7 apresentam estas propriedades para a amostra CR,

ITTTA 15, 1ITTSA 15, 2TTTA 4 e 2TTSA 4, utilizando a carga de 1 ¢f.
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Tabela 8-5: Propriedades extraidas da Ultramicrodureza Instrumentada para a amostra CR utilizando a carga de

19f.
Propriedades | 11113 DH-EHS- DHEHS- Hi Bit | Frs(gh) | M
2 2 max
(N/mm®) (MN/um?) | (mN/um?) (N/mm?) | (N/mm°) (um)
Média 208,61 493,65 2561,92 | 8630,54 | 133400,00 1,01 0,28
Desvio 2432 | 248,44 | 294534 | 593531 | 2526940 | 0001 | 0,08
Padrédo
Erro 15,39 157,24 1864,14 | 3756,53 | 15993,29 | 6,33x10™* | 0,05
hma’ix—hp Wt We Wp
o (um) | hr (um) (um) (nJoule) | (nJoule) | (nJoule)
Média 0,18 0,22 0,10 1,23 0,35 0,88
Desvio
Padrio 0,11 0,10 0,03 0,44 0,10 0,52
Erro 0,07 0,06 0,02 0,28 0,06 0,33
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Tabela 8-6: Propriedades extraidas da Ultramicrodureza Instrumentada para as amostras 1TTTA_15e

1TTSA 15, utilizando a carga de 1gf.

ITTTA 15
Propriedades | HT115 | DHT115-1 [ DHT115-2 Hit Eit Frméx iméx
P (N/mm?) | (mN/pm?) | (mN/pm?) | (N/mm?) | (N/mm?) | (gf) (Um)
Média 324,75 350,84 875,56 | 5.546,52 | 86.050,00 | 1,01 0,31
Desvio
Padrio 79,87 47,34 280,93 | 1.033,50 | 5.612,47 | 0,00 0.02
Erro 50,55 29,96 177,80 654,12 | 3552,19 | 0,00 0,01
hma’ix—hp Wt We Wp
o (M) | e () (um) (nJoule) | (nJoule) | (nJoule)
Média 0,19 0,24 0,12 1,22 0,41 0,81
Desvio
Padriio 0,03 0,02 0,01 0,19 0,03 0,21
Erro 0,02 0,02 0,01 0,12 0,02 0,14
1TTSA 15
Propriedades | HT115 | DHT115-1 [ DHT115-2 Hit Eit Finéx Nimax
P (N/mm?) | (mN/pm?) | (mN/pm?) | (N/mm?) | (N/mm?) | (gf) (um)
Média 361,65 226,81 599,95 | 4033,29 | 44770,00 | 1,01 0,39
Desvio
Padrio 88,93 25,67 127,97 628,38 | 3368,32 | 0,00 0,02
Erro 56,28 16,25 81,00 397,71 | 2131,85 | 0,00 0,01
hmélx'hp Wt We Wp
hp (Um) | hr (um) (1m) (nJoule) | (nJoule) | (nJoule)
Média 0,23 0,27 0,15 1,66 0,62 1,03
Desvio
Padrio 0,03 0,03 0,01 0,21 0,04 0,21
Erro 0,02 0,02 0,01 0,13 0,02 0,13
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Tabela 8-7: Propriedades extraidas da Ultramicrodureza Instrumentada para as amostras 2TTTA_4 e 2TTSA 4,
utilizando a carga de 1gf.

2TTTA 4
DHT115- | DHT115-
Propriedades HTLLS 1 2 Hi Eit Fax Nimax

(N/mm?) (mNI?) | (mNTun) (N/mm?) | (N/mm?) (gf) (Um)

Média 335,25 720,58 3375,89 | 18690,16 | 163500,00 | 1,01 0,23

Desvio 5457 | 507,03 | 4126,99 | 2755856 | 7364828 | 000 | 006
Padrao
Erro 3454 | 32091 | 261202 | 1744212 | 46612,84 | 0,00 | 0,04
hméx'hp Wt We Wp
o (um) | b (um) (um) (nJoule) | (nJoule) | (nJoule)
Média 0,12 0,17 0,11 0,91 0,36 0,55
Desvio
Padrio 0,09 0,08 0,03 0,28 0,09 0,33
Erro 0,06 0,05 0,02 0,18 0,06 0,21
2TTSA 4
Propriedades HT115 DH-I;HS_ DH2115- Hit Eit Frnax Mimax
2 2 2
(N/mm®) (MNIm?) | (mNFam?) (N/mm?) | (N/mm®) (of) (um)
Média 25238 | 384,87 670,56 | 5133.87 | 167400,00 | 1,01 | 0,30
Desvio 32,60 84,53 24065 | 132222 | 17792,00 | 000 | 004
Padrao
Erro 20,63 53,50 15231 | 836,85 | 1126076 | 000 | 0,02
hméx'hp Wt We Wp
o (Um) | e () (um) (nJoule) | (nJoule) | (nJoule)
Média 0,23 0,26 0,07 1,27 0,23 1,04
Desvio 0,05 0.04
Padrio ’ ' 0,01 0,35 0,03 0,37
Erro 0,03 0,03 0,01 0,22 0,02 0,24

Nas Tabela 8-8 a Tabela 8-10 sdo apresentadas as propriedades mecanicas para a amostra
CR, 1ITTTA 15, 1TTSA 15, 2TTTA 4 e 2TTSA 4, utilizando a carga de 20 gf.
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Tabela 8-8: Propriedades extraidas da Ultramicrodureza Instrumentada para a amostra CR utilizando a carga de

20 gf.
Propriedades HT1152 DH-EHS- DHEHS- Hi 2 Ei 2y | Fmax (9) N
(N/mm®) (MN/m?) | (mN/um?) (N/mm?) | (N/mm°?) (um)
Média 238,85 124,56 361,77 2.353,57 | 22.680,00 20,13 2,37
Desvio 14.18 13,81 6359 | 268,83 | 2.638,90 | 0,001 | 0,13
Padrédo
Erro 8,98 8,74 40,25 170,14 1.670,19 6,33x10'4 0,08
hméix - hp Wt We Wp
fp (Hm) e (M) (um) (nJoule) | (nJoule) | (nJoule)
Média 1,40 1,60 0,97 192,53 79,14 113,39
Desvio
Padrio 0,11 0,09 0,05 14,21 5,05 10,47
Erro 0,07 0,06 0,03 8,99 3,19 6,62
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Tabela 8-9: Propriedades extraidas da Ultramicrodureza Instrumentada para as amostras 1TTTA_15e

1TTSA 15 utilizando a carga de 20 gf.

ITTTA 15
Propriedades HTLLS DH-I;HS- DHEHS- Hie | Eic | Pmix M
(N/mm°) (MNm?) | (mN/umd) (N/mm°) | (N/mm°) (gf) (um)
Média 295,42 152,94 491,18 2755,72 | 29.600,00 20,14 2,14
Desvio 24,37 18,93 10451 | 384,34 | 3367,65 | 002 | 015
Padrédo
Erro 15,43 11,98 66,15 243,25 2131,42 0,01 0,10
hméix - hp Wt We Wp
o (um) | r (um) (um) (nJoule) | (nJoule) | (nJoule)
Média 1,21 1,50 0,93 176,07 69,13 106,94
Desvio
Padrio 0,17 0,14 007 | 2656 | 400 | 2594
Erro 0,11 0,09 0,05 16,81 2,53 16,42
1TTSA_15
Propriedades HTLLS DH-I;HS_ DH2115- Hie | Eie | Fmax e
(N/mm°) (MNm?) | (mN/um?) (N/mm°) | (N/mm°) (of) (um)
Média 298,04 50,58 438,93 1.725,54 | 6.781,00 20,13 3,72
Desvio 12,50 3,81 24,15 91,34 538,44 | 002 | 0,14
Padrdo
Erro 7,91 2,41 15,28 57,81 340,78 0,02 0,09
hmélx - hp Wt We Wp
hp (um) | hr (um) (Lm) (nJoule) | (nJoule) | (nJoule)
Média 1.26 155 2,46 331,54 | 219,81 | 111,73
Desvio
Padrio 0,03 0,03 0,13 14,73 11,90 4,29
Erro 0,02 0,02 0,08 9,32 7,53 2,71
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Tabela 8-10: Propriedades extraidas da Ultramicrodureza Instrumentada para as amostras 2TTTA 4 e 2TTSA 4
utilizando a carga de 20 gf.

2TTTA 4
Propriedades | | 1113 DHEHS- DHEHS- Hi | Eit | Fse (0) P
(N/mm°) (MNJm?) | (mNJm?) (N/mm°?) | (N/mm°) (um)
Média 353,12 271,18 777,83 4.628,23 | 58.450,00 20,13 1,61
Desvio 9,26 33,08 246,64 | 711,41 | 6.808,28 | 0,005 0,09
Padrdo
Erro 5,86 20,94 156,10 450,26 4.309,04 3,Z|.6XZ|.0'3 0,06
hméix - hp Wt We Wp
Mo (um) | i (um) (um) (nJoule) | (nJoule) (nJoule)
Média 0,97 1,18 0,64 116,69 45,62 71,07
Desvio
Padrio 0,13 0,09 0,07 13,20 4,12 13,58
Erro 0,08 0,06 0,04 8,35 2,61 8,60
2TTSA 4
Propriedades HT1L5 DH-I;HS- DHEHS- Hi it Fmax (9f) P
2 2 2 max
(N/mm°) (MNm?) | (mN/um?) (N/mm°) | (N/mm?°) (um)
Média 324,95 307,23 549,92 4.058,57 | 134.900,00 20,13 1,51
Desvio 9,61 22,52 89,30 | 396,39 | 13.091,47 | 0,002 0,05
Padrao
Erro 6,08 14,25 56,52 250,88 8.285,74 1,26X10'3 0,03
hméx = hp Wt We Wp
Mo (M) | he(um) | “imy - | (ndoule) | (ndoule) | (ndoule)
Média 1,14 1,32 0,37 108,38 21,58 86,80
Desvio
Padrio 0,09 0,07 0,04 6,62 2,05 8,24
Erro 0,06 0,04 0,03 4,19 1,30 521

As curvas obtidas via Ultramicrodureza Instrumentada referentes as 10 medidas por
amostra para as amostras CR, 1TTTA 15, 1TTSA 15, 2TTTA 4 e 2TTSA 4, utilizando a

carga de 1 gf, sdo apresentadas nas Figura 8-6 a Figura 8-10.
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Figura 8-6: Curvas de Ultramicrodureza Instrumentada da amostra CR, utilizando a carga del gf.
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Figura 8-7: Curvas de Ultramicrodureza Instrumentada da amostra 1 TTTA 15, utilizando a carga del gf.
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Figura 8-8: Curvas de Ultramicrodureza Instrumentada da amostra 1”TTSA 15, utilizando a carga del gf.
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Figura 8-9: Curvas de Ultramicrodureza Instrumentada da amostra 2TTTA_4, utilizando a carga del g¢f.
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Figura 8-10: Curvas de Ultramicrodureza Instrumentada da amostra 2TTSA 4, utilizando a carga del gf.

As curvas obtidas via Ultramicrodureza Instrumentada referentes as 10 medidas por
amostra para as amostras CR, 1TTTA 15, 1TTSA 15, 2TTTA 4 e 2TTSA 4, utilizando a

carga de 20 gf, sdo apresentadas nas Figura 8-11 a Figura 8-15.
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Figura 8-11: Curvas de Ultramicrodureza Instrumentada da amostra CR, utilizando a carga de 20 gf.

100

100

200

150

100

T
25

“Profundidade (um)

T
25

200
~ 0
Z
=
=
=
® 100
o>
=
)

[
50
[
200
o~ 10
4
=
=
=
< 100
33
=
)
=%}
5
e
0.0
200
-~
Z =
g
=
bl 108
£
e
=
50
ket
0.0
200
~

4 150

g

=

bl 100

£

o

=

50
ke
o0

Profundidade (um)

211

Forga (mN)

Forga (mN)

Forca (mN)

200

150

100

28

25



7 N 7 @ .
g = v g
§ 100 ;. 100 /./ :’_/ g .
o = 7 of ] 3
R 4 y = P
50 50 W 7 5
- p /
& i o
0 e oo T T e T J S
o0 o5 o 15 20 25 20 o5 19 15 20 25 o0 05 19 15 20
Profundidade (um) Profundidade (pm) Profundidade (pm)
2004

100 7

1o

For¢a (mN)
H
For¢a (mN)
v \\
For¢a (mN)
\,

Q= T | T T J — L -
00 05 1.0 15 20 25 00 o5 0 e 20 - - - -
Profundidade (pm) Profundidade (pm) Profundidade (um)
200 = 50 /
150 2 % o 150 / “"“
=y z ]
z £
£ % = £ %
: 100 o & " g ™ /
B S / 2 % B
s / = Fs 2
= g , . g 50
. £ ,/" Wi
“o.n 05 1o 135 25 o o3 19 12 20 23 Doo 05 10 15 20 25 30
Profundidade (um) Profundidade (um) Profundidade (um)
2004 /_
2 150 - // ,‘(
E /)
g
S ol
T
=]
= /
50 /"
0 il w4
0.0 D!S 1'0 1'5 2'0 2'5
Profundidade (um)

Figura 8-12: Curvas de Ultramicrodureza Instrumentada da amostra 1”TTTA_15, utilizando a carga de 20 gf.
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Figura 8-13: Curvas de Ultramicrodureza Instrumentada da amostra 1”TTSA 15, utilizando a carga de 20 gf.
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Figura 8-14: Curvas de Ultramicrodureza Instrumentada da amostra 2TTTA_4, utilizando a carga de 20 g¢f.
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Figura 8-15: Curvas de Ultramicrodureza Instrumentada da amostra 2TTSA 4, utilizando a carga de 20 gf.
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