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EPIGRAFE

“Alguns homens veem as coisas como sdo, e dizem ‘Por qué?’ Eu sonho com as coisas que
nunca foram e digo ‘Por que ndo?"”’
(Geroge Bernard Shaw).



RESUMO

A necessidade em diminuir o peso dos automdveis visando uma melhor economia de
combustivel e, consequentemente, reduzir as emissdes de gases poluentes levou as industrias
a desenvolverem novas geracOes de acos avangados de alta resisténcia (AHSS, do inglés
Advanced High Strength Steel). O aco TRIP de médio manganés pertence a terceira geragdo
destes AHSS e possui concentragdo de Mn que varia de 3% a 10% em peso. O presente
trabalho consistiu em caracterizar a microestrutura e quantificar as fases apresentadas no acgo
TRIP de 3° geracdo com teor de manganés de 8%p. apds tratamentos térmicos. Estes
tratamentos sdo responsaveis por causar modificacbes microestruturais importantes no
material conferindo caracteristicas significativas a sua aplicacdo. O ago foi divido em trés
partes que foram austenitizadas em 1100°C por 1 h. Apds austenitizacdo, cada parte sofreu
um resfriamento diferente, sendo: na agua, no ar e no forno. Utilizou-se amostra de cada tipo
de resfriamento para a analise da condicdo inicial. Outras amostras de cada condicdo de
resfriamento foram recozidas em temperaturas de 600, 650, 700, 800, 950 e 1050°C, durante
15 min, estas temperaturas foram definidas por meio de ensaio de dilatometria . Em amostras
selecionadas foram realizadas o ensaio de difracdo de raios X e medidas magnéticas apos o
ensaio de dureza Vickers. As medidas de difracdo de raios X foram realizadas no Laboratério
Nacional de Luz Sincroton, LNLS. Com relacdo as medidas magnéticas, estas foram feitas na
Universidade Federal do Rio Grande do Norte (UFRN), utilizando um magnetémetro de
amostra vibrante (VSM - vibrating sample magnetometer). A caracterizacdo da
microestrutura foi realizada por meio de microscopia eletrénica de varredura (MEV) ap0s
ataque quimico. Os resultados mostraram a presenca da fase martensita o', martensita &,
ferrita e austenita na microestrutura do aco. Uma maior fracdo volumétrica de austenita retida
foi observada em temperaturas proximas ou igual a 700°C e decresceu em temperaturas
superiores a 800°C. Verificou-se que as taxas de resfriamento afetaram a microestrutura final
do aco, uma vez que uma maior fracdo de austenita retida foi encontrada na amostra resfriada
ao ar, o que foi comprovado tanto pela medida magnética como nos resultados de difracdo de

raios X.

Palavras chave: TRIP, Austenita Retida, Temperatura de recozimento, Difracdo de raios X,

Magnetizacdo de saturacdo



ABSTRACT

Reducing automobiles weight aiming fuel economy e consequently reducing pollutant
gas emissions led the industries to develop new generations of the called Advanced High
Strength Steels (AHSS, from English Advanced High Strength Steel ). The medium
manganese TRIP steel belongs to the 3" AHSS generation and are defined as steels which Mn
concentration ranges from 3 to 10% wt. This work is aimed to quantify 3rd generation of
TRIP’s phases containing 8% wt. after heat treatments. These treatments are responsible for
causing important microstructural modifications in the material giving significant
characteristics to its application. The steel sample was sectioned into three pieces which were
austenitized at 1100°C for 1 hour. After austenitization, every piece undergone to different
cooling media: under water, ambient air, and in the furnace. A single piece from each
condition was used to initial condition analysis. The remaining ones were annealed at 600,
650, 700, 800, 950 e 1050°C forl5 minutes. Annealing temperatures were determined after
dilatometry analysis performed on each piece. In selected samples for X Ray Diffraction
(XDR) and magnetic measurements were performed after Vickers hardness measurements.
XRD analysis was performed at “Laboratorio Nacional de Luz Sincroton”, LNLS. - Magnetic
saturation measurements were performed at the Federal University of Rio Grande do Norte
(UFRN) using a vibrating sample magnetometer (VSM - vibrating sample
magnetometer).Microstructure characterization was performed through images from an
Optical Microscope and a Scanning Electronic Microscope (SEM) after chemical etching.
Results showed martensite o’, martensite € and austenite in the microstructure. A higher
retained austenite value was observed at temperatures close to or equal to 700 ° C and
decreased at temperatures above 800 ° C. It was proved that cooling rates affect steel’s final
microstructure once the greater retained austenite volumetric fraction was contained in the
steel sample air cooled, which was proved by both the magnetic measurement and the results

presented by the diffraction of X Ray.

Key-words: TRIP, Retained Austenite, Annealing Temperature, X Ray Diffraction, Magnetic

Saturation
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1. INTRODUCAO

O setor automobilistico requer acos de boa resisténcia mecanica e dureza, além de uma
boa ductilidade. Um dos agos que tem atraido uma notavel atengdo desse setor é 0 aco com
plasticidade induzida por transformacdo (TRIP) de médio manganés pertencente a terceira
geracdo dos acos avancados de alta resisténcia (AHSS). Uma fracdo consideravel de austenita
retida na microestrutura do ago é necessaria para que o efeito TRIP ocorra. Nos acos TRIP a
austenita retida € uma fase metaestdvel que se transforma em martensita sob tensdo
localizada, causando modificagcGes microestruturais importantes no material e conferindo-Ihe
caracteristicas significativas a sua aplicacdo. Assim, torna-se interessante buscar meios que
garantam uma fracdo ideal de austenita retida em temperatura ambiente. Para este fim, fatores
como, adicdo de elementos de ligas e tratamento térmico com condi¢Ges controladas de
temperatura, tempo e velocidade de resfriamento devem ser criteriosamente estudados. Uma
analise da taxa de resfriamento empregada torna-se necessaria, a fim de se prever os efeitos
que trard ao material, como tentativa de obter uma melhor resisténcia mecanica e ductilidade.
Nos agos TRIP, o recozimento intercritico € um dos tratamentos térmicos mais utilizados.
Durante este tratamento, ocorre um particionamento do manganés entre a ferrita e a austenita,
a austenita solubiliza 0 manganés e este a estabiliza.

E importante analisar e compreender a evolucdo da microestrutura de um aco TRIP
apos diferentes taxas de resfriamento, seguida de recozimento intercritico, 0 que auxiliard na
definicdo de metodos de processamento que irdo contribuir para o aumento da fracdo e da
estabilidade da austenita retida. E necessaria também uma quantificacdo das fases existentes
no aco, para a avaliacdo e definicdo da aplicabilidade deste.

Ha diferentes métodos que possibilitam quantificar as fases presentes em um aco,
dentre esses destacam-se a difracdo de raios X e as medidas magnéticas. O presente trabalho
consistiu em quantificar as fases apresentadas no aco TRIP de terceira geracdo, com teor de
manganés de 8%p. apds tratamentos térmicos, por meio de difracdo de raios X e medidas
magnéticas, assim como analisar as microestruturas utilizando microscopia eletronica de
varredura (MEV).
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2. OBJETIVOS

2.1. Objetivo geral

O presente estudo teve como objetivo analisar a microestrutura e quantificar as fases
presentes em um aco TRIP de terceira geragdo com teor de manganés de 8% p, apoOs

tratamentos térmicos.

2.2.  Objetivos especificos

o Austenitizar com resfriamentos em diferentes velocidades seguidas de tratamentos
térmicos intercriticos;

o Caracterizar a microestrutura por meio de microscopia eletronica de varredura (MEV);
o Quantificar as fases por meio de medidas de difracdo de raios X e medidas

magneticas.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA
3.1.  Acos Avangados

Nos Ultimos anos verificou-se a necessidade em diminuir o peso dos automdveis
visando uma melhor economia de combustivel e consequentemente reduzir as emissdes de
gases poluentes. Tal necessidade levou as industrias a desenvolverem novas geracGes de agos
avancados de alta resisténcia (AHSS, do inglés Advanced High Strength Steel). Os acos
AHSS sdo divididos em acos de primeira (1°-G AHSS), segunda (2°-G AHSS) e terceira
geragdo (3°-G AHSS). Nesse contexto, a relagdo entre ductilidade e resisténcia, em termos de
alongamento e limite de escoamento dos AHSS, é mostrada na Figura 1, juntamente também
estdo descritos os agos que compdem cada geracdo (LEE; HAN, 2014).

A primeira geracdo dos AHSS engloba os acos bifasicos (DP, do inglés dual phase),
de plasticidade induzida por deformacdo (TRIP), de fases complexas (CP, do inglés complex
phase) e os martensiticos (MART). Estes acos possuem alta resisténcia mecénica, com
valores de limite de escoamento superiores a 600 MPa, porém com uma ductilidade
relativamente baixa, abaixo de 20% de alongamento (LEE; HAN, 2014).

Figura 1- Relacdo entre alongamento e limite de escoamento dos agos AHSS 1°, 2° e 3° geragdo.

o0
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5 X
~ 60
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Fonte: LEE; HAN (2014) adaptado.
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O ago hifasico tem sido tema de varios estudos, por ser um atrativo ao setor
automotivo, uma vez que tais industrias procuram reduzir o consumo de energia através da
reducdo do peso dos materiais utilizados no designer dos veiculos automotivos. A
microestrutura do ago DP consiste em ilhas de martensita dispersas na matriz ferritica. A
fracdo volumétrica da martensita e o tamanho de grdo da ferrita sdo os fatores mais
importantes que afetam as propriedades mecénica desses acos (ETESAMI et al., 2016).

Os acos TRIP sdo materiais que contém uma fracdo volumétrica de austenita retida na
matriz. Mei e Silva (2010) reportam que a austenita retida encontra-se metaestvel na
temperatura ambiente apds o término do tratamento térmico. Além da austenita retida, a
matriz do aco TRIP também pode ser composta por ferrita e martensita, conforme mostrado
na Figura 2. A austenita retida melhora a ductilidade através da transformacéo em martensita’,
0 que caracteriza o efeito TRIP. Este efeito possibilita que este aco de maior resisténcia possa
ser utilizado como componentes estruturais para automéveis.Os acos TRIP tém se destacado,
devido a sua aplicacdo em estampagem severa, possibilitada pela sua excelente propriedade
de conformabilidade e alongamento (BADESHIA et al., 2006).

Figura 2- Representacdo dos microconstituintes que podem ser observados nos acos TRIP. A fase

ferrita ¢ indicada por o, a martensita por o’ € a austenita por vy.

Fonte: BLECK; GUO; MA (2017) adaptado.

! No trabalho o termo martensita refere-se & martensita o’ e nio inclui a martensita «.
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Os agos do tipo CP possuem uma microestrutura complexa composta por uma matriz
contendo ferrita, bainita e martensita distribuidas homogeneamente. O endurecimento por
precipitacdo que ocorre nesses agos propicia uma boa resisténcia ao desgaste. Nos agcos com
esta estrutura, a relacdo entre o limite de escoamento e o limite de resisténcia a tracdo é
significativamente mais alta do que nos agos bifasicos. Dessa forma, 0s agos CP sdo 0os mais
indicados para aplicagfes que demandam alta resisténcia mecénica e boa conformabilidade
como por exemplo na fabricacdo de pecas de chassis, reforcos estruturais na carroceria e
barras de protecéo lateral (JEONG, 1998).

Os acos martensiticos, como se depreende de seu nome, possuem microestrutura
predominantemente constituida de martensita, uma vez que a austenita presente durante o
recozimento é transformada quase inteiramente em martensita durante o resfriamento. A
grande presenca de martensita nesses acos aumenta a resisténcia mecanica, podendo o limite
de escoamento chegar a valores superiores a 1700 MPa. Ainda que se trate de um aco, que
apresenta baixa ductilidade, os agcos martensiticos possuem uma conformabilidade por
dobramento consideravel (SPINDLER et al., 2004).

Os acos de primeira geracdo dos AHSS citados, apresentam uma baixa ductilidade o
que restringe uma maior aplicacdo na industria automobilistica. No entanto, a segunda
geracdo dos AHSS, que inclui acos TRIP de alto manganés e acos TWIP (acos com
plasticidade induzida por maclagcdo), mostra uma notavel combinacdo de alta resisténcia
mecanica com valores superiores a 700 MPa e uma ductilidade que excede a 50%. Porém, a
producdo em massa da segunda geracdo mostra-se dificil, devido ao custo dos materiais e a
soldagem. Estas dificuldades sdo, principalmente, causadas pela presenca de uma grande
quantidade de elementos de liga, maior do que cerca de 17% em peso (LEE; HAN, 2014 ).

Um aco TWIP é caracterizado pela plasticidade induzida por maclacdo e por ser um
aco gue apresenta uma microestrutura monofasica a temperatura ambiente, ou seja, uma
microestrutura totalmente austenitica. Este aco caracteriza-se pelo alto teor de manganés, que
pode variar de 15% a 30% em peso, 0 que garante a estabilidade da austenita (BOUAZIZ;
GUELTON, 2001).

Os custos mais elevados das ligas e a menor produtividade associada ao agco TWIP de
alto manganés, sdo os principais fatores responsaveis pelo desenvolvimento do ago com
médio teor de manganés. Uma vez que 0s a¢os com médio teor podem alcancar um notavel
equilibrio de resisténcia mecéanica e ductilidade (COOMAN, 2004). Portanto, atualmente a 3°-

G AHSS, que inclui aco de baixo peso, tornou-se atraente e 0s agos desta categoria
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apresentam um bom equilibrio entre o custo de materiais e propriedades mecénicas (LEE;
HAN, 2014).

Os acos TRIP de médio Mn podem ser definidos como agos com concentragcdo de Mn
que varia de 3% a 10% em peso. A terceira geracdo dos AHSS tem atraido notavel atencao,
uma vez que deverd superar a ductilidade da primeira geracdo a um custo menor do que a

segunda geragéo.

3.2. Acos TRIP

O termo TRIP (do inglés transformation induced plasticity) foi criado por Zackay e
colaboradores (1967), em um trabalho com agos austeniticos de alta liga. Posteriormente,
Matsumura e colaboradores (1987) estudaram os agos TRIP mais detalhadamente e
observaram que quando a transformacdo de austenita para martensita for induzida por uma
deformagdo aplicada no material ela fornece ao ago uma combinagdo de boa
conformabilidade e alta resisténcia.

Por varias decadas, os acos TRIP tém atraido expressiva atencdo dos estudiosos na
ciéncia dos materiais. Os acos TRIP caracterizam um grupo de acos processados
termomecanicamente, que apresentam uma densidade de discordancias elevada, austenita
retida e carbonetos. As transformacdes de fase nestes acos sdo concebidas logo nos primeiros
estadgios de deformacdo, sendo possivel perceber a austenita retida transformando-se em
martensita (BLECK, 2002; LEE; HAN, 2014; PERELOMA; TIMOKHINA; HODGSON,
1999; Xu et al., 2012; YOKOI et al.,1995). A fracdo volumétrica de austenita retida nos acos
TRIP deve ser superior a 5%, fracdo esta que permitird que o efeito TRIP ocorra. Em relacéo
a temperatura, a austenita retida pode ser considerada estavel, uma vez que a temperatura de
transformacdo martensitica desta fase é muita baixa e inferior a temperatura ambiente.
Entretanto, a austenita retida é instavel em relacdo a deformacédo plastica, o que faz com que
ela se transforme em martensita quando submetida a uma deformacdo plastica significativa.
(KEELER et al., 2017). Tal transformacdo resulta em resisténcia mecanica mais elevada e,
simultaneamente, maior ductilidade, devido ao aumento do coeficiente de encruamento (n). O
aumento do coeficiente de encruamento resulta em uma maior deformacéo plastica uniforme,
ou seja, o material é capaz de se deformar em maior grau antes da estric¢do
(empescocamento) deformando mais antes de fraturar. Esta transformacdo melhora a
ductilidade, o que possibilita que esta espécie de aco de maior resisténcia mecanica possa ser

utilizada como componentes estruturais para automoéveis (FIGUEIREDO et al., 2015). A
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Figura 3 mostra a transformacao da austenita retida durante o processo de estriccdo. Quando a
tensdo é aplicada em (1), a austenita retida se transforma em martensita, na regido de
concentracdo de tensdo, regido (2), e a transformacdo da martensita ocorre nas areas da
vizinhanca, distribuindo a tensdo (3). Portanto o aco TRIP é um material que evolui durante a
conformacédo. Esse efeito também confere a esses acos uma alta capacidade de absor¢do de
energia em caso de impacto. Em fungdo do aparecimento da martensita durante o processo de
deformacéo, o material endurece de maneira consideravel (YOKOI et al., 1995).

Xu e colaboradores (2012) verificaram que o alongamento total de um aco €
proporcional ao produto do volume da austenita e sua concentragdo de carbono. A Figura 4
mostra as curvas de tenséo e deformacao para uma liga onde ndo acontece o efeito TRIP (No
TRIP) e outra com efeito TRIP. Tal figura evidencia o aumento significativo observado no
alongamento proprocionado pelo efeito TRIP. A extenséo do efeito TRIP depende de fatores
como a estabilidade, a quantidade e a morfologia da austenita, taxa de deformacao,
temperatura de deformacédo, estado de tensdo, dentre outros (FISHER; REISNER, 1998;
RANA et al., 2015).

Figura 3- Transformacao da austenita retida em martensita durante a deformacao plastica de um a¢o
TRIP.
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Fonte: YOKOI et al., (1995) adaptado.
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Figura 4- Curva tensdo-deformacéo, obtida por ensaio de tracdo, do aco TRIP de baixa liga (TRIP) e
de um aco biféasico (No TRIP).
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Fonte: FISHER; REISNER (2002) adaptado.

3.2.1. Tratamentos térmicos em agos TRIP

As propriedades fisicas e mecanicas dos acos TRIP podem ser alteradas por meio de
tratamento térmico com condi¢6es controladas de temperatura, atmosfera, tempo e velocidade
de resfriamento. Tal processo é aplicado quando se deseja ajustar as propriedades do material
a uma etapa do processo de fabricacdo ou a condicdo de produto final. A estrutura dos acos
pode ser modificada em maior ou menor escala pelos tratamentos térmicos, resultando na
alteracdo mais ou menos evidenciada de suas propriedades (CAl et al., 2014; MEI; SILVA,
2010; RANA et al., 2015). Dessa forma, € relevante explorar e entender a evolucdo da
microestrutura de um aco TRIP durante o recozimento intercritico, objetivando definir
parametros de processamento que contribuam para o aumento da fracdo e da estabilidade da
austenite retida (SUN et al., 2016).

Nos acos TRIP, um dos tratamentos térmicos mais aplicado é o recozimento
intercritico. Tal processo consiste em aquecer 0 aco entre as temperaturas Ac; e Az sendo que
a temperatura A¢; representa o inicio do intervalo de transformacéo da ferrita em austenita e a
temperatura A representa o limite superior de um intervalo critico, ou a temperatura minima

de austenitizacéo.
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A exposicdo da amostra durante um longo periodo entre estas temperaturas provoca
um particionamento significativo do manganés entre a ferrita e a austenita e tal fator melhora
a estabilidade da austenita nos acos TRIP. No entanto, o tempo de recozimento intercritico
ndo somente influencia o Mn contido na austenita, mas também afeta consideravelmente as
caracteristicas microestrutural do material, como o tamanho de grdo (LEE; HAN, 2014).

Zhao e colaboradores (2014), em um de seus trabalhos comprovaram que a quantidade
e a estabilidade da austenita retida estdo associadas com a temperatura de recozimento
intercritico. Eles constataram que, a estabilidade da austenita é controlada pelo
enriquecimento de carbono resultante das condicGes de tratamento térmico e de outros
parametros. A alta fracdo volumétrica de austenita formada durante o recozimento esta
associada com a estabilidade da mesma, resultante principalmente do teor médio de carbono
nela contido. Durante 0 recozimento intercritico, a ferrita se transforma inversamente em
austenita, que pode se converter em martensita na fase subsequente.

Lee e Han (2014) em seus estudos constataram que as frages volumétricas calculada

e medida de austenita retida yr em um aco TRIP de meédio manganés, tornam-se maiores com
0 aumento da temperatura de recozimento, atingindo um valor maximo e diminuindo
novamente, Figura 5. Este fendbmeno esta intimamente relacionado com a transformacéo
reversa de martensita para austenita, a particdo de elementos de liga e o crescimento de graos
que ocorre durante o recozimento intercritico. A concentracdo de Mn na austenita retida

diminui com o aumento da temperatura de recozimento, indicando que a estabilidade quimica
da austenita é reduzida.

Figura 5- Resultado comparativo da fracdo volumétrica da austenita medida e calculada em funcdo da
temperatura de recozimento intercritico.
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22

A Figura 6 mostra o efeito da temperatura de recozimento intercritico na quantidade
de austenita retida em acos de médio manganés. Nesta figura, yr € a austenita retida e o’ é a
martensita, V, € a fracdo volumétrica de austenita e V,r € a fragcdo volumétrica de austenita
retida. O aumento na temperatura de recozimento intercritico, leva a um aumento na fragdo de
austenita. Dessa forma, a fragdo dos elementos que estdo solubilizados na austenita, diminui o
que leva a uma menor estabilidade da mesma durante o resfriamento. A baixa concentracdo de
manganés solubilizado na austenita resulta na diminuicdo da fragdo volumétrica da yr depois
do recozimento intercritico. Entretanto, quando a temperatura de recozimento é baixa, a
estabilidade da austenita é suficientemente elevada, em contrapartida a fracdo volumetrica é
demasiadamente pequena, resultando numa pequena fracdo de ygr ap6s o resfriamento. Em
uma temperatura de recozimento intermédiaria, obtém-se um bom equilibrio entre a fracdo de
volume e a estabilidade da austenita o que resulta em uma fragcdo volumétrica maxima de vyr.

Sun e colaboradores (2016) estudaram a influencia da temperatura de recozimento na
microestrutura de um aco com 0,22%p C, 1,5%p Si, 3,11%p Al e 7,15%p Mn. Eles
constataram que a temperatura de recozimento intercritico teve uma influéncia consideravel
na morfologia, na composi¢do da austenita (principalmente na quantidade de C e Mn), na
temperatura de inicio da martensita (Mi) e na fracdo de austenita retida.

O tamanho médio de grdo da austenita retida também se torna maior com o aumento
da temperatura de recozimento, indicando que a sua estabilidade mecéanica também diminui.
O refinamento do grdo além de melhorar a estabilidade mecéanica da austenita também
diminui a temperatura Mi (LEE; HAN, 2014).
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Figura 6- Representacdo da evolucdo da microestrutura em funcdo da temperatura de recozimento

intercritico.
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3.2.2. Efeito dos elementos de liga nos Agos TRIP

Além das condi¢cdes do recozimento intercritico, tais como temperatura, tempo, taxa
de aquecimento e taxa de resfriamento, os elementos de liga também influenciam
significativamente na microestrutura e, particularmente, na fragdo volumétrica de austenita
retida. Estudos anteriores concentraram-se principalmente em formas de alcancar uma
microestrutura 6tima com uma grande fracdo de austenita retida, controlando as condicdes de
recozimento e o tipo e concentracdo dos elementos de liga (CAl et al., 2014; GIRAULT et al.,
2001; LEE ; HAN, 2014; RANA et al., 2015).

Elementos de ligas tém uma influéncia importante no controle da cinética das
transformacdes de fase e particularmente na estabilidade da austenita nos acos em geral. O
elemento de liga utilizado, assim como o0 seu teor, pode provocar uma variagao na capacidade
de formacdo da martensita induzida por deformacdo uma vez que alguns elementos possuem
uma maior eficiéncia na estabilizacdo da austenita o que pode inibir a transformacgéo. O ago
também pode ter sua resisténcia mecénica aumentada por meio de endurecimento por solucéo
solida com a adicdo de carbono, manganés e silicio, assim como outros elementos de liga
(SAKUMA et al., 1991).

O carbono é um elemento de liga que afeta todas as transformacdes, as propriedades
mecanicas e a microestrutura final de um aco (SAKUMA et al., 1991). Ao ajustar o teor de
carbono é possivel controlar o nivel de deformagdo em que a austenita retida comeca a se
transformar em martensita. Em ligas contendo baixos teores de carbono, a austenita retida
comeca a se transformar quase que instantaneamente apds a deformacdo, o que aumenta a
taxa de endurecimento e formabilidade do aco. Em ligas com maior teor de carbono, a
austenita retida € mais estavel e comeca a se transformar apenas em niveis maiores de
deformacdo. Para maiores teores de carbono, a austenita retida permanece na microestrutura
final (SAKUMA et al., 1991).

O manganés tem um papel importante no controle da cinética das transformacdes de
fases e em particular na estabilidade da austenita, o que justifica adi¢bes elevadas desse
elemento na fabricacdo de varios acos TRIP. O manganés aumenta a solubilidade do carbono
na austenita, o que possibilita um enriquecimento adicional e um aumento das faixas de
resfriamento. O manganés € um elemento estabilizador da austenita e durante o resfriamento
0 mesmo diminui a temperatura de inicio de transformacdo de fase da austenita para ferrita

(BLECK, 2002). Varios trabalhos foram realizados para verificar o quanto a variacdo do teor
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de manganés pode afetar na quantidade final de austenita retida (CAIl et al., 2014,
MILLER,1972). Eles demonstraram que a fragdo de austenita retida aumentou com o aumento
do teor de manganés. CAl e colaboradores (2014) apontam que o carbono (C) e 0 manganés

(Mn) contido na austenita variam com a temperatura.

3.3.  Discordancias e energia de defeito de emplihamento (EDE)

Discordancias sdo defeitos de linha do reticulado que tendem a acumular-se nos planos
de escorregamentos em um cristal que sofreu deformagdo. A discordancia é responsavel pelo
fenbmeno de deslizamento, e pode ser considerada como uma regido de distor¢do que esta
localizada na rede separando regides deformadas de ndo deformadas (DIETER, 1984; REED
HILL; ABBASCHIAN, 1994). No momento que a discordancia se movimenta, ocorre 0
deslizamento sobre a area na qual o movimento da discordancia acontece. A discordancia se
movimenta facilmente em decorréncia de uma pequena forca aplicada, quando ndo existem
obstaculos que impecam este movimento. As discordancias estdo tambem fortemente ligadas
com a maior parte dos outros fendmenos mecénicos tais como escoamento descontinuo,
encruamento, fluéncia, fadiga e fratura fragil (DIETER,1984).

A movimentacao das discordancias pode estar relacionada com a presenca de falhas de
empilhamento na estrutura cristalina. As Falhas de empilhamento podem ser geradas devido a
deformacdo plastica. A Figura 7 (a) mostra o empilhamento dos planos em um metal de
estrutura CFC (cubica de fase centrada) sem a presenca de falhas. A Figura 7 (b) apresenta o
processo que produz uma falha de empilhamento devido ao deslizamento no plano {111} de
uma rede CFC. Nota-se que, a sequéncia de empilhamento foi transformada em ABC A CAB.
A Figura 7(c) mostra outra maneira segundo a qual poderia ocorrer uma falha de
empilhamento num metal CFC, que é através da sequéncia de empilhamento ABC ACB CA,
denominada falha de empilhamento extrinseca ou de macla, na qual as trés camadas ACB
constituem a macla. A Figura 7 (d) mostra o empilhamento de uma estrutura HC (hexagonal
compacta). (DIETER, 1984).

A dimensdo da falha de empilhamento pode influenciar no resultado da deformacéo
plastica do metal. O estado encruado é causado pela interacdo das discordancias uma com as
outras durante a deformacéo plastica. A distribuicdo de discordancias em um metal encruado
é fortemente dependente da energia de defeito de empilhamento (EDE). Quanto menor for a
separagdo entre as discordancias parciais e menor for a falha de empilhamento maior sera a

EDE. Quanto mais alta a EDE, maior sera a mobilidade das discordancias, como
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consequéncia as discordancias se aniquilam mais e o material encrua menos. Em contrapartida
quando a EDE é baixa, a mobiliade das discordancias sera menor e consequentemente o
material encruara mais. Quando a EDE é alta a organizacdo das discordancias é mais
heterogeneas e em caso de EDE baixa a organizacdo das discordancias ¢ mais homogénea
(PADILHA; SICILIANO, 2005).

Além do deslizamento por movimentacdo de discordanicas existe outro mecanismo
através no qual o metal se deforma, denominado de deformacdo por maclagdo. Em uma
deformacdo por maclacdo, as orientagdes cristalograficas de uma regido do metal assumem a
orientacdo cristalografica de forma definida e simétrica da matriz cristalina. Tais orientacfes
sdo simetria espelho da estrutura cristalina e séo separadas por um plano denominado plano
de maclacdo. Esta deformacdo ocorre apdés uma tensdo cisalhante ser aplicada. Existe
maclacdo mecénica e por recozimento. Sendo que a maclagdo mecanica ocorre mais em
estrutura HC e CCC. Ja a maclacdo de recozimento, possui formato lenticulado e € mais
comum acontecer em estruturas CFC. Outros mecanismos de deformagédo pléastica incluem
processos difusionais e de transformacdo de fase (REED HILL; ABBASCHIAN, 1994).

Figura 7- Estruturas falhadas. (a) Empilhamento CFC; (b) falha de deformacdo em CFC; (c) falha de
macla em CFC; (d) empilhamento HC.
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3.4.  Transformacgdo martensitica

Em metais dicteis, a transformacdo martensitica pode ocorrer devido a aplicacdo de
tensdo assim como por mudangas bruscas na temperatura. As reacGes martensiticas sao
transformacdes de fase que ocorrem sem difusdo, neste fendmeno os &tomos se movem por
um mecanismo de cisalhamento. Neste processo ocorre a movimentacdo da interface que
separa a fase matriz da fase produto, onde os &tomos da fase matriz se arrumam no reticulado
da fase martensitica (REED HILL; ABBASCHIAN, 1994).

A transformacdo martensitica ocorre espontaneamente em locais de nucleacdo pré-
existentes durante o resfriamento, abaixo da temperatura de inicio da transformacédo
martensitica (M;) até a temperatura final de transformacdo da martensita (M¢). A Mt é aquela
na qual 95% da austenita € transformada em martensita. A Figura 8 mostra uma representacao
esquematica das placas de martensita que nucleiam e crescem rapidamente na matriz
austenitica. Como evidenciado na figura, a transformacéo da austenita em martensita evolui
no intervalo de (a) até (c). Observa-se que o tamanho das placas da martensita formadas
diminui & medida que a transformacio acontece (PERLADE; BOUAZIZ; FURNEMONT,
2003).

Em 1924, Bain concluiu que uma compressao paralela ao eixo ¢, e uma expansao nos
dois eixos a de uma estrutura cubica de face centrada poderia originar uma célula ctbica de
corpo centrado (CCC). Assim, qualquer distor¢do pura, simples e homogénea que ocorra,
transformando uma célula unitaria em outra por meio de uma contracdo ou expansdo nos
eixos cristalograficos é denominada distor¢do de Bain. A Figura 9 (a) ilustra uma estrutura
tetragonal de corpo centrado (TCC) no interior da rede cubica de face centrada. Observa-se
separadamente, o reticulado TCC em (b), apresentando duas arestas medindo metade da
diagonal da base da estrutura CFC. Em (c) vé-se o reticulado CCC. A distorcdo de Bain
converte (b) em (c) (BAIN, 1924; NISHIYAMA, 1978; REED HILL; ABBASCHIAN, 1994).
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Figura 8- Transformacdo martensitica dentro do gréo de austenita (a) Grao de austenita antes de sofrer

transformacéo (b) inicio da transformacao martensitica (c) Placas martensitica com aspecto diminuido.

(8 (b) (€)

Fonte: PERLADE; BOUAZIZ; FURNEMONT (2003)

Figura 9- Distor¢do de Bain para um reticulado cubico de face centrada que se transforma em clbico
de corpo centrado. A célula tetragonal de corpo centrado € mostrada na estrutura ctbica de face

centrada em (a) e sozinha em (b). A distor¢do de Bain converte (b) em (c).

(b) (©)
Fonte: REED HILL; ABBASCHIAN (1994)
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A transformacdo da austenita para martensita pode acontecer também através da
aplicacdo de tensdo. Fatores como: o nivel de deformacdo, a temperatura de trabalho e a
natureza da solicitacdo mecanica, poderdo influenciar na capacidade de transformacao do ago
TRIP. O que poderd afetar as propriedades mecénicas do material (MESZAROS;
PROHASZHA, 2005; POST et al., 2008). O maior interesse na fase martensitica para os agos
TRIP deve-se as propriedades mecénicas, resultantes da transformagao, apropriadas para uso
na engenharia automotiva. (CHERKAOQUI, et al., 2000). Devido & martensita ser mais
resistente do que a austenita, ela favorece um mecanismo de reforco complementar a estrutura
resultante do processo de transformagdo (ZACKAY, et al., 1974).

A transformacdo de fase austenita em martensita metaestavel acontece entre Mi e Md.
Sendo Md a temperatura acima da qual ndo ocorre a formacdo de martensita induzida por
deformacdo plastica. O processo de nucleacdo por deformacdo plastica acontece na
temperatura acima de Mi® A Erro! Fonte de referéncia ndo encontrada. ilustra detalhadamente o
rocesso de nucleagdo da martensitica induzida por deformacdo quando submetida a tensdo.
Observa-se na figura as temperaturas Mi, Mi° e Md envolvidas no efeito TRIP (OLSON;
COHEN; 1972). Ressalta-se que a transformacao assistida por tensdo é a transformacdo de
fase que ocorre abaixo da tenséo de escoamento da austenita e a deformacdo plastica acontece
na tensdo de escoamento.

A partir da analise da Figura 10, é possivel verificar que, o processo de nucleacdo da
martensita induzida por deformacéo ocorre quando o material € exposto a uma tensdo minima
entre as temperaturas Mi e Mi°. Nuacleos de martensita inicialmente formados crescem
concomitantemente com 0s novos nucleos que surgem a medida que a tensdo aplicada vai
sendo aumentada. Quando a tensdo de escoamento da austenita em uma dada temperatura
(Mi°) é atingida, este processo € interrompido. O processo de nucleacdo da martensita
induzida por deformacdo plastica, intervalo BC, ocorre entre as temperaturas Mi° e Md,
momento no qual ocorre o deslizamento das discordancias e atinge-se a tensdo de escoamento
da austenita (cy) na temperatura Mi°. Nucleos de martensita irdo crescendo a medida que a
deformacdo plastica vai acontecendo, esta transformacdo martensitica acontecera até regioes
proximas de Md. Em temperaturas acima de Md a austenita se estabiliza e a transformacéo de

fase induzida por deformacdo plastica deixa de acontecer.
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Figura 10- Tensdo-assistida e deformacdo-induzida na transformacdo martensitica produzida por

tensdes externa.
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Fonte: OLSON; COHEN (1972)

As fases resultantes da transformacédo induzida por deformacdo sdo a martensita o.’,
estrutura CCC e a martensita ¢, estrutura HC. As fases martensita o’ ¢ € s&0 metaestaveis.
Para a formacdo da martensita o’ é necessario que ocorra a deformacdo, no entanto a
martensita ¢ pode ser formada na auséncia da deformacdo plastica, porém em baixas
temperaturas (SEDRIKS, 1996; SHEWMON, 1969).

A martensita € nos acos TRIP, atua como fase intermediaria a transformacdo da
austenita em martensita (y — a’). A formagdo da martensita € também esta associada com a
formacdo de maclas induzidas por deformacdo nos acos TWIP. A ocorréncia destes
fendmenos depende da EDE, da microestrutura inicial e das condicdes de deformacdo. A
transformagio y — & ocorre em EDE proximas a 20 mJm™ e a presenca de maclas é
promovida em EDE entre 15 e 30 mJm? O mecanismo de formagdo da martensita € e
formacdo de maclas sdo semelhantes. A martensita é formada pela disposigdo intrinseca de

falha de empilhamento em cada plano (111) enquanto as maclas sdo formadas sobrepondo-se
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trés falhas de empilhamentos ou sucessivos planos. Uma EDE isolada de largura r; é formada
nos planos (111) a partir da dissociagédo da discordéancia sob uma tenséo aplicada e taxa de
deformagéo positiva (BRACKE, et al., 2006; GALINDO et al, 2017). As falhas de
empilhamento, a taxa de resfriamento, a temperatura e o tamanho de grdo da austenita séo
fatores que influenciam na transformacéo de fase y —» ¢ — o’ (MARSHALL, 1984).

A Figura 11 é um mecanismo proposto por Galindo e colaboradores (2017) para a
formacdo da martensita € e das maclas de deformagdo. A Figura 11 (a) mostra o tamanho da
falha de empilhamento que aumenta com a tensdo aplicada até atingir uma largura critica. Em
(b) a espessura, tj, de uma falha de empilhamento é tipicamente de 100 nm. Uma série de
falhas ni (n; =1) se sobrep6em em planos adjacentes, para formar um nucleo com largura
critica r{ e comprimento 1. Este processo ajuda a reduzir a concentracdo de tensdo por
movimentacdo de discordancias. Esta disposicdo é mostrada esquematicamente na Figura 11
(b) para o caso de um nucleo de martensita € € em (c¢) para macla. Em (d) o comprimento do
nacleo de I aumenta e se propaga atraves dos interiores de grdos pela subsequente
sobreposicdo de falhas de empilhamento em planos adjacentes. Uma vez que a estrutura se
formou completamente, a sua largura aumenta, formando nucleos adjacentes de largura
constante r; , Figura 11 (e), resultando em W; = r{N;, onde N; correspode ao nimero de
nucleos na banda. O aumento da fracao volumétrica da martensita € e das maclas aumentam
pela formacéo e sobreposicdo de novos nucleos em varios locais de um grao. Analisando (f)
nota-se que a largura critica rj e taxa de nucleag&o sdo necessarios para descrever a evolugéo
da microestrutura (GALINDO et al., 2017).

Outro modelo baseado em falhas de empilhamento exemplifica a formacdo da
martensita ¢ induzida por deformacédo, Figura 12. A sequéncia y — & — o’ representa a
transformacdo martensitica induzida por deformacdo a frio, assim pode-se inferir que a
martensita € ¢ formada durante a deformagdo a partir da austenita, e ¢ a martensita € que se
transforma em martensita o’. Verifica-se que a sequéncia de empilhamento ABCABCABC
de planos fechados é de uma estrutura CFC e a sequéncia ABABAB representa uma estrutura
em metais HC. No momento que uma discordancia parcial de Shockley passa na 12 parcial em
meio a um plano B e um plano C, o material deslizado € deslocado de forma que na 22 parcial,
o plano A ocupa o lugar do plano C. Os planos B e C ocupam a posicdo dos planos originais
A e B, respectivamente. Assim é possivel observar que uma peguena area com empilhamento
HC é formada dentro do material CFC, que é uma falha inerente do empilhamento, gerando

uma placa fina de martensita paramagnética € (BRACKE et al.; 2006).
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Figura 11 - Mecanismo proposto para a formacgdo da martensita ¢ e das maclas.

(a) (b) Falha de empilhamento

Fonte: GALINDO et al., (2017) adaptado.

Figura 12- Modelo baseado em falhas de empilhamento para a nucleacdo da martensita €.
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B— C— M B

C— A—> B— cC _/

Fonte: BRACKE et al., (2006)
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3.5. Métodos para Quantificacéo das fases

A formacdo de cada fase depende de fatores como: taxa de resfriamento,
microestrutura da austenita produzida durante o processamento termomecénico e da
composicdo de cada aco. Uma determinacdo quantitativa das fases existentes em um aco,
principalmente a austenita retida, € essencial para a avaliacdo das propriedades do aco TRIP.
Hé diferentes métodos que permitem quantificar as fases presentes em um aco. Dentre esses
métodos destacam-se a metalografia quantitativa, a dilatometria, a analise térmica diferencial,
a difracdo de raios X e medidas magnéticas. Neste trabalho foi abordada a quantificagdo por

difracdo de raios X e medidas magnéticas.

3.5.1. Difracéo de raios X

A difracdo de raios X (DRX) é um procedimento muito usual, utilizado para
quantificar a fracdo volumétrica da austenita retida (SICUPIRA et al.; 2016). Uma das mais
importantes fontes de raios X € o sincrotron, que consiste em grandes maquinas circulares,
onde elétrons acelerados a velocidades muito altas sdo desviados por imas, 0 que emite
radiacdo eletromagnética. A radiacdo sincrotona quando comparada com uma fonte
convencional tem um aumento consideravel na intensidade, o que implica em uma resolucéao
de difracdo extremamente alta (LANGFORD; LOUER, 1996).

A analise e quantificacdo das fases podem ser realizadas pelo método de refinamento
Rietveld, que consiste em ajustar os dados de um difratograma a um padrdo difratométrico,
possibilitando a extracdo das informacdes da estrutura cristalina e informacdes analiticas dos
materiais. O modelo estrutural introduzido por Rietveld (1967, 1969), envolve o refinamento
de um difratograma experimental a partir do ajuste do padrdo difratométrico tedrico,
registrado na forma digitalizada, de uma amostra experimental simples ou com varias fases. O
método pode utilizar um ajuste empirico a partir da forma do pico ou um ajuste a partir de
parametros fundamentais que sdo caracteristicas experimentais. O método de Rietveld
caracteriza-se pelo refinamento de varios tipos de parametros, entre os quais: perfil das
reflexdes, estrutura cristalina, intensidade e parametros globais. (YOUNG, 1995).

O método de Rietveld considera que os dados experimentais sdo as intensidades
obtidas num processo de varredura passo a passo com angulo de 20 e tempo constante. A
medida que os n parametros séo refinados a fun¢do de minimizagédo de residuo (Sy), €

minimizada. A cada término do ciclo de minimo quadrado o processo se repete até que a
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melhor concordancia do padrdo de difracdo tedrico com o experimental seja atingida
(YOUNG, 1995). A fungdo Sy e dada pela Equacéo 1.

Sy = Xy wi(Yi — Yai) 1)

onde i é o i-ésimo passo, yi é a intensidade observada e y. é a intensidade calculada no
difratograma, ambas no i-ésimo passo e w; é 0 peso de cada intensidade dado por w; = 1 lyi,.
A intensidade calculada assumira um valor incorreto, caso o pico ndo tenha uma forma bem
definida, ou n&do tiver um modelo estrutural adequado.

A intensidade calculada yg, resulta do modelo estrutural |Fx[> somado a outras
contribuicbes na vizinhanca da posicdo da reflexdo calculada pela lei de Bragg, mais o
background, como evidenciado na Equagéo 2, (RIETVELD,1967).

Yei = SZ]Q L |Fx | ‘o (20; — 2 0x) PgkA + Yy; (2)

onde, s é o fator de escala global, K caracteriza os indices de Miller (hkl) para a reflexdo de
Bragg, Lk representa os fatores de Lorentz, polarizacdo e multiplicidade, 6 é a funcdo perfil
de reflexdo, Pk é a funcdo orientacdo preferencial, A equivale ao fator absorcdo, |Fx|
corresponde ao fator estrutura para a k-ésima reflexdo de Bragg e ybi € a intensidade do
background na i-ésima interacéo.

Sé&o varios os parametros que podem ser calculados e refinados, durante o processo de
método Rietveld, dentre estes os parametros de rede, fatores estruturais (posicdo e ocupacédo
dos atomos), fator escala, orientacdo preferencial, perfil de pico, deslocamento da amostra,
acerto da linha de base (background). Em geral, os parametros refinados relacionam-se a
caracteristicas da amostra, fatores instrumentais, efeitos dpticos de difracdo (GOBBO, 2009).
Um refinamento ideal consiste na sobreposicdo da linha que representa o pico calculado na
linha do pico observado, uma reta abaixo destes picos no difratograma equivale a diferenca de
ajuste entre o pico observado e o calculado, Figura 13. Na figura os circulos representam o
difratograma observado e a linha representa o calculado. (MCCUSKER, L.B., et al., 1999;
GOBBO, L.A., 2009).
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Figura 13 - Refinamento ideal

Fonte: MCCUSKER, L.B et al., (1999).

Destaca-se como uma aplicacdo importante do método de Rietveld, o estudo de
materiais submetidos as transicdes de fase e que normalmente se desintegram quando sofrem
tratamento térmico ou produzem cristais multi-dominio ndo adequados para estudos de um
anico cristal. O meétodo também é uma ferramenta muito utilizada para investigar as

transformacdes de fase em sdlidos em funcdo da temperatura (LANGFORD; LOUER, 1996).

3.5.2. Medida Magnética

Com relacdo a medida magnética, esta € uma técnica de medicdo mais precisa que 0s
demais métodos onde pode-se obter a fracdo das fases. O ciclo de histerese Figura 14, mostra
0 comportamento de um material quando este é submetido a um campo magnético externo. As
propriedades magnéticas de um material s&o normalmente caracterizadas por este ciclo. Do
qual pode ser obtido o valor da magnetizacdo de saturagcdo (ZHAO et al., 2001). Ao se aplicar
um campo magnético em um material, os dominios magnéticos tendem a se alinhar na dire¢édo
deste campo. O campo magnético externo aplicado aumenta até um valor maximo, Bmax, e a
magnetizacdo também aumenta, atingindo um valor maximo de saturacdo, Ms. Neste instante,
todos os dominios magnéticos estardo alinhados. Diminuindo o campo magnético que se
encontra em Bmax até zero, a magnetizacdo pode ndo se anular, a esta magnetizacdo da-se o
nome de remanéncia Mg. Para desmagnetizar um material é necessario aplicar um campo
coercitivo, Bc, no sentido oposto ao inicial (GUIMARAES, 1998; LACHEISSERIE;
GIGNOUX; SCHILENKER, 2005).
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Figura 14- Ciclo de histerese

M

Ms

Fonte: LACHEISSERIE; GIGNOUX; SCHILENKER (2005) adaptado.

A microestrutura dos acos afeta a magnetizacdo do material e as curvas de
magnetizacdo sdo influenciadas pela mesma. Em particular, a densidade de discordéancias (p)
e tamanho médio do gréo (d) afetam a movimentacdo das paredes de dominio. Os contornos
dos graos apresentam um obstaculo ao movimento da parede de dominio, assim quando o
tamanho de grdo diminui o aprisionamento das paredes aumenta. Com relacdo a densidade de
discordancias, quando ela aumenta, fortes centros de aprisionameto de dominio sdo formados
impedindo a movimentac&o dos mesmos (DUPRE et al., 2002; ZHANG et al., 2005).

Autores reportam que o campo coercivo B¢ € diretamente proporcional a raiz quadrada
da densidade de discordancia (Equacdo 3) e inversamente proporcional ao tamanho médio de
graos (Equacdo 4). Nas equacdes K; e K , sdo constantes (DUPRE et al., 2002; SABLIK et
al., 2010; SABLIK; YONAMINE, 2004; ZHANG et al., 2005).



37

Bc ~ Kyp'/? 3
K
BC ~ 72 (4)

Outro fator que afetard o campo coercivo B¢ é a quantidade de interfases presentes na
microestrutura da amostra. Um aumento na fracdo volumétrica de austenita retida, implicara
em coercitividades mais altas, devido a uma maior presenca de contornos entre fases, que
servira de obstaculos a movimentacdo das paredes dos dominios magnéticos, dificultando a
desmagnetizacdo das amostras (KAHROBAEE; KASHEFI, 2015; TAVARES et al., 2002).

Os contornos entre as fases estdo diretamente relacionados com a fragdo volumétrica
da austenita a qual resulta em uma diferenca na magnetizacao de saturacdo. Uma vez que esta
é paramagnética e em contra partida a ferrita, a martensita e a cementita sdo ferromagnética.
A aproximacdo da saturacdo € usualmente descrita pela Equacdo 5, onde B é o campo
aplicado, M a magnetizacio e Ms a magnetizacéo de saturagdo. Os parametros a (em Am™') e
b (em A?m™2) sdo constantes positivas (JILES, 2003; MERGIA; BOUKUS,2008).

M=Ms(1-2-2) (5)

A fracdo de fases paramagnéticas pode ser determinada pelo valor da magnetizacdo de
saturacdo de acordo com a Equacdo 6. Onde, M“ é a magnetizacdo de saturacdo de uma
amostra 100% martensitica (SICUPIRA et al., 2016).

f= (M?‘”S) X 100 )

Mg
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4, MATERIAL E METODOS
4.1.  Material

O material investigado neste estudo é um aco TRIP com 8% em peso de Mn. O aco foi
gentilmente cedido pelo Prof. Dr. Dagoberto Branddo Santos, da UFMG, e recebido na
condicdo de fundido. A andlise quimica da composicdo do material foi realizada pelo

Laboratdrio de Ensaios e Analises de Materiais (LAMAT) e encontra-se na Tabela 1.

Tabela 1- Composicao quimica nominal do a¢o utilizado neste trabalho (% massa).

Elemento Fe Mn Al Si C P S V

Composicdo 91,5338 8,1010 0,0265 0,1243 0,0679 0,0291 0,0123 0,0281

Fonte: Relatério —-CETEF - LAMAT- C.C 13120/3492

4.2. Processamento termomecanico

O material na condi¢do fundido foi inicialmente homogeneizado em um forno tipo
mufla de marca FDG — Equipamentos em uma temperatura de 1100°C por 2 h sendo em
seguida forjado em uma prensa. Posteriormente, trés amostras foram cortadas com formato
retangular com a medida de 40 x 20 x 5 mm?®, utilizando uma cortadeira de baixa velocidade
e disco diamantado, Isomet de marca Buehler. Tais amostras foram aquecidas no forno a uma
temperatura de 1100° C durante 1 hora com o resfriamento diferente para cada uma, sendo:

uma resfriada em agua, a outra ao ar e outra no forno.

4.3. Dilatometria

Apo6s as diferentes condicGes de resfriamento, foram realizadas medidas de
dilatometria a fim de se determinar a temperatura de transformacdo de fase no aco TRIP 8
Mn. Foram retiradas amostras no formato retangular com a medida de 24 x 2 x 1 mm®. As
medidas foram realizadas em um dilatdmetro da marca NETZSCH, modelo Dil 402 C,
instalado na Unifei/ltabira. A taxa de aquecimento utilizada foi de 10 °C/min. A temperatura

de patamar méxima foi de 1150°C. O resfriamento ndo foi realizado em taxa controlada.
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4.4. Recozimento das amostras

Apods os diferentes resfriamentos, sete amostras de cada uma das condi¢des foram
cortadas nas dimensdes de 5 x 5 x 1 mm?®. Uma amostra de cada resfriamento foi utilizada
para analise da condicdo inicial, as demais amostras foram recozidas em temperaturas de 600,
650, 700, 800, 950 e 1050°C, durante 15 min. As amostras foram resfriadas ao ar.

4.5.  Preparacao metalogréafica

As amostras na condi¢do inicial e as recozidas foram preparadas por meio de
metalografia convencional. As amostras foram embutidos a quente com resina fendlica
(Baquelite), na embutidora PANAMBRA PASPRESS 30, e posteriormente foram lixadas e
polidas mecanicamente. Foram utilizadas lixas com granulometrias de 80#, 220#, 400#, 600#,
1200# e 25004#, respectivamente. Todo o processo de lixamento foi realizado com agua.

Os abrasivos utilizados para o polimento foram pasta de diamante de 3 um, 1 um, 0,25
um e silica coloidal, respectivamente. Foram utilizados panos de polimento compativeis com
a granulometria dos abrasivos. Utilizou-se alcool etilico (C,HgO) para a
lubrificacdo/refrigeracdo durante o polimento. O lixamento e o polimento foram realizados
em um equipamento semi automatico da marca Fortel PLF.

Apo0s o processo de polimento, amostras foram submetidas a um ataque quimico com a
solugdo nital 3% v(alcool etilico e &cido nitrico). Todos os procedimentos de preparo

metalografico foram realizados no laboratdrio de metalografia da Unifei/ltabira.
4.6.  Medidas de dureza Vickers

ApoOs a preparacdo metalografica, foram feitas medidas de dureza Vickers nas
amostras na condicédo inicial e nas recozidas. Utilizou-se o equipamento microdurémetro da
marca Wilson Instruments, modelo 402MVD. Foram realizadas 10 medidas de dureza, de
forma aleat6ria ao longo do comprimento da amostra. A carga utilizada foi de 0,3 kgf.

4.7.  Microscopia eletronica de varredura (MEV)

Para a caracterizacdo microestrutural das amostras utilizou-se um microscépio

eletrénico de varredura com filamento de tungsténio, de marca Tescan e modelo Vega 3. As
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imagens foram geradas com uma tenséo de 20 a 30 kV, no modo de elétrons secundarios. As
micrografias foram obtidas para todas as amostras do estado inicial e para as amostras
recozidas a 700°C.

4.8.  Ensaios de Magnetizacéo

Amostras dos agos no estado inicial e recozidas em diversas temperaturas foram
cortadas em dimens6es de aproximadamente 5 x 3 x 2 mm>. As medidas foram realizadas
utilizando um magnetémetro de amostra vibrante (VSM — vibrating sample magnetometer)
instalado na Universidade Federal do Rio Grande do Norte (UFRN). O VSM é um
equipamento de fabricacdo propria da universidade. A medida foi realizada partindo-se das
amostras saturadas em um campo aplicado de 15 kG. Em seguida, o campo foi reduzido até
zero e seu sentido invertido para a obtencdo do lago de histerese. A taxa de variagdo do campo
aplicado foi de 0,4 kG/min para os campos entre 0 e 0,5 kG, de 1,8 kG/min para os campos
entre 0,5 e 5kG e 10 kG/min para os campos acima de 5 kG.

4.9.  Difracéo de raios X

Para quantificacdo das fases das amostras utilizou-se a técnica de difracdo de raios X.
Para tanto as amostras no estado inicial e recozidas, foram seccionadas nas dimensdes 5 x 5 x
1 mm?®, e posteriormente lixadas e polidas. As medidas de difracdo de raios X foram
realizadas, no Laboratdrio Nacional de Luz Sincroton, LNLS, (Projeto n° 0699/2016) na linha
XPD. Utilizou-se um feixe de luz monocromatico do feixe primario com comprimento de
onda, A, igual a 0,177182 nm (energia de 7 keV), a baixo da borda de absor¢do do Fe para
evitar efeitos de fluorescéncia. A geometria da medida foi Bragg-Bretano de movimento
simétrico. Utilizou-se o detector linear Mythen 1k fabricante Dectris, sem monocromador
antes do detector. Varredura na faixa de 40° a 120°, com tempo variavel de medicdo fixando a
contagem de radiacdo no detector em 4E+6. Utilizou-se fenda do feixe primario de 2 mm

(antes da amostra). O tempo médio de duracdo de cada medida foi de, aproximadamente, 1 h.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1. Curvas dilatométricas

As curvas resultantes do ensaio de dilatometria s&éo mostradas nas Figuras 15, 16 e 17,
para as amostras resfriadas em agua, ar e forno, respectivamente. As setas nas figuras indicam
0 aquecimento e o resfriamento da amostra no ensaio. As temperaturas de transformacéo de
fase Aa, Acs € M, para as amostras resfriadas em agua, ar e forno, obtidas por dilatometria
encontram-se na Tabela 2. As temperaturas A e Acs, temperaturas de inicio e fim do campo
de transformacdo da ferrita em austenita, foram utilizadas para definir as temperaturas do

recozimento intercritico.

Figura 15- Dilatacdo em funcdo da temperatura para a amostra resfriada em agua com taxa de

aquecimento de 10 °C/min.
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Figura 16- Dilatacdo em funcdo da temperatura para a amostra resfriada ao ar com taxa de

aquecimento de 10 °C/min.
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Figura 17- Dilatagdo em fungdo da temperatura para a amostra resfriada no forno com taxa de

aquecimento de 10 °C/min.
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Tabela 2- Temperaturas de transformagéo de fase A¢, Acs € M; para os acos resfriados nas condicdes
agua, ar e forno, obtidas por dilatometria com taxa de aquecimento de 10 °C/min.

Condicgao A (°C) A (°C) M; (°C)
Agua 603 731 227
Ar 572 731 251
Forno 572 731 242

Fonte: Propria

Os resultados mostram que Ac; assumiu valores de 603, 572 e 572°C para as amostras
resfriadas em &gua, ar e forno, respectivamente. Para a amostra resfriada em &gua, a
temperatura maxima de estabilidade da ferrita acontece em temperaturas mais altas, em
comparagdo com as amostras resfriadas ao ar e no forno. Observa-se que para as trés
condicdes de resfriamento, a temperatura de transicao da ferrita para a austenita (Acs) assumiu
valores semelhantes ao trabalho de Li e colaboradores (2015), que avaliaram a temperatura
intercritica de um aco TRIP com 6% em peso de Mn por meio de curvas dilatométricas. O
valor encontrado por eles foi 620°C para Ac, 760 °C para A e 250°C para Mi. Neste
presente estudo observa-se que na amostra resfriada na agua a temperatura M; é de 227°C, na
resfriada ao ar 251°C e no forno 242°C. As temperaturas de inicio de transformacéo
martensitica obtidas experimentalmente para as amostras também foram comparadas com o
valor obtido por meio da Equacdo 7 (LEE; D’°COOMAN, 2011). Observa-se que os valores
obtidos experimentalmente para as amostras resfriadas na dgua, no ar e no forno sdo préximos
aos obtidos pela equacédo. As variacGes podem ser decorrentes dos elementos de liga presentes

no ago que ndo foram considerados na equacao.

M; (°C) = 545 — 421 pct C — 30,4 pct Mn (7

M; = 270 °C

Nas amostras resfriadas na agua e no ar uma discreta mudanca no comportamento da
curva dilatométrica durante o resfriamento foi observada em temperaturas a partir de 600°C
até a M. Para a amostra resfriada no forno, Figura 15, este comportamento acontece a partir
de 500°C. SupGBe-se que estes picos sdo referentes a transformacao da fase austenita em ferrita
e carbonetos. Comportamento similar ao apresentado neste estudo é reportado na literatura

(CAl et al., 2013), apos ensaio de dilatometria em um ago com 11% em peso de Mn. Observa-
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se no trabalho um pico na curva dilatométrica, durante o resfriamento, e os autores relacionam
este pico a transformagdo isotérmica bainitica. E importante ressaltar que no estudo de Cai e
colaboradores (2013) a amostra foi submetida a uma faixa de temperatura de 20 a 1200°C,
seguida de resfriamento brusco a uma taxa de 100°C/s, que € uma taxa de resfriamento bem
maior do que a utilizada no presente estudo.

Em todos os ensaios de dilatometria observou-se um segundo pico acima de A, 0 que
indicaria a possibilidade da formacdo de uma segunda fase partindo da austenita. Porém, em
nenhuma teoria encontrou-se uma explicacdo relacionada a esta observacdo. Para tanto,
realizou-se uma anéalise do diagrama de equilibrio, Figura 18, obtido por meio do software
Thermo-Calc™ para o aco em estudo. Uma linha indicando o teor de carbono que
corresponde a 0,06% em peso, foi tracada e analisou-se o efeito do resfriamento. Nota-se que
no intervalo de 700°C a 1000°C ¢ possivel encontrar somente a fase austenita, tal resultado
indica que a formacdo do segundo pico ndo esta relacionada com a formagdo de outra fase.
Posteriormente, a medida que a temperatura decresce até aproximadamente 400°C, passam a
coexistir as fases ferrita a e austenita. Abaixo de 300°C formam-se as fases ferrita, austenita
retida e carbonetos My3Ce.

O resultado encontrado neste estudo por meio do Themo-Calc™, aproxima-se dos
resultados encontrados nos estudos realizados por Cai e colaboradores (2013) para um aco
com 11% em peso de Mn. Os autores tambem analisaram o comportamento da transformacéo
da ferrita em austenita utilizando o Thermo-Calc™, e verificaram que acima da temperatura

de 600°C coexistem apenas as fases autenita e ferrita conforme apresentado na Figura 19.
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Figura 18- Simulagéo obtida por meio do software Thermo-Calc ™, para o ago 8% em peso de Mn até
a temperatura de 1000°C.
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Figura 19- Fracao das fases obtidas em func¢do da temperatura obtida por meio do Thermo Calc ™

para umaco TRIP 11% em peso Mn.
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5.2.  Ensaio de dureza

As temperaturas Ag e Acs, obtidas por meio de dilatometria, foram utilizadas para
definir as temperaturas do recozimento intercritico. Assim, as amostras resfriadas nas
diferentes condi¢cBes foram recozidas em temperaturas entre 600 e 1050°C, e ap6s cada
recozimentos, foram realizadas medidas de dureza Vickers. Medidas de dureza também foram
realizadas nas amostras no estado como resfriadas. A Figura 20 mostra os resultados de
dureza apresentados pelas amostras resfriadas em agua, ar e forno e tratadas termicamente. Os
valores de dureza para as amostras resfriadas na agua, no ar e no forno (condicdo inicial) séo,
respectivamente, 412, 400 e 384 HV. De acordo com os resultados do ensaio de dureza
Vickers, a amostra resfriada em &gua na condicdo inicial apresentou uma dureza maior
quando comparada com as amostras resfriadas ao ar e no forno. Esta diferenca de dureza na
amostra resfriada em agua € o resultado de um resfriamento brusco que causou maior tenséo
térmica. Lee e Su (1999) observaram que durante o resfriamento de um aco as fases e
microconstituintes, bem como as suas quantidades e morfologias geradas a partir da austenita,
dependem, essencialmente, da velocidade de resfriamento. Altas taxas de resfriamento podem
causar distor¢cdes na rede e até graves fissuras. Estes defeitos s@o resultantes de tensGes
internas que se desenvolvem devido as tensdes térmicas decorrentes das diferentes taxas de
resfriamento as quais o0 aco é submetido. Além disso, ocorrem tensdes de transformacao
devido a variacdo volumétrica que ocorre no processo de transformacdo da austenita em
outras fases (BHADESHIA, 2006).

Ainda com relacdo aos resultados, observou-se entre as amostras na condicdo inicial
da &gua e recozidas um amolecimento até a temperatura de 700°C. Nestas condicdes, a dureza
sofre uma queda de 412 HV para 325 HV para a amostra na condicdo inicial e tratada a
700°C, respectivamente. O que implica em um amolecimento de 21%. A 800°C ¢ observada
uma elevacdo na dureza da amostra, atingindo novamente um valor de dureza de 412 HV.
Este aumento da dureza em 800°C deve-se ao fato de que em temperaturas de recozimento
mais altas a concentracdo de Mn solubilizado na austenita é reduzida, o que implica em uma
reducdo na estabilidade da mesma. Como consequéncia, ha uma maior fracdo volumétrica de
martensita na estrutura final, conforme pode ser observado na Figura 6 discutida previamente.
Observa-se que acima de 800°C os valores de dureza pouco se alteram. Na amostra resfriada
ao ar a dureza minima observada também aconteceu a 700°C com valor de 329 HV,
resultando em um amolecimento préximo a 17%. Tal resultado comprova o aumento na

fracdo de austenita retida em temperaturas em torno de 700°C. Um aumento na dureza em
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relagdo a amostra na condicéo inicial e recozida em temperaturas superiores a 800°C também
foi observado. Para as amostras resfriadas no forno e recozidas, 0 comportamento permaneceu
similar aquelas resfriadas na agua e ar, quando submetida a um tratamento a 700°C. Tal
temperatura evidenciou uma dureza de 322 HV o que corresponde a uma queda de 16% com
relagdo a amostra na condig&o inicial.

Os resultados mostraram que a retencdo maxima de austenita a temperatura ambiente
aconteceu para a amostra submetida a um recozimento intercritico em 700°C, o que é
compativel com alguns estudos em aco TRIP de médio manganés nos quais percebe-se um
pico pronunciado & aproximadamente 710°C, resultando na fracdo méaxima de austenita retida
a temperatura ambiente (CAIl et al., 2013; CAI et al., 2014; Li et al., 2015). Como reportado
no Item 3, Revisdo da Literatura, observa-se na Figuras 5 e 6 que, com 0 aumento da
temperatura de recozimento as fragcdes volumétricas de austenita retida também aumentam ,

atingindo um pico maximo e voltando a decrescer (LEE ; HAN 2015).

Figura 20- Comparacdo da dureza Vickers das amostras resfriadas na agua, ar e forno, no

estado inicial e no estado recozido entre 600°C e 1050°C.
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5.3.  Microscopia eletronica de varredura (MEV)

Neste estudo, uma atencdo maior foi dada a austenita, sendo que a presenca desta fase
na temperatura ambiente ird garantir condicéo ideal para que o efeito TRIP ocorra (DAFE et
al., 2013). Optou-se por fazer as micrografias nas amostras na condicdo inicial, de todas as
taxas de resfriamento, e das amostras recozidas em 700°C. Uma vez que, os resultados de
dureza Vickers mostraram uma menor dureza nesta temperatura, o que indicaria uma maior
quantidade de austenita retida.

As micrografias do ago TRIP obtidas por MEV, Figuras 21, 22 e 23, revelaram a
microestrutura das amostras com varios tons de cinza. A microestrutura das amostras
encontrada neste trabalho estd proxima a apresentada por Anazawa (2007) em um ago
multifasico. O autor afirma que a tonalidade cinza escuro é a ferrita e bainita. A martensita €
identificada pela tonalidade cinza claro e a coloragdo branca caracteriza a austenita. Nas
figuras, a ferrita ¢ identificada como a, a martensita como o’ ¢ a austenita como y. Observa-se
que as regibes martensiticas estdo circundadas por austenita. Vale salientar que o ataque
quimico realizado nas amostras foi 0 mesmo utilizado por Anazawa (2007).

A Figura 21 mostra as micrografias das amostras: (a) resfriada na agua e (b) resfriada
na agua e recozida a 700°C. Na amostra na condicdo inicial é possivel perceber uma
microestrutura quase que puramente martensitica e ferritica. Em (b) é possivel observar
regibes com a presenca de austenita.

A Figura 22 (a) e (b) mostra as micrografias das amostras resfriadas ao ar e recozidas a
700°C, respectivamente. Nota-se que a microestrutura destas amostras esta proxima aquelas
resfriadas na agua.

A microestrutura da amostra resfriada no forno (condicdo inicial) é composta por
ferrita, martensita, Figura 23 (a). E possivel observar a presenca de carbonetos no interior da
regido ferritica indicados pelas setas vermelhas na figura. A Figura 23 (b) evidencia uma
fracdo significativa de austenita retida.

A andlise de resultados evidenciou que as amostras recozidas em 700°C de todas as
condicdes de resfriamento, apresentaram uma quantidade significativa de austenita retida. No
entanto observa-se que a amostra resfriada no ar € a amostra que apresenta a presenca de mais

regibes claras, que esta relacionada a presenca de austenita.
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Figura 21- Micrografia obtida por MEV da amostra resfriada em agua (a) condig&o inicial (b)

recozidas em 700°C.
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Figura 22- Micrografia obtida por MEV da amostra resfriada no ar (a) condicdo inicial (b)

recozidas em 700°C.
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Figura 23- Micrografia obtida por MEV da amostra resfriada no forno (a) condicdo inicial (b)
recozidas em 700°C.
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5.4. Ensaios de Magnetizagdo

Curvas de magnetizacdo foram obtidas em funcdo do campo aplicado (M x B) para as
amostras no estado inicial e recozidas, Figuras 24, 25 e 26. Nessas curvas, a magnetizacao é
apresentada na unidade emu/g, pois estd normalizada pela densidade (p) da amostra. O campo
maximo aplicado foi de 15 kG e os valores de magnetizacdo de saturacdo para cada amostra

foram extraidos das curvas.

Figura 24- Curvas de M x B obtidas para as amostras no estado inicial agua e recozida em
temperaturas de 650°C, 700° e 800°C.
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Figura 25- Curvas de M X B obtidas para as amostras no estado inicial ar e recozida em temperaturas
de 650°C, 700° e 800°C.
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Figura 26- Curvas de M X B obtidas para as amostras no estado inicial forno e recozida em
temperaturas de 650°C, 700° e 800°C.
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O valor da magnetizacdo de saturacdo € proporcional a fracdo da fase ferromagnética
(MUNTAZ, 2004). A diferenca de magnetizacdo de saturacdo das amostras esta diretamente
relacionada com a fragcdo volumeétrica das fases paramagnéticas e ferromagnéticas (BRACKE
et al.,2006; ZHAO et al., 2000). As fases paramagnéticas sdo atribuidas a formacdo de
austenita e martensita g, enquanto que as fases ferromagnéticas sdo atribuidas a formacao de
ferrita, martensita o’ ¢ cementita. Porém, com o ensaio de magnetizacdo ndo ¢é possivel
quantificar separadamente o percentual de cada fase, seja ela paramagnética ou
ferromagnética. Com relacdo as fases paramagnéticas, valores significativos de martensita €
foram quantificados pelo método de Rietveld, os quais serdo discutidos no Item 5.5. Assim,
no presente estudo, a fracdo f das fases paramagnéticas obtidas para cada amostra pela
Equacdo 6 é dependente dos valores de magnetizacdo de saturacdo e refere-se ao somatorio
das fases paramagneticas austenita e martensita .

Para o calculo das fases paramagnéticas € necessario medir a magnetizacdo de
saturagdo de uma amostra totalmente ferromagnética, com a mesma composi¢do do material
em estudo. Caso ndo exista esta amostra de referéncia, recorre-se a uma equacdo semi-

empirica para o calculo do campo de saturacdo da amostra descontando os elementos de liga,

leilgta, Equacdo 8. Esta equacgdo foi proposta por Wirthl, Angerer e Hayzenberger (2000) e
estima o decréscimo do campo de saturagdo, 6, em fungdo do percentual do elemento de liga
no material. A influéncia dos elementos de liga deve ser considerada, uma vez que a
magnetizacdo de saturacdo pode ser diminuida devido a adicdo dos mesmos (GUIMARAES,

2000).

BU9% = BFe, — ¥, 8, Ap ©8)

sat

onde BEE, corresponde ao valor do campo de saturacdo da ferrita pura, 5, refere-se ao fator de
decréscimo do elemento e A, é a quantidade do n-ésimo elemento de liga na amostra (em %
peso). O valor da magnetizacdo maximo da ferrita pura (normalizado pela densidade) é de
219,02 emu/g (BOZORTH, 1951). Ao multiplicar este valor pela densidade da ferrita
(p = 7,88 g/cm?) obtém-se a magnetizacdo M = 1725,87 emu/cm3, ou ainda M = 17258,7
A/cm. O campo magnético, em Tesla, devido a esta magnetizacdo é calculado pela Equacao

9,

B=puM )
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Tcm

onde uy = 4m-1077 TTm =4m-107°> - Com estas transformacdes, a Equacéo 9 pode

ser reescrita para obter o campo magnético B em Tesla pela Equagéo 10,

= 10~ [(M) (™. . (-9
B (1) = an- 1079 [(2) (22) - () )
onde M/p € a magnetizacdo normalizada pela densidade na unidade [emu/g], p é a
densidade na unidade [g/cm *] e 47 - 10~* aparece como um fator de transformagdo. Assim,
foi calculado por esta expressao o valor de campo magnético da ferrita pura B = 2,16T.
A Tabela 3 mostra o fator de decréscimo dos elementos de liga mais representativos

utilizados neste estudo para o calculo de Bl9® Equacdo 8, o valor encontrado foi de 1,95 T o

sat

que corresponde a uma magnetizacdo de 197 emu/g.

Tabela 3- Fator de decréscimo dos elementos de liga utilizado para o calculo do percentual de fases

paramagnéticas

Elemento quimico Composicédo (% massa)  Fator de decréscimo o (T/%)
C 0,0679 0,150
Si 0,1243 0,048
Mn 8,1010 0,024
Al 0,0265 0,050

Fonte: (WIRTHL; ANGERER; HAYZENBERGER, 2000). Adaptado

Para o célculo da magnetizacéo de saturacéo das demais amostras, obteve-se curvas de
magnetizacdo em funcdo do inverso do campo aplicado. Os ajustes, polinomial de grau 2,
foram realizados no campo entre 4,5 e 15 kG de acordo com a Equacdo 5 (JILES, 2003;
MERGIA; BOUKUS, 2007). A Figura 27 mostra o ajuste para a curva M x 1/B da amostra
resfriada em agua e nao recozida. Apos a obtencao dos valores da magnetizacdo de saturacéo,
utilizou-se a Equacdo 6 para o calculo do percentual das fases paramagnéticas. Os valores
calculados sdo mostrados na Tabela 4 e na Figura 28. De acordo com a tabela e a figura, é
possivel observar que para as amostras recozidas em 650°C foram obtidos valores entre 25 e

30%v. de fases paramagnéticas.
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Em todas as condi¢cOes de resfriamentos, Figura 28 (a), observou-se uma queda na
quantidade das fases paramagnéticas em 800°C. Tal comportamento, como ja citado, é
justificado pela baixa concentracdo de manganés solubilizado na austenita, o que implica na
diminuicdo da estabilidade da mesma durante o resfriamento (LEE; HAN, 2015). Os
resultados apresentados nos ensaios de magnetizagdo mostraram que as amostras recozidas
em 700°C, de todas as condicGes de resfriamento, foram as que apresentaram uma maior
fracdo de fases paramagnéticas. No entanto, verifica-se que nesta temperatura, uma maior

fracdo destas fases foi obtida na amostra resfriada ao ar, Figura 28 (b).

Figura 27- Curva de magnetizacdo (M) em funcéo do inverso do campo aplicado (1/B) para a amostra

resfriada na 4gua (condigdo inicial).
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Tabela 4 - Magnetizacdo de saturacdo (M) e porcentagem volumétrica das fases paramagnéticas (f)

das amostras resfriadas em agua, ar e forno em funcéo da temperatura de recozimento.

Resfriamento Amostra M; (emu/qg) (hH %
30°C 196 0,51

650°C 146 25,88

Agua 700°C 104 47,20
800°C 180 8,62

30°C 185 6,09

650°C 146 25,88

Ar 700°C 99 49,74
800°C 155 21,31

30°C 169 14,21

650°C 141 28,42

Forno 700°C 100 49,23
800°C 176 10,65

Fonte: Prdpria
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Figura 28- Variacdo da fracdo volumétrica das fases paramagnéticas em fungdo da

temperatura de recozimento, (a) amostras resfriadas em &gua, ar e forno, e (b) amostras

recozidas a 700°C na condicéo de resfriamento agua, ar e forno.
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Além dos dados da magnetizacdo de saturacdo, as curvas de M x B foram utilizadas
para a determinacdo do campo coercivo B¢. Os valores do campo coercivo em Gauss foram
obtidos a partir do laco de histerese, e referem-se ao campo aplicado quando a magnetizacéo é
zero. Um exemplo de obtencdo do campo coercivo encontra-se na Figura 29. Nesta figura
também sdo mostrados valores de Mg e parte da area do ciclo de histerese. Neste estudo, 0s
valores do campo coercivo e magnetizacdo de remanéncia foram determinados através da
média aritmética dos valores de B¢ e Mg, respectivamente. Os valores de campo coercivos
obtidos em funcdo da temperatura de recozimento para todas as amostras abordadas foram
comparados com os valores de dureza Vickers (HV), Figura 30. Observou-se que o
comportamento apresentado pelo campo coercivo é o inverso da dureza. Muntaz e
colaboradores (2004) também observaram uma tendéncia oposta entre B¢ e HV. No estudo
dos autores, observa-se que 0 B¢ decresce a medida que HV aumenta, comportamento similar
ao que ocorre no presente estudo.

Algumas literaturas (DUPRE et al, 2002; SABLIK et al, 2010; SABLIK;
YONAMINE, 2004 ; ZHANG et al., 2005) reportam que 0 B¢ € diretamente proporcional a
raiz quadrada da densidade de discordancias. Assim, a densidade de discordancia € um fator
comum entre B¢ e HV, o que implica que ambos deveriam assumir a mesma tendéncia. E
importante salientar que, além da densidade de discordancias, outras caracteristicas da
microestrutura podem influenciar os valores de Bc. Analisando a Figura 30 verifica-se um
aumento do campo coercitivo em 650 e 700°C em todas as condi¢bes de resfriamento,
observa-se entdo, que as temperaturas que possuem uma maior fracdo volumétrica de
austenita foram as que apresentaram maiores valores de B¢c.  Assim, neste estudo o aumento
do campo coercitivo pode estar associado ao aumento de interfases das fases paramagnéticas
com as fases ferromagnéticas. Uma vez que o aumento das fases paramagnéticas, resulta em
um aumento na area dos contornos de fases presentes na microestrutura, dificultando a
desmagnetizacdo das amostras e consequentemente aumentando o Bc (KAHROBAEE;
KASHEFI, 2015). Os contornos entre as fases funcionam como barreiras a movimentacdo das

paredes dos dominios magnéticos.



Figura 29- Ampliacdo de umas das curvas M X B para campos baixos (-100 G < B <100 G).
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Figura 30- Valores de B¢ e HV em funcdo da temperatura de recozimento.
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Além do célculo do campo coercivo, calculou-se também a magnetizacdo de
remanéncia, Mg, das amostras. Os valores de Mg foram comparados qualitativamente, uma
vez que estes valores sdo afetados pelo fator de desmagnetizacdo. Mergia e Boukos (2007)
afirmam que o fator de desmagnetizacdo € influenciado pela forma da amostra e tem um
importante efeito no valor de Mg. Vale ressaltar que todas as amostras para 0 ensaio de
magnetizacdo foram cortadas em dimensdes muito proximas para diminuir o efeito da forma
das mesmas. Verifica-se que para todas as condigdes de resfriamento Mg teve comportamento
semelhante ao de B¢, observa-se que o maior valor de Mg aconteceu na temperatura de 700°C
para a amostra resfriada na agua, Figura 31. O que também se justifica pelo aumento das areas
de contornos na microestrutura, devido a uma maior fracdo de fases paramagnéticas, que

provocam o aprisionamento dos dominios magnéticos dificultando sua movimentacao.

Figura 31: Valores da Magnetizacdo de remanéncia, Mg em funcdo da temperatura de recozimento

para as amostras no estado inicial e recozida.
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Os valores de Bc, Ms, Mg e a area do ciclo de histerese foram analisados e
correlacionados, Figura 32, para as amostras resfriadas em (a) agua, (b) ar e (c) forno, em
funcdo da temperatura de recozimento. Comparando o comportamento do campo coercivo,
(painel 1) magnetizagdo de remanéncia (painel 2) e magnetizagcdo de saturacdo (painel 3),
observa-se uma tendéncia similar das curvas de Bc e Mg para todas as condigdes de
resfriamentos analisadas, 0 que esta coerente com a literatura (MERGIA; BOUKOS, 2007;
MUNTAZ et al., 2004). Observa-se que a magnetizacdo de remanéncia e 0 campo COercivo
aumentam até temperaturas proximas a 700°C voltando a decrescer em temperaturas de
recozimento superiores. Este comportamento pode estar relacionado com o aumento do
percentual das fases paramagnéticas que funcionam como barreiras para a movimentacao das
paredes de dominio, conforme discutido anteriormente. Correlacionando o campo coercivo
com a magnetizacdo de saturacdo das amostras verifica-se que ambos tendem a assumir
valores opostos.

Realizou-se também neste estudo o célculo da area do lago de histerese (com o auxilio
do software Origin™) (painel 4) Figura 32, e constatou-se que para a condicdo de
resfriamento no forno, a curva obtida assumiu um comportamento oposto as demais
condicGes de resfriamento. Para a condicdo de resfriamento agua e ar verifica-se uma
tendéncia semelhante entre a magnetizacdo de saturacdo Ms e o calculo da area do ciclo de
histerese. Para este resultado da area do ciclo de histerese ndo foi encontrada até o momento

na literatura uma relacdo com a microestrutura.
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Figura 32- Valores de B¢, Mg, Ms e area do ciclo de histerese em funcdo da temperatura de recozimento para as amostras resfriadas em (a) agua, (b) ar
e (c) forno.
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Outro parametro que pode ser obtido com base nos dados de magnetizacdo € a
permeabilidade magnética diferencial (ug4r), que € calculada pela Equacdo 11
(KAHROBAEE; KASHEFI, 2015).

1 dB
Haif = =70 (11)

onde py = 4m-10~7 (Henry/m) é a permeabilidade magnética do vacuo, B é o campo
magnético e H é o campo magnético auxiliar. A partir da Equacdo 11, e utilizando as relacdes
B= pyyMeH = B/y, chega-se a Equacdo 12, utilizada neste estudo:

am
Hair = Ho (12)

A Figura 33 mostra a variacdo da permeabilidade magnética diferencial (pg;r) em
fungdo do campo magnético aplicado para as diferentes condi¢des de resfriamento. Em todos
0s painéis desta figura verifica-se um comportamento similar na forma de pico, onde a
permeabilidade magnética diferencial atinge um valor maximo (u4;r maxima) em campos
magnéticos ligeiramente maiores a 0 kG. Entretanto, observa-se que o valor de p4;r méaxima
tem variacOes significativas apenas para as amostras submetidas as maiores taxas de
resfriamento (&gua e ar). Analises adicionais sobre estes resultados sdo apresentados no Item
5.5.

Observa-se ainda na Figura 33 que a largura a meia altura (FWHM - Full Width at
Half Maximum) dos picos da permeabilidade magnética diferencial apresenta variacGes entre
as diferentes temperaturas e condicdes de resfriamento. A Figura 34 mostra uma comparacao
entre a pq;r maxima e a FWHM em fungéo da temperatura. O menor valor da FWHM ¢ para
a temperatura de 700°C, na qual hd maior percentual de fases paramagnéticas, e esse valor
ocorre em todas taxas de resfriamento. Este resultado confirma que a FWHM € mais eficiente
em determinar em qual temperatura de recozimento ocorrera maior fracdo de austenita do que

pela analise do valor maximo da permeabilidade magnética diferencial ;.
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Figura 33- Variacdo da permeabilidade magnética diferencial (uq;r) em funcdo do campo magnético

aplicado para as diferentes condicdes de resfriamento.
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Figura 34- Largura a meia altura (FWHM - Full Width at Half Maximum) dos picos da permeabilidade
magnética diferencial em funcdo das temperaturas de recozimento para as diferentes condi¢Bes de

resfriamento
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5.5. Difracdo de raios X

A técnica de difracdo de raios X de alta resolucdo (luz Sincrotron) foi utilizada, para a
quantificagdo das fases em amostras do estado inicial e recozidas. Os difratogramas
experimental das amostras sdo mostrados nas Figuras 35, 36 e 37, para as condi¢cdes agua, ar e
forno, respectivamente. As fases ferrita/martensita’ (o), austenita (y) e martensita épsilon (g)
estdo identificadas nas figuras. Nos difratogramas observa-se que 0s picos predominantes e de
maior intensidade é o da fase o (110) para todas as condigcdes de resfriamento. Nota-se
também um pico pronunciado da fase austenita (111) nas amostras recozidas a 700°C.

Utilizou se o método de Rietveld para o refinamento da estrutura cristalina, a fim de se
definir a fracdo volumétrica das fases presentes nas amostras das trés condicbes de
resfriamento, Tabela 5. Os difratogramas apos o refinamento sdo mostrados no ANEXO A.
Analisando e comparando as trés condicdes iniciais de resfriamento, € possivel observar, que
na amostra resfriada em agua, ndo foi identificada a presenca de austenita e a maior fracéo
desta fase foi encontrada na amostra resfriada no forno, atingindo valores proximos a 7% v.

Com relagéo as temperaturas de recozimento, verifica-se que a maior porcentagem de
austenita retida foi encontrada nas amostras resfriada no ar e na agua e recozidas em 650°C,
32% e 22% v., respectivamente. Nesta mesma temperatura de recozimento encontrou-se uma
fracdo de 15,4% v., para a amostra resfriada no forno. A fracdo volumétrica da austenita retida
observada na Tabela 5 encontra-se na Figura 38, onde é possivel perceber a variacdo da
austenita com a temperatura de recozimento. O aumento da austenita € observado até a
temperatura de 650°C para as amostras resfriadas na agua e no ar e 700°C para a amostra
resfriada no forno. Para temperaturas superiores as citadas, o teor de austenita diminui para
todas as condigdes de resfriamento. Os resultados sdo semelhantes aos obtidos nos trabalhos
de Rana e colaboradores (2015) e Zhao e colaboradores (2014). Rana e colaboradores (2015)
ao analisarem um aco TRIP com 7,1% em peso de Mn encontraram 40 % de austenita retida
em 625°C, Zhao e colaboradores (2014) também estudaram um a¢o TRIP com 7,9% em peso
de Mn e obtiveram um valor maximo de 39% v de austenita retida ap0s recozimento
intercritico em 600°C.

Ao se comparar a fracdo de austenita retida encontrada nas amostras recozidas a 650 e

700°C, para todas as condi¢cdes de resfriamento, verifica-se que a condi¢do de resfriamento

2 Na difracdo de raios X ndo é possivel quantificar separadamente as fases ferrita e martensita, sendo que ambas
aparecem no aco. Dessa forma, optou-se por referenciar as duas fases apenas como a.
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lento (forno), foi a que menos favoreceu na estabilidade desta fase. Observa-se uma maior
quantidade de ferrita com carbonetos presentes na microestrutura da amostra na condicdo
inicial, Figura 23 (a). A presenca destes carbonetos na amostra resfriada no forno pode ter
diminuido o teor de carbono em difusdo na austenita durante o recozimento intercritico,
diminuindo sua estabilidade. Observa-se um maior percentual da fase austenita para as
amostras resfriadas na agua e no ar e recozidas a 650°C, com um valor mais significativo na
amostra resfriada ao ar.

Em temperaturas acima de 800°C ndo foram identificados valores representativos de
austenita retida para nenhuma condicao de resfriamento, sendo 7%V o maior valor encontrado
a alta temperatura, na amostra resfriada em agua e recozidas a 950 °C.

A martensita ¢ foi observada em todas as amostras iniciais. Encontrou-se um maior
percentual desta fase na temperatura de recozimento de 700°C, para todas as condicGes de
resfriamento. No entanto, a amostra resfriada no forno foi a que apresentou uma fracdo mais
significativa de martensita €, 19% v, Tabela 5. A literatura reporta que a presenca da
martensita € € comum em ligas que contém uma larga concentracdo de manganés e em agos
que apresentam o efeito TRIP. A transformacdo da fase austenita para a martensita € quando
esta é submetida a uma tensdo, pode favorecer o efeito da memoria de forma nos agos.
(VERBEKEN; CAENEGEM ; RAABE, 2009; YANG et al., 2012).
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Figura 35- Difratograma obtido por difragdo de raios X das amostras resfriadas na agua e recozidas em

diferentes temperaturas.
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Figura 36- Difratograma obtido por difracéo de raios X das amostras resfriadas no ar e recozidas em

diferentes temperaturas.
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Figura 37- Difratograma obtido por difracdo de raios X das amostras resfriadas no forno e recozidas

em diferentes temperaturas.
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Tabela 5- Fracdo volumétrica das fases encontradas nas amostras resfriadas em agua, ar e forno

respectivamente, na condicéo inicial e recozidas.

Amostra  Fase FracéoVolumetrica FracdoVolumétrica  FracdoVolumétrica
(%) Agua (%) Ar (%) Forno

a 97,1 (1) 94,1 (3) 88,6 (4)
Inicial Y - 3,1 (2) 7(2)

€ 29 (1) 2,8 (2 4,4 (2)

a 92,9 (2) 93,3 (2) 91,7 (3)
600 °C » 7.102) 6,7 (2) 8,3 (2)

e - - -

a 78,13 (6) 68,1 (1) 80,54 (6)
650°C 7, 21,87 (2) 31,9 (2) 154 (2)

€ - - 4,065 (2)

a 67,6 (2) 61,72(7) 64,10 (6)
700 °C v 18,3 (2) 28,79 (9) 18,60(7)

€ 14,10 (2) 9,49 (1) 17,3(2)

a 100 97,16 (1) 98 (2)
800 °C v - 1,30 (4) -

e - 1,54 (9) 2(2)

o 90 (3) 94,8 (3) 93 (2)
950°C 'y 7.1 (2) 2,1 (5) 3(1)

e 2,9 (1) 31(2) 4 (1)

o 91,5 (5) 96,5 (6) 96 (1)
1050 °C Y 5,91(5) 0,90 (4) 0,84 (4)

e 2,59 (1) 2,60 (6) 3,26 (1)

Fonte: Prépria



73

Figura 38- Variacdo da fracdo volumétrica de austenita retida com a temperatura de recozimento, nas
amostras resfriadas em &gua, ar e forno, segundo o método de Rietveld.
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Calculos de microdeformacao () foram realizados apos o refinamento Rietveld para a
fase o, uma vez que esta foi a que apresentou picos de maior intensidade. O método utilizado
para o calculo da microdeformacao foi realizado como descrito na literatura (SIQUEIRA et
al., 2013). Neste método, o perfil instrumental foi calculado usando um padrdo externo, no
caso, o silicio. Para refinar o pico do perfil em todos os dados obtidos, usou-se uma funcao
de assimetria de divergéncia axial, Equacdo 13 e 14. Que é uma funcdo linear de uma

Lorentziana (L) e Gaussiana (G . A funcéo largura a meia altura é definida como:

HZ =Utan?0+Vtanf + W (13)

— Yy
H, = Xtanf0 + p—— (14)
onde U, V, W, X e Y sdo variaveis de ajuste ¢ 0 ¢ o angulo de difracdo. O efeito do
alargamento do pico causado pelo tamanho do cristalito depende do cos(0) e a

microdeformacdo esta relacionada a tan(0).
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Os resultados da microdeformagéo sdo mostrados na Figura 39 e os valores para as
amostras resfriadas na agua, ar e forno na condicdo inicial foram de 1,58%, 1,46% e 1,29%,
respectivamente. Em temperaturas de recozimento entre 600 e 700°C, temperaturas nas quais
a fracdo volumeétrica de austenita retida aumenta, verifica-se uma queda na microdeformacéo.
Acima de 800°C o volume de austenita decresce e um aumento da microdeformagéo foi
observado. Logo, nota-se uma relacdo direta entre a microdeformacéo e o aumento da fracao
de martensita, para todas as condi¢cdes de resfriamento, com e sem recozimento. Alguns
autores (BHADESHIA, et al., 2001; COHEN, et al., 1979; MARSHALL,1984) ressaltam que
0 inicio da transformacdo martensitica resulta em uma certa quantidade de tenséo, visto que

uma grande quantidade de discordancias é introduzida no material durante a transformacéo.

Figura 39- Variacdo da microdeformagdo com a temperatura de recozimento, nas amostras resfriadas

na agua, ar e forno, utilizando o método de refinamento Rietveld.
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Por meio dos resultados de difragdo de raios X, foram obtidos os parametros de rede
para as fases presentes nas amostras. Os valores de parametro de rede sdo mostrados no
ANEXO B, para as amostras resfriadas em agua, ar e forno. O pardmetro de rede das fases
apresentadas nos corpos de prova analisados foram préximos de 2,870 A para a
ferrita/martensita e aproximadamente 3,590 A para a austenita. Ja para a martensita € 0S
parametros de rede foram proximos de 2,530A paraaebe 4,111 A para o parametro de rede
c, estes valores estdo coerentes com a literatura (MUNTAZ, 2004). A Figura 40 mostra 0s
parametros de rede da fase o, em fungdo da temperatura de recozimento, sendo (a) amostras
resfriadas na agua, (b) amostras resfriadas ao ar e (c) amostras resfriadas no forno. Observa-se
que para todas as condicOes de resfriamento o parametro de rede é maior para temperaturas
em que a fracdo da martensita é maior. Assim, o comportamento do pardmetro de rede
observado neste estudo pode ser proveniente da distor¢cdo na rede cristalina (BHADESHIA, et
al., 2001; COHEN, et al., 1979).
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Figura 40 - Valores de parametro de rede em fungéo da temperatura de recozimento nas diferentes

condicOes de resfriamento (a) agua (b) ar (c) forno.
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A Figura 41 mostra os valores de parametro de rede (painel 1), dureza Vickers (painel
2), microdeformacdo (painel 3) e percentual de martensita (painel 4) em funcdo da
temperatura de recozimento, para todas as condi¢cdes de resfriamento. Verifica-se uma
tendéncia similar para todos estes pardmetros em todas as taxas de resfriamento. Observa-se
que em temperaturas onde se tem um menor percentual de martensita, fatores como parametro
de rede, dureza Vickers, e microdeformacdo também diminuem.

Os resultados da fracdo de austenita retida obtidos por meio de difracdo de raios X
foram somados ao percentual de martensita €, a fim de se comparar com 0s resultados obtidos
por medidas magnéticas. Os valores encontrados podem ser verificados nas Figuras 42, 43 e
44, para amostras resfriadas em agua, ar e forno, respectivamente. De acordo com as figuras,
verifica-se que os valores da fracdo de fases paramagnéticas sao maiores que aqueles obtidos
por DRX, embora as curvas assumam o0 mesmo comportamento nos dois métodos. Zhao e
colaboradores (2000) afirmam que o método magnetico oferece vantagens em relacdo aos
outros métodos de quantificacdo de fase. A medida magnética é realizada em todo o volume
da amostra ao contrario do DRX que analisa apenas a regido proxima a superficie, podendo
atingir uma profundidade maxima de alguns micrometros.

Verifica-se que para ambos os métodos de medigcdo a fracdo de fases paramagnética
aumenta para as temperaturas de 650 e 700°C, voltando a diminuir em temperaturas igual ou
superiores a 800°C. Como discutido anteriormente, estes resultados estdo coerentes com 0s
reportados na literatura (CAl et al., 2013; CAl et al., 2014; L1, et al., 2015) e com os dados de
dureza. Uma vez que conforme ja analisado, a dureza decresce com o aumento da temperatura
de recozimento até 700°C, voltando a aumentar em temperaturas igual ou superiores a 800°C.
Esse comportamento esta relacionado com a quantidade de martensita.

Observa-se que a taxa de resfriamento ao ar, favoreceu a estabilidade das fases
paramagnéticas, uma vez que conforme resultados apresentados um maior percentual de fases
paramagnéticas foi encontrado nas amostras resfriadas ao ar e recozidas em temperaturas
proxima ou igual a 700°C, tanto para a medida magnética quanto para o metodo de difracao

de raios X.
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Figura 41- Valores de parametro de rede, dureza Vickers, microdeformagido e Martensita o. em fung¢do da temperatura para as amostras resfriadas na (a) agua

(b) ar (c) forno.
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Figura 42- Fracdo volumétrica das fases paramagnéticas obtidas por meio de DRX e medidas

magnéticas em funcdo da temperatura de recozimento, nas amostras resfriadas em agua.
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Figura 43- Fracdo volumétrica das fases paramagnéticas obtidas por meio de DRX e medidas

magnéticas em funcdo da temperatura de recozimento, nas amostras resfriadas no ar .
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Figura 44- Fracdo volumétrica das fases paramagnéticas obtidas por meio de DRX e medidas

magnéticas em funcdo da temperatura de recozimento, nas amostras resfriadas no forno
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Os resultados da fracdo de fases paramagnéticas obtidos por difracdo de raios X
também foram comparados com os resultados da permeabilidade diferencial maxima. A
Figura 45 mostra uma comparacdo entre o comportamento da permeabilidade diferencial
maxima (uq;r maxima) e da fracdo das fases paramagnéticas em funcdo da temperatura de
recozimento. Para as condi¢cdes de maior taxa de resfriamento (4gua e ar), observa-se que
quanto menor o valor maximo de ug; maior sera o percentual das fases paramagnéticas,
incluindo a austenita e a martenista . Este menor valor de p,;r maxima € observado em
amostras que foram recozidas a 700°C, na mesma temperatura em que ha uma maior fracdo
de fases paramagnéticas. Por outro lado, para a condicdo com menor taxa de resfriamento
(forno) o valor de p,;r maximando apresentou variagdes significativas, indicando sua
ineficiencia em prever a melhor temperatura que favorece a maior fracdo de fases
paramagnéticas.

Em comparacdo as condicdes de maior taxa de resfriamento (agua e ar), observacGes
semelhantes foram reportadas por Kahroba e Kashefi (2015) no estudo de um aco AISI D2,
quando resfriado rapidamente em 6leo. Portanto, os resultados apresentados na Figura 45,

confirmam que a analise do valor maximo da permeabilidade magnética diferencial g, €
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adequada para escolha da melhor temperatura que favoreca um maior percentual de fases

paramagnéticas apenas em condi¢des de alta taxa de resfriamento.

Figura 45- Comportamento da permeabilidade diferencial maxima (uq;r maxima) e da fragdo das

fases paramagnéticas em funcdo da temperatura de recozimento.
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6. CONCLUSAO

O aco TRIP de terceira geragdo, com teor de manganés de 8%p, foi austenitizado a
1100°C e submetido a diferentes condicGes de resfriamento, agua, ar e forno, seguido de
recozimento intercritico em diferentes temperaturas. O aco foi caracterizado por microscopia
eletronica de varredura, medidas magnéticas e difracdo de raios X e os resultados mais
relevantes foram os seguintes:

o A taxa de resfriamento ndo afetou significativamente a temperatura de inicio de
transformagdo martensitica obtida no ensaio de dilatometria, uma vez que a temperatura M;
foi de 227, 251 e 242°C, para as amostras resfriada na agua, no ar e no forno,
respectivamente.

o A amostra resfriada em agua na condicdo inicial apresentou uma dureza maior quando
comparada com as amostras resfriadas ao ar e no forno. Esta diferencga de dureza é resultado
de um resfriamento brusco que causou maior tensdo térmica no aco, durante a formacéo da
martensita. Com relagdo as amostras recozidas, uma menor dureza foi apresentada nas
amostras tratadas a 700°C para todas as condic¢des de resfriamento, devido a menor presenca
de martensita o’.

o Os resultados apresentados por medidas magnéticas e difracdo de raios X
evidenciaram uma maior fracdo de fases paramagnéticas (austenita e martensita €) em
amostras submetidas ao recozimento intercritico em temperaturas de 650 e 700°C. Observou-
se que a 800°C estas fases voltaram a assumir valores menores, devido a baixa concentracao
de manganés solubilizado na austenita em altas temperaturas o que diminui a estabilidade da
mesma. Embora as curvas obtidas por medidas magnéticas e difracdo de raios X tenham
assumido o mesmo comportamento, os valores da fracdo das fases paramagnéticas
quantificadas pela primeira foram maiores que aqueles obtidos por DRX. Vale ressaltar que as
fases austenita e martensita & obtidas pelo método de Rietveld, foram somadas para
comparacdo dos resultados.

o Baseado nos resultados obtidos pelo método de difracdo de raios X verificou-se uma
maior fracdo de austenita retida nas amostras recozidas a 650°C para o resfriamento na agua e
no ar, para a amostra resfriada no forno a melhor temperatura de recozimento foi a 700°C.

o Comparando a ug4;r maxima e a FWHM, para deterrminar a temperatura de maior
percentual de fases paramagnéticas, verificou-se uma melhor eficiéncia utilizando o calculo
da FWHM.
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Assim, baseado nos resultados apresentados, conclui-se que o resfriamento ao ar, foi o
mais significativo para a obtencdo de uma maior fracdo de austenita retida em temperatura
ambiente. Além disso, a amostra resfriada ao ar e recozida a 650°C apresentou um percentual
significativo de austenita (32%v) em comparagdo com as demais taxas de resfriamento e

temperaturas de tratamento intercritico.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Estudar a correlacdo entre a FWHM e a temperatura de recozimento para a obtencao
da fase austenita.

Efetuar medidas de Mdssbauer em amostras mais representativas observadas neste
estudo.

Realizar EBSD em todas as amostras mais significativas verificadas no presente
trabalho.

Analisar a microestrutura das amostras recozidas a 650 e 700°C, apds estas serem
submetidas a ensaios de tracdo.

Analisar a microestrutura e quantificar as fases presentes do aco abordado neste estudo

apos laminacéo a quente.
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ANEXO A - Difratograma ap6s refinamento pelo método de Rietveld, das amostras
resfriadas na agua, ar e forno, respectivamente.
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ANEXO B - Pardmetros de rede das amostras resfriadas na agua, ar e forno, respectivamente,
em funcgéo das diferentes temperaturas de recozimento.

Temperatura de Parametro de Parametro de Parametro de rede
Recozimento rede fase o (g) rede fase y (5;) fase ¢ (A)

a = 2,52006 (4)

30 2,87337 (6) - b = 2,52006 (4)
c= 4,118 (2)
600 2,87148 (1) 3,59597 (7) -
650 2,87051 (1) 3,59955(5) -
a = 2,5307 (4)
700 2,86986 (3) 3,59106 (5) b =2,5307 (4)
c= 4,116 (2)
800 2,87313 (2) - -
a = 2,520 (1)
950 2,87336 (2) 3,6075(5) b = 2,520(1)
c =4,0949 (2)
a = 25148 (8)
1050 2,87336 (1) 3,61317 (7) b=2,5148 (8)
¢ =4,15 (4)

Fonte: Prépria
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Temperatura de Paréametro de Parametro de Parametro de rede
Recozimento rede fase o (g) rede fase y (5;) fase € (A)
a=2,525(2)
30 2,87447 (1) 3,6 (1) b=2525(2)
c= 4,087 (1)
600 2,8713 (3) 3,59287 (2) -
650 2,86977 (3) 3,59558 (6) -
a=2,53(2)
700 2,86888 (2) 3,569268 (4) b=2,53(2)
c=4,1164 (4)
a=2,521(2)
800 2,87442 (1) 3,62 (1) b=2,521(2)
c=4,108 (3)
a=2,530 (1)
950 2,87356 (7) 3,61709 (1) b=2,530 (1)
c=4,117 (2)
a=2,5202 (6)
1050 2,87343 (1) 3,62226 (2) b =2,5202 (6)
c=4,119 (3)

Fonte: Prépria



105

Temperatura de Paréametro de Parametro de Parédmetro de rede
Recozimento rede fase o (g) rede fase y (A) fase ¢ (g)

a=2,5245 (6)
30 2,87556 (5) 3,613 (4) b = 2,5245 (6)
c=4,0950 (4)

600 2,87188 (1) 3,5894 (1) -
a=2,530(2)
650 2,87075 (4) 3,5961 (1) b =2,530 (2)
c=4,117 (3)
a=2,5315 (3)
700 2,86878 (1) 3,59268 (4) b =2,5315 (3)
c = 4,097 (1)
a=2,530 (1)
800 2,87382 (2) 3,59076 (5) b=2,530 (1)
c=4,117 (2)
a=2,531(2)
950 2,87477 (2) 3,61021 (1) b=2,531(2)
c = 4,058 (4)
a = 2,520 (6)
1050 2,87362 (6) 3,61244 (4) b = 2,520 (6)
c = 4,134 (4)

Fonte: Prépria
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