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EPIGRAFE

“O homem sabio ¢ aquele que conhece os limites da propria ignorancia” (Socrates).



RESUMO

Os acos TWIP (do inglés Twinning Induced Plasticity) sdao materiais que tém atraido a
atencdo da industria automobilistica devido a boa combinacdo entre resisténcia mecénica e
ductilidade. No presente trabalho buscou-se analisar a evolugdo da microestrutura, e a
densidade de discordancias apés a deformacdo e o recozimento de um aco TWIP Fe-24Mn-
3Al-1Ni-2Si-0,06C (% massa). Ainda buscou-se analisar a evolucdo da textura apos elevada
deformacéo e recozimento. O material em estudo foi laminado a frio em diferentes graus de
reducdo da espessura, 30, 50 e 80% e em seguida as amostras laminadas foram recozidas em
temperaturas entre 300 e 1100°C por 15 minutos. A evolucdo da microestrutura durante a
deformacéo e recozimento foi analisada por meio de microscopia eletrénica de varredura
(MEV). A determinagdo da textura do ago foi realizada nas amostras com 80% de deformagéo
nas temperaturas de 700, 800 e 1000°C por meio de difracdo de raios X e mostrou a presenca
das fibras y e o na estrutura. A deformacao plastica aumenta a dureza do aco TWIP, pois, 0s
contornos de maclas, assim como os contornos de gréos, impedem a movimentacdo de
discordancias que vao se empilhando e causando o encruamento do material. O tratamento
térmico reduz o encruamento através da reducdo dessas discordancias, diminuindo a tensédo
causada pela deformacéo. Dessa forma, buscou-se fazer uma analise quantitativa da densidade
de discordancias durante a deformacdo bem como durante o recozimento. A técnica utilizada
para tal processo foi a difracdo de raios X luz sincrotron, realizada no Laboratério Nacional
de Luz Sincrotron (LNLS). Para essa analise foram utilizadas as amostras com 50 e 80% de
reducdo da espessura tratadas a 600, 700, 800 e 900°C e aquelas com 30% de reducéo tratadas
a 600 e 900°C. Para todas as condi¢des de laminacdo foram analisadas também as amostras
apenas deformadas. Os célculos foram realizados por meio do refinamento Rietveld utilizando
o software MAUD. Os resultados mostraram que a densidade de discordancias aumentou com
0 aumento da deformacéo e diminuiu com o recozimento, mostrando uma boa concordancia

com os dados obtidos nos ensaios e dureza.

Palavras chave: TWIP, EDE, Maclas, Textura, Densidade de Discordancias.



ABSTRACT

TWIP steels, abbreviation of Twinning Induced Plasticity, have been attractive for the
automobile industry due to their noticeable tensile strength and ductility conjunction. In this
work, a microstructure analysis evolution and dislocation density after deformation and
annealing of Fe-24Mn-3AlI-1Ni-2Si-0,06C TWIP steel sample were pursued. Furthermore, a
texture progress after severe deformation and annealing was studied. The material in analysis
was cold rolled until different thickness reduction, 30, 50 and 80% then samples were
annealed at temperatures from 300 to 1100°C for 15 minutes. Microstructure progress
throughout deformation and annealing was analyzed under the Scanning Electron Microscopy
(SEM). Texture definition was only performed on samples 80% deformed at 700, 800 and
1000°C through X-ray diffraction which results showed presence of y and o fibers on the
structure. Plastic deformation increases TWIP steel hardness because twin boundaries, as well
as grain boundaries, prevent dislocation movement while these accumulate and pile up
causing material hardening. Heat treatment decreases hardening because it wipes out most of
dislocations, reducing stress caused by deformation. Thus, a quantitative analysis of
dislocation density was performed. The method applied was X-ray diffraction synchrotron
light performed at the National Laboratory of Synchrotron Light, in Portuguese, Laborat6rio
Nacional de Luz Sincrotron (LNLS). This technique was performed on samples which
thickness was decreased 50 and 80% and heat treated at 600, 700, 800 e 900°C and also on
samples with 30% of thickness reduction and heat treated at 600 and 900°C. All rolling
conditions were analyzed on samples which were only deformed. Calculations were
performed using Rietveld refinement through MAUD software. Results obtained exhibit that
dislocation density increased as deformation increased and decreased on annealed samples,

establishing coherence with the data extracted from tests and hardness measurements.

Keywords: TWIP, DDE, twins, texture, dislocation density.
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1. INTRODUCAO

Os acos avancados de alta resisténcia (AHSS, do inglés Advanced High Strength Steel)
ttm se tornado o foco das pesquisas para atender as necessidades das indudstrias
automobilisticas. Essas industrias buscam materiais de elevada estampabilidade para a
fabricacdo de formas complexas e ao mesmo tempo procuram materiais leves que
possibilitem a reducdo do peso dos automdveis sem comprometer a seguranga. Assim, 0S agos
TWIP (do inglés Twining induced plasticity), do grupo dos AHSS, sdo materiais promissores
para atender a esses requisitos devido a sua boa resisténcia mecénica conciliada a boa
ductilidade. Os acos TWIP possuem alto teor de manganés em sua composi¢éo, em torno de
25%p., apresentam estrutura cristalina CFC (cubica de face centrada) e uma Unica fase, a
austenita, mesmo apds elevada deformacdo e recozimento. Esses materiais possuem baixa
EDE ( Energia de defeito de empilhamento) e apresentam largas falhas de empilhamento que
geram condigBes favoraveis & maclagdo mecénica. As maclas mecénicas sdo responsaveis
pelas caracteristicas dessas ligas, pois, 0s contornos de maclas, juntamente com os contornos
de gréos, atuam como barreiras ao deslizamento das discordancias que sdo barradas e causam
0 encruamento do material, elevando a resisténcia mecanica, porém reduzindo a ductilidade.
Dessa forma, se faz necessario o recozimento, para reduzir a tensdo gerada pelo acimulo de
discordancias durante a deformacéo.

A densidade de discordancias no metal exerce um papel essencial na resisténcia
mecanica. Por isso, a determinacdo desta se torna primordial ao estudar o aco TWIP. Para
realizar uma estimativa quantitativa da densidade de discordancias existem diversas técnicas,
dentre as mais utilizadas estdo a Microscopia Eletronica de Transmissdo (MET), o ensaio de
dureza e difracdo de raios X. No entanto, a literatura ndo apresenta muitos trabalhos que
mostram uma analise quantitativa a respeito da densidade de discordancias no aco TWIP apds
a laminacéo e o recozimento. Dessa forma, o presente estudo tem como objetivo realizar uma
abordagem quantitativa a este respeito, utilizando difracdo de raios X de alta intensidade. A
evolucdo da microestrutura e da textura durante a deformacgéo e recozimento também foram
avaliadas. A laminacdo gerou uma textura de deformagdo no material. O recozimento
posterior gerou as maclas de recozimento que contribuiram para a formacdo de uma textura

mais aleatoria.
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2. OBJETIVOS

2.1. Objetivo geral

A presente pesquisa teve como objetivo analisar as mudangas na microestrutura e
analisar quantitativamente a densidade de discordancias durante a deformacéo e o tratamento

térmico em um aco TWIP de alto teor de manganés.

2.2.  Objetivos especificos

o Caracterizou-se a microestrutura apds deformacdo e recristalizacdo através da
microscopia eletronica de varredura (MEV);,

o Analisaram-se as mudancas na textura apés elevada deformacéo (80%) e recozimentos
através de difracdo de raios X.

o Realizaram-se medidas quantitativas de densidade de discordancias através de

medidas de difracdo de raios X.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1.  Acos Avancados

As industrias automobilisticas vém buscando novos materiais que atendam as suas
necessidades em um mercado cada vez mais exigente. Para isso, estudos (DAFE et al., 2016;
RANA, et al. 2014; SUN et al.,, 2016; TANG et al.,, 2015) sdo realizados para o
desenvolvimento de acos que possuem maior resisténcia mecanica combinada com boa
ductilidade. Estes acos possibilitam a producdo de automoveis mais leves, reduzindo assim o
consumo de combustivel e minimizando a emissdo de gases que ocasionam o efeito estufa;
além de conferir maior seguranca aos passageiros devido a boa resisténcia ao impacto
(BHADESHIA; HONEYCOMBE, 2006). De acordo com Xiadong e colaboradores (1966),
dentre as vérias maneiras de reduzir a emissao de gases e 0 consumo de combustiveis, a
reducdo do peso do veiculo é a mais eficaz, pois a reducdo de 10% do peso acarretard na
diminuicdo de 3 a 7% do consumo de combustivel. Com base nessas necessidades, sdo
desenvolvidos novos materiais que possam atender a essas exigéncias e que ainda tenham
propriedades mecanicas desejaveis (BOUAZIZ et al., 2013; LESCH et al., 2017; RANA et al.,
2014). Rana e colaboradores (2014) relatam que para satisfazer esses requisitos o foco das
pesquisas esta centrado em produzir acos de elevada estampabilidade. Porém, esta abordagem
baseia-se na diminuicdo da espessura de um material, com a restricdo de manter a resisténcia
mecanica a um nivel admissivel. Neste contexto, os autores relatam que é possivel diminuir o
peso de um automovel por meio da concepcao de agos de menor densidade, ja que assim seria
possivel manter a resisténcia mecanica necessaria nas pecas dos veiculos.

Os novos materiais metalicos que estdo sendo pesquisados para atender aos requisitos
da industria sdo os AHSS que possuem consideravel resisténcia ao impacto e alto grau de
recuperacdo elastica. A vantagem essencial dos AHSS é o fato de serem mecanicamente mais
resistentes e manterem um nivel de ductilidade aceitavel; desta forma, absorvem mais energia
durante o impacto, garantindo mais seguranca e permitindo diminuir o peso da carroceria dos
automoveis (LAMIKIZ et al., 2005; LESCH et al., 2017; XIADONG et al., 1966;). A Figura

1 mostra a utilizacdo dessa classe de material na carroceria dos automaoveis.
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Figura 1- Utilizacdo dos agos avangados na carroceria dos automoveis

I Acos de ultra alta resisténcia
I Acos de extra alta resisténcia
Acos de muito alta resisténcia

W Acos de alta resisténcia

¥ Aluminio

Fonte: ASGHARI et al. (2013).

Como pode ser visto na figura, os AHSS’s, representados pela cor azul, compdem boa
parte da estrutura do automoével, devido a sua boa resisténcia mecanica.

Estes acos ainda possuem uma caracteristica importante, que € a alta capacidade de
endurecimento. Sua microestrutura pode ser multifasica, podendo incluir ferrita, martensita e
austenita em porcoes suficientes para conferir ao material propriedades Unicas (KELLER et
al., 2017; TAMARELLI, 2011).

Comumente, os agos AHSS sdo categorizados em trés geracOes. Na primeira geragdo
estdo incluidos os agos DP (dual phase), CP (complex phase), os agos TRIP (Transformation
Induced Plasticity ) de baixo teor de manganés e os agos MS (Martensitic Steel). Na segunda
geracdo estdo os acos TWIP do inglés Twinning Induced Plasticity, e TRIP, ambos com alto
teor de manganés. A terceira geracdo inclui os acos TRIP com médio teor de manganés
(BOUAZIZ et al., 2013; LEE; HAN, 2015;). A Figura 1 mostra os dados de alongamento total
em funcdo do limite de resisténcia a tracdo para as trés geracdes dos acos avancados de

elevada resisténcia.
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Figura 2- Dado de alongamento em funcéo do limite de resisténcia a tracdo para as gerac6es dos a¢os
AHSS.
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Fonte: LEE; HAN (2015), adaptado.

Com base nesses dados, pode ser observado que 0s acos de primeira geracdo possuem
elevada resisténcia, mas a ductilidade é relativamente baixa, o que limita sua aplicacdo em
pecas de automdveis com formas complexas. Os agos da segunda geracdo possuem resisténcia
mecanica elevada, e alta ductilidade. Porém, o principal fator que restringe a sua utilizacdo é o
alto custo de producdo, devido a alta concentracdo de elementos de liga e o custo de
soldagem. A terceira geracdo de acos é caracterizada por um equilibrio entre as propriedades
mecanicas e 0s custos de producéo (LEE ; HAN, 2015).

Dentre os a¢os avancados de segunda e terceira geracdo, destacam-se os acos TRIP e
TWIP, que apresentam diferencas na composicdo quimica, principalmente com relacdo a
concentracdo de manganés. O teor de manganés determina o efeito do aco, definindo assim,
algumas propriedades e diferenciando os agos TRIP dos acos TWIP. Ligas com teor de
manganés em torno de 25%p., normalmente, possuem efeito TWIP, ou maclacao induzida por
deformagéo, e 0s agcos com teor mais baixo, em torno de 15%p., apresentam efeito TRIP,
enquanto um acgo com teor em torno de 20%p. apresenta os dois efeitos (BOUAZIZ et al.,
2013; RADWANSKI et al., 2015). Os agos TRIP apresentam um aumento da plasticidade
induzida pela transformacé&o da austenita em martensita, proporcionando elevada resisténcia a

tracdo e bom alongamento até a fratura. Essa transformacao proporciona uma elevada taxa de
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endurecimento do aco, permitindo que este suporte altos niveis de deformacédo. A estabilidade
da austenita gerencia a transformagdo de fase. Em ligas com austenita menos estavel, a
transformacdo exige menor tensdo que em ligas com a austenita mais estavel. Essa
estabilidade pode ser controlada através do teor dos elementos de liga. Em pecas automotivas
feitas de aco TRIP com a fase austenita estabilizada, esta fase permanece estavel, até que
ocorra um alto impacto, e ela se transforma em martensita, dessa forma, esses acos sao
utilizados em componentes que precisam de alta resisténcia ao impacto. Assim as
propriedades mecéanicas desejadas nesses acos sao obtidas através da proporcao apropriada de
cada fase, da composi¢io quimica e da morfologia (RADWANSKI et al, 2015;
TAMARELLI, 2011; WROZYNA et al., 2016).

Um dos materiais que vem sendo estudado com o intuito em atender as necessidades
da industria é o aco TWIP, que tem como caracteristica principal a formacdo de maclas
induzidas por deformacéo. Estes acos sdo da familia dos AHSS, os quais possuem uma boa
combinagdo de resisténcia mecanica e ductilidade, sendo promissores em atender aos
requisitos da industria automobilistica (BOUAZIZ et al., 2011; SILVA; MEI, 2006, TANG et
al., 2015). Além da industria automobilistica, outros setores tém interesse na utilizacdo desses
acos devido as suas caracteristicas peculiares, como por exemplo, a indlstria aeronautica e
aeroespacial, pois, além de resisténcia mecanica e ductilidade, estes materiais possuem boa
soldabilidade, tenacidade consideravel e resisténcia a fadiga (SILVA; MEI, 2006).

Os acos TWIP possuem maior teor de manganés em sua liga e apresentam um
aumento da plasticidade induzida por meio da formacdo de maclas (twins do inglés), o que
confere a eles propriedades diferentes daquelas encontradas nos agcos TRIP. Estudos recentes
mostram que o efeito TWIP é mais benéfico para melhorar a ductilidade do material,
enquanto o TRIP é mais desejavel para aumentar a resisténcia mecanica. O aco TWIP € mais
utilizado para fabricacdo de componentes de formas mais complexas, devido a sua elevada
ductilidade (COOMAN et al., 2018; LI et al., 2011b; WROZYNA et al., 2016).

3.2. Acos TWIP

O aco TWIP foi descoberto por Robert Hadfield, juntamente com seu colega de
trabalho Howe, em 1888. Em 1928, Hall e Krivobok delinearam a microestrutura do aco
TWIP, demonstrando que uma microestrutura totalmente austenitica foi adquirida apenas apds
um tratamento térmico a uma temperatura superior a 500°C, seguido por um resfriamento

rapido. Em 1935, Chevenard supds que havia a formagdo de uma fase mais dura durante a
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deformacéo deste material. Em 1936 Tofaute e Linden demonstraram que o teor de carbono e
manganés é importante para estabilizar a austenita. Uma fase hexagonal foi descoberta por
Schmidt em ligas de Fe-Mn com teores de manganés entre 12 e 29%p. Na década de 1950
pesquisadores observaram um encruamento no aco TWIP e a auséncia de martensita,
confirmando esta hipotese por meio da difracdo de raios X. A presenca de defeitos planares
foi observada por meio de microscopia 6tica, sugerindo a ocorréncia de maclas, fato que foi
confirmado alguns anos mais tarde por microscopia eletrénica de transmissdo. Assim, um aco
TWIP ¢ caracterizado pela plasticidade induzida por maclas, e por apresentar uma
microestrutura completamente austenistica a temperatura ambiente (BOUAZIZ et al., 2011).

O aco TWIP faz parte da segunda geragdo dos acos avancados. O elevado teor de
manganés é fator responsavel pela estabilidade da austenita a temperatura ambiente, o que
concede ao material elevada ductilidade aliada a alta resisténcia (COOMAN et al., 2018;
GRASSEL, 1997; TAMARELLI, 2011). Para garantir elevada resisténcia e alongamento
uniforme associado a plasticidade induzida por maclacdo, além do manganés, se faz
necessaria a adicdo de outros elementos de liga. Tais elementos podem ser o silicio, o carbono
e 0 aluminio, podendo ter os seguintes teores: 15 a 30%p. de Mn; até 3%p. de Si; até 3%p. de
Al e de 0,02 a 0,6%p. de C (FROMMEYER, 2003). As propriedades mecénicas desejadas
nesses acos podem ser obtidas pela combinacdo da composi¢do quimica do material e da
temperatura de deformacédo (RANA et al., 2014; WEIDNER et al., 2013).

O manganés é o principal elemento de liga no aco TWIP e a sua funcdo é estabilizar a
fase austenita, e assim, em temperatura ambiente, 0 aco apresenta uma microestrutura
monofésica. Outras func¢bes primordiais do Mn sdo controlar a EDE (energia de defeito de
empilhamento) e restringir a transformagdo martensitica, favorecendo o mecanismo de
maclacdo, melhorando a ductilidade (LI et al., 2011a). Um alto teor de manganés, além de
consolidar a austenita a temperatura ambiente, influencia na resisténcia a tracdo e restringe o
ferromagnetismo (BAIK et al., 2001; COOMAN et al., 2018; SANTOS et al., 2011).

Para alcancar um endurecimento desejavel no aco, o carbono é um elemento essencial
e ele também estabiliza a austenita, inibindo a transformacdo martensitica e aumenta o
pardmetro de rede. A dureza e a resisténcia a tracdo de um aco se elevam de acordo com o
aumento do teor de carbono, até 0,85%p. Porém, a ductilidade e a soldabilidade reduzem
proporcionalmente ao aumentar o teor desse elemento (CHEN, 2013; COOMAN et al., 2018).

Com relacdo ao aluminio, este também pode restringir a transformacdo de fase,
permitindo assim a deformacéo por maclacéo e, consequentemente, aumentar a plasticidade e
a resisténcia do aco TWIP, além de reduzir a densidade (BHADESHIA; HONEYCOMBE,
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2006; GRASSEL et al., 2000). Porém, grandes concentracdes de aluminio podem dificultar os
processos de fundicdo e soldagem, mas é possivel reduzir a quantidade de aluminio, ajustando
0s teores de manganés e carbono, sem comprometer as propriedades mecanicas (COOMAN et
al., 2018; RANA et al.,2014; SUH et al., 2013).

O silicio pode ajudar no efeito de endurecimento do aco e de reduzir a EDE, 0 que
favorece a transformacdo da austenita para martensita e aumenta a resisténcia do ago. Assim
como o aluminio, também auxilia na reducdo da densidade do aco (BHADESHIA;
HONEYCOMBE, 2006; VERCAMMEN, 2004). O silicio também pode modificar a
solubilidade do C na austenita, restringindo o efeito desse elemento nas propriedades
mecénicas do aco (CHEN, 2013). Além disso, altos teores de silicio e carbono nos agos
podem dificultar a soldagem (BAIK et al.; 2001; COOMAN et al., 2018).

A Figura 3 mostra 0 comportamento, em temperatura ambiente, da curva tensdo e

deformacéo para ligas com diferentes teores de manganés e carbono.

Figura 3 - Curvas tensdo-deformagéo para ligas com diferentes teores de Mn e C.
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Fonte: BOUAZIZ et al. (2011), adaptado.

Como pode ser observado na Figura 3, 0 comportamento mecanico do aco com 30%
em peso de Mn é diferente das outras ligas. Tal comportamento pode ser explicado pelo fato
de que ndo ha uma formacdo significativa de maclacdo mecénica nessa liga durante a

deformacéo a frio e essa liga ainda apresenta células de discordancias bem desenvolvidas.
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Tais fatores podem ocorrer devido & auséncia de carbono na liga, 0 que demonstra que 0
carbono é um elemento essencial no desencadeamento da maclacdo mecénica. Nas outras
ligas, 0 comportamento da curva mostra extensa maclacdo mecanica (BOUAZIZ et al., 2011).

A maclacdo mecanica atua aumentando a resisténcia mecanica dos acos TWIP e tal
comportamento pode ser afetado por tratamento térmico. Estudos demonstram que, com o
aumento da temperatura de tratamento térmico, o limite de elasticidade e a resisténcia a tragéo
aparentemente diminuem, enquanto o alongamento total e plasticidade s@o melhorados. A
taxa de resfriamento no ago ap6s um tratamento térmico é de extrema importancia para
garantir a estabilidade da austenita (SANTOS et al., 2011; Ml et al., 2009; COOMAN et al.,
2018). Os defeitos cristalinos e o tamanho de grdo também afetam a estabilidade desta fase.
As caracteristicas mecanicas desse aco estdo amplamente relacionadas com as maclas e 0s
defeitos na rede cristalina, como as discordancias e as falhas de empilhamento (ALLAIN et
al. 2004; COOMAN et al., 2018).

3.3. Mecanismos de deformacao nos acos TWIP

Os acos TWIP sdo caracterizados pela baixa EDE que ativa a maclagdo mecanica
durante a deformacdo a frio melhorando a resisténcia mecénica desses materiais
(YANUSHKEVICH et al., 2016).

A deformacdo plastica em um material pode ocorrer de quatro maneiras diferentes:
deslizamento de planos causado por movimentacdo de discordancias, maclacdo mecanica,
difusdo e transformacbes de fases acompanhadas de grande variacdo de volume
(BHADESHIA; HONEYCOMBE, 2006). No agco TWIP, os mecanismos frequentes séo o

deslizamento das discordancias e a maclacdo (CHOI et al., 2017).

3.3.1. Deformagéao por movimentagao de discordancias

Deformacéo pléastica € a passagem do estado ndo deslizado para o deslizado e essa
transicdo ndo se da simultaneamente em todo o material (BHADESHIA; HONEYCOMBE,
2006; SUN et al., 2016). A deformacdo plastica normalmente acontece nos metais pelo
deslizamento de blocos do cristal uns sobre os outros (DIETER, 1981; SUN et al., 2016). O
escorregamento acontece segundo planos e diregdes cristalograficas preferenciais, sendo 0s
planos aqueles de maior densidade atdmica e mais espacados entre si e as diregdes aquelas

mais compactas dentro desses planos. No caso de uma liga CFC, os planos preferenciais sao
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os da familia {111} e as direcbGes sdo as da familia <110> (CHOI et al., 2017; HULL,;
BACON, 2011).

A forca de cisalhamento no inicio da plasticidade do metal € muito pequena ao
comparar-se a sua resisténcia tedrica. Dessa forma, € possivel concluir que o mecanismo
responsavel pelo escorregamento néo € o simples deslizamento de planos uns sobre 0s outros.
A explicacdo para isso é que os materiais reais possuem defeitos em sua rede cristalina que
tendem a acumular-se nos planos de deslizamento (HULL; BACON, 2011; SUN et al., 2016).
O defeito responsavel pelo deslizamento, fendmeno pelo qual se deformam a maioria dos
metais sob baixas temperaturas é a discordancia (HULL; BACON, 2011; SHIMOKAWA;
KITADA, 2014). As discordancias sdo muito frequentes nos metais e sdo importantes para
entender o comportamento mecanico dos sélidos cristalinos (HULL; BACON, 2011). Uma
discordancia na estrutura CFC pode dividir-se em duas discordancias parciais, como

representadas na Figura 4.

Figura 4- Discordancia dissociada em uma estrutura CFC

Fonte: REED HILL (1982).

Conforme a Figura 4, o arranjo dos atomos em zigue-zague, no centro da ilustracéo,
mostra uma discordancia dissociada, ao qual esta fileira tem uma discordancia incompleta a
direita e a esquerda, as letras ¢ e d mostram as sequéncias de empilhamento (REED HILL,
1982). Essa dissociacdo de discordancias foi suposta por Heideneich e Shockley, por isso este

arranjo e conhecido como parciais de Shockley, como mostra a Figura 5.
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Figura 5- Representacdo das parciais de Shockley
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Fonte: DIETER (1981).

As parciais representadas na Figura 5 sdo discordancias imperfeitas que ndo produzem
translacbes completas na rede. Conforme a figura, uma discordancia perfeita € representada
por AB, com o vetor de Burgers b1l. Essa se dissocia em duas parciais AD e AC, com vetores
de Burgers b2 e b3, respectivamente. A dissociacdo das discordancias pode ocorrer
independentemente se ela for aresta, espiral ou mista (HULL; BACON, 2011).

Nos metais de estrutura CFC, ainda foi verificado por Frank que ha a possibilidade de
existir outro tipo de discordancia parcial, Figura 6. A ilustragdo mostra um arranjo de planos
(111) visto de lado, percebe-se que esta faltando uma parte no centro do plano A, mostrando
gue neste ponto se formou uma discordancia do tipo aresta, chamada de discordancia parcial
de Frank (HULL ; BACON, 2011; DIETER, 1981,). A discordancia parcial de Frank é a linha
limite de uma falha formada pela remocdo ou inser¢cdo de uma camada de atomos. Essa
parcial ndo pode mover-se por deslizamento, apenas por difusdo de 4&tomos ou lacunas, por

isso é também chamada de discordancia bloqueada.

Figura 6 - Discordancia parcial de Frank
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Fonte: HULL; BACON (2011).
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Esse tipo de discordancia se torna um obstaculo para a movimentacdo das demais
discordancias, contribuindo para o encruamento do material (DIETER, 1981; HULL;
BACON, 2011).

Durante a deformacdo, as discordancias se movimentam através do metal e para
produzir uma deformagdo pléstica significativa sdo necessarias muitos desses defeitos. Entéo,
macroscopicamente, a deformacgdo plastica € a soma de todas as pequenas deformacdes,
causadas pela passagem de um elevado nimero de discordancias (HULL; BACON, 2011). Se
ndo houver obstaculos durante a movimentacdo, uma discordancia pode se deslocar
facilmente sob a acdo de uma pequena forga aplicada (HULL; BACON, 2011,
SHIMOKAWA,; KITADA, 2014).

Uma discordancia aresta se movimenta pelo cristal sob a acdo de uma tensdo
cisalhante; quando esta atinge a superficie livre, é entdo formado um degrau, ou uma banda de
deslizamento. Esse tipo de discordancia desliza perpendicularmente ao seu comprimento, mas
ela também pode se movimentar pelo processo de escalagem. Uma discordancia em espiral
ndo possui planos preferenciais, e por isso ela tem menos restricdo ao movimento do que a
discordancia aresta; porém, ela ndo é capaz de realizar escalagem (DIETER, 1981; HULL,;
BACON, 2017; REED HILL, 1982).

Os cristais deformados possuem inUmeras discordancias que podem interceptar
aquelas que cruzam o seu plano de deslizamento em véarios angulos. A intersecdo de
discordancias aresta forma degraus que podem escorregar de forma livre, pois estdo nos
planos de deslizamento das discordancias originais (DIETER, 1981; REED HILL, 1982). A
diferenca entre uma discordancia aresta comum e uma com degrau € que a primeira desliza ao
longo de um Unico plano, enquanto a segunda o faz por escalonamento. Assim, a presenca de
degraus ndo afeta o movimento das discordancias arestas puras. No entanto, os degraus
formados em uma discordancia espiral devem realizar um movimento tal como a escalagem.
Como a escalagem de discordancias é dependente da temperatura, 0 movimento de uma
discordancia espiral com degraus é termicamente ativado. Nas temperaturas em que a
escalagem nao ocorre, 0 movimento das discordancias espirais sera travado pelos degraus, por
isso, as discordancias espirais com degrau tém seu movimento mais lento que as do tipo aresta
(DIETER, 1981; REED HILL, 1982; VERCAMMEN et al., 2004).

As discordancias estdo inteiramente ligadas com outro tipo de defeito, a falha de
empilhamento. Pois segundo Nava e Castillo (2017), as falhas de empilhamento se formam
pela dissociagdo das discordancias em parciais de Shockley. Quando uma discordéncia se

dissocia em parciais de Shockley, a energia necessaria para a deformacdo diminui e existe
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uma forca de repulsdo que causa a separacdo dessas parciais, fazendo com que outros planos
fiquem em zigue-zague. Dessa forma, os &tomos que formam essas discordancias possuem
uma sequencia de empilhamento diferente dos demais, estas descontinuidades sdo chamadas
de falhas de empilhamento (DIETER, 1981; REED HILL, 1982). Se uma falha de
empilhamento finaliza dentro do cristal, seus contornos dardo origem as parciais do tipo de
Shockley (o vetor de Burgers situa-se no plano da falha) ou do tipo de Frank (vetor
perpendicular a falha). Em um material CFC podem ocorrer dois tipos de falha de
empilhamento: intrinseca e extrinseca, sendo ambas produzidas pelo escorregamento das
parciais de Shockley (COOMAN et al., 2018; DIETER, 1981; HULL; BACON, 2011; REED
HILL, 1982).

Nas discordancias parciais, Figura 7, existe uma forca de repulsdo que tende a separa-
las, devido ao fato de que os atomos ocupam uma posicdo diferente daquela que deveriam
ocupar caso o reticulado fosse perfeito. Tal efeito é equilibrado pela tensdo superficial da
falha de empilhamento que tende a junta-las, essa tensdo é chamada de energia de falha de
empilhamento, ou energia de defeito de empilhamento (EDE) (DIETER, 1981; REED HILL,
1982).

A EDE determina o tamanho de uma discordancia propagada, pois quanto maior é a
distancia entre as discordancias parciais, menor é a energia que tende a juntar os atomos e
maior é a energia superficial total (MARTIN et al., 2016). Quanto menor é a EDE, menor é a
mobilidade das discordancias. 1sso ocorre porque as parciais de Shockley estdo mais afastadas
entre si, dificultando o escorregamento. Assim, as discordancias percorrem distancias maiores
e a sua distribuicdo no cristal ¢ mais homogénea (COOMAN et al., 2018; DIETER, 1982 ;
PADILHA; SICILIANO JUNIOR, 2005; REED HILL, 1981).

Figura 7- Modelo esquematico de uma falha de empilhamento
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Fonte: DIETER (1981); REED HILL (1982).
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Nos metais de alta EDE, as parciais estdo mais proximas e a energia repulsiva tende a
ser maior. Neste caso, as discordancias percorrerdo distancias menores, facilitando o
escorregamento. Um metal de alta EDE, ao ser deformado, apresenta menor densidade de
discordancias do que um metal de baixa EDE, pois no primeiro ha maior possibilidade de
rearranjo e aniquilacéo de discordancias (COOMAN et al., 2018; DIETER, 1982 ; PADILHA,
SICILIANO JUNIOR, 2005; REED HILL, 1981).

Os metais CFC possuem elevada simetria e 12 sistemas de escorregamento possiveis,
por isso, existem diversas alternativas para ocorrer o deslizamento nesses materiais. Porém,
em alguns casos, esse deslizamento se torna restrito, fazendo com que os 4tomos busquem
uma alternativa para se movimentar quando sofrem tenséo de deformagdo (CHOWDHURY et
al., 2017). Esse segundo mecanismo de deformacdo, chamado maclagdo, sera discutido no
item 3.3.2. O aprimoramento da resisténcia a tracdo e ductilidade é atribuido a ativacdo de

mecanismos de deformacéo adicionais.

3.3.2. Deformacao por maclagao

Ha situacbes em que a deformacdo plastica por movimentacdo de discordancias se
torna dificil, como em metais que possuem poucos sistemas de escorregamento ou durante
deformacdo em alta velocidade ou em baixa temperatura. O deslizamento também pode se
tornar dificil quando o mesmo é bloqueado por intersecdes de discordancias, contornos de
grdos e subgrdos ou maclas mecanicas ja presentes no metal. Nestes casos, ha uma maneira
alternativa de deformacdo, chamada maclagcdo mecanica (CHOI et al., 2017; CHOWDHURY
et al., 2017). A maclacdo ocorre essencialmente em metais que foram deformados por
deslizamento, pois a deformacédo plastica faz com que os grdos acomodem tensdes, ativando o
sistema de maclacdo. A boa relacdo entre resisténcia e ductilidade dos acos TWIP se devem a
ativacdo desse mecanismo de deformacdo (HULL; BACON, 2011; LU et al., 2011;
VERCAMMEN 2004). A maclagdo mecanica é dependente do tamanho do gréo, pois quando
esses sdo menores pode ocorrer a restricdo desse mecanismo (COOMAN et al., 2018). Assim
como o deslizamento, a maclagdo acontece como resultado de tensdes aplicadas ao material
(CHOI et al., 2011). Tal mecanismo ocorre quando uma regido do cristal é reorientada de
forma simétrica em relacdo ao restante da rede cristalina, sendo entdo a regido maclada uma
imagem especular da matriz, ao qual o plano de maclacéo € o plano de simetria que as separa
(DIETER, 1981; HULL; BACON, 2011; PADILHA; SICILIANO JUNIOR, 2005; REED
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HILL, 1982). A Figura 8 apresenta o modelo esquematico de uma falha de empilhamento em
um material CFC.

Em um metal CFC, como mostra a Figura 8, a sequéncia de empilhamento ABC ACB
CA é chamada de falha de empilhamento extrinseca, ou ainda, falha de macla, ao qual, como
observado, as trés camadas ACB formam a macla, onde observa-se que essa camada esta em
posicdo oposta a primeira camada. Desta forma, nesses acos, as falhas de empilhamento
extrinsecas podem ser consideradas como maclas submicroscopicas, de tamanhos atdmicos
(DIETER, 1981). Essas falhas de empilhamento nos metais CFC sdo muito favoraveis
energeticamente, por 1isso, esses materiais quando deformados apresentam poucas
possibilidades de formar maclas mecéanicas de tamanhos maiores (ALLAIN et al. 2004,
DIETER, 1981; ZHOU et al., 2016). Estudos realizados por Chouwdhury e colaboradores
(2017) mostraram que, nos acos TWIP, a fracdo de maclas de escala nanométrica é

significativa, principalmente nos primeiros estagios da deformagéo.

Figura 8- Modelo esquemaético de uma falha de macla no metal CFC

AQL 4/7
Bo 0B
T\CC oC
Ao >ﬁg,4
Co- 0
Bt -0
Ao o

ABCIACBICA

Fonte: Dieter (1981)



27

Wei e colaboradores (2014) e Tang e colaboradores (2015) observaram nos metais
CFC estruturas ordenadas de nanomaclas sobrepostas, com largura e contornos bem
definidos. Eles também relataram que ndo sé a densidade de maclas aumenta com a tenséo,
mas também sua largura média, que aumenta com a sobreposi¢do de nanomaclas adicionais.
Esses resultados mostram que as estruturas das micromaclas consistem em sequéncias
periddicas dispostas ordenadamente de estruturas em escala nano (embrides) e que as bandas
crescem por sobreposicao desses embrides adicionais (NAVA; CASTILLO, 2017). Tang e
colaboradores (2015) obervaram ainda que o aumento da taxa de deformacdo faz com que
varios sistemas de maclas sejam nucleados com orientagdes diferentes, dividindo e refinando
0S graos mais grosseiros.

A Figura 9 mostra 0 mecanismo de formacéo de maclas.

Figura 9 - Representacéo esquematica da formacéo de maclas

(a) (b) Falha de empithamento

Fonte: NAVA; CASTILLO (2017), adaptado.
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De acordo com a Figura 9 (1971, apud NAVA; CASTILLO, 2017), quando se aplica
uma tensdo em um material, uma discordancia perfeita se dissocia e forma uma falha de
empilhamento de largura r;, Figura 9a. A medida que a tensdo aumenta, o tamanho da falha
cresce até atingir uma largura critica r*;, Figura 9b. Neste estagio, a espessura da falha de
empilhamento t; é de aproximadamente 100 nm. Entéo, vérias falhas de empilhamentos ni sdo
justapostas em planos adjacentes e formam um embrido, com largura critica r*;, e
comprimento I*;. Este processo ajuda na reducdo do excesso de concentracdo de tenséo e
discordancias acumuladas. A Figura 9c mostra essa disposicdo para o caso de maclas. A
Figura 9d mostra que a extensdo do embrido I; aumenta e se propaga pelos interiores dos gréos
pela sobreposicdo de falhas de empilhamento em planos adjacentes.

Quando a estrutura se forma completamente, sua largura w; aumenta juntamente com o
desenvolvimento de embrides adjacentes de largura r*; constante, Figura 9e. Isso significa que
w; = r*; N onde N; é o nimero de embrides em uma banda. O aumento da fracdo de maclas
aumenta quando se formam sobreposicdes de novos embrides, formando assim microbandas,
Figura 9f. A largura critica para formar um embrido depende da EDE e pode ser estimada
quando um valor critico para a energia de formacé&o é alcancado.

A EDE é de grande importancia no processo de maclacao, pois sua magnitude controla
a predisposicao do deslizamento cruzado, logo, diferentes mecanismos de deformacédo podem
ser ativados em diferentes estagios. A maclagdo mecanica ocorre se a EDE estiver entre 15 e
30 mIm? (MARTIN et al., 2016; NAVA; CASTILLO, 2017). A medida que a EDE é
reduzida, a maclacdo mecénica é ativada, pois, as falhas de empilhamento se tornam mais
espacosas, dificultando o deslizamento cruzado (VERCAMMEN et al., 2004). Experimentos
relatados por Boauzis e colaboradores (2011) mostraram que a EDE baixa € uma condi¢do
essencial, mas ndo suficiente para a maclagédo. Pois, eles observaram que um metal Fe-30Mn
de baixa EDE se deforma apenas por movimentacdo de discordancia, enquanto outros metais
com 22%Mn, 17%Mn, e 12%Mn se deformam por ambos 0s mecanismos, apesar dos acos
apresentarem valores semelhantes para a EDE. Porém, um fato importante observado em seus
experimentos € que a liga com 30%p. de Mn ndo continha carbono, destacando a influéncia
dos elementos de liga na maclagdo mecanica.

Nezhadfar e colaboradores (2015) e Boauziz e colaboradores (2011) observaram que
mudancgas na composicdo da liga ativam diferentes mecanismos de deformacéo e que o teor
de carbono pode ser um parametro importante na ocorréncia da maclagdo. Assim como em
outros mecanismos de escorregamento, pois ele atua como obstaculo para 0 movimento das

discordancias. Vercammen e colaboradores (2004) relataram em suas pesquisas que a
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maclacdo mecénica ocorre em acos CFC quando o teor de manganés é em torno de 25% em
peso, o teor de silicio é entre 2 e 3% p., o0 teor de aluminio em torno de 3%p. e baixo teor de
carbono.

Até 1957 acreditava-se que em metais CFC ndo ocorressem maclas mecanicas, a partir
das observacbes de maclas no cobre deformado feitas por de Blewitt, Coltman e Redman,
passou-se a estudar a maclacdo nestes materiais e pode ser observado em vérias ligas CFC
(VERCAMMEN et al., 2004). Thang e colaboradores (2005, apud Zhou, 2016) observaram
maclas de deformacdo em um aco Fe-0,07C-23Mn-3,1Si-2,8Al de estrutura CFC. Os
autores observaram que ap06s o material ter sido deformado sob altas taxas, houve um elevado
namero de maclas mecanicas, sugerindo assim que as maclas foram nucleadas em diferentes
orientacdes com o aumento da taxa de deformacdo. Zhou e colaboradores (2016) também
observaram maclas mecanicas em um metal CFC. Eles relatam em seus trabalhos que sob
certa taxa de deformacdo, as maclas apresentam uma Unica orientacdo. Mas a medida que a
taxa vai aumentando, as maclas vdo se cruzando dentro dos gréos austeniticos, concluindo
assim que a taxa de deformacdo tem forte influencia no processo de maclacdo. Allain e
colaboradores (2004) confirmam este fato ao dizerem que com o aumento da tensao, a fracao
volumétrica das maclas aumenta, enquanto a distdncia média entre elas é diminuida,
reduzindo assim o caminho médio de movimentacdo das discordancias. Em metais que
possuem muitos sistemas possiveis de deslizamento, a maclacdo ndo é um mecanismo de
deformacdo dominante, e nestes casos, ela s6 acontece quando esses sistemas sdo bloqueados,
ou quando a tensdo de cisalhamento é elevada (CHOI et al., 2017; DIETER, 1981).

Além das maclas mecanicas os metais de estrutura CFC podem apresentar maclas de
recozimento e a presenca destas indica que o material foi deformado anteriormente, pois elas
crescem a partir de embrides introduzidos pela deformacdo. As maclas de recozimento
ocorrem com mais frequéncia em metais de baixa e média EDE, como os metais CFC, por
exemplo, e sdo raras nos metais CCC e de alta EDE (VERCAMMEN et al., 2004).

A deformacéo plastica € um meétodo utilizado para aumentar a resisténcia mecanica
dos acos TWIP, e durante esse processo, ocorre 0 encruamento do material, mas também
ocorre a reducdo de sua ductilidade. Para reverter essa perda da ductilidade, é necessario que
seja realizado o recozimento, que através dos mecanismos de recuperacao e recristalizagdo
sera possivel obter a conciliagdo entre a resisténcia mecanica e ductilidade
(YANUSHKEVICH et al., 2016). A maclagdo, juntamente com as discordancias, &€ um
mecanismo importante para a recristalizacdo, pois os contornos de maclas bloqueiam a

movimentacdo das discordancias causando o encruamento do material, que € a forga motriz
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para a recristalizacdo. Além disso, as interse¢des das maclas séo locais preferenciais para a
nucleacdo de novos graos durante o recozimento (CHOI et al., 2011).

3.4. Recuperacdo, recristalizacdo e crescimento de graos.

Durante a deformacdo a frio, parte da energia gerada € eliminada na forma de calor e
outra parte é armazenada no material sob a forma de discordancias. A fracdo de energia retida
aumenta com o grau de deformacdo, aumentando assim a densidade de discordancias e
causando o encruamento no material (HULL; BACON, 2011). Neste contexto, a tensdo
necessaria para produzir a movimentacdo das discordancias aumenta & medida que a
deformacéo € elevada e esse aumento da tensdo necessaria para iniciar o escorregamento é
chamado de encruamento. Este é causado por barreiras que dificultam a movimentacdo de
discordancias, tais como particulas de precipitados, atomos de soluto, maclas mecanicas, ou
até mesmo as proprias discordancias. Um metal encruado sofre mudancas nas suas
propriedades mecénicas e fisicas, como aumento das resisténcias mecénica e elétrica e
reducdo da ductilidade. Tais modificacdes podem ser revertidas por meio de tratamento
térmico (HUMPREYS; HATHERLY, 2004). Durante o tratamento térmico podem ocorrer
alterages na microestrutura do metal deformado de forma a reduzir a energia armazenada
durante a deformacdo. Os processos que ocorrem podem ser dividos basicamente em
recuperacio, recristalizacdo e crescimento de grdos (PADILHA; SICILIANO JUNIOR,
2005).

A recuperacdo envolve a reorganizagdo das discordancias em arranjos menos
energéticos e na aniquilacdo de discordancias de sinais opostos (HULL; BACON, 2011;
HUMPREYS; HATHERLY, 2004; REED HILL, 1982; SALEH et al., 2013; ZAMANI et al.,
2017). A recuperacdo restaura principalmente as propriedades fisicas, pois a estrutura das
discordancias nao é completamente removida (HUMPREYS; HATHERLY, 2004,
YANUSHKEVICH et al., 2016). A proporcao de recuperacao depende dos elementos de liga,
da EDE e da taxa e temperatura de deformacdo. Materiais altamente deformados a frio
possuem maior quantidade de energia armazenada, resultando em um maior potencial para a
recuperacdo (POLIAK; JONAS, 2003). Em metais de alta EDE, a recuperagdo ocorre
facilmente, uma vez que as discordancias tém alta mobilidade e se rearranjam e aniquilam
com facilidade. Em materiais de baixa EDE, ocorre pouca recuperacdo e neste caso,

dependendo da temperatura, antes do fim da recuperacdo e formacgdo de subgréos pode



31

ocorrer a recristalizagio (HUMPREYS; HATHERLY, 2004; PADILHA; SICILIANO
JUNIOR, 2005).

Quando um metal altamente deformado a frio é tratado termicamente, comecam a se
formar, na estrutura recuperada, novos graos com baixa densidade de discordancias, esse
processo é denominado recristalizacdo (HULL; BACON, 2011; HUMPREYS; HATHERLY,
2004). A recristalizacdo ocorre por nucleacdo e crescimento dos nucleos. A nucleacdo é o
estagio inicial da recristalizacdo e ocorre quando ha um embrido pré-existente e a partir deste
ocorre a formacdo e a migracdo de contornos de alto angulo (NEZHADFAR et al., 2015;
PADILHA,; SICILIANO JUNIOR, 2005; REED HILL, 1982). Os novos grdos gerados pela
recristalizacdo sdo nucleados em regides de alta energia como interse¢es de maclas, de linhas
de escorregamento e proximo aos contornos de grdo (NEZHADFAR et al.,, 2015;
YANUSHKEVICH et al., 2016;). A nucleacdo pode ocorrer por migracdo de contornos de
gréo induzida por deformacdo, por migracdo de contornos de baixo angulo e por
coalescimento de subgrdos (PADILHA; SICILIANO JUNIOR, 2005; REED HILL, 1982). O
crescimento das regides livres de deformacdo elimina os defeitos através da migracdo de
contornos de alto angulo, reduzindo a dureza ou a resisténcia mecanica do material e elevando
a ductilidade (LIU et al., 2010; SALEH et al., 2013). A velocidade com que a recristalizagdo
ocorre é dependente da velocidade com que sdo formados os ndcleos e a agilidade com que
eles crescem. Esses dois pardmetros definem o tamanho final do grdo recristalizado. Se os
nucleos rapidamente sdo formados, mas cresce lentamente, o gréo recristalizado sera menor;
porém, se a nucleacdo for mais lenta do que a velocidade de crescimento, o grdo sera maior
(PADILHA; SICILIANO JUNIOR, 2005; REED HILL, 1982). E importante salientar que a
recuperacdo pode perdurar durante o estagio da recristalizacdo naquelas regies que ainda ndo
tenham sido recristalizadas (HUMPREYS; HATHERLY, 2004; PADILHA; SICILIANO
JUNIOR, 2005; REED HILL, 1982). Durante a recristalizacio, a forca motriz para a migracéo
de contornos vai reduzindo e 0os mecanismos de recuperacdo e recristalizacdo entram em
competicdo. Alguns fatores podem influenciar essa competi¢cdo, como o grau e a temperatura
de deformacéo, a temperatura de recozimento, a tenséo aplicada, a velocidade de aquecimento
e a EDE (HUMPREYS; HATHERLY, 2004; PADILHA; SICILIANO JUNIOR, 2005). Além
da recuperacdo que pode reduzir o potencial termodindmico para a ocorréncia da
recristalizacdo, outros fatores sdo importantes para a recristalizagdo como a taxa de
deformacéo, a composic¢do do material, o tamanho do grdo inicial, a temperatura e o tempo de
recozimento e a EDE (PADILHA; SICILIANO JUNIOR, 2005). O nimero de ncleos
formados para a recristalizacdo pode aumentar com o aumento da quantidade de deformacéo.
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Assim, quanto maior o grau de deformacdo mais rapido é o processo de recristalizacdo, e
menor € o tamanho do grdo recristalizado (YANUSHKEVICH, et al. 2106).

A recristalizacdo ocorrera mais rapidamente em metais mais puros. Isto mostra que a
temperatura de recristalizacdo depende da presenca de soluto no material, onde pequenas
quantidades de soluto em uma liga podem aumentar a temperatura de recristalizago. Liu e
colaboradores (2010) observaram que a composi¢édo do material tem um papel importante na
recristalizacdo dos acos TWIP. Eles compararam 0 processo de recristalizacdo de uma liga
contendo 24% p. de Mn com outra contendo 22%p., assim eles observaram que apesar da liga
com 22%p. de Mn ter sido deformada a uma taxa inferior, a recristalizacdo ocorreu de forma
mais rapida do que na liga contendo 24%p. Mn. Isso se deve, segundo 0s autores, aos
diferentes valores de EDE obtidos para essas ligas.

Os metais de baixa EDE, durante a deformacdo plastica, formam um arranjo mais
homogéneo de discordancias, restringindo o desenvolvimento de células de deformacéo e
reduzindo a diferenca de orientacdo dos grdos. Sendo assim, o inicio da recristalizacdo se
torna mais restrito, pois depende das diferencas de orientacdo e das heterogeneidades de
deformacdo. Porém, o crescimento das regides recristalizadas é favorecido em metais de baixa
EDE por possuirem maior densidade de discordancias (PADILHA; SICILIANO JUNIOR,
2005; REED HILL, 1982). A maior parte dos acos austeniticos, como 0s acos TWIP, possuem
baixa EDE e tal caracteristica contribui para a formacdo de maclas durante o recozimento. A
formacdo das maclas de recozimento nos graos recristalizados desses metais € comum, e essas
maclas geram uma orientacao diferente daquela antes da recristalizacdo (DAFE et al., 2016;
HUMPREYS; HATHERLY, 2004; SALEH et al., 2013).

Apesar de a recristalizacdo remover parte das discordancias do material, esse ainda
contem muitos contornos de grdo que nao contribuem para o estado de equilibrio. Dessa
forma, o recozimento posterior pode resultar em crescimento de graos, onde aqueles menores
sdo eliminados pelos grdos maiores que crescem consumindo-os. Tal processo ocorre para
reduzir a quantidade de contornos de gréo e, consequentemente, reduzir a energia armazenada
no metal. Em algumas circunstancias, o crescimento de grdos comega a ocorrer seletivamente
em alguns grédos maiores, processo esse denominado crescimento anormal de grdos ou
recristalizacdo secundaria (HULL; BACON, 2011; HUMPREYS; HATHERLY, 2004;
NEZHADFAR et al., 2015). A recristalizacdo secundaria ocorre quando o crescimento normal
de gréos é limitado por disperséo de particulas, por limitagdes devido & espessura da amostra,
por heterogeneidades de tamanho de grdo ou ainda pela presenca de uma orientagdo
preferencial, ou textura (PADILHA; SICILIANO JUNIOR, 2005; REED HILL, 1982).
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3.5. Textura

Todo cristal é anisotrépico em alguma propriedade, como por exemplo, a
estampabilidade de materiais CFC. As propriedades irdo depender de fatores como o
tamanho, a forma, e a orientacdo dos gréos. Neste Gltimo caso, ir& depender se 0s graos estdo
orientados de forma aleatoria ou se seguem uma orientacdo preferencial, ou textura. Deste
modo, a textura pode ser definida como a soma das orientagcdes preferenciais em um material
(GURRUCHAGA et al., 2010; HUMPHREY'S; HATHERLY, 2004; PADILHA,; SICILIANO
JUNIOR, 2005).

A textura pode se desenvolver durante as operacOes de processamento, como por
exemplo, deformacdo e recozimento. A textura de deformacdo se desenvolve durante a
deformacdo plastica e depende principalmente da orientacdo inicial dos grdos antes do
processamento e da temperatura na qual o material foi deformado. Quando o material
deformado passa pelo processo de recozimento, surge entdo uma nova orientagdo dos gréos,
chamada de textura de recristalizacdo. Em temperaturas mais altas, onde ha o crescimento
exagerado de gréos, pode ocorrer ainda uma nova textura, diferente da textura de deformacéao
e recristalizacdo (HUMPHREYS; HATHERLY, 2004; PADILHA; SICILIANO JUNIOR,
2005).

Na textura, a maior parte dos grdos esta orientada com um plano (hKl)
aproximadamente paralelo a superficie da chapa e com uma direcdo [uvw] aproximadamente
paralela a direcdo de processamento. Algumas orientacbes possuem nomenclaturas
especificas, como por exemplo, textura tipo Goss {001} <100>, tipo latdo {011} <211>,
cobre {112} <111>, etc. (HUMPHREYS; HATHERLY, 2004; PADILHA; SICILIANO
JUNIOR, 2005). O tipo de orientacdo a ser desenvolvido em um material esta relacionado
com a EDE, por exemplo, orientacdes tipo cobre se desenvolvem em materiais de alta EDE,
enquanto a orientacdo tipo latdo se desenvolve mais facilmente em metais de baixa EDE
(DAFE et al., 2016; SALEH, et al., 2011).

Além da EDE, existem ainda outros fatores que influenciam no desenvolvimento da
textura durante a deformacao ou recozimento, como a composic¢ao da liga, o grau de reducgéo
durante laminacéo, a temperatura de recozimento, o crescimento do gréo, os defeitos na rede
cristalina e as maclas mecénicas e de recozimento (DAFE et al., 2016; SALEH, et al., 2011).

Saleh e colaboradores (2011) relataram em seus estudos que a transi¢do da textura em
acos TWIP pode estar relacionada com as maclas mecénicas. Vercammen e colaboradores

(2004) observaram o desenvolvimento de textura Latdo em um ago TWIP com 30%p. Mn
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como consequéncia da maclagdo mecanica, reduzindo a formagéo da textura tipo cobre. Isso
ocorreu por causa da maclacdo mecanica durante a laminacdo a frio. Xiu-Hui e colaboradores
(2011) observaram que a maclacdo mecanica pode causar o enfraguecimento da anisotropia
causada pela textura de deformacéo, assim como a modificacao da textura de recristalizacao.

Trés tipos de textura de recristalizacdo se desenvolvem mais frequentemente nos
metais CFC de baixa EDE, a textura cubo {100} <001>, a textura proveniente da deformacéo
e a textura ao acaso, ou seja, a auséncia de textura. O desenvolvimento da textura tipo cubo
esta relacionado com a ocorréncia de nucleacdo em bandas de deformacéo ou de transicdo. A
textura proveniente da deformacédo se da pelo mecanismo de migracdo de contornos induzida
por deformacdo e o material sem textura apOs a recristalizacdo pode ser resultado da
nucleacdo da recristalizacdo em torno de particulas de precipitado (SALEH, et al., 2011,
PADILHA; SICILIANO JUNIOR, 2005). Saleh e colaboradores (2011) observaram que em
metais de baixa EDE as maclas de recozimento podem levar a novas orientagcdes diferentes
daquelas da deformacdo. Bracke e colaboradores (2012) observaram que as maclas de
recozimento levaram a uma aleatoriedade da textura de recristalizacdo em um aco TWIP.

A textura pode ser analisada diretamente por meio de difracdo de raios X, néutrons ou
elétrons. Dentre as trés técnicas, a difracdo de raios X é a mais utilizada, pois permite a
analise de uma grande quantidade de grdos em amostras com dimens@es razoaveis, além de
ser uma técnica rapida e barata. As representacfes mais comuns da textura cristalografica sao
figura de polo, figura de pdlo inversa e fungdo de distribuicdo de orientacBes (ODF, do inglés
orientation distribution function) (HUMPHREYS; HATHERLY, 2004; PADILHA,
SICILIANO JUNIOR, 2005).

Analisar e conhecer a textura do material é indispensavel, pois algumas texturas sdo
desejaveis ou ndo. Nos agos baixo carbono, como os acos TWIP, a alta estampabilidade esta
relacionada a uma quantidade consideravel de planos {111} paralelos a superficie da chapa. O
desenvolvimento de textura favoravel que concede ao aco elevada estampabilidade depende
de diversos fatores como o processo de fabricacdo (laminacdo, recozimento, etc) e a
composicgdo da liga. A textura de recristalizacdo é dependente do grau de reducéo a frio antes
do recozimento (PADILHA; SICILIANO JUNIOR, 2005).

3.6. Densidade de discordancias por difracao de raios X

A difracdo de raios X de cristais metélicos foi descoberta por Von Loue, em 1912, e

tem sido uma técnica para se estudar os metais. Para a realizagdo das pesquisas tém sido
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utilizadas fontes convencionais de raios X, bem como fontes de alta intensidade, como fontes
de raios X sincrotron. Este dltimo fornece resultados mais precisos do que fontes
convencionais e permite determinar algumas caracteristicas importantes como tamanho do
cristalito, dominio de difracdo coerente, microdeformacdo dentro dos cristalitos,
probabilidade de falha de empilhamento, probabilidade de maclas, textura cristalografica,
densidade de discordancias, dentre outras (AGUILAR et al.,, 2013; DIETER, 1981,
HUMPRHEYS; HATHERLY, 2004). O alargamento dos picos de difracdo é devido a alguns
fatores como reducdo do tamanho do cristalito, discordancias, maclas, falhas de
empilhamento e microdeformacdo; e a alteracdo na intensidade dos picos pode ser devido a
presenca de orientacdo preferencial (AGUILAR et al., 2013; DIETER, 1981; HUMPRHEYS;
HATHERLY, 2004). A Tabela 1 mostra algumas causas do deslocamento, alargamento,
assimetria e mudanca de forma dos perfis de difracdo. Como as distor¢cdes na rede causadas
pelas discordancias podem ser detectadas como um alargamento dos picos de difracdo de
raios X, as informacdes obtidas através da anélise destes podem ser usadas para o calculo de

densidade de discordancias.

Tabela 1 - Influéncia de alguns defeitos cristalinos nas caracteristicas dos picos de difracdo de raios X

Fontes de ) ~Alargamento
. Deslocamento  Alargamento Assimetria ) o Forma
deformacéo anisotropico
Discordéancias X X X X
Falhas de
) X X X X X
empilhamento
Maclas X X X X X
Microdeformacéo X
Contornos de grdo X X
Subcontornos X X
Vacancias X
Precipitados e
) 3 X X
inclusdes
Cristalito pequeno X X X

Fonte: Aguilar et al., (2013), adaptado.
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Para realizar o célculo de densidade de discordancias, alguns modelos matematicos
foram propostos, dentre os mais utilizados estdo os propostos por Williamson e Hall, e
Warren e Averbach, que consistem na separacdo e contribuicdo do tamanho meédio do
cristalito e microdeformacdo aos perfis de difracdo. Porém, quando ha a deformacéo
anisotrdpica no material, foi proposto por Ungar e Borbély a forma modificada de ambos,
conhecidos como Williamson-Hall modificado e Warren-Averbach modificado (AGUILAR et
al., 2013).

Para eliminar os efeitos de textura e anisotropia nos picos de difracdo, se faz
necessario a realizagdo do refinamento Rietveld. O método Rietveld é uma técnica utilizada
para modelar uma grande parte do padrdo experimental de difracdo de raios X com a funcéo
analitica para interpretar os perfis, dos quais as intensidades estdo diretamente associadas a
estrutura de cada fase presente no material (ANAND et al., 2018; DINI et al., 2010a).
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4, MATERIAL E METODOS
4.1.  Material

Para a realizagéo deste estudo foi utilizada uma amostra de agco TWIP, no formato de
uma barra com espessura de aproximadamente 1mm, gentilmente cedido pelo professor da
UFMG Dr. Dagoberto Branddo Santos. A composi¢do quimica do material trabalhado esta

listada na Tabela 2.

Tabela 2 - Composicéo quimica do aco TWIP (%peso)

Elemento Fe Mn Al Si C Ni
Composicdo 69,94 24,00 3,00 2,00 0,06 1,00

4.2. Processamento termomecéanico

O aco foi inicialmente tratado termicamente em 1100°C por um periodo de 2 horas,
com o objetivo de homogeneizar sua microestrutura, em seguida foi resfriado ao ar. O
procedimento foi realizado em um forno tipo mufla, marca FDG - Equipamentos.
Posteriormente, a barra de aco foi divida em trés barras menores com dimensées de 53 x 15 x
11 mm3, utilizando uma cortadeira de baixa velocidade e disco diamantado, Isomet, marca
Buehler.

As amostras entdo foram laminadas a frio em mdaltiplos passes obtendo chapas com
30, 50 e 80% de reducdo da espessura. Dessa forma, as chapas passaram a ter espessura de
aproximadamente 7,7 mm, 5,5 mm e 2,2 mm, respectivamente. O processo de laminacéo foi
realizado no laboratério de Conformacdo Mecéanica do departamento de Engenharia
Metaldrgica e de Materiais na UFMG. O equipamento utilizado foi um laminador de dois
cilindros de 200 mm de didmetro, marca FROLLING.

4.3. Dilatometria

Apo6s a laminacdo, foi realizado o ensaio de dilatometria nas amostras apenas

deformadas. Para este processo, as amostras foram cortadas nas dimensdes de 24 x 2 X 1 mms.
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O equipamento utilizado para este ensaio foi um dilatbmetro modelo Dil 402 C, marca
NETZSCH. A taxa de aquecimento utilizada foi de 10 °C/min. A temperatura de patamar

méaxima foi de 1200°C. O resfriamento ndo foi realizado em taxa controlada.

4.4, Recozimento das amostras

Ap0s a laminacdo, foram cortadas 10 amostras de cada grau de reducéo da espessura,
em dimensdes de 5 x 5 mm? e para cada condi¢do de laminacdo foi mantida sua espessura. As
amostras entdo foram recozidas, uma de cada condi¢do de laminagéo, em 300, 400, 500, 600,
700, 800, 900, 1000 e 1100°C por 15 minutos. Todas as amostras foram resfriadas ao ar.

45.  Preparacdo metalografica

A preparacdo metalogréfica, de forma convencional, iniciou-se com o embutimento a
quente, utilizando resina fendlica (Baquelite), em uma embutidora da PANAMBRA
PASPRESS 30. Em seguida, as amostras foram lixadas com lixas d’agua com auxilio de uma
lixadeira de disco rotativo, semiautomatica, marca Fortel PLF. As lixas utilizadas foram de
granulometria 80, 220, 400, 600, 1200 e 2500%#, respectivamente. O polimento foi realizado
com alumina de 0,5 um e silica coloidal. Foram utilizados panos de polimento compativel
com a granulometria dos abrasivos. Ap6s o polimento, foi realizado o ataque quimico com

uma solucdo de HNOj e alcool etilico (Nital) a 3%.
4.6. Medidas de dureza Vickers

Ensaios de dureza Vickers foram realizados em cada amostra, laminadas e tratadas
termicamente. O equipamento utilizado foi um microdurdmetro, da marca Wilson
Instruments, modelo 402MVD. Em cada amostra foram realizadas 10 medidas e calculada a
média. A carga utilizada foi de 0,3 kgf/10.

4.7.  Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

Para a caracterizacdo microestrutural das amostras com 30, 50 e 80% de reducéo da

espessura, apenas laminadas e recozidas a 700 e 900°C. Foi realizada ainda uma EDS



39

(espectroscopia de dispersdo de energia). O equipamento utilizado foi um microscdpio
eletronico de varredura com filamento de tungsténio, marca Tescan e modelo Vega 3. As

imagens foram geradas com uma tensao de 20 kV, no modo de elétrons secundarios

4.8.  Difracao de elétrons retroespalhados (EBSD)

Os mapas de orientacdes, bem como os dados de contornos de graos e microtextura da
amostra com 80% de deformacdo e tratada a 700°C foram obtidos por um microscopio
eletronico de varredura de alta resolucdo (MEV-FEG) da marca FEI, modelo Quanta FEG
250, equipado com um sistema de elétrons retroespalhados (EBSD- electron bakscatter
diffraction) da marca EDAX, modelo TEAM, com uma camera Hikari, em amostras polidas e
sem ataque quimico. As medi¢6es foram realizadas na direcdo paralela a dire¢éo de laminacgéo
(DL), com passe de 50 nm, a area total da varredura foi de 822, 05 um®. O mapeamento de
EBSD foi realizado pela APERAN South America, localizada em Timoteo- MG.

4.9. Medidas de textura

Para a analise de textura das amostras com 80% de reducdo da espessura apenas
laminada e tratadas a 700, 800 e 1000°C, foram coletadas as figuras de polo 110, 200 e 222
até 80°. O equipamento utilizado foi um difratdmetro de raios X, série DY, n° 1798, modelo
X’pert Pro, da marca Philips, com tubo de cobre. As se¢des de ODF’s bem como as fracdes
de cada componente de textura foram calculadas através do software MTH do Professor Van
Houttee. Estes processos foram realizados na APERAN South America, localizada em
Timoteo - MG.

4.10. Difracéo de raios X

Para o célculo de densidade de discordancias foram utilizadas as amostras com 30%
de reducéo da espessura, apenas laminadas e tratadas a 600 e 900°C; e as com 50 e 80% de
reducdo da espessura apenas laminadas e tratadas a 600, 700, 800 e 900°C. Para tal analise
utilizou-se a técnica de difracdo de raios X de alta resolugéo luz sincroton.

As amostras foram cortadas em dimensées de 5 x 5 mm? e entdo foram preparadas
metalograficamente. O ensaio de difracdo de raios X foi realizado no Laboratdério Nacional de
Luz Sincroton, LNLS, (Projeto n°® 0699/2016) na linha XPD. Utilizou-se um feixe de luz
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monocromatico do feixe primario com comprimento de onda, A, igual a 0,1239841913 nm
(energia de 10 keV), no limite superior de energia da linha para obtencdo de maior nimero de
picos de difragdo dentro do limite da faixa angular. A geometria da medida foi Bragg-Bretano
de movimento simétrico. Utilizou-se o detector pontual de alta resolucdo Cyberstar X1000,
com monocromador de grafite e fenda no monocromador de 2 mm. A varredura foi realizada
nas faixas de 33° a 42°, 56° a 60°, 67° a 71°, 93° a 103° e 111° a 117°, em passo de 0,02°
2theta, com tempo de aquisicdo variavel, mas fixando a contagem de radiacdo no detector em
4x10°. O tempo médio de duracdo para cada amostra foi de aproximadamente 7,5 horas.
Utilizou-se fenda do feixe priméario de 3 mm (antes da amostra). Fez se também a medida do
padrdo de Si NIRST nas mesmas condigdes de coleta de dados das amostras para poder extrair

o alargamento instrumental do experimento de difracdo para os calculos de microestrutura.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1. Dilatometria

Para verificar possiveis transformacGes de fase em certas temperaturas no ago, foi
realizado um ensaio de dilatometria nas amostras laminadas, sem tratamento térmico, com
30, 50 e 80% de reducdo da espessura, Figuras 10, 11 e 12, respectivamente. O ensaio de
dilatometria permite avaliar a variacdo no comprimento que o material sofre sob certas
temperaturas, sendo possivel analisar algumas caracteristicas do mesmo, como por exemplo, a
transformacdo de fase, que pode levar a uma expansdo ou a uma contracdo da amostra
causando descontinuidades no valor do coeficiente de dilatagdo (GAO et al., 2015; JAMES et
al., 2001).

Conforme as Figuras 10, 11 e 12 ndo houve descontinuidade, durante o aquecimento,
na dilatagdo de nenhuma das amostras. Tal fato concorda com as literaturas de Santos e
colaboradores (2011), Baik e colaboradores (2001) e Cooman e colaboradores (2017) que

afirmam que o aco TWIP apresenta uma Unica fase, a austenita, mesmo apds o recozimento.

Figura 10 - Resultado do ensaio de dilatometria para a amostra com 30% de reducdo da espessura.
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Figura 11 - Resultado do ensaio de dilatometria para a amostra com 50% de reducdo da espessura.
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Figura 12- Resultado do ensaio de dilatometria para a amostra com 80% de redugdo da espessura.
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Durante o resfriamento observa-se uma desconformidade na curva, principalmente nas
amostras com 30 e 50% de reducdo da espessura. Este fator pode estar relacionado com a
presenca de precipitados no material como foi observado por Kang e colaboradores (2010) e
por Schinhammer e colaboradores (2012).

A presenga dos precipitados para o presente trabalho foi observada durante os testes
de dureza, como sera discutido no Item 5.2, bem como foi confirmada nas micrografias

obtidas por meio do MEV, como sera discutido no Item 5.3.

5.2.  Ensaios de dureza Vickers

Apobs a laminacdo e os tratamentos térmicos, foram realizadas medidas de dureza
Vickers em todas as amostras para avaliar os processos de recuperacdo, recristalizacdo e
crescimento de gréos. A Figura 13 mostra as durezas das amostras laminadas e recozidas. E
notavel, para a temperatura ambiente, 0 aumento dos valores de dureza nas amostras apenas
deformadas com o aumento da deformacdo. Isto acontece, pois, a deformacdo plastica
aumenta a resisténcia mecanica do material por meio do encruamento (DIETER, 1981;
HULL; BACON, 2011). Nos acos TWIP, o encruamento é, principalmente, causado pela
formagdo de maclas mecénicas que reduzem o caminho médio do deslizamento das
discordancias e contribuem para o aumento da densidade dessas. O encruamento por
maclacdo mecanica acontece uma vez que, devido a baixa EDE, as parciais de Shockley estdo
mais afastadas, dificultando o escorregamento (DIETER, 1981; REE HILL, 1982).

Como foi mostrado no Item 1.5, por meio da Figura 9, as falhas de empilhamento
extrinsecas se sobrepdem durante a laminacdo, em seguida, maclas de deformacdo sdo
nucleadas e crescem, reduzindo o caminho médio de escorregamento das discordancias. Os
contornos de maclas atuam como barreiras para as discordancias que vdo se empilhando,
levando ao encruamento do material (DAZHAO et al., 2014; NAVA; CASTILLO, 2017;
SANTOS et al., 2010; TEWARY et al., 2015; WANG et al., 2016).



44

Figura 13 - Valores de dureza Vickers para as amostras com 30, 50 e 80% de reducdo da espessura e

recozidas.
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Com relacdo as amostras deformadas e tratadas termicamente, conforme a Figura 13
observa-se que a recuperacdo ocorre, predominantemente, entre 300 e 500°C para todas as
amostras. O processo de recuperacdo é observado devido a ligeira queda nos valores de
dureza, se mantendo quase constantes durante os tratamentos térmicos até certa temperatura, a
partir da qual ocorre uma queda mais brusca. No processo de recuperacdo, o material restaura
principalmente suas caracteristicas fisicas de antes da deformacéo, pois ocorre um rearranjo e
aniquilacdo parcial das discordancias geradas na laminacdo (HUMPREYS; HATHERLY,
2004; REED HILL, 1982).

Durante a recuperagdo, em todas as amostras, observa-se um pequeno aumento da
dureza entre a temperatura de laminagdo e o tratamento térmico em 400°C. Esse fato é mais
acentuado para a amostra com 30% de reducdo da espessura e menos evidente na amostra
com 80%. Esse aumento na dureza durante o tratamento térmico em todas as amostras pode
estar relacionado com a formagéo de precipitados finos, que causam um endurecimento como
foi mostrado por Kang e colaboradores (2010). Esses precipitados contribuem para retardar os
processos de recuperacgdo e recristalizacdo (BAE et al., 2017; CHAN et al., 1984; KANG et
al. 2010; HANSEN; BAY, 1980 ). Os precipitados, de forma geral, podem se formar durante

a solidificagdo e/ou deformacdo do material, ou durante o tratamento térmico. Para 0s



45

precipitados formados durante a solidificacdo ou deformacdo, a influéncia na recuperacao e
recristalizacdo depende do tamanho das particulas. Se as particulas séo finas, ou seja, menores
que 1 um, elas podem retardar a recuperagdo, pois restringem o movimento de contornos de
alto e baixo angulo, e consequentemente, retardam a recristalizacdo. As particulas finas
podem ainda desacelerar o crescimento de grdos. Se as particulas forem grosseiras, ou seja,
maiores que 1 pum, elas podem atuar como locais preferenciais de nucleacdo da
recristalizacdo, pois acumulam discordancias ao seu redor. Os precipitados formados durante
0 recozimento podem causar endurecimento no material (CHAN et al., 1984; HANSEN;
BAY, 1980; KANG et al., 2010; SCHINHAMMER et al., 2012; YU-NAN et al., 2016).

A recristalizacdo se inicia a partir 500°C para a amostra mais deformada e entre 500 e
600°C para as demais amostras. A recristalizacdo pode ser observada através de uma queda
acentuada nos valores da dureza, pois novos grdos com baixa densidade de discordancias
comecam a se formar. A amostra com maior grau de reducdo da espessura inicia 0 processo
de recristalizacdo primeiro que as demais, devido a maior energia armazenada pela laminagéo.
O alto grau de deformacdo, em um aco TWIP, acarreta elevada densidade de maclas
mecanicas que atuam como barreiras para as discordancias, que vao se empilhando, formando
locais preferenciais para a nucleacdo da recristalizacao.

Como foi discutido, possivelmente houve precipitacdo de particulas finas nessa
amostra, mas, provavelmente este fato ndo afetou, de forma significativa, a recristalizag&o.
Schinhammer e colaboradores (2012) afirmam que a influéncia da deformacédo na cinética de
recristalizacdo é mais acentuada do que a influéncia da precipitacdo, assim, as particulas que
podem ter se formado nesta amostra ndo interferiram significativamente no atraso da
recristalizacdo devido ao alto grau de deformacdo. Os autores supracitados afirmam ainda que
a precipitacdo nos graos recristalizados é mais lenta do que nos deformados. Para as amostras
com menor grau de deformacdo, ha tempo suficiente para ocorrer a precipitacdo de particulas
finas antes da recristalizacdo, que é retardada devido a presenca dessas. Assim, essas amostras
iniciaram o processo de recristalizacdo mais lentamente, devido a presenca dos precipitados e
a menor quantidade de energia armazenada durante a deformacao.

A presenca de precipitados ainda pode estar relacionada com a descontinuidade na
queda da dureza na temperatura de 800°C para a amostra com 50% de reducéo da espessura.
Essa descontinuidade na queda da dureza pode ter sido causada pela precipitacéo de particulas
na temperatura de 800°C, como também foi observado por Kang e colaboradores (2010). Os

autores relataram que entre 700 e 800°C os valores da resisténcia mecanica em seu material
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apresentam uma descontinuidade. Eles entdo atribuem isso a precipitacdo de carbonetos entre
700 e 750°C.

Apés a recristalizacdo, inicia-se 0 processo de crescimento de gréos a partir de 1000°C
para todas as amostras. O crescimento de grdos pode ser notado devido a estabilizacdo dos
valores de dureza Vickers.

A evolucdo da microestrutura durante a deformagdo e tratamento térmico serd
abordada no Item 5.3.

5.3.  Microscopia eletronica de varredura (MEV)

O efeito da deformacdo e do tratamento térmico na microestrutura do aco TWIP foi
analisado e relatado neste topico. A microestrutura do material laminado com 30, 50 e 80% de
reducdo da espessura estd mostrada nas Figuras 14, 15 e 16, respectivamente. A ampliacdo na
Figura 14 mostra uma particula de precipitado, que foi citado nos Itens 5.1 e 5.2 .

Figura 14 - Micrografia da amostra com 30% de redugdo da espessura. A ampliagdo mostra o
precipitado nesta amostra. A dire¢do de laminacdo é paralela a barra de escala.
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Fonte: Prépria
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Figura 15- Micrografia da amostra laminada com 50% de reducéo da espessura. A dire¢do de
laminac&o é paralela & barra de escala

SEM HV: 20.0 kV WD: 17.63 mm
SEM MAG: 2.00 kx Det: SE

Fonte: Prépria

Figura 16- Micrografia da amostra laminada com 80% de reducgéo da espessura. A direcdo de
laminacéo é paralela a barra de escala.
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Observa-se que as amostras apresentam formatos distintos de grdos devido aos
diferentes graus de deformacdo. Os grédos da amostra com 30% de reducdo da espessura sao
mais equiaxiais que os grdos das demais. A amostra com 80% de reducdo apresenta 0s graos
alongados e paralelos a dire¢do de laminacao, enquanto que a amostra com 50% de reducao
exibe uma variacdo intermediaria entre as duas. Outro aspecto observado é a presenca de
maclas de deformacdo em todas as amostras.

Segundo Kusakin e colaboradores (2014), os grdos deformados podem ser
classificados, em relacdo as maclas de deformacdo, em trés tipos. Os grdos do tipo |
apresentam alta densidade de discordancias e menor densidade de maclas de deformagéo. O
tipo 1l possui intensa quantidade de maclas primarias de deformacdo e, o tipo Ill, apresenta
alta densidade de maclas priméarias sendo cortadas por maclas secundarias. Os grdos dos tipos

I, Il e 111, de acordo com o grau de deformacéo, sdo mostrados na Figura 17.

Figura 17- Evolugdo da microestrutura durante a deformacéo a frio proposta para um ago TWIP.
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49

Observando a micrografia da amostra com 30% de reducgéo da espessura, Figura 14 e
comparando-a com a Figura 17, percebe-se a presenca de gréos do tipo Il e do tipo Ill. Alguns
grédos possuem uma quantidade menor de maclas de deformacéo. Este fato mostra que, nestes
grédos, 0 mecanismo de deformacdo predominante ainda € o deslizamento. A maior parte dos
gréos possui uma intensa quantidade de maclas de deformagéo, grédos do tipo Il, que se
iniciam no contorno cruzando-o totalmente. Porém, estas ficam limitadas dentro do gréo
austenitico subdividindo-os e refinando a matriz. O material exibe ainda o inicio de graos tipo
I11, onde se observa a presenca de maclas secundarias que surgem devido ao esfor¢co mecanico
e cruzam as maclas primarias. Algumas maclas secundérias estdo identificadas na Figura 14.

A amostra com 50% de reducdo da espessura, Figura 15, ndo exibe mais gréos do
tipo I, 0 que mostra que a tensdo de deformacéo nesta chegou a um nivel em que a quantidade
de maclas mecanicas aumentou, elevando o encruamento no material. Para a ocorréncia de
maclas secundarias sdo necessarias tensdes ainda maiores, levando a um encruamento mais
elevado (SANTOS et al., 2012). Observa-se ainda nesta amostra que a quantidade de maclas
secundarias, identificadas na Figura 15, € maior que na amostra com menor reducao devido ao
maior grau de deformacéo.

Na amostra com 80% de reducéo da espessura, Figura 16, se torna mais restrita a
observacao das maclas devido ao elevado grau de deformacéo. De acordo com as observacoes
de Kusakin e colaboradores (2014), sob alta tensdo, o material ndo exibe mais gréos do tipo
Il e apresenta maior densidade de discordancias, as quais sdo barradas pelos contornos de
grdos e de maclas.

Observa-se por meio das micrografias a presencga de precipitados grosseiros, como
evidencia a ampliacdo na Figura 14. Segundo Park e colaboradores (2012), as particulas
formadas nos acos TWIP podem ser classificadas em sete tipos, que variam de acordo com a
composicdo quimica do material. Porém, os autores e também outros pesquisadores (WANG
et al., 2016; LIU et al., 2016) deram atencdo principal as inclusdes de AIN (nitreto de
aluminio), MnS (sulfeto de manganés) e MnO (6xido de manganés), por ocorrerem com mais
frequéncia nestes acos, dependendo da composi¢do quimica.

As particulas de coloracdo mais clara e de formato hexagonal, Figura 14, podem ser
de AIN (WANG et al., 2016). Esse tipo de particula foi observado em todas as amostras e foi
realizada EDS (espectroscopia de dispersdo de energia), como mostra a Figura 18. Devido a
maior amplitude das barras de Al e N, é mais provavel que a particula seja uma inclusdo de
AIN. Park e colaboradores (2012) atribuem a precipitacdo de AIN & alta concentragdo de

aluminio na liga (3%p.).
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Figura 18- EDS na particula observada na amostra com 30% de redug&o da espessura.

A [l [ Fe Mn

Fonte: Propria

Mg

Para analisar o efeito do tratamento térmico ap6s a laminacao, foram escolhidas as
micrografias das amostras recozidas em 700 e 900°C para todos os graus de reducdo da
espessura. Foram escolhidas estas temperaturas devido ao inicio da recristalizacdo em 700°C
e a quase totalidade de grdos recristalizados a 900°C. As Figuras 19, 20 e 21 mostram as
micrografias das amostras com 30, 50 e 80% de reducdo da espessura e tratadas termicamente
em 700 e 900°C, respectivamente.

Observa-se que, nas amostras com 30 e 50% de reducdo da espessura e tratadas em
700°C, Figuras 19a e 20a, a recristalizacdo esta no inicio. Os grdos recristalizados estdo
associados aos contornos de grdos e de maclas, devido a maior concentracao de energia nessas
regides. Os novos grdos recristalizados crescem consumindo o0s grédos austeniticos
deformados, como também foi mostrado por Kang e colaboradores (2010) e Dazhao e
colaboradores (2014). Para a temperatura de 900°C, a recristalizacdo nao esta completa para
ambas as amostras, pois ainda ha a presenca de grdos com estrutura deformada; como mostra
a Figura 13, sob esta temperatura os valores de dureza continuam caindo. Esse fato também
pode estar relacionado com a precipitacdo de particulas finas, que ndo puderam ser
observadas por meio do MEV. Conforme demonstrado por Hansen e Bay (1980), particulas
finas se precipitam no interior dos gréos, retardando o processo de recuperacao e inibindo a

recristalizacéo.
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Figura 19 - Micrografia das amostras com 30% de reducg&o da espessura e recozidas em: a) 700°C e b)

900°C. A diregdo de laminacéo é paralela a barra de escala.
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Figura 20- Micrografia das amostras recozidas com 50% de reducdo e recozidas em: a) 700°C e b)
900°C. A direcgdo de laminacéo é paralela a barra de escala.
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Figura 21- Micrografia das amostras recozidas com 80% de reducdo e recozidas em: a) 700°C e b)
SEM MAG: 2.00 kx

900°C. A diregdo de laminacéo é paralela a barra de escala.
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Uma caracteristica importante observada foi que alguns gréos recristalizados, para
todas as amostras, estdo proximos de particulas de tamanho significativo. Essas particulas séo
denominadas PSN (do inglés particle stimulated nucleus), ou seja, particulas que estimulam a
nucleacdo da recristalizacdo (DAALAND; NES, 1995). Essas particulas grandes (maior que 1
um) e indeformaveis contribuem para a formagdo de um campo de deformagdo em torno
delas, formado pelo acumulo de discordéncias, durante a laminagdo do material. Por isso,
favorecem a nucleacdo da recristalizacdo, devido a alta concentracdo de energia em sua
vizinhanca (HUMPHREYS; HATHERLY, 2004; PADILHA E SICILIANO JUNIOR, 2005).
Esses nlcleos ao redor de particulas grandes também foram observados por Hansen e Bay
(1980) e Daaland e Nes (1995). A Figura 19a mostra gréos recristalizados proximos a uma
cavidade vazia. Esta cavidade pode ter sido o local onde se alojava uma particula que pode ter
sido retirada do material durante algum processo, como o lixamento ou polimento das
amostras.

Na amostra com maior grau de reducgdo, Figuras 21a e 22b, observa-se que para a
temperatura de 700°C ha uma maior parcela de graos recristalizados que as demais amostras e
a recristalizacdo estd totalmente completa a partir de 900°C. Para essa amostra também ¢
possivel observar a presenca de PSN que tem o efeito de acelerar a recristalizacéo.

Apos a recristalizacdo total, ndo se observa mais a presenca de maclas mecanicas,
mas € observada a presenca de maclas de recozimento, como evidenciado pelas setas nas
Figuras 19b, 20b e 21b. Wang e colaboradores (2016) e Bracke e colaboradores (2012)
observaram que o nimero de maclas de recozimento aumenta a medida que os graos vao se
recristalizando, mas diminuem a medida que o grdo recristalizado cresce, embora eles
afirmem que ndo existe na literatura um conjunto de dados suficiente para explicar as
diferencas de densidades de maclas com o tamanho de grdo. Meyers e Murr (1977) mostraram
que a formacdo de maclas de recozimento pode estar relacionada com o grau de deformacéo.
Eles mostraram que, quanto maior o grau de deformacdo, maior é a probabilidade de
formacdo de maclas de recozimento. As maclas de recozimento sdo maiores que as maclas
mecénicas e sdo importantes no desenvolvimento da textura de recristalizacdo, como sera

discutido no Item 5.4.

5.4. Textura

O efeito do recozimento na evolugdo da textura de um aco TWIP foi estudado e

relatado neste topico. Para o estudo da textura foram escolhidas as amostras com maior grau
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de reducdo da espessura, 80%. As amostras foram analisadas em quatro condi¢Ges, uma
apenas laminada e as demais laminadas e tratadas em 700, 800 e 1000°C. Essas foram
escolhidas com base nos processos de recristalizacdo e crescimento de grdo, conforme
discutido no Item 5.3. N&o foram escolhidas amostras recozidas em temperaturas mais baixas
pois, a recuperagdo causa pequena ou nenhuma modificacdo na textura de deformacédo. O
objetivo foi observar a evolugéo da textura durante o recozimento, bem como a influéncia das
maclas mecanicas e de recozimento. Os dados para a obtencéo das texturas foram obtidos por
difracéo de raios X.

A evolugao da textura durante o recozimento ¢ mostrada na forma de ODF’s (do inglés
orientation distribution function) para as amostras laminadas e tratadas em 700, 800 e
1000°C, Figuras 22a a 22d, respectivamente. Para melhor analise das texturas foram
escolhidas as se¢des o= 0°, 45° e 65°. A Figura 23 mostra a intensidade das principais
componentes de textura e sera utilizada juntamente com a Figura 22 para o detalhamento da
evolugédo da mesma.

Nas ODEF’s, Figuras 22a a 22b, estdo identificadas as principais componentes de
textura reportadas para o agco TWIP. A intensidade maxima obtida para uma componente de
textura foi para a amostra laminada, sendo sua intensidade dez vezes superior a de um
material aleatdrio. A intensidade das componentes diminuiram com o tratamento térmico.
Dessa forma, observa-se que o material ndo possui uma forte orientacdo cristalografica, fato
também observado por Saleh e colaboradores (2016).

De acordo com as Figuras 22 e 23, observa-se, em todas as amostras, a presenca de
dois principais tipos de fibras comuns nos agos TWIP: fibra y e fibra a. Sendo a fibra y
compostas pelas componentes E {111}<110> e F {111}<112> e a fibra o formada pelas
componentes Latdo {011}<211>, Goss {011}<100> e Goss rodado {011}<011>. Em todas as
amostras, percebe se que a intensidade das componentes da fibra o é mais altas, Figura 22,
porém a amostra laminada ndo apresenta todos os componentes associados a esta fibra. As
componentes das fibras ficam menos intensas apds o tratamento térmico em 700°C, e

permenecem aproximadamente constantes para as temperaturas superiores.
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Figura 22- Evolucgéo da textura durante o recozimento, secGes de ODF ¢2 =0, ¢2 = 45° ¢2 = 65°, para
as amostras: (a) laminada e recozida em (b) 700°C, (c) 800°C e (d) 1000°C. Abaixo estdo as
intensidades para cada amostra, a) laminada e recozida em b) 700°C, ¢) 800°C e d) 1000°C.
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Figura 23- Evolucéo da fragéo das principais componentes presentes no material analisado.
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De acordo com a literatura, a fibra a ¢ formada nos primeiros estagios de deformagéao e
a partir de 70% de deformagdo ocorre a formagao de uma fibra y fraca. A formagdo da fibra a
intensa, bem como a formac¢do de uma fibra y fraca sob altos graus de deformacdo esta
relacionada com a baixa EDE do material. Materiais com baixa EDE estdo propensos a formar
maclas de deformagdo que podem levar ao enfraquecimento da fibra y e, consequentemente,
ao enfraquecimento da anisotropia ocasionada pela textura de deformacdo (KALSAR et al.,
2017; SALEH et al., 2011; XIU-HUI et al., 2010; YANUSHKEVICH et al., 2016). A fibra vy,
para materiais CFC, é caracterizada por grdos que armazenaram muita energia durante a
deformacéo e, por isso, recristalizam primeiro. Por outro lado, a fibra o se caracteriza por
grdos com menor energia armazenada e por isso sdo consumidos durante a recristalizagio
(PARK; SZPUNAR, 2003). A reten¢ao da fibra o durante a recristalizacdo do aco TWIP,
como observado na Figura 22, pode ser devido aos nucleos que crescem dentro dos graos
deformados com orientagdes proximas as da matriz, seguida de maclas de recozimento o que
leva a variante de componentes com orientacfes proximas (SALEH et al.; 2016). A presenca
das fibras foi confirmadas por meio do refinamento Rietiveld e sera discutido no Item 5.5

Com relagdo a textura da amostra apenas laminada, Figuras 21a e 23, nota-se a
presenca mais intensa das componentes E {111}<110>, pertencente a fibra y, G0SS
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{011}<100> e Latdo {011}<211> pertencentes a fibra a, sendo a ultima mais intensa que as
demais.

Esse fato comumente ocorre em acos TWIP para altos graus de deformacéo, onde a
componente Latdo {011}<211> se intensifica e ultrapassa a componente Goss {011}<100>,
como observado por Saleh e colaboradores (2016) e Vercammen e colaboradores (2004). A
alta intensidade da textura tipo Latdo {011}<211> na amostra laminada pode estar
relacionada com as maclas de deformacao que inibem a formacéo da Cobre {112}<111>, nos
primeiros estagios da deformacdo. A formacdo das maclas de deformacdo retarda o
deslizamento das discordancias, causando uma rotacdo na rede e favorecendo a formacdo da
componente Latdo {011}<211> (GUO etal., 2017; SHEN et al., 2013; VERCAMMEN et al.,
2014). As componentes Cubo {001}<100> e Cobre {112}<111>, nesta amostra, possuem
intensidade muito baixa, de forma que é mais dificil a observagao desssas nas ODF’s.

Durante a recristalizacdo e crescimento de grdos, amostras tratadas em 700, 800 e
1000°C, as principais componentes de textura de deformagdo foram mantidas, mas com
intensidade menor, como mostram as Figuras 22 e 23. Observa-se que as componentes mais
intensas como Latdo {011}<211>, Goss {011}<100> e E {111}<110> a intensidade reduz a
partir de 700°C. Para essa temperatura, a componente tipo Cobre {112}<111> apresenta um
aumento em sua intensidade. Esta € caracteristica em materiais CFC recristalizados como
relatam Saleh e colaboradores (2011). O aumento da intensidade dessa componente pode ser
devido a formacdo de componentes semelhantes, como Cobre gémeo {552}<115>. Além
disso, pode ter sido causada pela geminacdo da componente Goss {011}<100>, gerando Goss
gémeo {113}<332>, uma vez que essas estdo bem proximas, como mostram as ODF’s. O
surgimento dessas componentes que exibem uma relacdo gémea com as componentes de
deformacdo indica que os primeiros nucleos de recristalizacdo formados possuem orientacdes
préximas a da matriz deformada, como foi mostrado por Saleh e colaboradores (2011).
Bracke e colaboradores (2009) afirmam que as componentes Cobre gémeo {552}<115> e
Goss gémeo {113}<332> ndo sdo resultados de mecanismos de deformacdo e sim da
geminacdo da textura tipo Cobre {112}<111> e Goss {011}<100>, respectivamente.

Na recristalizacdo, observa-se ainda o aparecimento das componentes Cobre gémeo
{552}<115, Goss gémeo {113}<332> e Goss rodado{011}<011>, bem como a
predominancia da componente Cubo {001}<100>. A intensidade dessa componente, assim
como as demais, permanece praticamente constante para as amostras tratadas termicamente.
Para as amostras tratadas observa-se ainda o esgotamento da componente F {111} <112>

apos a recristalizagdo, enfraquecendo a fibra y.
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A causa da retencdo das componentes com intensidades bem proximas a partir de
800°C pode estar relacionado com o crescimento de grdos, conforme observado por Saleh e
colaboradores (2016). Como foi visto no Item 5.3, a partir de 800°C inicia-se 0 crescimento
de grdos para esta amostra e, como relatado por Padilha e Siciliano Junior (2005), durante o
crescimento normal de grédos ndo acontecem mudancas significativas na textura. Este fato
pode ser observado em todas as componentes, cuja intensidade ndo é significativamente
modificada para as temperaturas de 800 e 1000°C, como pode ser observado nas Figuras 22c
e 22d e comparado com a Figura 23.

O crescimento de grdos também pode ter influenciado na retengdo da componente
Latdio B {011}<211>, conforme mencionado por Saleh e colaboradores (2011).
Adicionalmente, os autores afirmam que a retencdo dessa componente tambem pode ser
explicada pelo fato que, essa orientacdo pode levar a variantes de textura cristalograficamente
idénticas apos a recristalizacao.

Outra componente, pouco intensa, observada para todas as amostra foi a S
{123}<634>, a qual € caracteristica para acos TWIP, como relatam Guo e colaboradores
(2017). A recristalizacdo contribuiu para reduzir ainda mais a intensidade dessa componente.

A estampagem dos acos TWIP, estd relacionada a textura, conforme analisaram
Bracke e colaboradores (2012). Os autores relatam que uma textura ideal para o aco TWIP
que garante uma boa capacidade de estampagem, seria uma textura mais préxima da aleatdria,
ou seja, uma textura mais fraca ou a auséncia de uma orientacdo preferencial forte; uma vez
que assim, a anisotroia do material seria reduzida. Dessa forma, torna-se evidente o papel das
maclas de recozimento nesses agos, uma vez que elas favorecem a aleatorizacéo da textura,
segundo os autores citados, tendo um papel importante na principal caracteristica desse aco,
gue é a sua boa formabilidade. Além disso, seus contornos especiais podem trazer outras
propriedades desejadas ao material. O Item 5.5 tem como objetivo realizar a analise da
mesotextura, contornos de maclas, e ainda fazer um comparativo entre a macrotextura e

microtextura em algumas amostras.
55. EBSD
A avaliacdo da microtextura, mesotextura e contornos de grdos foi realizada e

abordada neste topico. A andlise foi realizada por meio da técnica de difragdo de elétrons
retroespalhados (EBSD).
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Para realizar anélises via EBSD, foram escolhidas as amostras com 80% de reducéo da
espessura nos estados deformada e tratada a 700°C. Como foi visto no Item 5.4, apds 700°C
ndo houve mudangas significativas na textura do material, dessa forma, ndo foram realizadas
analises nas demais amostras. As Figuras 24 e 25 mostram o mapa de orientacGes (O1M) para
as amostras com 80% de reducdo da espessura apenas laminada e tratada a 700°C,
respectivamente. Nessas figuras os contornos de alto angulo (diferenca de orientacdo maior
que 15°) estdo marcados em preto e os de baixo angulo (diferenca de orientacdo menor que
15°) em branco.

Figura 24 - Mapa de orientacdo (OIM) para a amostra com 80% de reducdo da espessura apenas
laminada.

Fonte: Prépria DN ————
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A Figura 24 mostra a OIM da amostra deformada, porém a varredura foi realizada em
uma &rea pouco representativa dessa amostra, mostrando que a regido mapeada apresenta a
mesma orientacdo (coloracdo) com contornos de alto angulo internamente e poucos contornos
de baixo angulo. A presenca dos contornos de alto angulo pode estar associada a presenca de
maclas de deformacéo, que para altas deformac6es formam regides com grdos nanométricos,
como foi mostrado na Figura 17.

A Figura 25 mostra a OIM da amostra tratada a 700°C, onde sdo observados graos
recristalizados e poucos grdos no estado deformado, como foi mostrado no Item 5.3. Os grdos
estdo distribuidos de forma homogénea em relacdo as orientacfes. Nesta amostra, ndo se
observa alta concentracdo de grdos orientados preferencialmente em um plano, confirmando o
que foi observado no Item 5.4. Para analisar a mesotextura para a amostra tratada a 700°C, a

Figura 26 mostra a distribuicdo de diferenca de orientacdo entre os contornos de graos.

Figura 25- Mapa de orientacdo (OIM) para a amostra com 80% de reducdo da espessura tratada a
700°C

o

Fonte: Prépria
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Figura 26- Distribuicdo dos angulos dos contornos para a amostra com 80% de reducéo da espessura
tratada a 700°C.
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Em materiais CFC, as maclas se formam preferencialmente préximo aos contornos
com diferenca de orientacdo maior que 60° (GUO et al., 2017; SATHIARAJI,
BHATTACHARJEE, 2015). Analisando a Figura 26, observa-se que a fracdo de angulos com
diferenca de orientacdo em torno de 60° € de 25,2%. Os demais contornos estdo mais
homogeneamente distribuidos. Essa distribuicdo mais homogénea se deve ao fato que, nesta
amostra, ainda ha grdos em processo de recuperacdo, que caracteristicamente possuem maior
proporcao de contornos de baixo angulo e menor diferenca de orientacdo interna que graos
deformados (GAZDER et al., 2011).

Além dos contornos de alto e baixo angulo, a técnica de EBSD torna possivel a
caracterizacdo de contornos especiais. A Figura 27 mostra as fracdes de contornos de CSL (do
inglés coincident site lattices), ou locais coincidentes no reticulado para a amostra tratada a
700°C. Os contornos de alto angulo com um valor entre X1 e X29 sdo considerados contornos
de grdos especiais e 0s demais sdo denominados contornos de grdos de alto angulo aleatérios.
O valor de X representa a fragdo de coincidéncias, por exemplo, X3 representa uma
coincidéncia de 1/3 dos locais do reticulado, X9 representa 1/9 e assim por diante. Os
contornos representados por X3, £9 e X27 sdo contornos especiais que representam os

contornos de maclas (CHEN et al.,2017, CHEN; JIANG, 2014).
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Figura 27- Fracdo de CSL para amostra com 80% de reducéo da espessura tratada a 700°C.
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Trabalhos recentes (BAGHERPOUR et al., 2016; CHEN et al., 2017; MORAWIEC,
2011; UEJI et al., 2013) tém dado mais aten¢do no estudo de contornos especiais X3
coerentes, devido a sua maior concentragdo nos agos CFC. A Figura 27 mostra que a maior
fracdo de contornos especiais é de X3, 25,6%, que representam 0s contornos de maclas.
Observa-se ainda uma pequena parcela de contornos X9, que, de acordo com Bagherpour ¢
colaboradores (2016), esses contornos, além do X27, sdo gerados pela elevada fracdo de X3
durante o recozimento.

Apos realizar uma andlise sobre os contornos de gréo, foi feita uma anélise sobre a
microtextura na amostra tratada a 700°C. Assim, a Figura 28 mostra as se¢Ges de ODF para a
amostra tratada a 700°C.

A Figura 28 mostra a presenca da fibra a. Assim, como na analise de macrotextura, é
possivel observar as principais componentes caracteristicas dos acos TWIP, Goss {110}
<001>, Latdo {110} <112>, E {111}<110>, F {111}<112>, S {123} <634> e Cu {112}
<111>, mostrando boa coeréncia com os dados de macrotextura obtidos por difracdo de raios
X.
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Figura 28- Secbes de ODF @2 de 0, 45 e 60° para a amostra com 80% de reducdo da espessura e
tratada em 700°C.
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5.6. Difracéo de raios X

Uma analise quantitativa da densidade de discordancias para o material em estudo é
relatada neste tdpico, bem como a anéalise de possiveis mudancas de fase e anisotropia por
meio da difracdo de raios X luz sincrotron.

A difracdo de raios X, além de outras técnicas, pode ser utilizada para analisar
possiveis mudancas de fase no material. A Figura 29 mostra uma comparacgao entre 0S picos
de difracdo para as amostras com 30, 50 e 80% de reducédo da espessura e a Figura 30 mostra
uma comparacdo entre a amostra mais deformada, 80%, em seu estado apenas laminado e
totalmente recristalizada, a 900°C.

Como pode ser observado na Figura 29, o material exibe apenas os picos de difracdo
caracteristicos da austenita e mesmo apds elevada reducdo da espessura, 80%, ndo ha o
surgimento de nova fase no material. O mesmo pode ser observado na Figura 30, quando se
compara a amostra apenas deformada com a amostra totalmente recristalizada. Esse fato
mostra que o material apresenta apenas a austenita, apos elevada deformacao e mesmo ap6s o
tratamento térmico, em acordo com os resultados obtidos de dilatometria (Item 5.1) e difracdo
de elétrons retroespalhados (EBSD) (Item 5.5). De acordo com a literatura (ANAND et al.,
2018; DINI et al., 2010b), acos que apresentam apenas a fase austenita possuem EDE entre 18
e 35 mJ/m2. Abaixo dessa faixa havera a transformacao martensitica e acima desse intervalo

ndo havera a ocorréncia de maclacdo mecanica.
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Figura 29- Difratogramas das amostras laminadas com 30, 50 e 80% de reducéo da espessura.
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Figura 30- Difratogramas da amostra com 80% de reducdo da espessura apenas laminada e tratada
termicamente em 900°C.
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Com relacdo aos diferentes graus de reducdo da espessura, a laminacdo do material
pode alterar a intensidade dos picos de difragédo, conforme elencam Anand e colaboradores
(2018). Foi possivel perceber, por meio da Figura 29, que o pico (111) esta mais intenso na
amostra com maior grau de reducao da espessura, mostrando assim a influéncia da fibra v.
Outro fator importante observado é a varia¢do nas intensidades do pico (220), que mostra a
influéncia da fibra o para as amostras.

A Figura 30 mostra que o tratamento térmico também interferiu na intensidade de
todos os picos, principalmente (111), (200) e (311) que evoluiram com a recristalizacdo. A
evolu¢do nas intensidades dos picos confirma a presenga das fibras y e a, apds a
recristalizacdo e ainda mostra que apds esse processo pode haver novas componentes de
textura, como Cubo e Goss gémeo. A textura cristalografica do material deformado e tratado
termicamente foi discutida no Item 5.4.

Apos identificar a fase presente no material e indexar os picos de difracdo, realizou-se
a analise da densidade de discordancias. Para realizar uma andlise quantitativa da densidade
de discordancias existem diversas técnicas, dentre as mais utilizadas estdo a Microscopia
Eletrdnica de Transmissao (MET), o ensaio de dureza e a difracdo de raios X. A Microscopia
Eletrbnica de Transmissao se torna restrita devido as dificuldades de preparacdo das amostras
e ainda, as informacGes obtidas sdo relativas a uma area muito pequena. O teste de dureza é
um método limitado para materiais muito deformados, pois a estrutura das células de
discordancias € muito complexa para esta técnica, visto que esta realiza uma contagem de
discordancias individuais. J& a difracdo de raios X apresenta uma média de dados em uma
area maior, e apesar de ndo gerar valores muito precisos, devido a influéncia de falhas de
empilhamento, maclas, textura e pardmetros instrumentais, essa técnica tem sido amplamente
utilizada. Além disso, o uso de fontes de raios X sincrotron de elevada intensidade
proporciona resultados mais precisos que métodos convencionais (DINI et al., 2010b;
HUMPRHEYS; HATHERLY, 2004; VASILEV, 2012).

Segundo Aguilar e colaboradores (2013), Ungar e colaboradores (1999) e Seth e
colaboradores (2015), além da configuracdo do instrumento, alguns fatores como o efeito da
reducdo do tamanho do cristalito, a presenca de defeitos como discordancias, falhas de
empilhamento e microdeformacdo e ainda a presenca de maclas podem causar um
alargamento nos picos de difracdo. Dessa forma, foi proposto por Willamson e por Hall um
método quantitativo que se baseia na analise da largura a meia altura dos picos, FWHM (do
inglés full weight at Half Maximum), conhecido como método Williamson-Hall. Este modelo

fornece dados como, por exemplo, o tamanho do cristalito, o qual é usado para o calculo de
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densidade de discordancias, porém, ndo gera um resultado adequado quando hé a presenca de
deformacbes de natureza intrinsecamente anisotrépica no material, como por exemplo as
discordancias que ocorrem em planos cristalograficos especificos.

Assim, foi proposto por Ungar e Borbély o método conhecido como Williamson-Hall

modificado (WHM), que é dado pela equacéo:

AK =22 4 (B0 p1/2(K2C) + 0 (K* €2) )

onde K = 2 sinB/L e AK= 2c0s0A6/A; em que 6 e AO sdo o angulo de difracdo e a largura
integral do pico, respectivamente, e A € o comprimento de onda. D é o tamanho médio do
cristalito, b é o vetor de Burgers, dado como av?2 para estrutura CFC, sendo a 0 parametro de
rede e p é a densidade de discordancias. M é uma constante que depende do raio de corte
efetivo de discordancia, cujo valor esta entre 1 e 2 para materiais deformados e C € o fator de
contraste médio para diferentes vetores de difracdo e € definido como:

()

C = Chg + [1 - q(W)]

h2+k?+1
na Equacéo 2, Chq é o fator de contraste médio correspondente a reflexdo hgo, considerando a
presenca de discordancias aresta e hélice no material. O valor de Chqo utilizado foi 0,258,
seguindo a literatura de Ungar e colaboradores (1999). O pardmetro q foi determinado de
forma experimental, utilizando os valores entre 0,5 e 2,9, ao qual se escolheu aquele que mais
se ajustou. Dessa forma, com os valores de AK versus KC*? para cada reflexdo, obtém-se um
gréfico de funcédo parabdlica. A intersecdo com o eixo das ordenadas gera o valor do tamanho
do cristalito (AGUILAR et al., 2013; SETH et al., 2015; UNGAR et al., 1999). A presenca de
maclas mecénicas e de recozimento podem interferir no deslocamento, alargamento e na
assimetria dos picos. Dessa forma, Ungar e colaboradores (1999) utilizaram uma forma
proposta por Warren (1959, apud Ungar et al., 1999), ao qual sdo introduzidos fatores de
correcdo B’ e W(g) na Equagéo 1. Esses fatores estdo relacionados com a densidade de falhas
de empilhamento e de maclas, respectivamente, conforme pode ser observado nas referéncias
(UNGAR et al., 1999; AGUILAR et al., 2011), resultando na Equacdo 3:

nM?b?

AK = BW(g) = 22+ (B22) pV/2(K2C) + O(K* C?) (3)
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onde os valores de W(g) utilizados foram determinados por Warren (1959). B’ foi
determinado por tentativa e erro, sendo que foi utilizado o valor que melhor possibilitou ajuste
quadratico da primeira parte da Equacdo 3. As Figuras 31 e 32 mostram os resultados obtidos
pelo método Williamson-Hall modificado para as amostras com 30 e 80% de reducdo da
espessura.

Assim como para a Equacdo 1, a dispersdo dos pontos obtidos com a correcdo para as
falhas de empilhamento e as maclas mostram que ndo ha uma tendéncia bem comportada,
como mostram as Figuras 31 e 32.

Existe uma dispersdo dos pontos, principalmente para a amostra mais deformada,
Figuras 32. Estes dados mostram que para o0 aco TWIP torna-se dificil realizar os célculos de
densidade através desse método. Um dos fatores que pode estar influenciando nessa disperséo
é a elevada anisotropia das dimensdes dos cristais do material, como também foi observado
por Seth e colaboradores (2015) e Anand e colaboradores (2018). Os pontos que ndo se
encontram ajustados na curva mostram elevada anisotropia ao longo da sua direcdo, como
também observaram Banerjee e colaboradores (2018). Esse resultado confirma que o método
de Williamsom-Hall ndo foi adequado para o calculo da densidade de discordancia para as

amostras investigadas.

Figura 31- Resultados obtidos pelo método de Williamson-Hall modificado para a amostra com 30%
de reducéo da espessura apenas laminada
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Figura 32- - Resultados obtidos pelo método de Williamson-Hall modificado para a amostra com 80%
de reducdo da espessura apenas laminada.
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Dessa forma, buscou-se realizar o refinamento Rietveld usando o software MAUD (do
inglés, Materials Analysis Using Diffraction) (DINI et al, 2010a). Este software tem sido
utilizado por alguns pesquisadores (ANAND et al., 2018; DINI et al, 2010a) para estudos em
acos TWIP, pois realiza um refinamento levando em consideracdo a influéncia das falhas de
empilhamento e maclas, usando o modelo proposto por Warren (1959). Além disso, outras
correcBes podem ser realizadas, como a da textura, através do modelo Mach Dolase, onde é
possivel fazer o ajuste para cada orientagdo cristalografica. A anisotropia do tamanho de
cristalito e da microdeformacdo é modelada pelo modelo de Popa (1998). Para facilitar a
visualizacao e exemplificar os ajustes realizados nos difratogramas, apresenta-se na Figura 33
uma ampliacdo da regido que contem os picos (111) e (200) para a amostra maior grau de
reducdo, 80%, e tratada termicamente em 900°C.

Os pontos pretos na figura sdo os dados experimentais, enquanto a linha vermelha é o
modelo tedrico advindo do refinamento de Rietveld, a linha em azul abaixo dos picos é a
diferenca entre os dados experimentais e tedricos e podem auxiliar na avaliacdo da qualidade

do ajuste.
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Figura 33- Refinamento Rietveld usando MAUD para a amostra com 80% de reducdo da espessura e
tratada termicamente em 900°C.
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Além da textura cristalografica, o outro fator que influenciou de forma mais
significativa no refinamento foi a anisotropia do tamanho de grdo. Para fazer uma anéalise
desse parametro, utilizou-se a ferramenta Popa rules do software, que segue o modelo de
Popa (1998), como foi mostrado por Anand e colaboradores (2018). Assim, obtém-se dados
de tamanho do cristalito e a microdeformacao para cada pico do difratograma, ou seja, em
direcdes cristalogréaficas diferentes, possibilitando a analise da anisotropia do material.

A Figura 34 mostra a variacdo no tamanho do cristalito dependente do hkl durante a

deformacéo e a Figura 35 mostra a evolugdo da microdeformagéo.



Figura 34- Variacdo do tamanho do cristalito com o aumento da deformacao.

Tamanho do cristalito (Angstron)

N
o
o

w
o
o

200

100

—a— 111
—0— 200
—A— 220
—v—311
——222
—<4— 400
—»— 331
—8— 420
—k— 422

30%

50%
Grau de deformacéao

Fonte: Prépria

80%

71

Figura 35- Evolugdo da microdeformacédo para as amostras deformadas a 30, 50 e 80% de reducédo da

espessura.
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O tamanho do cristalito € o tamanho médio do dominio coerente que reflete na
difracdo, ele representa uma porcdo do cristal com a mesma orientacdo cristalografica
(AMERI et al., 2017; ANAND et al., 2018). Ou seja, o tamanho do cristalito pode estar
associado com as ceélulas de discordancias e subgrdos dentro do grdo. Banerjee e
colaboradores (2018) relatam que os defeitos induzidos pela deformacdo formam
emaranhados de discordancias, ou células que sdo detectadas pela difracdo de raios X,
levando a uma média de tamanho de cristalito menor. Assim, observa-se que, em média o
tamanho do cristalito diminui com o grau de deformacéo, o que pode estar relacionado com a
presenca das maclas de deformacdo, como elencam Dini e colaboradores (2010b).

Com relacéo a Figura 35, a microdeformacéo ao contrario do tamanho do cristalito,
aumenta com o grau de deformacédo. A formacédo de discordancias, juntamente com defeitos
como falha de empilhamento e maclas causam um campo de tensdo interno, ou
microdeformacéo, conforme relatam Banerjee e colaboradores (2018).

Por meio das Figuras 34 e 35 pode-se observar também o aumento da anisotropia do
material com o aumento do grau de deformacédo. Anisotropia € uma caracteristica na qual as
propriedades sdo dependentes das direcfes. A deformacdo gera grdos mais alongados e
orientacbes preferenciais, e assim, a anisotropia € aumentada (REED HILL, 1982). Nas
Figuras 34 e 35, a anisotropia pode ser observada pelo distanciamento entre 0s pontos
referentes aos hkl’s para cada grau de deformacao.

Para verificar a evolucdo da anisotropia durante o recozimento, as Figuras 36 a 41
mostram a evolucdo do tamanho do cristalito e microdeformacdo durante o tratamento
térmico para as amostras com 30, 50 e 80% de reducdo da espessura. Devido ao tempo
elevado para realizacdo dos ensaios em cada amostra, ndo foi possivel realizar 0 mesmo em
todas as temperaturas para a condi¢cdo de 30% de reducdo da espessura.

Como pode ser observado nas Figuras 36 a 41, de forma geral, a microdeformacao
diminui para todas as amostras com 0 aumento da temperatura, enquanto o tamanho do
cristalito aumenta. Percebe-se ainda que a anisotropia € reduzida com o aumento da
temperatura para todas as amostras, fato que esta relacionado com a recristalizagdo, pois, esse
processo, em acordo com o que foi discutido para os resultados de textura, Item 5.4 e
Microscopia eletrénica de varredura (MEV) no Item 5.3, reduziu a intensidade das

orientagdes preferenciais e gerou graos mais isotropicos.
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Figura 36- Evolugdo da o tamanho do cristalito durante o tratamento térmico para a amostra com 30%
de reducdo da espessura
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Figura 37- Evolugdo da microdeformagdo durante o tratamento térmico para a amostra com 30% de
reducdo da espessura.
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Figura 38- Evolugdo do tamanho do cristalito durante o tratamento térmico para a amostra com 50%
de reducdo da espessura.
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Figura 39- Evolugdo da microdeformagdo durante o tratamento térmico para a amostra com 50% de
reducdo da espessura.
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Figura 40- Evolugdo do tamanho do cristalito durante o tratamento térmico para a amostra com 80%
de reducdo da espessura.
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Figura 41- Evolucdo da microdeformacdo durante o tratamento térmico para a amostra com 80% de
reducdo da espessura.
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Para a amostra com 30% de reducdo da espessura a anisotropia aumenta a partir de
900°C, em relagdo ao tamanho do cristalito, mas como ndo foi possivel realizar o ensaio de
difracdo raios X nesta amostra para as demais temperaturas devido ao tempo decorrido no
LNLS, se torna restrita a avaliacdo dessa tendéncia.

A amostra com 80% de reducdo da espessura, em relacdo a microdeformacdo, ndo
mostra um distanciamento entre os pontos a partir de 800°C, pois a partir dessa temperatura a
recristalizacdo esta completa, o que reduz a anisotropia do material deformado, como elencam
Anand e colaboradores (2018).

A Figura 42 mostra a evolugdo da microdeformacdo média para cada amostra, durante
0 tratamento térmico. Analisando Figura 42, observa-se uma queda da microdeformacéo
média com o0 aumento da temperatura para todas as amostras, a linha tracejada na figura para
a amostra com 30% de reducdo da espessura é usada apenas para ligar os pontos entre as
temperaturas de 600 e 900°C, uma vez que ndo foram realizados ensaios entre essas

temperaturas para esta amostra.

Figura 42- Evolucdo da microdeformagdo média durante o tratamento térmico para as amostras com
30, 50 e 80% de reducdo da espessura. A linha tracejada apenas liga 0s pontos entre as temperaturas
600 e 900°C.
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A microdeformacdo € um pardmetro que mede deformacdo plastica a nivel
microscopio, inferiores a 0,1%, e nessa microrregido se movimentaram um numero
significativo de discordancias. A reducdo da microdeformacéo implica na reducdo da tensao
que é gerada devido ao acumulo de discordancias (DIETER, 1981). A reducdo da
microdeformacdo esta relacionada com a aniquilagdo de discordancias durante o tratamento
térmico, que reduz a densidade desses defeitos, como serd discutido a seguir.

Como a anisotropia do material juntamente com a influéncia da textura nos picos de
difracdo tornou inviavel a analise pelo método Willianson-Hall modificado para o célculo da
densidade de discordancias, utilizou-se 0 método a partir da microdeformacéo, como utilizado
por outros pesquisadores, tais como Dini e colaboradores (2010b), Anand e colaboradores
(2018) e Kusakin e colaboradores (2014). Através dos dados obtidos pelo refinamento

Rietveld usando o MAUD, a densidade de discordancias pode ser calculada pela equacéo 4:

3\/2_( 2)1/2
p = @

onde (£2)'/? é a microdeformacdo. Os dados de tamanho do cristalito e microdeformacéo
foram obtidos por meio da média desses pardmetros em diferentes hkl’s. Os valores dos
parametros de rede foram obtidos pelo refinamento de Rietveld. As Figuras 43 e 44 mostram
a evolucdo dos valores de densidade de discordancias durante a deformacdo e recozimento,
respectivamente.

De acordo com Vasilev (2012), a densidade de discordancias € uma medida de quantos
desses defeitos estdo presentes em uma parcela do material. Entdo, como a discordancia é um
defeito linear, a densidade é estabelecida como o comprimento total de discordancia por
unidade de volume (m/m3 ou m?2), sendo entdo estabelecida como a quantidade de linhas de
discordancias que interceptam uma unidade de area. Observando a Figura 43, nota-se um
pequeno aumento da densidade de discordancias com o aumento da deformacéo até 50%, um
maior aumento até 80%. O aumento da densidade de discordancias se deve a restricdo do
movimento das discordancias moveis recém criadas durante a deformacdo por aquelas ja
existentes no material. Durante a deformacéo, a forma dos grdos ¢ modificada, aumentando
assim a area de contornos de gréos, que também atuam como barreiras ao deslizamento de
discordancias. Assim, essas vao se empilhando, gerando tensdo, que é diretamente
proporcional a densidade desses defeitos (ANAND et al., 2018; KUSAKIN et al., 2014 ).
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O maior grau de deformacgédo faz com que haja maior quantidade de maclas mecanicas.
Para o inicio da maclagéo € necessaria uma densidade critica de discordancias e, dessa forma,
0s contornos de maclas, assim como 0s contornos de gréos, funcionam como barreiras para a
movimentacdo dessas, aumentando o encruamento (ANAND et al., 2018; DINI et al.,2010b;
HUMPHREYS; HATHERLY, 2004). Os autores afirmam que o comportamento de
endurecimento dos agos TWIP se deve principalmente devido a essa interagdo entre maclas e
discordancias.

Figura 43- Evolugdo da densidade de discordancias durante a deformacéo pléstica.
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Figura 44-Evolucdo da densidade de discordancia durante o tratamento térmico. A linha tracejada
apenas liga os pontos entre 600 e 900°C.
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Observando a Figura 44, nota-se que a densidade de discordancias cai com o aumento
da temperatura, essa queda é mais lenta até 600°C para todas as amostras, mas, como nao foi
realizado o ensaio sob temperaturas mais baixas, se torna mais restrita a analise dessa queda
até essa temperatura. Porém, ao comparar esses dados com os dados de dureza, Item 5.2,
conforme mostra a Figura 43, pode-se relacionar a queda mais suave até 600°C ao processo
de recuperacdo, que elimina uma menor quantidade de discordancias. A partir de 600°C ha
uma queda mais acentuada, principalmente na amostra com 80% de reducdo da espessura, em
que a densidade de discordancia cai de 2,656 x 10" m™ para 1,784x 10** m™. Esse processo
estd relacionado com a recristalizacdo, que gera novos graos com menor densidade de
discordancias. O processo de queda mais brusca para a amostra com 80% de reducdo da
espessura € devido a maior concentracdo de energia durante a laminagdo, por isso essa
amostra passa pelo processo de recristalizacdo mais rapido que as demais, reduzindo assim a
quantidade desses defeitos mais rapidamente. Na amostra com 30% de reducdo da espessura,
a linha tracejada é usada apenas para ligar os pontos entre as temperaturas de 600 e 900°C.
Os valores calculados para densidade de discordancias estdo em conformidade com a
literatura de Dini e colaboradores (2010b), Anand e colaboradores (2018) e Kusakin e
colaboradores (2014).
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A principal caracteristica do aco TWIP é a combinacédo de resisténcia mecénica com a
ductilidade, essa combinacg&o esta relacionada com o armazenamento de discordancias na rede
cristalina, e assim, a maclacdo mecéanica possui um papel importante nesse processo, pois atua
como barreira para a mobilidade das discordancias. A densidade de discordancias
desempenha um papel importante em alguns fendmenos metaltrgicos como deformagéo,
endurecimento por tensdo, fadiga, recristalizacdo, entre outros, e isso pode influenciar nas
propriedades finais do material, mostrando assim a importancia de realizar uma avaliacao
quantitativa desse parametro para este material (AMERI et al., 2017; GUTIERREZ-
URRUTIA; RAABE, 2013; SETH et al., 2015; VASILEV, 2012)
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6. CONCLUSAO

Analisou-se 0 aco TWIP alto manganés, 24%p., laminado com 30, 50 e 80% de
reducdo da espessura e tratado termicamente. A microestrutura foi caracterizada por meio de
microscopia eletronica de varredura e a textura e a densidade de discordancias foram
analisadas por difragcdo de raios X. Os principais resultados foram obtidos:

o A recuperagédo ocorreu de forma mais lenta nas amostras com 30 e 50% de redugéo da
espessura devido & menor quantidade de energia armazenada, e, possivelmente houve
precipitacdo de particulas finas que contribuiram para o retardamento da recuperacao e
consequentemente no atraso da recristalizagdo para estas amostras. A amostra com maior grau
de reducéo, 80%, iniciou a recristalizagdo em temperatura mais baixa que as demais, devido a
seu maior grau de encruamento.

o O material mostrou a presenca de precipitados finos, principalmente nas amostras com
30 e 50% de deformacéo, que retardou a recristalizacdo. Ainda observou-se a presenca de
PSN’s em todas as amostras, que favoreceram a recristalizagdo.

o Quanto a textura, em relacdo a amostra com 80% de deformacdo tratada a 700, 800 e
1000°C, observou-se a presenca das fibras y, composta pelas componentes E {111}<110> e F
{111}<112>, e da fibra o, composta pelas componentes Latdo {011}<211>, Goss
{011}<100> e Goss rodado {011}<011>. A componente Cobre {112}<111> e S{123}<634>
também foram observadas. Com a recristalizacdo, as componentes foram mantidas, porém,
enfraquecidas. Novas componentes, como Cobre gémeo {552}<115>, Goss gémeo
{113}<332> e Cubo {001}<100> surgiram com 0 recozimento.

o A analise de difracdo de raios X mostrou que o material mantém uma Unica fase, a
austenita, mesmo ap06s elevada deformacdo e recozimento.

o A anisotropia aumentou com o grau de reducdo da espessura, mas diminuiu com o
recozimento.

o Os calculos de densidade de discordancias mostraram que a deformagdo aumenta esse
parametro, enquanto 0 recozimento causa um alivio na tensdo gerada pela deformagéo,
reduzindo a densidade de discordancias. Os principais valores encontrados foram 8,35046 x
10" m?% 9,94929 x10* m? e 2,65076 x10™ m™ para as amostras com 30, 50 e 80% de
reducdo da espessura respectivamente. Apds os tratamentos térmicos, os valores encontrados
foram 1,7139 10" m™; 1,14694 x 10™ m™e 1,78407 10**m™ para as amostras com 30, 50, e

80% de reducdo da espessura, respectivamente, tratadas a 900°C.
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Assim, os resultados mostraram que a deformacéo contribui para o aumento da dureza
do material, pois as discordancias sdo barradas pelos contornos de grdos e de maclas
mecanicas geradas nesse processo. A deformacdo gera ainda componentes de textura no
material.

O recozimento posterior gera um alivio na tensdo causada pela deformacdo, pois
ocorre a aniquilacdo de discordancias que foram barradas pelos contornos de gréos e maclas.
O recozimento ainda gera novas componentes de textura e reduz a intensidade daquelas

geradas pela deformacéo gerando assim uma textura mais aleatoria.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Analisar a influéncia dos precipitados na recristalizagdo do material, bem como na
textura e propriedades mecanicas.
Verificar os possiveis tipos de precipitados no material.

Analisar o efeito da textura nas propriedades mecanicas do material
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