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RESUMO

SAGRADI, Marcello, Efeito da microestrutura na superplasticidade de um aco inoxidavel
duplex, Campinas: Faculdade de Engenharia Mecanica, Universidade Estadual de Campinas,
1997. 126 p. Tese (Mestrado).

Materiais superplisticos podem sofrer altos niveis de deformacio de maneira
homogénea quando submetidos a condigdes de processamento especificas (alta temperatura ¢
baixa taxa de deformagdo). Os agos inoxidaveis duplex podem ser superplasticos, contudo isto
$6 ¢ possivel para materiais com estrutura refinada, ou seja, é necessario que o tamanho de
gréo seja inferior a 10 um. O objetivo deste trabalho é desenvolver e estudar, em fungdo da
microestrutura de partida, o comportamento superplastico do ago inoxidavel duplex 2205
(2L13% Cr, 4,73% Ni; 2,75% Mo; 0,18N). Para atingir este propdsito, um material nio
superpléstico foi submetido a diversos tratamentos termomecanicos, incluindo laminagio a
quente (80% de redugdo de area) no campo bifésico, laminagio a frio (varios graus de reducio)
apés um tratamento de solubilizagdo no campo monofasico (ferritico) e um tratamento de
solubilizacio apéds cada processo de deformagio. Desta forma, fabricaram-se duas categorias
de materiais: os materiais brutos de laminagdo e os materiais solubilizados. Para avaliar a
superplasticidade, todos os materiais listados acima foram submetidos ao ensaio de tragdo 3
temperatura de 980°C com mudanga de taxa de deformagio. Tal procedimento permitiu a
determina¢do do expoente de sensibilidade 4 taxa de deformagdo (m) em funcdo da taxa de
deformagdo. Para verificar a correlagio existente entre os resultados obtidos pelos ensaios ¢ a
microestrutura de partida, em alguns casos, realizaram-se ensaios de tra¢ao até a fratura com
uma taxa de 3 x 10 s na mesma temperatura. Foi feita ainda uma analise metalografica em
cada corpo-de-prova apos cada ensaio de tragdo. O trabalho permitiv concluir que, como o
processo de deformacio a frio produz microestruturas mais refinadas, este é mais indicado para
tornar o ago estudado superplastico. O tratamento mais efetivo foi a laminagio do material a
frio com uma redugdo de 80% apés uma solubilizagiio a 1380°C, o que resultou em tamanhos
de grao da ordem de S um. Neste caso, o valor maximo encontrado para o alongamento foi de
1500%, para uma taxa de 3 x 10*s”, onde o valor de m é de 0,64. Taxas de deformagdo
menores nao melhoraram a superplasticidade do material, devido 4 precipitagio de fase sigma
em ensaios mais lentos. Acredita-se que a fase sigma nucleia cavidades, promovendo a falha

prematura do material.

Palavras Chave: Superplasticidade estrutural, a¢o inoxidavel duplex, refino microestrutural,
processo de deformagdo.



ABSTRACT

SAGRADI, Marcello, Effect of the microstructure on the superplasticity of a duplex stainless
steel, Campinas: Faculdade de Engenharia Mecanica, Universidade Estadual de Campinas,
1997. 126 p. Tese (Mestrado).

Superplastic materials can undergo high deformation levels with high uniformity when
submitted to specific conditions (high temperature and slow strain rate). Duplex stainless steel
may exhibit superplastic behavior. However, this is only possible to fine-grained materials, in
other words, a grain size less than 10 um is required. The purpose of this work is to develop
and study as a function of prior microstructure the superplastic behavior of the 2205 duplex
stainless steel (21.13% Cr, 4.73% Ni, 2.75% Mo, 0.18N). To reach this goal, a non-
superplastic material was submitted to several thermomechanical treatments, including hot
rolling (80% of area reduction) in the dual-phase field, cold rolling (several levels of area
reduction) after a solution treatment in the single phase field (ferritic) and a solution treatment
after each deformation process. Therefore, it was made two categories of materials: the as
rolled materials and the solution treated ones. To evaluate the superplasticity, all materials
listed were tested by means of the tensile strain rate change test at 980°C. This allowed the
determination of the strain rate sensitivity exponent (m) as a function of strain rate. To verify
the correlation between the results of the tensile strain rate change tests and the prior
microstructure, in some cases hot tensile tests were performed at 980°C with a strain rate of 3
x 10% s The final microstructure of each hot tensile test sample was also analyzed. The main
conclusions are listed as follows: as the cold work processes produce more refined
microstructures, they are more suitable to impair a superplastic behavior to the steel studied.
The most effective treatment was cold rolling the material (80%) after a solution treatment at
1380°C. This treatment produced materials whose grain size was about 5 um. In this case, for a
strain rate of 3 x 10™ 5™ the elongation reached 1500% and m value obtained was 0.64. Lower
values of strain rate do not increase the material superplasticity. This is related to sigma phase
precipitation in the slower test. It was believed that sigma phase nucleates cavities and then
promotes premature failure of the material.

Key words: Superplasticity, microstructure, grain refining, duplex stainless steel, deformation
process.
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CAPITULO 1

INTRODUCAO E OBJETIVOS

Materiais superpldsticos tém a capacidade de sofrerem grandes deformagdes de maneira
homogénea. Os valores atingidos em tragdo sdo da ordem de centenas a milhares porcento. Tal
caracteristica s6 ¢ conseguida mediante condigdes particulares de processamento € microestrutura.
Em termos de processamento, s30 necessdrias temperaturas maiores que a metade da temperatura
absoluta de fusdo e baixas taxas de deformagio, tipicamente entre 10° ¢ 102 s, Uma microestrutura
superplastica € caracterizada por ser refinada, ou seja, tamanho de gréao menor que 10 pm e estavel a

alta temperatura. Por isso, ligas bifésicas geralmente podem ser superplasticas.

Os agos inoxidaveis duplex podem ter comportamento superpléstico, dependendo de sua
condigfo metalirgica. O estudo desses acos teve inicio no fim da década de sessenta, continuando até
os dias de hoje. Porém, tal estudo limita-se quase que exclusivamente a uma determinada liga, 0 ago
2507 (25% Cr - 6,5% Ni - 3% Mo - 0,14% N), sendo escassas publicages com outro tipo de
material. Mesmo quando se encontram tais publicagdes, verifica-se pouca quantidade de informagdes
a respeito da influéncia da condigfio metaltrgica no desempenho dos materiais e mais escassas ainda
séo aquelas que mostram como produzir tal material. Quando se verifica a literatura nacional sobre
agos inoxidaveis duplex, observa-se uma auséncia completa do assunto, revelando a inexisténcia de
tecnologia neste setor. Recentemente, Pulino-Sagradi realizou estudos com um ago 22 5%Cr-6,4%Ni-

3,0%Mo-0,16%N, porém de procedéncia japonesa, sendo desconhecido seu processo de fabricagio.



Em fungdo dos antecedentes descritos anteriormente, o presente trabalho tem como objetivos
desenvolver um processo termomecdnico para produzir um material com caracteristicas
microestruturais que levem ao comportamento superplastico do mesmo ¢ estudar o efeito desta
microestrutura no grau de superplasticidade. Como material, usou-se um ago inoxidavel duplex 2205
(21.13% Cr, 4.73% Ni, 2.75% Mo, 0.18N) de procedéncia nacional.

Para atingir tais objetivos, a pesquisa foi dividida em 6 tépicos principais, que serio

apresentados nos capitulos seguintes:

¢ O capitulo 2 trata da revisdo bibliografica realizada durante todo o desenvolvimento da pesquisa,
englobando os agos inoxidaveis duplex (suas propriedades, metalurgia fisica ¢ o estado da arte da
superplasticidade nesses materiais), o fendmeno da superplasticidade (envolvendo sua descricio,
requisitos basicos para a sua ocorréncia, os mecanismos de deformagio e os métodos disponiveis
para a sua avaliagdo) e 0s métodos utilizados para refinar uma estrutura duplex, requisito para a

superplasticidade.

» O capitulo 3 aborda os materiais ¢ equipamentos empregados no referido trabalho.
» O capitulo 4 descreve e comenta os procedimentos experimentais utilizados.

¢ O capitulo 5 expde os resultados obtidos em cada etapa da pesquisa, analisando-os ¢ discutindo-os

a medida que séo apresentados.
e O capitulo 6 mostra as principais conclusdes fornecidas pela pesquisa em questéo.

e O capitulo 7 fornece sugestdes para trabalhos futuros, como uma forma de dar continuidade ao

assunto pesquisado.



CAPITULO 2

REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Acos inoxidaveis duplex

Os agos inoxiddveis duplex podem, sob certas condigdes, apresentar comportamento
superpléstico’ ', Em termos de microestrutura, estas condigdes sdo traduzidas por um tamanho de

grio pequeno, da ordem de 10um(”'13}

, com estabilidade a alta temperatura (maior que 50% da
temperatura absoluta de fuséo). Geralmente esta estabilidade é conseguida com a presenga de uma
segunda fase, em quantidade aproximadamente igual a da matriz""™'?. Os agos duplex ja apresentam
duas fases, assim o caminho a ser tomado para se obter um material superpléstico é o refino da

microestrutura.

2.1.1 Defini¢des:

A defini¢io de ago inoxidavel duplex mais precisa encontrada na literatura pode ser resumida

da seguinte forma:

a) Sho agos com estrutura bifasica, sendo que as fases se encontram em porcentagem volumeétrica

aproximadamente igual a 50%, distribuidas de tal forma que n#io haja continuidade de longo alcance

para nenhuma das fases®"”,

b) Ambas as fases presentes sdo policristalinas, ou seja, para um ago que apresenta as fases ferrita - o

¢ austenita - y, havera as seguintes interfaces a/a, oy € Y4,
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¢) As propriedades mecénicas das fases ndo devem ser muitos diferentes. permitindo a ocorréncia de
deformagio e recristalizagio em ambas as fases”.
d) Acima de tudo sio agos inoxidavets, ou seja, ambas as fases devem apresentar um teor de Cr maior

ou igual a 12%""?, de forma a garantir a continuidade da pelicula passiva.

Com relagdo as fases presentes, € possivel obter agos inoxidaveis duplex com as seguintes

. ~ 18
combinagdes '*:

Tabela 2.1 - Estruturas em agos inoxidaveis duplex:

Estruturas " Fases
simbolo nomenclatura reticulo cristalino
o+y o Ferrita CCC
a+M Y Austenita CFC
y+M " M Martensita Tetragonal

Nota: Alguns autores utilizam o simbolo & para a fase ferrita, contudo trata-se da mesma fase a. Isto
ocorre devido ao processo de solidificagdo, onde geralmente a primeira fase a solidificar ¢ a ferrita, ¢

por analogia ao sistema Fe-C alguns metalurgistas a denominam ferrita § *

Além do que foi descrito acima, existem outras definices complementares que podem ser

utilizadas dependendo do tipo do ago:

A¢o inoxidivel microduplex: Sio inoxidaveis duplex com estrutura refinada, tipicamente com
tamanho de grdo menor que 10um, muito embora alguns autores considerem agos microduplex

estruturas com até 25um de tamanho de grio (8 ASTM) !9,

Aco inoxidavel superduplex: Sdo duplex que apresentam elevada resisténcia a corrosio por pite,
traduzida pelo indice P.R E (“Pitting Resisting Equivalent™) maior do que 40, sendo este determinado

por: PRE = %Cr + 3,3%Mo + 16-30%N 1%,
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2.1.2 Propriedades

Os agos inoxidaveis duplex apresentam uma série de propriedades de interesse em engenharia

como:

e Alta resisténcia a corrosdo por pite, principalmente os agos superduplex"®'”:

* Alta resisténcia a corrosfo intergranular e corrosio sob tensao!!**®;

* Alta tenacidade, com baixa temperatura de transi¢do dictil-fragil, podendo chegar a
-100°C em algumas ligas ®";

* Boa soldabilidade, devido a dificuldade de ocorréncia de trincas de solidificagdo "%,

* Altas propriedades mecénicas, principalmente limite de escoamento 2"

* Possibilidade de sofrer deformacdes em condicaes de superplasticidade® %1919

Este conjunto de propriedades ¢ obtido através do sinergismo entre as fase « e v, sendo que
tais propriedades nio sdo encontradas isoladamente em agos ferriticos ou austeniticos. Aliado a esse
fato os inox duplex tem um custo menor, em termos de elemento de liga contido, 0 que tem justificado

o crescente uso deste material ©%.

2.1.3 Metalurgia fisica

O estudo das fases presentes nos agos em questiio pode ser feito, de uma forma didatica,

através do diagrama Fe-Cr-Ni (fig. 2.1), desenvolvido inicialmente por Griffths em 1927%)
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Figura 2.1 - Segdo isotérmica do diagrama Fe-Cr-Ni a 800°C®.

Verifica-se que um ago 56 apresenta estrutura bifasica dentro de certos limites de composi¢o
quimica. Um inconveniente de se utilizar diagramas terndrios € a visualizagio do efeito da

temperatura. Este € mais claramente observado em diagramas pseudo-binarios, como os da figura 2.2.

%Cr

504030201004030201003020‘0020100100
T 1] T T T 2912

60% FC 70% F& 30% Fl 90% Fa
o —12732

P/ - 2552
o <2372

ol Tty te - 12092

Temperatura (°C)

s
}
L
5
[
Temperatura (°F)

4.1"

200}

: 1 1 1 }\ a2

1
orozosoaoomaosoomzoom
% Ni

Q

aF

o

Ol e e w—

g-

b5

=]

3
-
]
[
N

Figura 2.2 - Seges do diagrama Fe-Cr-Ni @,



Considerando as composigdes das tabelas 2.2 e 2.3, verifica-se que usualmente, os agos
inoxidaveis duplex situam-se na faixa de 70% de Fe, justificando a utilizagdo do respectivo diagrama

pseudo-binarto.

Tabela 2.2 - Composigaio quimica tipica de alguns agos inoxidéveis duplex fundidos®-

NormaDIN | PRE | %Cr | %Ni | %Mo | %N %Cu %C %W
WNr. 14823 27 26.5 5.0 - - - <Q.5 -
WNr. 1.4464| 35 27 5.0 2.3 - - < 0.5 -
WNr. 1.4468| 39 25.5 6.0 3.0 0.2 - - -
WNr. 1.4517] 40 25.5 6.0 3.0 0.25 3.0 - -
WNr. 1.4469| 44 25.0 7.0 45 0.25 - - -

Tabela 2.3- Composigio quimica tipica de alguns agos inoxidaveis duplex trabalhados®:

Norma | PRE | %Cr | %Ni | %Mo | %N | %Cu | %Si | %W
S 31500 23 185 5.0 2.7 0.07 } 1,5 -
S 32204 25 23.0 4.0 0,2 0,1 - A ;
S 32900 30 25.0 4.5 1,5 - - - -
S 32404 31 21,0 7.0 2.5 0,07 1,5 - -
S 31803 35 22.0 5.3 3,0 0,16 - - -
S 31260 38 25.0 6,5 3.0 0,16 0,5 - 0,3
S 32200 38 25.0 6,5 3,0 0,18 - - -
S 32550 38 25.0 6.5 3.0 0,18 1,0 - -
S 32760 4] 25.0 7,0 3.6 0,25 0,7 - 0,7
S 32750 42 25.0 7.0 3.8 0,27 - - ;

Nota: Nas tabelas acima, os teores de Mn, Si e C sio da ordem de 2%, 1% e 0.03-0.05% max_,

respectivamente “*2",

Considerando as composigdes das tabelas 2.2 € 2.3 ¢ as comparando com o diagrama pseudo-
binario (Cr-Ni a 70% de Fe), nota-se que o processo de solidificagdo se da pela formagdo de ferrita a
partir do liquido, com posterior decomposicdo em o + ¥ a temperaturas mais baixas™® Porém nio &
possivel fazer uma previsdo fundamentada sobre a quantidade de cada fase formada, essencial na
determina¢do das propriedades deste tipo de ago, como pode ser visto nos trabalhos de Charles et
al®. Esta impossibilidade reside no fato da no validade da regra das alavancas no diagrama pseudo-
binario”®. Juntamente com esta limitante, aparecem os efeitos de outros elementos de liga presentes
nos agos inoxidaveis, que alteram significativamente o balanco de & e v na microestrutura. Para
contornar estas limitagdes, Schaeffler’™® desenvolveu em 1949 um diagrama em fungio de fatores
calculados a partir dos elementos estabilizadores de ¥ e de o, denominados como Ni equivalente e Cr

equivalente, respectivamente. Este diagrama, que foi montado com base em observacgdes
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metalograficas, delimita as regices de ocorréncia de cada fase, estabelecendo, inclusive, a porcentagem

de ferrita no campo o + y, como pode ser observado na figura 2.3.

Niquel Equivalente = %Ni + 30 %C + 0,5%Mn

3p e
28 Z I/ y
2% y 4 V.

24 Austenite *.*'6 oS ,‘-’

s

it \\ /J - ““;\l

i) ~ / y’ . | l-‘\l

n N M 1y y

T N L/ 59}’ Tl

'3 A+M “ﬁ‘

4 \} 7 » & Py
" \\ . \h._ / A+F d f‘gt'n\"

o N ;(/ Pl ]

A . e WLt
: \ Mortensite X{;f“ of [ mo‘wrraé——

r
7 | MeF - Farrin
\ j T [t I

2 & & 8 0 2 K OI6 B 2 L2 24 026 20 O3 R MM NV
Cromo Equivalente = %Cr + %Mo + 1,5%Si + 0,5%Nb

-

!Q'ﬂ/

"
Y

OD

Figura 2.3 - Diagrama de Schaeffler®.

Em 1960, De Long"® revisou o diagrama de Schaeffler incluindo o efeito do nitrogénio, como
forte estabilizador da fase y: Ni eq = %Ni + 30 %C + 360 %N + 0,5 %Mn. Apesar de um grande
avango o Diagrama de Schaeffler s6 pode ser utilizado para metal de solda, ou para ligas solidificadas
rapidamente, pois este foi desenvolvido em materiais soldados. No caso de materiais conformados a
quente, Pryce a Andrews™” desenvolveram modificagées no diagrama de Schaeffler, principaimente na
temperatura de 1150°C. Novamente o uso deste diagrama é restrito, uma vez que o teor maximo de a
pesquisado foi de 20%, muito menor que o comumente encontrado nos agos inoxidaveis duplex (35 a
55%) "**". Pelo que foi exposto, verifica-se que uma previso acurada sobre a porcentagem de fases
¢ relativamente dificil de ser obtida, contudo, de forma geral é possivel determinar se um ago
apresenta ou ndo uma estrutura duplex. Um outro complicador para o estudo, ¢ principalmente para a
fabricagdo deste tipo de ago, ¢ a presenga de outras fases além de o e v. Estas outras fases, de alguma
forma, comprometem as propriedades mecénicas como tenacidade e/ou resisténcia a corrosio da liga,
devendo ser evitadas suas ocorréncias, o que nio é sempre possivel, devido a alta cinética de
precipitagao de algumas delas.

Dentre as fases que precipitam nos agos inoxidaveis duplex, durante o resfriamento, a fase o é

(19}

a que precipita em maior quantidade™™, sendo o seu efeito o mais prejudicial para as propriedades do

1(13,19.25]

. . . s A e . 1, Ca e
materia , sobretudo por baixar sensivelmente a resisténcia ao impacto!'#21%2 ¢ g resisténcia a
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corrosio, tanto em meios acidos **** como em meios contendo cloretos (corrosdo por pite). A fase
¢ ¢ um composto Intermetalico, rico em cromo e molibdénio, que apresenta uma estrutura
tetragonal®”, tendo sua formagdo entre 600 e 1000°C*”. Sua cinética de precipitacdc € muito

21}

variavel, podendo ser da ordem de 2 minutos em alguns superduplex“”’ até cerca de 200 horas em

acos menos ligadosm), Basicamente aceleram a precipitagdo de &, a deformacio plastica a quente ou a
@7

frioc®™ | os teores crescentes de Cr, Mo, Ni, Mn e Si , & até mesmo o aumento de defeitos

cristalinos provocados por tensdes de resfriamento *”. Como retardador da cinética de precipitagio
esta o tratamento térmico de solubiliza¢do a altas temperaturas (da ordem de 1250°C) e o processo
de refusdo, que promovem a redistribuigio de Cr ¢ Mo ®”. Além da fase o, existem outras como
carbonetos (MxCq € MyCs), nitretos (CroN, CrN e fase 7}, os intermetalicos ¥, T, R, o, G, n (Laves)
e as fases € (Cu) e v, (austenita secundéria), todos aparecendo numa faixa de 250 a 1050°C!#20:21,26:28)
Resumidamente, as caracteristicas principais e os efeitos nocivos destas fases podem ser vistos na
tabela 2.4. Uma conseqiiéncia da ocorréncia destas fase ¢ a existéncia de uma faixa de temperatura

proibida para essas ligas (entre 300 e 1000°C). Desta forma , ¢ conveniente utilizar estes materiais

somente entre -50°C e 300°C e processa-los acima de 1000°C (ver figura 2.4).

ar N
FABRICACAO
L000°C ".CarbonetoM7C3emtIet0CrN
ofase o BAIXA
e RESISTENCIA A
afase v CORROSAO
scarboneto M»Cs
sfase R E
sfase &
sfase ¢
efase o’ BAIXA
ofase G TENACIDADE
300°C o 5 Tt T T T
UTILIZACAO
T o AR OO UURN SRR
BAIXA TENACIDADE
tempo j

Figura 2.4 - Esquema mostrando as fases que podem ocorrer nos agos inoxtdaveis duplex e faixa de utilizagio e

fabricagdo. Modificado a partir do esquema de CHARLES .



Tabela 2.4 - Caracteristicas principais ¢ efeitos das diversas fases que podem aparecer nos acos

inoxidaveis duplex:

FASE |Estrutura | Precipitacio Temperatura | Cinética Efeito
G Tetragonal{ﬁ’ Intergranular (ofy, o/a, Y/y) 600 - 1000°C " | Varia muito com a Reduz a tenacidade e a
Decomposigio eutetdide composi¢io e ductilidade ©"
(ot — y+o) condigdio metalirgica | Diminui a resisténcia a
corrosdo por pite &
Cr,N |Hexagonal™" | Intergranular (ova) 21 900°C 162D 1 a 2 minutos em Reduz a resisténcia a
Intragranular {ct) agos com N, #% corrosdo por pite @V
CrN | Cubica ** Observado em zonas afetadas pelo calor em soldas ‘' nd
M-Cs Hexagonal®” Intergranular (oy, a/ci, y/y) ¥ | 900 - 1050°C 0 Da ordem de 10 Nio afeta sensivelmente
950 - 1050°C ®® | minutos ©* as propriedades
mecénicas ou resisténcia
a eorrosio ?
M3Ce [CFC Intergranular (cy, oo, y/y) @ [ 600 - 950°C ®® | Instantaneo, menor | Nio afeta
que 1 minuto 2 significativamente a
resisténcia & corrosdo
{26,20)
y |ccc® Intergranular (c/y) % 700 - 900°C °Y | Da ordem de 10 Reduz a tenacidade e
700 - 850°C %% | horas & resisténcia a corrosao 2519
T nd Intragranular (ct) ** 550 - 600°C “® | Da ordem de Reduz a tenacidade ¢
algumas horas @" resisténcia 4 corrosio %
T |Ontomombice™ | Intragranular (o) 2 550 - 650°C (P28 nd nd
R Trigonal ** | intragranular (a) @ 550 - 700°C “? | Da ordem de 10 Reduz a tenacidade®™ ¢ a
Intergranular ' 550 - 650°C ) I horas @ resisténcia a corrosao V'
o’ cce Intragranular {ar) ¥ 300 - 550°C “Y | Da ordem de 10 Reduz a tenacidade'’ "™
horas ¥
y2 |CFC 28) Intragranular widmanstétten 600 - 800°C > [ Muito rapida @ | Afeta a resisténcia a
Intergranular alotriomérfica ¥ corrosdo por pite ¥
G nd nd 550 - 650°C “" | Da ordem de nd
algumas horas @
e |CFC®? Intragranular (o) ©* 600 - 850°C ** | Da ordem de 1 nd
600 - 800°C | minuto 2 800°C ¥
n Hexagonal '’ | Intergranular (a/a, a/g) 23) 550 - 650°C “" | Da ordem de Diminui a resisténcia a
(Laves) 600 - 800°C ** | algumas horas ©" COITOS30 em meios
4cidos @

nd: ndo determinado
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2.2 Superplasticidade

A superplasticidade pode ser definida como a capacidade apresentada por certos materiais de
sofrer homogeneamente grandes deformagdes, ou seja, sem a ocorréncia de deformacio localizada,
como estricgdo, por exemplo. Esta caracteristica se manifesta sob determinadas condicdes de
temperatura, taxa de deformagdo e microestrutura ****. Os valores de deformagio atingidos em tragdo

s3o0 da ordem de centenas a milhares porcento!"? .

De uma maneira geral, o comportamento superpléstico pode ser descrito pela equagio:
o = Kg™ [2.1]

onde & € a tensdo de escoamento, & ¢ a taxa de deformagdo, K é uma constante que engloba o efeito

da temperatura e caracteristicas do material, e m é o expoente de sensibilidade 'a taxa de

deformagiio”"**" que em materiais superplasticos assume valores entre 0,3 ¢ 1% porém o valor de

0,5 € mais aceito como sendo o limite minimo para uma condi¢do superplastica.

Existem basicamente dois tipos de superplasticidade, uma é denominada superplasticidade por

tensdes Internas e a outra superplasticidade estrutural.

A superplasticidade por tensoes internas é causada pela presenga de tensdes internas no
material, préximas & tensdo de escoamento do mesmo. Na existéncia de tais tensdes o material escoa
superplasticamente com a aplicagio de uma pequena tensdo externa (os efeitos se somam). Os valores
de m, nesta modalidade, s3o bem proximos de 1°® | As tensdes internas podem surgir através de dois
mecanismos envolvendo ciclagem térmica. O primeiro ocorre quando a ciclagem térmica é feita ao
redor da temperatura de transformacdo de fase, neste caso o fendmeno pode ser chamado de
superplasticidade por transformagéo de fase®”, exemplos desses materiais s3o os agos carbono®® . O
segundo acontece quando ocorre a ciclagem térmica em materiais que possuem anisotropia de
coeficiente de dilatacdo térmica, ou seja, materiais que dilatam de maneira diferenciada em
determinadas direcSes cristalograficas. Esta dilatagdo diferenciada promove o aparecimento das

tensGes internas que facilitam a deformagdo. Este fendmeno ¢ chamado simplesmente de

(31) (13,33)

superplasticidade por ciclagem térmica”", sendo exemplos os metais zinco e uranio o
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A superplasticidade estrutural ¢ o tipo mais comum de superplasticidade, ¢ também o mais

estudado. Ocorre em materiais com microestrutura extremamente fina e equiaxial, tipicamente com
tamanho de gréio menor ou igual a 10 pm 13343 e baixas taxas de deformagiio (1072 10°% s e
em temperaturas maiores que a metade da temperatura absoluta de fusio!!"***3  Associado ao
requisito de tamanho de grio fino, verifica-se que na préatica a maioria das ligas superplésticas
apresenta uma estrutura bifasica, onde o principal papel da segunda fase ¢ dificultar o crescimento de
grio durante a deformagfo. Assim sendo, microestruturas eutéticas, eutetdides ou microduplex sdo as

mais utilizadas para o processo de conformagio superplasticol >

. E interessante salientar que a
distribuicdo das particulas de segunda fase exerce fundamental importincia. Esta deve estar bem
dispersa na matriz, a fim de garantir o efeito de ancoragem dos gréios e promover o fendmeno da
recristalizagdo dindmica da matriz, no caso de particulas muito mais duras que a matriz (concentragiio

de deformagdo na matriz)¢ >33,

2.2.1. Mecanismos de deformacgiio na superplasticidade estrutural

O comportamento superplastico destes materiais pode ser estudado através de curvas ¢ x &,
onde se verifica a existéncia de trés regides distintas (figura 2.5), indicando a ocorréncia de diferentes

mecanismos em cada uma destas regides:

logo

AN

1 oo i om

log €

Figura 2.5 - Representagdo esquematica da relagao entre logo € logé , @

A equagdo [2.1] € valida em cada uma das regides. Na forma logaritmica pode ser escrita como:

logo=k+miog ¢ [2.2]
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porém com valores caracteristicos de K e m em cada regifio. A regifio II, que representa o maior valor
de m, corresponde ao comportamento superplastico, € o valor de m mais comum ¢ 0,5 ®*% Qs
valores de m nos trechos I e IIT s3o usualmente préximos a 0,2 ©1°%

Os mecanismos de deformagio em cada regifio sdo brevemente descritos a seguir:

2.2.2 Regido I

Nesta regido, o mecanismo de deformagdo predominante ainda nfio esta completamente
definido. Alguns autores sugerem um mecanismo semelhante ao de fluéncia, ou seja, deformagio por
difusio de lacunas induzida por tensio ©”*® Estes autores invocam os mecanismos de Nabarro-
Herring de movimentagdo de atomos ¢ lacunas dentro dos graos no sentido da tensdo aplicada, e de

Cobble, similar ao primeiro, porém com difusdo pelos contornos de grio.

Langdon ©? realizou algumas experiéncias para determinar a energia de ativagio do processo
de deformacio, encontrando na regido I um valor correspondente a energia de ativagio para a difus3o
dentro do grdo. Isto sugere atividade dentro dos grios, reforcando a hipdtese do mecanismo de
Nabarro-Herring, Entretanto, existem também evidéncias que induzem a associagio da perda do
comportamento superplastico ao crescimento grao®”, que ocorre nesta regifo. J4 Chaudhury et al %%
estudando ligas Zn 22% Al, atribuiram a ocorréncia da regido I a presen¢a de impurezas. Desta forma,
materiats com baixos niveis de impurezas (ao redor de 6 ppm) apresentariam a regifio II até valores

extremamente baixos de taxa de deformaggo (menores que 10° 5 ™).

2.2.3 Regido II

Esta é a regido do comportamento superpldstico, sendo o mecanismo predominante o
escorregamento de grﬁo‘ss’%). Neste mecanismo, um grio desliza em relagio a outro através do

contorno comum entre ambos, sem que ocorra mudanga da forma dos mesmos ¢V (figura 2.6).



14

Figura 2.6 - Representagdo esquemética do mecanismo de escorregamento de grao.®

Existem vérias evidéncias que suportam a hipétese do mecanismo de escorregamento de grio,

algumas fenomenoldgicas e outras microscdpicas, como serd visto a seguir.

a) Evidéncias fenomenoldgicas

Temperatura equicoesiva “0)

Desde o inicio do século, sabe-se que os metais sofrem uma transi¢io de modo de fratura de
transgranular para intergranular & medida que a temperatura aumenta, geralmente acima da metade da
temperatura absoluta de fusdo. Isto € atribuido as variagGes de resisténcia tanto dentro dos grios
quanto em seus contornos. Até uma determinada temperatura, os planos de escorregamento sdo
menos resistentes que os contornos de griio. A partir desta temperatura, denominada femperatura
equicoesiva (TEC), o contorno de grio passa a ser mais fraco que os planos de escorregamento. Este
fato foi utilizado para explicar 0 modo de fratura em materiais sujeitos 2 fluéncia, onde as taxas de
deformagdo sdo extremamente baixas (menores que 10 s™). Convém mencionar que esta temperatura
néo ¢ unica, pois depende fortemente da taxa de deformagfio. Quanto maior a taxa de deformagio,

maior a TEC. Na figura 2.7, pode ser visto um esquema dos efeitos até aqui explicados.

(b

(@) ©

Resisténcia Resisténcia Baixa taxa de . .
Contomo de grio deformagio Resisténcia
~ NN Contorno de geio
N4 Grio \@(\ Alta taxa de
Y ‘/ N \.L/ deformaglo - ‘{
\ \ : Grlo
Fratura : ‘\ ; \\\ E \.\\ ' A [ap=d
transgranular | N, Fratura N : Faixa !
: " intergranular %\\ 5 de { Metal puro
- H : : TEC
TEC Temperatura TEC, TEC, Temperatura T, T, Temperatura

Figura 2.7 - Temperatura equicoesiva “% .



I5
Influéncia do tamanho de griio na tensdo de escoamento (o)

Além da defini¢do da temperatura equicoesiva, Jeffries “* verificou que acima desta, a tensio
de escoamento diminui quando o tamanho de grio (d) diminui, apresentando um comportamento
inverso ao da relagio de Hall - Petch (¢ o« d'?). Este resultado, no entanto, so foi atribuido ao
escorregamento de grao por Alden “”. Em seu trabalho com a liga Sn 5% Bi (figura 2.8), Alden

encontrou a seguinte relagdo entre a tenso de escoamento superplastico e o tamanho de grio: o o« ¢’

Tensfo (Ibf7pol’)

i / o3 j/ / 2 E = 122‘-‘ —
<z i' Y = 3 :
i ﬂ/ ./'/ / .:=3_5i
e ./,.‘/ L-/;Z P e T 1565#
il A L= .
‘ e l‘/“/ ™ g i

3¢ 3 0 0 0 ] f
Taxa de deformagdo (min ™)

Figura 2.8 - Tensfo de escoamento versus taxa de deformagio para uma liga Sn 5%Bi com diversos tamanhos de grao

A partir deste trabatho, varios autores passaram a citar tal comportamento como caracteristica

da deformagdo superplastica 113339424447

Energia de ativa¢do do escoamenio superplastico

Em 1969 Ball e Hutchinson “” comegaram a introduzir o conceito de equagio de estado para o

escoamento superplastico. Propuseram para uma liga de Al - Zn eutetdide a seguinte relagio empirica:

£ = Ko® exp[ﬁ:’ [2.3}
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onde £ ¢ a taxa de deformagio, ¢ a tensdo de escoamento, d o tamanho de grao, K uma constante, T a
temperatura absoluta, k a constante de Boltzmam e Q a energia de ativagio. Utilizando tal modelo,
verificaram que o valor da energia de ativagiio no trecho II (superplastico) era da ordem de grandeza
de metade da energia de ativagdo de autodifusdo do zinco ou do aluminio, sendo portanto equivalente
a energia para difusdo no contorno de grio. Tal resultado serviu como evidéncia para reforgar a idéia
que o fendémeno que controla o processo ocorre nos contornos de grio, sendo plausivel o mecanismo
de escorregamento de grios. Depois disso, varios autores determinaram a energia de ativacio do
escoamento, inclusive nas regides I ¢ III. De uma forma geral, os valores encontrados na regido II

(3%

eram sempre menores que os valores encontrados nas outras regides. Langdon reuniu alguns

valores obtidos nesses trabalhos (vide tabela 2.5).

Tabela 2.5 : Energias de ativa¢o para o escoamento plastico nas regides I, IT e ITT ©” -

Material Energia de ativagdo (kJ/mol)
I II M
Al 6%Cu 0.4%Zr 147 80 84
Cu 2.8%Al 1.8%8i 0.4% Co 179 +3 144 + 1 159+ 2
Pb 62%S8n 844+20 573+0,5 -
Zn 22%Al 119+ 4 78,8 £3,4 ~ 96
Zn 22%Al 89 74 -

Vale a pena ressaltar que as equagBes de estado utilizadas podem variar significativamente de
um autor para outro, principalmente no expoente de tamanho de grio (p) e no expoente da tensio de

escoamento (n = 1/m), que no caso do modelo de Ball e Hutchinson ambos valem 2. Mais
9,12 32, 35) «

recentemente, a equacgdo de estado que vem sendo utilizada por diversos autores ¢ a seguinte:
. _ ADGb (b\P(c)\"
-2
kT \d/ \G
-Q

onde A e p sdo constantes (p variando de 2 a 3), D é o coefictente de difusdo (D = D,;)eﬁ ,onde Q é
a energia de ativagio ¢ R a constante dos gases), G o modulo de cisalhamento, b o vetor de Burgers, k

a constante de Boltzmann, T a temperatura absoluta , n e d ja definidos acima.
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by Evidéncias microscopicas
Mearcogiio de grios

Trabalhando com a figa Sn-398i, Alden Y pade provar que houve movimento relativo entre
08 grios através de marcas feitas no material antes do ensaio de fragfe. Estas marcas perdersm a
continuidade agpds deformactes da ordem de 10%. No caso, o procedimento experimendal foi simples,
pois 25 higas de estanho sio superplasticas a temperaturg amiienie. Alden vertficou também que o
destocamento relativo das marcas aumentava & medida que se diminuia a taxa de deformacio,
atribuindo a esse fendmeno o aumendo da contribuicdio do escorregamento de grios para a deformacgio

total do material. Na figura 2.9 ¢ mostrado um exemplo de suas experiéncias:

Figura 2.9 - Microestratura da ligs So-3%B1 apds 18% de deformacio 2 taxa de deformagio £ =333 2 16°%s7, réplica
de carbono secundario O

Posteriormente, este tipo de experiimento possibilitou a avaliagfo numérica da contrtbuigo do

escorregamente de grio na deformagio total BV 05 métodos empregades b 58 e
relagfes geométricas entre o8 Angulos dos contornos de grdo e os deslocamentos das marcas

{longitudinals © transversais a diregBo de tracionamento}.
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Observagdes feitas “in situ')

Em 1973, Ashby e Verral*® | estudando o comportamento de bolhas de uma emulsio de 6leo
em detergente, propuseram um mecanismo de escorregamento 1o qual os gréos trocam de vizinhos
durante o processo de deformago. Ainda em 1973, através de microscopia eletrénica, Naziri et a] !V
acompanhatam o processo de deformagiio superpléstica de uma liga Zn - Al eutetéide. Neste
experimento puderam observar a mudanga de vizinhos mais proximos a medida que a deformagio

prosseguia.

Textura e morfologia dos grdos

Um aspecto importante da deformagio superpldstica é a quebra da textura apos a deformagéo.
Em seu trabalho de revisdo bibliografica, Edinéton ) mostrou casos de ligas Al-Cu eutética e Zn - Al
cutetdide onde houve redugio de textura apds 500% e 100% de deformagio superpléstica
respectivamente. Naturalmente tal efeito foi atribuido ao fendmeno do escoiregamento de contornos
de gréo.

Um aspecto mais evidente que hd diminui¢io da textura é a forma equiaxial dos grios
observada durante e apds o processo de deformagdo ('31364140) [ bido que o processo de
escorregamento de planos cristalinos, ou o processo de difusio de lacunas induzido por tensdes
provocam um alongamento dos grios na diregdo de deformagdo. Contudo, é interessante salientar que
os gréos podem apresentar um pequeno alongamento, resultando num fator de forma {maior diAmetro
/ menor didmetro) de até 1.2 9 que, comparado com alongamentos macroscépicos da ordem de

1000%, € desprezivel.

Observaciio da estrutura de discordancias >

Analises através de microscépio eletronico de transmissio tém revelado que materiais
deformados em condi¢des de superplasticidade apresentam grios relativamente livres de
discordancias. Alguns autores atribuem esse fato a pouca atuacdo dos mecanismos de escorregamento
de planos dentro do grdo. Contudo, em altas temperaturas, quando a carga cessa, os processos de
ascensdo (“climb™) e movimentacio de discordancias em dire¢do aos contornos de grio estio

presentes. Para elucidar esse aspecto, foram realizadas experiéncias com ligas de Mg-Al e Zn-Al com
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resfriamento sob carga. Nestes casos, a baixa densidade de discorddncias tambsm o veriticada,

porém ainda existem ddvidas sobre tal aspecte, pois a inexisténeia de emaranhados de discordincias
pode tambeém significar ausénela de barreiras para as mesmas, Na figura 2,10, pode ser observado o
resultado destas experi€nelas com a Hga Zn-Al onde é feita uma comparagio entre o material
deformado na regifio [T ¢ na regifio I {onde o mecanismo de movimentaglo de discorddncias &

dominante),

Figura 2.10 - Micrografias de microscopia elelrénics de transmissio de uma liga Zn-Al ewtetdide mostrando 1 (3 muito
baixa densidade de discordineias depois de uma deformagiio superplistica na regifio 11, (b) subsstrstura de

discorddncias e grios vices em aluminio submetidos a uma akia texa de deformaciio ma regiao B O
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Ocorréncia de cavitagdo

Embora sendo notada em apenas algumas ligas como Al-Zn-Mg-Zr, Al-Cu-Zr, Mg-Zn-7r ¢

agos microduplex ¥

, a ocorréncia de cavitagio tem sido freqiientemente relacionada com o
mecanismo de escorregamento de grio (P! A caracteristica intergranular do defeito sugere tal
mecanismo. O fato do nlimero de cavidades aumentar no meio da regido II indica uma predominéncia
do mecanismo de escorregamento de grio no pico de superplasticidade ¢ . Pulino-Sagradi “*
estudando um ago inoxidavel duplex (22%Cr-5%Ni-3%Mo-0.14%N), verificou que o nimero de
cavidades e a homogeneidade de distribui¢io das mesmas aumentavam com a temperatura, quando
esta se aproximava das condigdes de deformagfo superpléstica. Tal fato também reforga o argumento

acima mencionado.

Convém acrescentar que a presenca de tal tipo de defeito deve ser evitado por prejudicar as
propriedades do componente fabricado por deformagdo superplastica. Isto & possivel, jd que tal
fendmeno nfio ocorre em compressio ¥ ¢ nem em condiges de deformagdo proximas da

hidrostatica®®?,

¢) Mecanismos de acomodagéo

[soladamente, o mecanismo de escorregamento de grios ndo consegue explicar as grandes
deformagdes que ocorrem durante o processo de deformagdio superplastica. Na realidade, devem
existir mecanismos paralelos para acomodar o movimento dos grios, pois se isso ndo ocorresse
haveria a formago prematura de cavidades, resultando na fratura prematura do material.

Existem basicamente dois tipos de mecanismos propostos para explicar a acomodagdo dos
grdos durante o escorregamento: acomodagio por difusio™*® ¢ por movimentagio de

discordancias®®,

Acomoda(:a“o por d!'ﬁ‘sa'o (11,13,31,36,48)

Este mecanismo foi proposto pela primeira vez por Ashby e Verral “®, supondo a ocoméncia
simultdnea de mecanismos similares a0 de Nabarro-Herring (difusdo de lacunas pelo interior dos
grdos mediante a ac@0 de tensdes) e ao de Cobble (difusio de lacunas pelos contornos dos grios

mediante a ag@o de tensdes). Segundo este mecanismo 0s grios mudam de posi¢do, resultando numa



21
troca de vizinhos mais proximos, porém mantendo a forma original dos graos. Como pode ser visto

na figura 2.11, hd a formagéo de um estado intermediario, que possibilitaria a mudanga de vizinhos.

Este estado intermedidrio € resultado dos mecanismos de difuséo (ver figura 2.12).

nio-deformado Intermediario deformado

Figura 2.11 - Modelo de Ashby e Verral para a acomodagdo do escorregamento dos grios por difuséo.“"

grio 2

griio 1

caminhos de
difusdo

Figura 2.12 - Caminhos de difusfo associados ao rearranjo dos grdos.*”
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Acomodagdo por movimentagdo de discorddncias "'

Teorias sobre a acomodagdio do escorregamento de grios surgiram antes mesmo de

observagdes experimentais'”. Neste sentido, Gifkins®”

foi o pioneiro. Em seu modelo,
movimentagdo de discordéncias pelos contornos e regides adjacentes seriam responsaveis pela
acomodag@o. Devido ao escorregamento de grdos, ocorre uma concentragio de tensdes nos pontos
triplos. Esta concentragio de tensbes causa a dissociagdo de discordancias, que se movem por
escorregamento ¢ ascenséo nos contornos vizinhos e regides adjacentes, podendo ocorrer aniquilagio
ou combinagdo com outras discorddncias dando origem a novas discordéncias de contorno de grio.
Tal seqiiéncia de eventos resulta numa rotagdo de gréos, de acordo com resultados experimentais

sobre a reducdo de textura. Na figura 2.13, podemos observar esquematicamente o modelo proposto

por Gifkins.

A e A
B
Novas discordincias nos

Actimulo de discorddncias \ - contomos e nos prios

no contorne de grio

A
Direglio de ~7 \ ks S
ef’/ escorregamento C A T

Figura 2.13 - Modelo de escorregamento de contorno de grio pela movimentagio de discordédncias de contorno de griio
formando um “pile-up”, o qual & relaxado pela dissociagio e movimentacfio de discordincias nos contornos

entre os graos AB e BC, ou em regides proximas (V.

E conveniente ressaltar que tal teoria ainda traz algumas limitagdes, como o fato de nfio haver
endurecimento por deformagdo. Na realidade, é mais apropriado considerar que os varios mecanismos
atuam em conjunto, como proposto por Suery ¢ Mukherjee . Isto justifica 0 modelo da equacio
[2.4], que ¢ bastante utilizado atualmente. Tal modelo mostra claramente a dependéncia do
mecanismo de deformagio superpléstica com a temperatura ¢ principalmente com o tamanho de griio.
De fato, uma das formas de se otimizar o processo de conformagdo superplastica é diminuir o

tamanho de grﬁo(g’m). Um exemplo deste efeito pode ser visto na figura 2.14.
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Figura 2.14 - Efeito do tamanho de grio numa liga Al-10Mg-0,1Zr a 300°C ©%.

2.2.4 Regiao II1

Esta regido corresponde a maiores taxas de deformagdo ou temperaturas mais baixas,
correspondendo a condigdes onde os contornos de grio passam a ter maior resisténcia que os planos
de deslizamento (temperatura menor que a equicoesiva). Desta forma, o mecanismo predominante ¢ a
movimentagio de discordincias ®™*® e o material deixa de apresentar comportamento superplastico,

com 0 expoente m passando a valer 0,2,
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2,2.5 Métodos para avaliar a superplasticidade estrutural

Existem varios métodos para avaliar a superplasticidade de um material, dentre eles estdo a
medida de alongamento até a fratura e o calculo do coeficiente m. Este Gltimo € o mais indicado, uma
vez que o alongamento depende de fatores geométricos. Além disso, valores de m maiores ou iguais a
0,5 retratam a resisténcia do material & formagéo de deformagdo localizada (estricgiio)t! 117,

Para se obter valores de m, em uma determinada temperatura, podem ser utilizados os
seguintes procedimentos:

a) Ensaio de tragdo a quente até a fratura®¥:

Através da realizagdo de diversos ensaios de tragio a quente, com diferentes velocidades

e X . dlno . .
iniciais de deformacgdo, pode ser obtida uma curva Gma X €. Como m = a inclinacdo da

. 7

Ing

curva plotada num grafico em escala log-log fornece o valor de m, como exemplificado anteriormente

na figura 2.5.
Além do alongamento e determinagfio do expoente m, os ensaios de tragdo a quente permitem

avaliar a homogeneidade de deformagiio”

que ¢ atribuida a0 comportamento superplastico. Esta
pardmetro ¢ obtido calculando-se a redugfio de 4rea ao longo do corpo-de-prova apés a fratura.

Fazendo-se a hipétese de volume constante, o alongamento em cada ponto, e(x), ¢ obtido por:

e(x) =[Ao- A(x) ]/ A(x) [2.5]
onde,
Ay = area inicial da se¢fio transversal do corpo-de-prova (antes do ensaio);

A(x) = 4rea da segéo transversal do corpo-de-prova na posi¢do x apos sua fratura ao final do ensaio.

No caso de materiais superplasticos, nfio deve haver um aumento significativo do
alongamento calculado por [2.5] nas proximidades do local da fratura, j4 que a ocorréncia de tal

evento indica existéncia de deformagio localizada (estricgo).



b) Ensaios de tragio a quente com mudanca na taxa de deformacio:

Uma maneira mais prética para determinar m € a realizagio de ensaios de tragio com mudanga
de taxa de deformagio. Este método permite, para cada temperatura de ensaio, avaliar o pardmetro m.
Para isso, a cada temperatura, o corpo-de-prova sofre uma deformaco inicial (geralmente variando de
20 a 50%), antes da ocorréncia de estriccdo, e em seguida inicia-se a alteragdo da taxa de
deformagdo, que ¢ modificada sempre que o corpo de prova € alongado de um certo incremento. A
cada taxa de deformagdo corresponde uma tensdo relativa a deformac¢do do final do incremento
(figura 2.15). Assim, pode ser construida uma curva de logo x loge, sendo o coeficiente angular o

expoente m ®

L

€ inmicial e

Figora 2.15 - Curva tensdo (c) x deformagio (g) com taxa de deformacio variando durante o ensaio. 61

c) Ensaios de tragdo a quente com ciclos multiplos de mudanga na taxa de deformagio™”:

Este método é uma variante do anterior. A cada valor pré-fixado de deformagao ocorre uma
mudanga na taxa de deformacio, porém de uma forma ciclica, ou seja, duas taxas diferentes sdo
alternadas a cada intervalo de deformagio. Pulino-Sagradi® utilizou em seu trabatho intervalos de
5% de deformagdo nominal ¢ variagBes na taxa de deformagdo de 33% a 150%. A vantagem de se
utilizar este tipo de ensaio estd na facilidade de analise dos dados, pois existem métodos de analise que
exigem extrapolac¢do de curvas, o que ¢ dificil, ou mesmo impreciso no caso anterior. A figura 2.16
ilustra um desses métodos de analise dos dados. Observa-se que o ponto B € obtido por extrapolagio
da curva V; . Os ciclos V; subseqiientes propiciam uma tendéncia que auxilia tal extrapolagdo. Um

diagrama esquematico mais geral deste tipo de ensaio pode ser visto na figura 2.17.
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Figura 2.16 - Método de andlise dos dados obtidos em um ensaio de mudangas de taxa de deformagdes ciclicas®™ .
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Figura 2.17 - Diagrama esquematico de um ensaio de mudanga de taxa de deformagio com ciclos miktiptos™.

26



27
2.3 Superplasticidade de acos inoxidaveis duplex

Pelo que foi exposto anteriormente, conclui-se que um ago inoxidavel é um candidato potencial

para apresentar superplasticidade, como foi verificado por Hayden et al ® em 1967, quando se

iniciaram os estudos de superplasticidade nestes tipos de ago. Foram estudados nesta ocasifio, 12 tipos
diferentes de agos, todos com adi¢io de Ti e processados por laminagido a quente. Os resultados de
alongamento obtidos variaram entre 200 e 2000%. Dentre estes agos, foi estudado o IN 744 (25Cr-
6,5N1-0,6Ti), ago de composi¢do comercial, que predominou nos trabalhos publicados durante a
década de 1970">'***%? No inicio dos anos 80, comegaram a surgir trabalhos com os agos duplex de
nova geragio, contendo nitrogénio e molibdénio como elementos de liga. Um dos pioneiros a utilizar
este tipo de duplex foi Maehara>*? | que estudou a superplasticidade de um superduplex (25Cr-7,0Ni-
3Mo-0,14N), obtendo dois picos de alongamento, um da ordem de 2500% a 950°C e outro da ordem
de 2000% a 1050°C, utilizando 2 x 10° s™ como taxa de deformagiio. Os picos de superplasticidade
foram correlacionados com a estrutura duplex exibida naquelas temperaturas, a 950°C (y + ¢ ) e a
1050°C (ot + 7). A esses valores altos de alongamento, Maehara atribuiu a presenga do nitrogénio
dissolvido na liga, que tornaria o material mais ficil de ser refinado. Desde entdo diversos autores vém

pesquisando, quase que exclusivamente, a superplasticidade deste tipo de ago.

Amalmente 03 estudos de superplasticidade de agos inoxidaveis duplex focalizam o aspecto de
otimiza¢io do processo de deformagio superplastica®'®, pois, como visto até agora, para se conseguir
comportamento superplastico € necessarto utilizar baixissimas velocidades de deformacgado (tipicamente
da ordem de 10 s'), o que inviabiliza comercialmente a aplicagio. Para aumentar a taxa de
deformagdo, otimizando o processo, realizam-se tratamentos termomecinicos, que conduzem a uma
microestrutura extremamente refinada com tamanho de grio da ordem de 1 um, cerca de uma ordem

de grandeza inferior aos agos microduplex normalmente estudados'*®*1¢9,
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2.4 Refino de microestruturas duplex

Depois do trabalho de Hayden, comegaram a ser publicados alguns trabathos sobre refino de
microestruturas duplex, requisito para a obtengéo de materiais superplasticos. Dentre estes trabalhos
destaca-se o trabalho de Gibson et al ¥ como sendo pioneiro na abordagem de refino de acos
inoxidaveis duplex (ligas Fe-Cr-Ni). Neste trabalho, foi mostrado que o refino microestrutural pode
ser obtido por vdrios tratamentos termomecanicos, envolvendo conformagio a quente, a frio ou

combinagéio de ambos, como se observa na figura 2.18.

Ciclo de Trabalho a quente
I fage

T +
b ey : —\
M
P
E 2 fases
R
A
T
U F 3 F 3
R .
N T. ambiente

(@) tempo (b)

LIGAS COM PRECIPITACAO LIGAS COM PRECIPITACAQ
RAPIDA DA 2° FASE LENTA DA 2° FASE
{CCC EM CF(O) (CFC EM CCC)
Ciclo de Trabatho a frio
1 fase

T —
E \
M
P
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R
A
T
U F s F 3 F 9
i i _ T. ambiente

(© tempo (d)

Aquecimento ou resfriamento e Conformagio

Figura 2.18 - Tratamentos termomecénicos utilizados para produzir estruturas microduplex?,
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O ciclo (a) consiste de uma solubilizagio prévia no campo monofasico, seguida por

deformag3o a quente iniciando no campo monofisico e terminando no campo bifasico. Este ciclo &

utilizado para ligas que tém a precipitagdo da segunda fase rapida.

O ciclo (b) consiste de uma solubilizagdio prévia no campo monofasico, seguida por
deformago a quente iniciando no campo monofasico, continuando no campo bifisico até uma
determinada deformagdo. Apos esta deformagio o material é reaquecido no campo bifasico, antes de
se processar a deformagfo final, dentro do campo bifisico. Este ciclo também § utilizado em ligas que

tém a precipitagio da segunda fase lenta.

O ciclo (c) ¢ obtido através de uma solubilizagdo no campo monofisico seguida de um
resfriamento rapido até a temperatura ambiente. O material monofasico é deformado na temperatura
ambiente. Apos a deformagéo ¢ feito um tratamento de precipitagdo no campo bifasico. Aplica-se este

ciclo em ligas com cinética rapida de precipitagio da segunda fase.

O ciclo (d) € basicamente a composi¢io dos ciclos (a) e (c) seguido de uma etapa de

conformagZo a frio com posterior tratamento de precipitagdo. Este ciclo também ¢ utilizado em ligas

que tém a precipitagdo da segunda fase rapida.

Os conceitos utilizados por Hayden foram utilizados posteriormente em trabalhos envolvendo
agos ligados ndo inoxidaveis, porém com estrutura duplex em alguma faixa de temperatura*'>
Nestes trabalhos, ficou clara a importincia do processamento no campo bifisico. A particio da
microestrutura em duas fases, durante a recristalizagdo, conduz i obtengio de grios finos que
apresentam uma cinética de crescimento extremamente lenta, pois uma fase impede o crescimento da
outra '*. Qutro aspecto importante é a necessidade da precipitagio da segunda fase em uma
determinada seqiiéncia, quando se utiliza o ciclo de trabalho a frio. Esta precipitagio deve preceder ou
acompanhar o processo de recristalizagdo da matriz, pois somente desta forma é que pode surtir o

efeito de ancoramento dos grios da matriz.

Em meados da década de 1970, pesquisadores que utilizaram o ago IN 744 (25Cr-6,5Ni-0,6Ti)
para estudar o fendmeno da superplasticidade, adotaram, basicamente, os ciclos (b) e (d)'**. O fato
da temperatura de solubilizagdo no campo ferritico deste ago ser da ordem de 1200°C"® explica a
utilizagdo destes ciclos. No inicio da década de 1980, com a utilizacio de agos duplex ligados ao

nitrogeénio, a temperatura de solubilizagdo no campo ferritico aumentou substancialmente®”,
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passando de 1200°C para a faixa 1250 -1350°C. Este aumento de temperatura pode ter crado

dificuldades operacionais para manté-la durante a deformagio em escala laboratorial. Isto pode ser
uma boa explicagio para o inicio da utilizagio do ciclo {c), verificada nos trabalhos de Maehara™**?,
onde utilizou reducdes a frio da ordem de 50% e temperaturas de solubilizagio 1250°C, para o aco
25Cr-7,0Ni-3Mo-0,14N. Em escala industrial, Osada'” fez uso de uma composigdo do ciclo (a) com
uma ctapa de deformagdo a frio (45%), a partir de placas de 145 mm de espessura, obtidas por

lingotamento continuo. O ago utilizado foi 0 mesmo que Maehara vem estudando.

Em 1991, Soylu e Honeycombe®™, estudaram duas formas de refinar a estrutura de agos
inoxidaveis duplex, utilizando como base o ago 30Cr-8Ni. Uma das formas ¢ a adicdo de cobre ao ago

(aprox. 3%), a outra é a redugdo a frio do material previamente solubilizado no campo ferritico, ou

seja, o ciclo (c).

No processo de refino por adigdo de cobre, apos a solubilizagdo no campo ferritico (1300°C),
particulas de cobre CFC, precipitadas na faixa de 850-700°C, agem como nucleantes para a austenita.
Estas particulas, denominadas fase &, precipitam finamente dispersas (3 nm), resultando numa
estrutura extremamente fina (1um), apés a formagdo da austenita. As particulas de cobre também
atuam como barreiras para a movimentacio das interfaces, dando estabilidade para a microestrutura

obtida.

No processo de refino por deformacio a fiio, verificou-se que, durante a solubilizacio no
campo o + 7 (700-1000°C) apés a deformagio, a precipitagio da austenita ocorria nos contornos de
subgrio da ferrita deformada, impedindo a continuidade da recristalizagdo da ferrite. A microestrutura
obtida era extremamente fina, da ordem do tamanho de subgrio da ferrita (2-3 pm), que decresce com
o aumento da deformacio a frio. Estudos feitos com o ago 25%Cr-7%Ni-3%Mo com tamanho de
gréo da ordem de Sum revelaram que a partir de 50% de deformagio a frio, o efeito da deformacgio a
frio diminui substancialmente. Tal fato pode ser observado na figura 2.19, onde se verifica que a partir
de 50% de deformacdo o tamanho de subgrio de o e da particula precipitada de y tornam-se

praticamente constantes.
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Figura 2.19 - Efeito da deformagfio a frio da ferrita no tamanho de subgrio da ferrita e no tamanho da particula de

austenita em um ago 25%Cr-7%Ni-3%Mo apés recozimento a 1000°C por 30 minutos ©¥.

Nos trabalhos atuais sobre superplasticidade, Maehara® e Tsuzaki'® utilizam o ciclo (c) com
deformagdes a frio da ordem de 90%, porém, em alguns casos, sem tratamento de solubilizagio no
campo a + ¥, o que de certa forma contradiz o efeito exemplificado no paragrafo anterior. Esta nova

rota permite obter estruturas da ordem de 1-2 pm, nos primeiros estagios da conformagio

superplastica.
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CAPITULO 3

MATERIAIS E EQUIPAMENTOS

3.1 Material de partida

O material utilizado neste estndo foi doado pela Empresa Eletrometal S/A.
Trata-se de uma barra redonda (115 mm de didmetro) de um ago inoxidavel duplex, cuja

denominagdo comercial ¢ E4462. Tal designagio ¢ equivalente ao ago DIN Wnr 1.4462,

muitas vezes conhecido como “2205” (22% de Cr e 5% de Ni).
O processamento prévio (realizado na usina), a composi¢do quimica e a
microestrutura de partida sdo mostradas a seguir.

3.1.1 Processamento

O ago E4462 foi elaborado em forno de indugio a vacuo (VIM) a partir de
matéria prima virgem (sem sucata de retorno). O processo ainda envolveu um refusio

por escoria eletrocondutora, onde se obteve um lingote redondo de 508 mm de didmetro.

O processo de forjamento foi feito em prensa hidraulica de 2000 toneladas. Para

isso o material foi aquecido e homogeneizado a 1180°C. O resfriamento apos o
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forjamento foi feito em dgua, visando evitar a precipitacdo de fase ¢. A barra obtida

nesta etapa tem o didmetro de 120 mm, tendo sofrido uma redugdo de drea de 94,4%.
Antes da usinagem final para 115 mm, o material sofreu um tratamento térmico

de solubilizagdo a 1050°C por 3 horas com resfriamento em agua. Tal tratamento

conferiu ao material uma dureza de 207 Brineil,

3.1.2 Composi¢io quimica

Na tabela 3.1 € mostrada a composicdo quimica do referido material.

Tabela 3.1 - Composigdo quimica do ago E4462 (valores em % em peso):

C Si Mn P S Cr Mo Ni N Al

0,028 0,50 1,70 0,016 0,002 21,13 2,75 4,73 0,18 0,002

3.1.3 Microestrutura

O material em questio apresenta uma microestrumira do tipo duplex, como
definida no item 2.1.2, onde as fases principais sdo austenita (y) e ferrita (o). Para
melhor caracterizar tal microestrutura foram feitas medidas de ramanho de Jfases e de

Jfragdo volumétrica.

Tamanho de fases ( a + y)

Por simplicidade e rapidez, optou-se por determinar o tamanho das fases através

do método dos interceptos ©:

1 L
T.G=—X-— 3.1
X3 [3.1]
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Onde:

T.G. = tamanho de grio;
n; = numero de interceptos;
L = comprimento da linha de referéncia;

A = aumento.

Assim, com o auxilio de um microscopio Optico (Zeiss Neophot), foram
realizadas medidas em dez campos diferentes, para cada orientagdo do corpo de prova,

conforme esquema apresentado na figura 3.1,

Tt

Sistema de referéncia
para contagem dos interceptos

Amostra

Li

1/2 raia
........... T . segdo tranversal observada
Transversal L : se¢do lengitudinal observada

(//:r:;;

pirecHo e 10

Figura 3.1 - Posigdo de retirada e orientagéo do corpo de prova para analise metalografica.

No caso em questdo, a linha de referéncia media 10 mm, que com o aumento da
ocular corresponde a um tamanho de 100 mm. O aumento variou de 32X a 125 X, de
modo a fornecer em média de 10 a 30 interceptos por medida. Os resultados obtidos

constam na tabela 3.2.

Tabela 3.2 - Tamanho de fases do ago E4462:

Altura: 30,0+ 3,1 um O conjunto de medidas que gerou estes resultados

Largura: 43,7+9,5 um pode ser visto na tabela Al.1 do anexo 1

Comprimento: |290,7 £ 86,8 um
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Na figura 3.2 e 3.3 podem ser vistas micrografias das secdes longitudinal e

transversal, respectivamente.

Figura 3.2 - Micrografia do material de partida, ago E4462, posi¢do longitudinal. Ataque KOH 10N
eletrolitico.

Figura 3.3 - Micrografia do material de partida, ago E4462, posigdo transversal. Ataque KOH 10N
eletrolitico.



Fracdo volumétrica

Para determinar a fragdo volumétrica de cada fase (a e y), utilizou-se o método

. 54 . . . ,
do reticulado **. Neste, uma rede com o niimero de nés conhecido ¢ sobreposta &
imagem da microestrutura. Em seguida, conta-se o nimero de pontos que coincidem

com a fase na qual ha o interesse em avaliar a fragdo volumétrica. Esta resulta de &%
Py=Ly =V, =—L [3.2]

Onde:

Pp = fragdo em pontos;

Ly = fragfo em hinhas;

Vy = fragdo volumétrica;

n; =nimero de nds coincidentes;

nt = namero de nods total da rede.

A avaliagdo efetuada baseou-se numa amostragem de dez campos, com uma rede

quadrada de 441 nos. O resultado obtido pode ser visto na tabela 3.3:

Tabela 3.3 - Fragfio volumétrica de fases do ago E4462:

Vyy(%): |62,8+23 O conjunto de medidas que gerou estes resuitados

Vva (%):1372+£23 pode ser visto na tabela A1.2 do anexo 1

Notas: (1} O valor de Vv o foi obtido pela diferenga 100 - Vy v;
(2) Através da microscopia 6ptica realizada ndo foi notada a presenga de nenhuma outra fase,

como o, por exemplo.
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3.2 Equipamentos

A seguir sera feita uma breve descrigio dos equipamentos e metodologia utilizados

para 0s ensaios ¢ para a produgdo dos materiais:
3.2.1 Obtenc¢ao dos materiais
Placas de partida

Foram utilizados dois tipos de processo de deformagdo, um a quente e outro a frio.
Para tanto, utilizaram-se quatro graus de deformacio: 50%, 70%, 80% e 90%. Visando
uma espessura final de 3 mm, com 0,2 mm de sobremetal, foram cortadas placas de
diversas espessuras, como pode ser visto na tabela 3.4. A largura das placas ficou restrita
a 30 mm. Tal largura foi escolhida em fung3o da capacidade do laminador e largura final
do corpo-de-prova (24 mm). As placas foram sempre retiradas de forma a coincidir seus
centros geomeétricos com o Y; raio da barra (ver figura 3.4). Esta etapa do trabalho foi
realizada com auxilio de uma serra elétrica, utilizando uma Idmina de 14 polegadas de
comprimento, 10 mm de largura e 1 mm de espessura. Convém ressaltar que o corte deste
material € uma operacdo delicada, pois o material ¢ de baixa usinabilidade, € a barra, pelo
fato de ter sido desempenada a frio, encontra-se tensionada. Isto pode as vezes propiciar o

fechamento do corte e, conseqiientemente, a quebra da 1dmina.

Tabela 3.4 - Dimens6es das placas de partida

Redugdo prevista (%) | Espessura (mm) Largura (mm) Comprimento (mm)
50 6,4 30 125 (2)
70 10,7 30 125 (2)
80 16,0 30, 60 (1) 125 (2)
90 32,0 30 125 (2)

Notas: (1) O material destinado 4 laminag3o a quente foi cortado com o dobro da largura.

(2) O comprimento foi limitado pela capacidade da serra.
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1/2 raio

Transversal

"//’f;;;;:

Diecdo 4

Figura 3.4 - Representagiio esquemdtica da retirada das placas de partida

Para se obter precisamente as dimensdes da tabela 3 4. utilizou-se uma plaina da

marca Zocca, com avango méaximo de 1 mm por passe.

Laminador

Para efetuar as deformag8es requeridas, utilizou-se um laminador de pesquisa com

as caracteristicas apresentadas na tabela 3.5.

Tabela 3.5 - Caracteristicas do laminador

Tipo Duo reversivel
Poténcia (HP) 25
For¢a Maxima (Ton) 45
Rotagio (RPM) 0 - 200
Didmetro do cilindro (mm) 125
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Fornos
Para aquecer antes de laminar ¢ solubilizar os materiais (antes e apos laminagio),
foram utilizados fornos tipo mufla com aquecimento por resisténcia elétrica. A seguir

estdo descritas algumas caracteristicas desses fornos (tabela 3.6)

Tabela 3.6 - Caracteristicas dos fornos

Forno Utilizacdo Temperatura Variacdo Resisténcia
maxima (°C) (°C)
Brasimet| Aquecimento 1300 x5 Globar
EDG Solubilizagéo 1700 +5 Super Kanthal®
antes da
deformacéo
EDG | Solubilizacao apds 1300 +5 Kanthal®
deformacdo
3.2.2 Ensaios

Corpo-de- prova

A partir dos materiais obtidos pelos diversos tratamentos termomecénicos (a
serem discutidos no capitulo 4) foram usinados mecanicamente (furadeira fresadora) os
corpos-de-prova. Apds a usinagem preliminar, os mesmos receberam um acabamento
final por intermédio de limas-agulha. Para a colocagéo de termopares de controle, foram
efetuados furos de 2 mm na espessura dos corpos-de-prova, conforme esquema da figura
3.5. As dimensdes dos corpos-de-prova foram escolhidas de acordo com o trabalho de

Pulino-Sagradi (49), podendo serem vistas na figura 3.5,
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A «4— Termopar 1
15
1O
15 #— Termopar reserva
_______ - J( ; ST e
10 ’<—){ :-——— Controlador
X [#— Termopar 2 /
30 & $11,2
v
i
24

-~ Termopar 3

Figura 3.5 - Dimensdes do corpo-de-prova e posiio dos termopares.

Maquina de ensaios mecdnicos MTS

Os ensaios de tragdo a quente com mudanga de taxa de deformacio e os ensaios de

tracdo a quente até a fratura foram realizados numa maquina de ensaios hidriulica MTS

310.

Para a realizagdo dos ensaios a quente foi utilizado um forno elétrico aquecido por
resisténcias. Este forno possui trés zonas de aquecimento, cada uma controlada por um
termopar do tipo K (no caso, dois destes termopares sdo inseridos no corpo-de-prova e o
outro permanece na regido da resisténcia, figura 3.5). A temperatura maxima do forno & de
1000°C, mas ndo € aconselhavel trabalhar neste limite, pois ha o risco de queima das

resisténcias.

Na figura 3 6 tem-se uma vista geral do equipamento de ensaios.
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CAPITULO 4

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Basicamente, a parte experimental pode ser dividida em duas etapas. Uma
primeira onde sfo obtidos os materiais. a partir de tratamentos termomecénicos no
material de partida e outra onde estes sdo ensaiados, inclusive o material de partida. A

seguir serd feita uma descrigéio destas etapas.

4.1 Preparacio dos materiais

Esta fase do trabalho compreende a realizacio de uma laminagdo a quente e
quatro laminacées a frio, sendo estas 1ltimas precedidas de um tratamento térmico de
solubilizagdo. Ap6s as laminagdes (quente e frio) e em alguns materiais foram efetuados

outros tratamentos de solubilizagdo, como podera ser visto com mais detalhe a seguir.

4.1.1 Laminac#o a quente

Segundo Snape ¢ Church ¥, uma das formas possiveis de se refinar uma

microestrutura duplex ¢ a laminagdo a quente, com aquecimento no campo monofisico
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¢ deformacio até o campo bifasico. Porém, esta técnica nio pode ser empregada
facilmente no caso dos agos inoxidaveis duplex, pois tal temperatura € muito elevada,
sendo, na maioria das vezes maior que 1300°C ***** Além disso, no caso de agos
com alto teor de nitrogénio, como o caso do ago estudado, a diferenca entre a
temperatura do campo monofésico e a temperatura liquidus é muito pequena, da ordem
de 40°C ®", impossibilitando tal pratica. Em contrapartida, Miller ¥ sugere um
processo de refino onde 2 deformagio ocorre no campo bifisico. A técnica mais
comumente utilizada de trabalhar o material entre 1000°C - 1200°C 1% corrobora tal
procedimento. Desta forma, a temperatura escolhida para a laminag3o foi de 1180°C,
por um tempo de 30 minutos, suficiente apenas para aquecer o material. A deformacio
escolhida foi de 80%, pois segundo Miller” a deformagio necessiria para ocorrer

refino nestas condiges deve ser maior que 75%.

Com todos os parimetros determinados, o material foi laminado em sucessivos
passes de 30% de redugdo cada. No final de cada passe, o material era reintroduzido 2o
forno com um termopar encostado 4 sua superficie até a temperatura voltar a 1180°C, o
que durava aproximadamente 15 minutos. Tal procedimento foi adotado em virtude da
queda rapida de temperatura (fungfio das dimensdes do material). Devido & precipita¢io
de fases indesejaveis, como visto no item 2.1.3 e devido & capacidade do laminador, é
desaconselhavel continuar laminando abaixo de 950°C, temperatura que acabava a

laminag&o. Apos o término da laminagio o material foi resfriado em agua.

Uma parte do material foi mantida no estado bruto de laminagdo e outra parte
foi direcionada para um tratamento de solubilizagdo a 1050°C. Tal temperatura foi
escolhida em fungdo de dois aspectos. O primeiro esta relacionado com as curvas de
precipitagdo discutida no item 2.1.3 (tratamentos abaixo desta temperatura podem
resultar na precipitagio de fases indesejaveis). O segundo aspecto diz respeito a pratica
industrial mais comum, que ¢ tratar tal material a 1050°C **. Com a temperatura
fixada, foram feitas experiéncias preliminares a diversos tempos de tratamento, a saber:
15 minutos, 30 minutos, uma hora e duas horas. Em fungo dos resultados obtidos
(capitulo 5), escolheu-se o tempo de duas horas para solubilizar o material. O

resfriamento, como de costume, foi sempre em agua
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4.1.2 Laminacio a frio

O procedimento de laminagio a frio é descrito com detalhe por Snape e
Church®, sendo o mesmo citado por alguns autores”®'® e utilizado por outros®*10
A técnica consiste basicamente em solubilizar o material a alta temperatura, procurando
reter a estrutura monofisica a baixa temperatura e, em seguida, deformar
vigorosamente o material a frio. Para que a estrutura rescristalize, € necessario fazer um
pos-tratamento de recristalizagdo, que pode ser considerado como uma segunda

solubiliza¢3o a temperatura mais baixa.

Desta forma, a preparagio dos materiais envolveu uma etapa preliminar para
determinar a temperatura de solubilizagdo no campo monofésico, que no caso do ago
em questdo € o campo ferritico. Nesta fase, amostras do material foram tratadas a
1300°C, 1350°C e 1380°C, com tempos de 15 minutos, 30 minutos e 1 hora. O
resfriamento foi sempre em salmoura (NaCl 10% em peso). Em fun¢io dos resultados
obtidos (capitulo 5), optou-se por realizar dois tratamentos nas placas de partida. O
primeiro a 1300°C por 30 minutos ¢ o segundo a 1380°C também por 30 minutos. O
tratamento a 1300°C fot realizado nas placas destinadas as deformacgdes de 50%, 70% e
90%. Para a placa de partida para a deformagio de 80% aplicou-se o tratamento de

1380°C.

ApOs os tratamentos descritos acima, laminaram-se as placas, empregando
sucessivos passes de laminagdo com redugdo de 1 mm por passe. No caso das placas de
90% e 80% de redugdo a deformagio foi reduzida para 0,5 mm nos tltimos 5 passes
em fungo da capacidade do laminador. As chapas alcangaram espessuras entre 3,2 ¢

3.1 mm.

Parte das chapas foram novamente solubilizadas, porém a 1050°C. Os tempos
de solubilizagdo foram determinados em cada caso, seguindo o mesmo procedimento do
item 4.1.1. E conveniente ressaitar que para cada condicdo houve um tempo de

recristalizag3o, este determinado pela auséncia de fases alongadas e deformadas.
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Como no caso do material laminado a quente, parte das chapas em cada condiggo

foi mantida no estado bruto de laminagio.

Resumo das condicdes obtidas.

Na tabela 4.1 sdo mostradas as condi¢des obtidas na etapa de preparacfo dos

materiais.

Tabela 4.1 - Materiais obtidos apés tratamentos termomecanicos:

Condig¢do Temperatura (o) Redugdo de 4rea (%) Solubilizagdo o + v
T (°C) t (min) .Frio Quente T(°C) t (min)
1 COMO RECEBIDO
2 1300 30 50
3 1300 30 70
4 1300 30 90
5 1300 36 50 1050 120
6 1300 30 70 1050 60
7 1300 30 90 1050 15
8 1380 30 80
9 1380 30 80 1050 60
10 80
11 80 1050 120

4.2 Ensaios de tragfio a quente com mudanca de taxa de deformacio

Como visto no item 2.2, um dos pardmetros mais importantes que caracterizam

um material superplastico € o expoente m. Quando seu valor ¢ superior a 0,5 , o material
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¢ superplastico. Pulino-Sagradi *”’ concluiu que a maneira mais pratica de se obter esse

pardmetro € através dos ensaios de tragio a quente com mudanca de taxa de deformagéo.
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Qutra conseqiiéncia de seu trabalho, foi a introducdo da técnica de mudanga de taxa de
deformagdo com ciclos multiplos. Além de ser répido, este Gltimo fomece mais
seguranca para a determinagéo do valor de m, pois a cada ciclagem sdo obtidos varios
valores, que podem ser tratados estatisticamente. Por essa razdo, tal técnica foi escolhida

para determinar o expoente m dos materiais listados na tabela 4.1.

O ensaio pode ser dividido em trés etapas. A primeira consiste em montar o
corpo-de-prova (item 3.2.2) na méquina de ensaios mecanicos MTS, acoplar o forno ao
conjunto garras da maquina/corpo-de-prova e ligar o forno. A segunda ¢ a etapa de
aquecimento, que dura aproximadamente 30 minutos (aquecimento de 30°C/min) e um
tempo extra de 10 minutos para a estabilizagfio da temperatura. A terceira etapa envolve
a execugdio do programa de controle da maquina. Tal programa prevé uma pré-
deformacdo de 50% na taxa de deformacio mais baixa da maquina e, em seguida, as
taxas de deformagéo sdo alternadas entre dois valores. A cada ciclo, cada uma das taxas
de deformacéo € repetida trés vezes, cada uma ocorrendo num intervalo de deformacio
de 5%. As taxas empregadas em cada ciclo sdo apresentadas na tabela 4.2. As variagGes

em cada ciclo foram selecionadas segundo o trabatho de Pulino-Sagradi %,

A temperatura dos ensaios foi sempre a mesma, 980°C. Tal temperatura foi
escolhida em fungio de limitagGes impostas pelo forno. Além disso, esta temperatura

permite também fazer comparagdes com o material ensaiado por Pulino-Sagradi®®

O resultado de cada ensaio era registrado em papel milimetrado por intermédio
de um registrador xy, sendo a coordenada x o deslocamento e a coordenada y o valor da
carga. As curvas assim obtidas permitiam o calculo do valor de m em cada taxa de
deformagfo, utilizando o esquema e a férmula da figura 2.16. Existem obviamente
varios métodos para calcular o valor de m a partir destas curvas, porém ficou evidente
no trabalho de Pulino-Sagradi que ndo existem diferengas significativas entre um
método e outro. Soma-se a isso o fato de que este método é o mais simples de todos. Os
outros envolvem converses de carga e/ou deslocamento para tensio e/ou deformagcéo,

respectivamente.
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Tabela 4.2 - Taxas de deformagio e velocidades de deslocamento utilizadas nos ensaios

de tragdo com mudanga de taxa de deformagdo (ciclos multiplos).

Taxa de deformacio nominal (s™)

Velocidade de deslocamento

correspondente (mm/s)

Ciclo £1 £2 \% A\
1 2x 10 3x 107 1,04 x 10° 1,56 x 107
2 3x 107 4% 10° 1,56 x 10° 2,08 x 10°
3 4% 10" 8 x 107 2,08 x 107 4,16 x 107
4 8x 10 2x10° 416 x 107 1,04 x 10™
5 2x 103 3x10° 1,04 x 10 1,56 x 107
6 3x 107 4x 107 1,56 x 10 2,08 x 107
7 4% 10° 8x10° 2,08x 107 4,16 x 107
8 8x10° 2x 107 4,16 x 107 1,04 x 107
9 2x 107 3x 107 1,04 x 10™ 1,56 x 107
10 3x 107 4x 107 1,56 x 107" 2,08 x 107
11 4%107 8x 1072 2,08 x 10™ 4,16 x 10™

Nota: A velocidade de deslocamento do pistio foi calculada a priori com base no comprimento til de

3,2 mm do corpo-de-prova, visando gerar a taxa de deformagéo nominal desejada.

4.3 Ensaio de tragiio a quente até a fratura

O ensaio de tragao a quente auxilia no estudo da superplasticidade por fornecer

o valor do alongamento a fratura, a homogeneidade da deformac3o e a microestrutura

final do material. Por outro lado, é um ensaio pouco pratico, pois depedendo da taxa de

deformagdo que ¢ utilizada, o ensaio pode ser extremamente longo. Consegue-se

facilmente ensaios com duragéo superior a 10 horas. Isto pode implicar condigBes de

operagdo desaconsethaveis para o equipamento. Por esse motivo, os ensaios de tragio

até a fratura no foram extendidos a todos os materiais ensaiados pelo método anterior.
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O ensaio em si é bem simples, segue o mesmo procedimento descrito no
segundo pardgrafo do item 4.2 até a execugdo do programa. Neste caso, nio ha ciclagem
de taxas de deformac¢dio. Escolhe-se uma taxa de deformagfo inicial, a partir desta
obtém-se a velocidade de deslocamento, que € mantida constante até a ruptura do corpe-

de-prova.

Nos ensaios em questdio, a temperatura foi a mesma do item anterior, ou seja,
980°C. As taxas de deformagdo foram escothidas em func¢do dos resultados obtidos no
ensaio de mudanga de taxa de deformagdo com ciclos multiplos. Para todos os materiais
escolheu-se a taxa de 3 x 10 s™\. O que motivou tal escolha, foi o fato de que as curvas
de m em funcdo da taxa de deformagdio nfo registraram um méaximo entre os extremos
de taxa de deformacio. Observou-se 0 m méximo na menor taxa de deformagéo. Como
esse valor de taxa de deformacio (2 x 10* s ndo pode ser mantido por muito tempo
(instabilidade da maquina), escolheu-se entdc o valor imediatamente superior
3 x10™ s1). Para o caso do melhor material, optou-se por fazer também um ensaio na
mais alta taxa de deformagdo possivel dentro das condi¢des superplasticas, ou seja, nas
condi¢des de m maior ou igual a 0,5. Na tabela 4.3 estfio listados todos os materiais

submetidos a este tipo de ensaio.

Tabela 4.3 - Materiais submetidos ao ensaio de tragéio a quente.

Condig¢do Tratamento termomecanico Taxa de deformagdo (s™)
1 Como recebido 3x 10
2 50% L.F. 3x 107
3 70% L.F. 3x 107
4 90% L.F. 3x 107
5 50% L.F. + Solubilizado 3x 107
6 70% L.F. + Solubilizado ~ 3x10*
7 90% L.F. + Solubilizado 3x10*
8 80% L.F. 3x10°
9 80% L.F. 4x10”

Notas: (1) L.F. significa laminado a frio;

(2) O material laminado a 80% ¢ tratado a parte devido ao seu tratamento de solubilizagéo
no campo « ter sido diferente (1380°C ao invés de 1300°C).
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Apbs cada ensaio de tragdo, foram feitas medidas de largura e espessura ao longo
do corpo-de-prova, a partir do local da fratura, Tal procedimento teve como objetivo a

avaliagfio da homogeneidade da deformacio, como explicado no item 2.2.5.
4.4 Caracteriza¢io microestrutural

Apds cada tratamento térmico, conjugado ou nio com deformagfio mecanica,
realizaram-se observagdes microestruturais através de microscopia optica. Para tanto, as

amostras foram preparadas da seguinte forma:

¢ Corte da amostra por intermédio de uma serra de disco abrasivo refrigerada;

* Embutimento em baquelite;

* Lixamento grosseiro, utilizando lixas de ALO; nas granulometrias de 220, 320, 400 ¢
600;

e Lixamento fino, utilizando uma lixa de SiC na granulometria de 1200;

* Polimento com pasta de diamante na granulometria lum;

* Ataque eletrolitico, utilizando uma solugio 10N de KOH e tensio de 2 volts;

* Observagdo metalografica no microscépio optico Zeiss Neophot, em alguns casos,
realizando medidas de tamanho de griio e fracdo volumétrica, a partir da média de
dez campos;

* Obtengdio das micrografias no microscopio optico Zeiss Neophot, utilizando filme
ASA 100 P&B e filtro verde;

* Digitalizacdo das micrografias mais representativas, utilizando um “scanner” de mesa

HP ScanJet Il ® numa resoluggo de 100 pontos por polegada.

A microestrutura resultante apés cada ensaio de tragéo foi também observada,
visando identificar possiveis diferengas que justifiquem os resultados obtidos em cada

caso,
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CAPITULO 5

RESULTADOS E DISCUSSAQO

5.1 Materiais obtidos

Neste item, serdo mostradas e discutidas as microestruturas resultantes apos cada
etapa do processamento termomecénico. Ser abordado também o critério utilizado para
a escolha dos materiais resultantes, tanto para o caso das laminagées a frio, como para o

caso da laminacdo a quente.

5.1.1 Laminagiio a quente

Na seqiiéncia de figuras 5.1 a 5.5, observa-se a microestrutura resultante apds a
laminagdo a quente, laminagio seguida de solubilizacdio a 1050°C por 15 minutos, 30
minutos, 1 hora e 2 horas, respectivamente. Em comparagio com a figura 3.2 (material
como recebido), aparentemente, s6 ocorreram mudangas apos a laminagido a quente e
apos a solubilizagdo por 15 minutos. Apés a laminagio a quente, nota-se que as fases
estdo menos espessas ¢ mais alongadas. Apos a solubilizagio por 15 minutos, observa-
se a precipitagdo de pequenas particulas de austenita (fase clara) na ferrita (fase escura).
Tal microestrutura se repete apds os demais tratamentos térmicos, com crescimento e

coalescimento desses precipitados de austenita.
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Figura 5.1 - Micrografia do material apds laminagio z guente com 280% de redugiio em drea, bruto de
laminacho, ago £4462, posivlo longrudinal {50 longo da espessura), Atague KOM 10N

sleirolitice,

Figura 5.2 - Micrografia do material apds laminagfo a quente com §0% de reduglio em area, seguide de
urma solabilizacho a 1050°C por 15 minutos, ago E4462, posiclo longimding (a0 longo da
gapessura). Alagque KOH 10N elatenitizo.



Figura 5.3 - Micrografin do material apds laminacio a quente com 80% de reduglio em drea, seguida de
ama solubilizaclo a 1050°C por 38 mééutas, ago E4462, posicdo longliuding! {ao longe da
gspessural, Atague KOH 10N eletrolitics.

Figura 5.4 - Micrografia do material apds laminacdo a quente cotn 8095 de reduglio e drea, seguida de
umi sohwirilizacio a 1058°C por 1 hors, ago BE4442, posicle longhtudingd (ao longo da
espessurn). Atague KOH 10N sletroliticn.



Figars 3.5 « Micrografia do materisl apds laminsgdo 2 quente com $0% de reduciio em drca, seguida de
utna solubitizacho a 10306°0 por 2 horay, sgo E4462, posigio longitudinal (ao longo da
espessura), Alague KOH 10N eletrolign.

Para melhor comparar o8 materiais obtidos, optou-se por determinar através do
metedo dos interceptos, come discutido no item 3.1.3, o tamanho de fases de cads
material, em relagio 4 altura, ao comprimento e 4 largura. O resultados obtidos com
base na observagiio de dez campos podem ser vistos na tabela 5.1 (vide detalhes no
anexo 1) & nas figuras 5.6 a 5.8 Desta forma, determina-se através do processo de
recristalizaclio uma condicio onde se tenbam fases menores e equiaxiais, de acordo com

os requisitos citados por diversos autores' MY,

Observando os resultados a seguir, verifica-se que a shura das fases (figura 5.6)
atinge o mimimo no fraiamente térmico de 15 minutos, apds o qual tem uma peguena
tendéncia de crescimento, porém desprezivel, principalmente se for levado em conta o
desvio padrio. O comprimenio das fases (figura 5.7 cal significativamente apés 15
ptinutos de iratamento, atinge um valor regime e apos 2 horas  comega s crescer
Alargura {figura 3.8) tem um aumento  apds a laminaciio, decorrenie do processo
de deformaglio, & comega a4 calr continuamente  apds cada tratamentn,  chegando a
wm minimo apds 2 horas. Assim sendo, optou-se  por escother o tratamento

térmico  com esta  duragBio  de 2 horas, pois nessas  condigBes o materisl é
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menos heterogéneo. Isto pode ser melhor visualizado na figura 5.9, onde estio
incluidas todas as dimensdes (altura, comprimento e largura). Contudo, esta longe de

ser uma estrutura equiaxial.

Os tempos de tratamento longos ja eram esperados, pois sdo caracteristicos de
materiais com estrutura duplex !”. Aliado a essa caracteristica, esta o fato do material
ter sido laminado a quente, o que vai favorecendo o processo de recuperagio, pois os
inoxidaveis duplex com formagdo de austenita a partir da ferrita tem alta energia de

falha de empilhamento, ao contrario dos inoxidéveis austeniticos 7,

Tabela 5.1 - Tamanho das fases apds cada tratamento:

Condigio Medida meédia (Jum)
Comprimento 290,7 £ 86.8
Como recebido Altura 30,0+3,1
Largura 43,7+ 9.5
Laminado a quente Comprimento 166,0 + 62,7
80% de redugdo em area Altura 150+20
Largura 83,5 +18.4
Laminado a quente Comprimento 106,3 +£15.8
80% de reducgdo em érea Altura 11614
Solubilizado a 1050°C 15 minutos  |[Largura 71,9+ 18,7
Laminado a quente Comprimento 150,0 +£49.2
80% de redugdo em area Altura 126+ 1,6
Solubilizado a 1050°C 30 minutos  |Largura 81,2+72
Laminado a quente Comprimento 1469 +£27.3
80% de redu¢do em area Altura 129420
Solubilizado a 1050°C 1 hora Largura 65,7193
Laminado a quente Comprimento 136.1 +40.9
80% de redugio em area Altura 13,113
Solubilizado a 1050°C 2 horas Largura 46,7 + 8.2
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Figura 5.7 - Efeito do tratamento termomecénico no tamanho das fases (comprimento ao longo da

longitudinal na espessura da amostra).
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Figura 5.8 - Efeito do tratamento termomecanico no tamanho das fases (largura na se¢io transversal).
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Figura 5.9 - Efeito do tratamento termomecénico no tamanho das fases (todas as dimensdes incluidas).
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5.1.2 Laminacio a frio

Como visto no item 2.4, o processo de refino de grio pela conformagiio a frio
passa primeiro por uma etapa de solubilizagdo a alta temperatura, visando a obtengiio de
uma estrutura ferritica. Apos a deformagio a frio, ocorre um outro tratamento térmico,
visando a recristalizagdo da estrutura deformada no campo o + y. A seguir serdo
mostradas € comentadas as microestruturas obtidas apds cada uma dessas etapas,

mencionando também critérios para a escolha de cada pardmetro do processo.

Solubiliza¢do no campo «

O objetivo deste tratamento térmico € obter uma estrutura 100% ferritica. Na
tabela 5.2 podem ser vistos os resultados de cada tratamento, em termos de fracdo
volumétrica de austenita (Vv y). Nas figuras de 5.10 a 5.16 estdo apresentadas as
micrografias obtidas em cada caso. Para efeito de comparagfio, a figura 5.17 apresenta a

(49}

micrografia de um ago™”’ comercialmente equivalente aquele utilizado no presente

trabalho, apés solubilizagdo a 1300°C por 30 minutos.

Tabela 5.2 - Frag8o volumétrica de austenita em fun¢io do tratamento térmico:

Tratamento Fracie volumétrica de y (%)

Temp./ tempo 15 minutos 30 minutos 1 hora
1300°C 299+29 219£22 -
1350°C 50,0+ 3,2 280£25 21,5+£23
1380°C - 50,1 £3,0 50,1 £3,1

Nota: Qs valores individuais obtidos em cada caso podem ser vistos no anexo 3.




Figurz 5.10 - Micrografis do material como recebido apds selubilizacdio a 1300°C por 13 minutes, g0

E4462, poziglo transversal. Atague KOH 10N eletrolitico,

Figura 5.11 - Micrografia do material como recebide apds solubilizagio 5 1300°C por 30 minstes, ago
F4462, posiclo transversal. Atagus KOH 10N eleirolitico.
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Figura 3.12 » Mivrografia do material como recebido apés solubilizagho a 1330°C por 15 minutos, ago

4462, posiclo transversal. Ataque KOH 10N sletrolitive,

Fimura 5.13 - Micrografia do material como recebido apds solubitizaclio 2 13530°C por 30 minstes, ago
FA462, posigho transversal. Atague HOB 10N eletrolitivo.



G

Figura §.14 - Micrografia do material como recebide apés solubilizagio a 1350°C por 1 hora, ago B4462,
posipiie transversal. Atague KOH 10N eletrolitico,

Figwra 5.15 ~ Micrografia do material come rmoebido apds solubtlizacfo o 1380°C por 3 minutos, ago

£4462, posicio transversal. Alague KOH 10N eletrolitico,
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Figura 5.16 ~ Micrografia do material como recebido apds solubilizagiio a 1380°C por 1 hora, ago 4463,

posicln ransversal. Atague KOH 16N aletrolitico.

Figura 317 - Micrografia do material como recebido apds solubilizacfio 2 1300°C por 38 minutos, aco

DN War, 14467 de origem japowesa, posicBo mansversal. Alague KOH 15N eletrolitico.
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Através desses resultados, verifica-se que ndo ¢ possivel para este aco reter a
estrutura ferritica na temperatura ambiente. Observa-se ainda que a fragdo volumétrica
de austenita tende a aumentar com o aumento da temperatura. [sto porém, nio significa
que a sua completa dissolugdo ndo tenha ocorrido. Como se pode notar nas figuras 5.15
e 5.16 (material tratado a 1380°C), ndo ha mais sinal da austenita alotriomorfica, sendo
apenas observada a austenita precipitada no resfriamento (Y2). Além da forma acicular,
ela se distingue da outra pela coloragéo escura no ataque metalogréfico. Este fato indica
diferenca de composigéo quimica. Nos materiais tratados a 1350°C também se observa a
formacdo de austenita secundaria. Porém, neste caso, a temperatura ndo foi alta o
suficiente para dissolver toda austenita alotriomérfica (ver figuras 5.12 a 5.14). Com o
aumento do tempo de tratamento, a austenita alotriomérfica vai se dissolvendo e
diminuindo a sua quantidade, contudo sua dissclugfio satura a ferrita com elementos
estabilizadores da austenita, como nitrogénio ¢ niquel. Estes elementos aumentam a
instabilidade da estrutura ferritica a baixa temperatura, produzindo tal resultado, ou seja,
4 medida que a austenita alotriomérfica diminui, aumenta a quantidade de austenita
secundaria (y2). Os exemplos das figuras 5.15 e 5.16 ilustram o fato de que essa
substitui¢do ndc ocorre na mesma proporgio, pois até 1300°C, a ferrita em equilibrio
com aproximadamente 22% de austenita nfio estd supersaturada. Essa quantidade de
austenita dissolvida (22%) acaba gerando uma quantidade maior de 2 (50%) no
resfriamento (tabela 5.2)

E interessante mencionar que este tipo de resultado foi também encontrado em
literatura. Em seu trabalho, Charles @ determinou para varios agos inoxidaveis duplex
a quantidade maxima de ferrita atingida em fung¢fio da taxa de resfriamento. Para o ago
UR 45N, de mesma faixa de composicio do material em questdo, encontrou o valor
méaximo ao redor de 78%, utilizando uma taxa de resfriamento da ordem de 100°C/s,
compativel com a praticada na experiéncia. O efeito do nitrogénic foi também
investigado por Charles. Nesse caso, verifica-se que a temperatura de solubiliza¢do no
campo o. aumenta com o aumento do teor deste elemento. Tal fato encontra-se ilustrado

na figura 5.18
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5.18 - Esquema do efeito do nitrogénio no diagrama pseudo-binario Cr - Ni - 68 Fe @9,

Este efeito também foi verificado com o ago do presente trabalho. Apenas como
comparagdo, foi tratado também a 1300°C por 30 minutos o ago de composigdo similar
(ver tabela 5.3) utilizado por Pulino-Sagradi®”. E interessante notar que, neste caso, o
material tem menos nitrogénio (0,16 % ao invés de 0,18%). Na figura 5.17, é possivel
notar que 0 material conseguiu se transformar completamente em o a 1300°C. A

microestrutura se assemelha Aquela obtida com o material do presente trabalho

solubilizado a 1380°C.

Tabela 5.3 - Composi¢@o quimica do ago utilizado por Pulino-Sagradi “* (valores em %

em peso):

C Si Mn P S Cr Mo Ni N \i

0,017 0,61 1,35 0,039 0,007 | 22,48 3,05 6,42 0,16 0,045

Comrelagdo aos tempos de aquecimento, verificou-se que 15 minutos
ndo foi um tempo suficiente para garantir uma boa dissolugdo da austenita
(teor acima do minimo) nos tratamentos a 1300°C (figura 5.10) e 1350°C

(figura 5.12). Foi por este motivo, que tal tempo ndo foi usado no
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tratamento a 1380°C. Neste altimo, e no caso do tratamento a 1350°C, verificou-se que
uma hora de tratamento é um tempo excessivo. No primetro caso (1380°C, figura 5.16),
a estrutura ¢ os precipitados tornam-se grosseiros em demasia. No segundo caso
(1350°C, figura 5.14), o tempo a mais ndo trouxe beneficios significativos, além de
haver um crescimento de grio, menos intenso devido ao efeito de ancoragem da
austenita nos contornos de grdo. Sob esse aspecto, o tratamento a 1300°C por 30
minutos (figura 5.11) parece ser o mais razoével, pois o teor de austenita minimo foi
atingido e a temperatura mais baixa traz menos prejuizos ao material (oxidagdo e
crescimento de grio). Como curiosidade, o tratamento a 1380°C por 30 minutos (figura

5.15) foi escolhido também.
Deformacdo a frio e solubilizacdo

Como mencionado no item 4.1.2, apés a etapa de solubilizagio, os materiais sio

laminados a frio.

As microestruturas obtidas no estado bruto de laminacio podem ser vistas nas
figuras 5.19, 5.25, 5.31 e 5.37, correspondendo as reducdes de 50%, 70%, 90% e 80%,
respectivamente. Convém ressaltar novamente que, o material que sofreu 80% de
redugio foi solubilizado a 1380°C, diferentemente dos outros foram tratados a 1300°C.
O que se observa nestas figuras é a diminui¢io da altura e aumento do comprimento das
fases 2 medida que o grau de deformagio aumenta. Nota-se também, principalmente nas
deformages de 50% e 70%, que a austenita alotriomoérfica ndo se destaca em grios
menores, ndo ha fragmentago. Isto pode constituir uma barreira para a obtencio de
uma estrutura recristalizada equiaxial. Nesta etapa, ndo hi muito sentido em avaliar
tamanho de grio, por se tratar de uma microestrutura deformada. Um aspecto que pode
ser notado € a influéncia das condigdes de resfriamento na presenca de austenita
secundaria. Na figura 5.19, verifica-se o aparecimento de pequenas quantidades desse
microconstituinte (fase escura em formato de agulhas). A razio disto é a diferenca de
Mmassa € espessura entre © corpo-de-prova e as placas de partida. O corpo-de-prova de
tratamento térmico possuia uma espessura média de 2 mm, sendo as outras dimensdes

ao redor de 4 a 5 mm. Em escala industrial, esta variavel pode ter uma influéncia maior.

UHIG a2 u» |
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Além das condigbes descritas acima, ou seja, material bruto de laminagdo com
varios graus de deformacio, existem outras condi¢Bes a serem testadas: os materiais

tratados apos laminacio.

Como a temperatura de tratamento foi fixada em 1050°C, devido & precipitacio
de outras fases, restou determinar em cada ¢aso o tempo de tratamento. E sabido que,
para metais puros, a cinética de recristalizagio ¢ influenciada pelo grau de deformacdo a
frio: quanto maior o grau de deformagio, menor o tempo de recristalizagio para uma
dada temperatura. No caso de ligas comerciais e com mais de uma fase, o processo de
recristalizagdo é mais complexo. Porém, de uma forma geral, o efeito da deformagio a
frio € o mesmo, sendo a cinética também influenciada pela presenga ou precipitagio de
uma segunda fase”. No caso de solugdes solidas supersaturadas, como ¢ o caso da
matriz dos materiais em questdo (ferrita supersaturada), a precipitacio de uma segunda
fase pode acelerar, retardar, ou mesmo até inibir o processo de recristaliza¢io. De uma
forma geral, quando a precipitacio ocorre antes da recristalizagdo, o processo global
tende a ficar mais lento. Isto ocorre porque as regides deformadas sio também nucleos
de precipitagdo, que ao ocorrer consome parte ou toda a energia de deformagido
armazenada. De acordo com o processo de refino descrito por Soylu e
Honeycombe®™, a austenita (segunda fase neste caso) precipita nos emaranhados de
discordancias que compdem os contornos das células de deformagio. De acordo com o
que fot exposto anteriormente, este fato indica a ocorréncia de um atraso na cinética de
recristalizagdo dos materiais em questio, comparando com a recristalizagio de um

material monofasico.

O comentario feito acima serve para mostrar a complexidade de uma previsio
sobre a duragdo ideal do tratamento térmico. Além disso, a indisponibilidade de um
microscopio eletrdnico de transmissio torna o critétio de determinagdo do tempo de
recristalizagdo mais qualitativo. No caso em questdo, adotou-se a eliminagdo de fases
alongadas (fases deformadas) como critério. Contudo, deve ser salientado que tal
critério foi aplicado 4 matriz ferritica, pois os materiais tratados anteriormente 2 1300°C

apresentam cadeias de austenita.
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MNas figuras, 3202524, 5.26 2 3.30, 532 3 5.36 ¢ 5.38 a 542 sfio mostradas as
microsstruturas obtidas apés 15, 30, 60, 120 ¢ 240 munutos de tratamento para os

materiais deformados a 50%, 70%, 30% e 80%, respectivamente.

Figura 5.19 - Micrografis do materisl soloblifzado a 1309°C por 38 minutos ¢ laminado 2 frio com 58%
de redaclo om drea, ago B4462, posicln longitadinal (an longo da espessura), Arague KOH

1M eletrolitico.

Figars 5.20 - Micrografia do material solubilizado a 1300°C por 30 minutos, laminade a frie com 50%
de reduclo em drea e solubllizado a I855°C por 15 minutes, ago B4462, posicho
longitndinal (a0 longo da espessura). Atagque KGH 10N sletroliticn,
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Flgura 5.21 - Micrografia do material solubilizado 2 1300°C por 30 minutos, laminado  frio com 30%
de redeglio em drex ¢ solobilizado a I1850°C par 30 miswtos, ago E4462, posigds

longitadinal (a0 longo da espessura). Atague KOH 10N eletrolitico.

Figura 5,22 ~ Migrografia do muterial selubilizado a 1380°C por 30 minwtos, laminade a frio vom 8%
de reduclo em drea ¢ solubilizado 5 1030 por | hora, ago B4462, posiclio longiudinal {ao

fomgo da espessural. Ataque KOH 10N eletrolitico,



&

Figura 3.23 - Micrografia do materinl solubilizads 2 1300°C por 30 minutes, laminado & {rio com 50%
de reduglio em drea ¢ solubilizade a 1050°C por 2 horas, age B4462, posiglo longitudinal

{a0 longe da espessura). Ataque KOH 10N eletrolitico.

Figura 5.24 - Micrografia do material solubilizado a 1386°C por 30 minutes, laminade 2 frio com 50%
de redupio om dres ¢ solubilizado 2 1058°C por 4 horas, ago B4462, posivao longitding!
{ao longo da espessural. Ataque ROH 1N eletrolitico,



Figurs 525 - Micrografia do material solubilizade a 1300°C por 30 minutes ¢ laminade a frie com 70%
de recucfio em drea, ago B4452, posiclio longitudinal (3o longo da espessura), Atague KOH

N elatrotiticn.

Figura 5.26 - Micrografia do material solubilizado a 1360°C por 30 minutos, laminado a frie com 70%
de redugdo em drea ¢ solubilizado a IBS0PC por 13 mimutos, ago B4462, posicio

longitudinal {20 longo da espessura). Atague KOH 10N eletrolitico,
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Figura 5.27 ~ Micrografia do material solubifizade a F300°C por 340 minutos, lsminado 2 frlo com 70%
de reducic om dren ¢ solubilizade a 1636°C por 30 minutos, ago D4462, posicio

fongiudinal (ao bongo da espessura). Alaque KOH 19N eletrolitico.

Figura 5.28 ~ Micrografia do material selubilizado a 1306°C por 30 minutes, laminado o frio vom 70%
de redugiio em drea ¢ solubilizado & 1030°C por § hera, ago E4462, posiglo longinudingl (a0

tomgo da espessural. Atague KOB 10W slarolitico.



Figura 5.29 - Micrografia do material sobubilizado 2 1309°C por 30 minutos, lfaminade a frie com T0%
de reducdio em drea o sohubilizado a 18S0°C por 2 boras, agu E4462, posiglo longitudingl

{ao longo da espessura). Ataque KOH 10N eletrolitico.

Figura 5.30 - Micrografia do material sohibilizado 2 1388°C por 30 minutos, luminado a friv com 70%
de redugio e dren ¢ solubilizade a 1080°C por 4 hovas, ago E4462, posicio longimdinal

{x0 longo da espessura). Atague KOH 1IN eletrolitico.



Fisurs 5.31 - Micrografia do maerial solubilizado a 1306°C por 30 minmutos ¢ laminade & frio com 39%
de reduglo em dres, ago B4462, posicdo longitudinal {ao longe da espessura). Atague KOH

19N eletrolitico.

Figura 5.32 - Micrografia do material solubilizade a 1300°C por 30 minutos, laminado a frie com 90%
de reducho em dres ¢ solubllizado s 1088°C por 15 minutes, ago E446I, posigio

longiteding {20 longo da espessural. Ataque KOH 10K eletrolitico.



Figura $.33 - Mierografia do material solubilizade a 1300°C por 30 sinutos, laminado a frio com #W%
de reducfo em drea e solubilizado a 1950°C por 30 minwios, age E4462, posiglo

longitudinal (a0 longo da espessura). Atague KOH 10N eletrotitico.

Figura 5.34 - Micrografia do material solubilizado a 1360°C por 30 minutes, husinado a frie com 8%
de redugio em 4rea & solubilizado a 1056°C por 1 hora, ago E4462, posiglo longitudinal (an

{onzo da espessura), Ataque KOH 10N eletrolitico.
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Figura 5,35 - Micrografia do material solubilizado a 1306°C por 30 minutos, lammado a frie com 9%
de redugfio om drea e solubilizade a 1050°C por 2 horas, age B4A462, posiclo longimdinal

{ac longo da espessura), Atague KOH 10N elatrolitico,

Figura 5.36 - Micrografia do matertal sofubilizado a 1380°C por 30 minutos, laminado a frie com 58%
de reduplic om Area e solubilizade a 1630°C por 4 horas, ago E4462, posiclio longinudinal

{ze longo da espessura). Alague KOH 10N eletralitico.
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Figura 5.37 - Micrografia do material solubilizado a 1386°C por 38 minutos ¢ faminado a frio com 80%
de reducio om drea, age E4462, posigho longitudingl (a0 longoe da gapessural. Atagque KOH

10N plerplition,

Figura 5.38 - Migrografia do material solubilizado a 1380°C por 30 minutos, laminedo a frio vom §0%
de redugio em édres e solubilizado a 1030°C por 15 minntos, ago Ed46Z, posiglo

tongitudinal {ao longo da espessura). Atague KOH 10N eletrolitice.



















































































































































































































































