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RESUMO

NASCIMENTO, Fabiana Cristina, Efeito do tamanho de grdo nas propriedades mecdnicas e na
recuperacio de forma de ligas inoxiddveis com Efeito de Memoria de Forma, Campinas,
Faculdade de Engenharia Mecinica, Universidade Estadual de Campinas, 2002. 137p. Tese
{Doutorado).

O conteido deste trabalho apresenta resultados que permitem avaliar a influéncia do tamanho de gréo
em algumas propriedades mecanicas e de recuperagio de forma das ligas & base de Fe-Mn-Si-Cr-Ni-
Co. Verificou-se que o refinamento da microestrutura facilitou a transformagdc e reversiio da
martensita-g, indicando que amostras com menor tamanho de grio apresentaram uma recuperacdo de
forma maior. O efeito do tamanho de grio nas propriedades mecanicas fol mais evidente nos primeiros
ciclos de treinamento. Em termos de EMF, o efeito mais sigﬁﬁcétivo fol entre o primeiro ¢ segundo
ciclos para todas as condigdes de TG. No primeiro ciclo de compressdo, a amostra com TG = 75um
apresentou uma recuperagéc de forma 50% superior quando comparada com condi¢io de TG = 12%um.
Parimetros como dureza Vickers, dureza superficial, limite de escoamento e fragdo volumétrica das

fases, também foram avaliados em fungdo do tamanho de grio.

Palavras chave: Ligas inoxiddveis, efeito de meméria de forma, tamanho de gréo, tratamento

termomecanico, fracdo volumétrica das fases.



ABSTRACT

NASCIMENTO, Fabiana Cristing, Grain size effect on the shape recovery properties of the siainiess
alioys with shape memory recovery, Campinas, Faculdade de Engepharia Mecénica,

Universidade Estadual de Campinas, 2002. 137p. Tese (Doutorado).

The content of this work present results that allow to evaluate the grain size influence in some
mechanical and recovery properties of the Fe-Mn-Si-Cr-Ni-Co based alloys. It was verified that the
microstructure refinement facilitated the transformation and reversion of & martensite, indicating that
small grain size samples presented a major shape memory recovery. The grain size effect on the
mechanical properties it was more evident on the first cycles trainig. In terms of SME, the effect more
significant it was between first and second cycles for the all grain size conditions. On the first
compression cycle the sample with GS = 75uum presented 2 shape recovery 50% upper when compared
with the condition of GS = 129um. Parameters as Vickers hardness, superficial hardness, yield

strength, strain-stress and volume fraction of phases also were studied as a function grain size.

Palavras chave: Stainless steel, shape memory effect, grain size, thermomechanical treatment, volume

fraction of phases.
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Introducdio

CAPITULO 1

INTRODUCAO

1.1  Motivacido do Trabalho — Escolha do tema

O estudo de ligas inoxidaveis com Efeito de Memoéria de Forma - EMF, ainda € um assunto
muito recente no Brasil, tendo-se em vista que a primeira tese envolvendo este tema foi defendida na
Unicamp em 1996. Durante o desenvolvimento dos primeiros trabalhos na Unicamp, que foram
desde a elaboracdo das ligas até o estudo dos parimetros que afetam o desempenho em termos de

recuperagio de forma, novas hipdteses e questionamentos comegaram a Surgir.

Existem muitos pardmetros internos (composi¢do quimica, energia de defeito de empilhamento
dentre outros) e externos (tratamento termomecanico) que afetam o EMF, porém o efeito do
tamanho de grio (TG) ¢ ainda contraditorio na literatura, uma vez que existem pouquissimos artigos
especificos tratando diretamente desse pardmetro. Uma das hipoteses levantadas por Otubo [Otubo,
1996] diz respeito ao efeito do tamanho de grdo nas propriedades de recuperagéo de forma das ligas
a base de Fe. Segundo o autor, o TG menor facilitaria 0 EMF nesse tipo de material, o que levaria a
supor que amostras com menor tamanho de grio apresentariam um melhor desempenho em termos

de recuperagio de forma. Esta suposigdo levantada por Otubo torna-se a principal questdo a ser

verificada nesse trabalho: T
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Introdugdo

- A reducdo no tamanho de grdo aumentaria a recuperagdo de forma das ligas a base de

Fe-Mn-Si-Cr-Ni-Co?

A resposta a esta primeira pergunta vem a dar continuidade ao tema dentro dessa linha, tornando
este trabatho inédito e servindo como ponto de motivagdo para uma seqiiéncia de novos trabalhos a

serem desenvolvidos.

Outra informagio interessante, é que de acordo com alguns dados da literatura, quanto maior a

quantidade de martensita-& mais facil se torna a reversdo e—y, methorando o EMF. Assim:

- Como a fracdo volumétrica da martensita-& seria afetada pelos diferentes tamanhos de

grdo?

De acordo com a hipétese de Otubo [Otubo, 1996] se as amostras com menor TG apresentam
maior recuperagdo de forma, entdo o refinamento do grio aumentaria a quantidade de martensita

induzida durante a deformagéo.

Se essa hip6tese for confirmada entdo algumas propriedades como limite de escoamento também

deverdo ser influenciadas com a variagdo do TG, esta idéia leva a verificar a seguinte situagio:

- Como o limite de escoamento variaria em fungdo do tamanho de grdo e em fungdo do

numero de ciclos?

Para confirmar estas hip6teses, foram elaborados os objetivos de tese onde, a partir dos quais, se -

deu inicio a todo o trabalho desenvolvido.
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1.2 Objetivos

Os principais objetivos deste trabalho sdo:

v' dar continuidade as pesquisas na linha de ligas inoxidaveis com Efeito de Memoéria de

Forma,

v’ verificar o efeito do TG nas propriedades de recuperagio de forma,

v' verificar o efeito do tamanho de grio no limite de escoamento (Go2%) € na tensdo a 4%

deformagio (c49) por compressdao em amostras submetidas a diversos ciclos de treinamento;

v" verificar a variagdo da dureza Vickers e da dureza superficial para diferentes TG em fung3o

do numero de ciclos de treinamento;

v verificar o efeito do TG na fragdo volumétrica das fases formadas apos o treinamento.

1.3  Apresentagio

Para dar inicio ao desenvolvimento desse tema, fez-se necessario uma revisdo bibliografica que €
apresentada no capitulo 2. Com base nesta revisdo foi possivel a atualizagdo do tema bem como a
abordagem dos principais pontos contraditorios referentes ao efeito do tamanho de grdo nas
propriedades de recuperagdo de forma e em algumas propriedades mecénicas. Os mecanismos
responsaveis pela transformagdo martensitica ainda sdo motivos de discussdo, motivo pelo qual,
ainda neste capitulo também s3o apresentados os principais mecanismos citados e aceitos para

explicar a transformag@o e reversdo y(cfc)<>e(hc), que € a base para o EMF.

Uma vez que o tema foi atualizado e com os principais conceitos em mente, a partir da
motivagdo do trabalho e dos objetivos elaborados, definiu-se a etapa experimental, apresentada no
capitulo 3. Neste capitulo € exposto a forma como os corpos de prova foram preparados € também

as técnicas utilizadas, envolvendo todo o planejamento experimental.
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Os resultados obtidos, comentarios, discussdes e comparagdes com os dados existentes na

literatura estdo apresentados no capitulo 4.

As conclusdes finais com base no que foi apresentado no capitulo anterior estdo expostas no

capitulo 5 e a confirmagdo ou ndo das hipéteses iniciais apresentadas no inicio desse trabalho.

A referéncia bibliografica, incluindo artigos e livros utilizados na apresentagdo do conteudo

deste trabalho estéa apresentada no capitulo 6.

Durante o desenvolvimento do trabalho, novas idéias e novos questionamentos surgiram no
sentido de aprimorar os resultados e principalmente dar continuidade a esta linha de pesquisa. Com

este objetivo estdo apresentadas algumas sugestGes para trabalhos futuros.

O método utilizado para se estimar a fragdo volumétrica das fases através de difragdo de

raios X e todos os parametros envolvidos no calculo estdo apresentados no Apéndice I.

No Apéndice Il estdo listados os trabalhos apresentados em congressos € os artigos

submetidos para revistas internacionais.
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CAPITULO 2

REVISAO DA LITERATURA

A humanidade evoluiu muito desde a descoberta dos metais, Periodo Neolitico, onde o
homem primitivo utilizava os primeiros metais como utensilios domésticos, armas de caga e guerra.
Por volta de 4000 A.C. o ferro ja era considerado um metal precioso. Os relatos historicos afirmam
que a Metalurgia surgiu na Mesopoténia em 1750 A.C., onde foi encontrado o primeiro punhal de
ferro com 10,8%Ni [Aratjo, 1997]. A partir dai a necessidade de conseguir armas mais eficazes para
derrotar o inimigo e a conquista de novos territorios serviram como estimulo para o

desenvolvimento de novos materiais.

Hoje em dia, em busca de novas aplicagdes na medicina, na defesa civil, na area espacial,
dentre outras, novos materiais comegam a ser desenvolvidos, como por exemplo, os materiais com
Efeito de Memoria de Forma - EMF. Como sera visto na revisdo bibliografica desse capitulo, trata-
se de um material recente, onde ainda existem muitos pontos a serem discutidos, questionados e

descobertos, visando ampliar o leque de aplicagdes praticas desse novo material.
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Numero de artigos

Figura2.1  Numero de artigos envolvendo pesquisas com ligas a base de Fe com EMF nos

ultimos 30 anos. Fonte: Web of Science.

No Brasil, poucos pesquisadores trabalham com esse tipo de material, pois se trata de um
estudo ainda muito recente, [Otubo, 1995-1997, 1999a-b], [Arruda, 1999 e 2000], [Nascimento,
1999-2001]. Para se ter idéia, no 55° Congresso da ABM ocorrido em 2000, foram apresentados
apenas dois trabalhos envolvendo ligas ferrosas com EMF [Nascimento, 2000b] e [Arruda, 2000].

Todos os estudos desenvolvidos até o momento, tanto em nivel nacional como internacional
envolvem a modificagio de varios pardmetros externos (tratamento termomecanico, ensaios
mecanicos, etc..) e internos (composigdo quimica, discordancia, energia de defeito de empilhamento,
etc...) que estdo relacionados a transformagdo y(cfc)<>e(hc) visando um objetivo comum: melhorar

o desempenho em termos de recuperagdo de forma.
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de 75% enquanto que nas amostras com TG de 60um a recuperagio de forma era de,
aproximadamente, 20%. O decréscimo na recuperagdo de forma foi atribuido & geragdo de

discordancias em amostras com granulometria mais grosseira [Shiming 1991].

Em 1994 Jang e colaboradores [Jang, 1994] supuseram que amostras com diferentes TG
apresentariam diferentes graus de recuperagdo de forma, uma vez que a temperatura de inicio M; da
transformagdo y(cfc)—e(hc) também foi alterada. Este resultado € contrario ao de Magnus e
colaboradores que, dois anos mais tarde, estudando o efeito do TG nas temperaturas de
transformagdo chegaram a conclusdo de que o TG entre 40 e 160pm nao afetava a temperatura M

[Magnus, 1996].

Em 1996 Otubo [Otubo, 1996] observou que para ligas Fe-Mn-Si-Cr-Ni as amostras a
redugio no TG resultava em um melhor desempenho em termos de recuperagio de forma. Como €
conhecida, a transformagio martensitica nesse tipo de material ocorre devido a passagem de
discordancias parciais de Shockley a cada dois planos {111} resultando na transformagao
y(cfo)—e(he). O contorno de grio atua como barreira ao movimento das placas de martensita
formadas durante a deformacdo, ou seja, as placas ndo ultrapassam o contorno de grao gerando uma
concentragdo de tensdo junto ao mesmo. Quanto maior for o TG, maior sera concentragdo de tensdo.
Se a tensdio local proxima ao contorno de grio exceder a tensdo de cisalhamento critica, as
discordancias perfeitas comegam a ser geradas na fase matriz. Os resultados indicaram que amostras
com maior TG apresentam uma quantidade maior de discordéncias perfeitas o que significa ter
deformagdo plastica permanente [Shiming, 1991]. Essa condigdo atua como fator prejudicial ao
EMF [Otubo, 1996]. Além disso, alguns autores afirmam que as regides com maior concentracdo de
tensdo favorecem a precipitagdo de uma terceira fase conhecida como martensita-o.’ (tcc ou ccc) no
interior das placas de martensita-g(hc) [Jang, 1995]; [Gu, 1994] e [Yang, 1999]. A fase tetragonal
impede o movimento reverso das discordancias parciais de Shockley durante o aquecimento,

dificultando a recuperagdo de forma do material [Tomota, 1995].

Varios autores [Gu, 1994], [Yang, 1992] e [Tomota, 1995] mostraram que uma fracao
volumétrica de até 4% de o ndo interferia no efeito de memoria de forma o que esta de acordo com

os resultados obtidos por Otubo [Otubo, 1996 e 1999a]. No entanto duas observagdes importantes
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foram: que a precipitagdo dessa fase martensitica-o’ depende da temperatura de treinamento (sendo
maior para treinamento a baixa temperatura) e o aparecimento da mesma em regides de

granulometria grosseira. Dai a importéncia da granulometria.

Recentemente, Jun e colaboradores [Jun & Choi, 1998a] estudando a variagdo da energia de
defeito de empilhamento - EDE em fung¢do do TG para a liga Fe-17,7%Mn observaram que tanto a
temperatura M; quanto a fragdo volumétrica da martensita-g(hc) aumentavam com o aumento do
TG, enquanto que a EDE decrescia. Em contradigdo a esses resultados, no mesmo ano Jiang e
colaboradores [Jiang, 1998] trabalhando com a liga Fe-30Mn-6Si observaram que a EDE foi
influenciada pela composi¢do da liga e outros fatores, mas néo pelo TG. O mesmo comportamento
ocorreu com relagdo a probabilidade de aparecer uma falha de empilhamento nessas ligas que

apresentam baixa EDE.

Posteriormente, Ariapour e colaboradores apresentaram resultados indicando que amostras
com 44 e 33um de TG apresentaram 44 e 8% de recuperagido de forma, respectivamente. Os autores
justificaram seus resultados devido ao efeito de nitrogénio na composigdo da liga, sugerindo que a
adi¢do de nitrogénio aumentava a EDE o que diminuia os pontos de nucleagdo da martensita-g(hc).
A liga com TG maior continha cerca de 0,26%N enquanto que a outra continha apenas 0,01%N
[Ariapour, 1999].

Novos estudos envolvendo o refinamento do grio austenitico foram realizados por Sato e
Masuya [Sato, 2000] e [Masuya, 2000], os quais concluiram que o limite de escoamento diminuia

com o aumento do TG, mantendo as boas propriedades de recuperacdo de forma.

A tabela 2.1 expde os resultados contraditorios apresentados na literatura desde 1987
envolvendo o efeito do TG na transformagdo y(cfc)<>e(hc). A maioria dos trabalhos apresentados

nesta tabela n3o se refere a pesquisas voltadas diretamente para analisar o efeito do TG na

recuperacdo de forma das ligas a base de Fe, porém dizem respeito a influéncia do refinamento de

grio em parametros que estdo direta ou indiretamente ligadas ao EMF como, por exemplo,

temperatura de reversdo, limite de escoamento, EDE e fragdo volumétrica da martensita-¢.

10



Revisdo da Literatura

Existem alguns trabalhos em particular na tabela 2.1 que além de supor ou afirmar que o TG
influéncia nas propriedades de recuperagio de forma, também afirmam que o refino do TG
austenitico contribui para melhorar o EMF [Otubo, 1996], [Sato, 2000] e [Masuya, 2000]. Os
demais artigos apenas supdem a possivel influéncia ou ndo do TG no EMF com base na alteragdo de
outros pardmetros ja citados. Também estdo analisados os trabalhos que fazem referéncia direta ao

efeito do TG nas propriedades de recuperagéo de forma [Murakami, 1987] e [Shiming, 1991].

A situacdo apresentada na tabela 2.1 levou a uma motivagdo ainda maior para O
desenvolvimento desse trabalho. Como a produgio e caracterizagdo da liga a base de Fe-Mn-Si-Cr-
Ni-(Co) ja foi explorada em trabalho anterior [Otubo, 1996], sera dado aqui continuidade ao estudo
iniciado na década de 90 na Unicamp para tentar comprovar as hipoteses levantadas no capitulo

introdutorio.

Tabela 2.1 Relacdo dos artigos referentes 2 influéncia do TG no EMF das ligas a base de Fe.

O refinamento do TG melhora, piora ou nio afeta as propriedades de recuperagio de forma?

Referéncias

[Murakami, 1987] Nio altera

[Shiming, 1991] Melhora

[Jang, 1994] Possivelmente melhora
[Jun, 1998] Possivelmente altera
[Magnus, 1996] Possivelmente nio altera
[Ariapour, 1999] Piora

[Otubo, 1996] Possivelmente melhora
[Otubo, 1999] Possivelmente melhora
[Sato, 2000] Melhora

[Masuya, 2000] Melhora

11
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2.2  Efeito da adicdo de Co em ligas a base de Fe-Mn-Si-Cr-Ni com EMF

Em trabalhos anteriores Otubo [Otubo, 1996] havia verificado que para as mesmas
condi¢bes de tratamento termomecénico a liga com adigdo de cobalto sempre apresentava um TG
maior quando comparada ao material sem cobalto, com melhor desempenho em termos de EMF.
Como o objetivo principal dessa tese € verificar a influéncia do TG nas propriedades de recuperagio
de forma e outras propriedades como limite de escoamento e fragdo volumétrica da martensita-¢

entre outras, optou-se por trabalhar com uma liga com adigdo de cobalto.

De acordo com Jun e colaboradores [Jun, 1998] a_presenca do cobalto reduz a EDE. A

reducéo desta propriedade, em principio, melhora 0 EMF, pois facilita a formagio de discordancias

parciais de Shockley. Além disso, a adi¢do do cobalto aumenta a resisténcia a corrosdo da liga o que

¢ importante em aplicagdes praticas.

Se por um lado o cobalto eleva a resisténcia a corrosdo nas ligas Fe-Mn-Si-Cr-Ni-Co, por

outro lado apresenta um ponto negativo apresentado por Arruda e colaboradores [Arruda, 2000].
Segundo esses autores foi observado que as ligas com adigdo de cobalto apresentavam uma
recuperacdo de forma menor quando comparada as ligas sem cobalto, conclusdo também obtida por
Otubo [Otubo, 1996] que atribuiu esse resultado a diferenga de TG. Mas, segundo Arruda e
colaboradores [Arruda, 2000] isto se deve ao fato de que a presenga do cobalto favoreceu a

precipitacdo da martensita-o’ (tcc) que apresenta um efeito negativo na recuperag¢do de forma.
2.3 O efeito de memoria de forma nas ligas a base de Fe
Os materiais que apresentam o EMF, também conhecidos como “materiais inteligentes”

possuem a caracteristica de recuperar sua forma ou estado original quando aquecidos apos terem
sido deformados além de seu limite elastico [Funakubo, 1987].

12
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Figura 2.2  Efeito de Memoria de Forma — EMF
[http://aml.seas.ucla.edu/index/SMA/index.htmi]

A figura 2.2 apresenta um desenho esquematico do EMF. A principio a barra esta em seu
estado memorizado na temperatura ambiente. Apos ter sido submetida a uma pequena deformagao
plastica, a fase martensitica é induzida em sua estrutura. Quando o material ¢ aquecido ocorre a
reversio da martensita formada durante a deformagio. Com a reversdo dessa fase, o material

consegue recuperar a sua forma inicial.

O EMF ¢ um fendmeno fisico, cuja explicagdo esta na transformagdo martensitica

cristalograficamente reversivel. Nas ligas a base de Fe com EMF pode ocorrer os seguintes tipos de
transformagdes: y(cfe)—&(he), y(cfe)—a'(tec), y(cfe)—e(hc)—a(tee). O produto da transformagao
¢ fortemente afetado pela composigdo e pelo tratamento termomecénico aplicado [Jang, 1995],
[Arruda, 2000]. Em agos inoxidaveis com manganés presente na composigdo da liga, os trés tipos de

transformac@o podem ocorrer [Jang, 1995].

13
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2.3.1 Transformacio Martensitica

Para melhor entender o EMF sio necessarias algumas informagdes com relagdo a

transformagio martensitica, principal responsavel pela recuperagdo de forma.

J4 é conhecido que quando uma pega de ago na condigdo austenitica € rapidamente resfriada
para a temperatura ambiente (por exemplo, colocando-se a pega em contato com a agua) a estrutura
muda de austenitica para martensitica. A martensita € uma fase constituida de uma solugdo solida
supersaturada de carbono nos intersticios da matriz de ferro na forma tcc. A tetragonalidade €
provocada pela distorgdo da célula unitaria ccc de Fe. A temperatura na qual ocorre o inicio da
transformagdo da austenita para martensita é My, e a temperatura de fim da transformacdo é My A
transformagdo da fase austenitica para a martensitica ¢ um processo sem difusdo devido ao rapido

resfriamento. Portanto ndo ocorre nenhuma mudanga na composi¢ao.

As condigBes necessarias para se obter uma estrutura martensitica nem sempre sao baixa
temperatura ¢ resfriamento-rapido. Ultimamente o estudo dessa fase tem se tornado muito mais
abrangente, havendo a necessidade de uma classificagdo quanto aos possiveis tipos de transformacdo

que podem ocorrer. Atualmente a transformagdo martensitica € classificada em dois tipos:

a)- Transformagdo martensitica termoelastica

b)- Transformagio martensitica ndo termoelastica (Atérmica ou Isotérmica)

Na transformagdo martensitica termoeldstica, o crescimento dos cristais de martensita

nucleados apresenta velocidade proporcional a taxa de resfriamento. Ja no caso da transformacdo
martensitica nio termoelastica, os cristais individuais de martensita crescem rapidamente para um
tamanho final. Maiores informacdes a respeito da transformagdo martensitica termoelastica podem
ser obtidas na tese de doutorado de Otubo [Otubo, 1996]. Neste trabatho sera detalhada um pouco
mais a transformagdo martensitica nio termoelastica que ocorre nas ligas a base de Fe com EMF,

[Otubo, 1996 e 1999], [Bergeon, 1998b] e [Matsumura, 2000].

14
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A transformacgio martensitica ndo _termoeldstica atérmica € uma reagdo que comega na

temperatura M; e continua com o abaixamento da temperatura. Quando o resfriamento €
interrompido, a reag@o para e se inicia novamente quando o resfriamento ¢ reassumido. Neste caso,
a quantidade transformada ¢ uma fungio apenas da temperatura. Em outras palavras, isto quer dizer
que para cada temperatura ocorrerd a formagdo de uma determinada quantidade de micleos que
crescem rapidamente para o formato final. Esse tipo de transformagio € denominada de

fransformagdo ndo termoeldstica atérmica e o produto da transformagdo de martensita atérmica.

Existem alguns casos em que a transformagdo ndo termoelastica ocorre acima ou abaixo da
temperatura M; e a fragdo volumétrica transformada torna-se dependente da temperatura e do

tempo. Neste caso o tipo de transformagdo € conhecida como transformacdo martensitica ndo

termoeldstica isotérmica e o seu produto de martensita isotérmica.

A velocidade da transformagdo martensitica ndo termoelastica isotérmica no inicio ¢ alta,

passa por um estagio intermediario e decresce no estagio final.

Os dois tipos de transformagdo martensitica ndo termoelastica sdo controlados pela taxa de
nucleagio e ndo pela taxa de crescimento. A diferenga esta no fato de que no casb da transformagdo
atérmica a nucleagdo depende somente da temperatura enquanto que a transformagéo isotérmica
depende da temperatura e do tempo. De acordo com Bergeon e colaboradores [Bergeon, 1998b]
boas propriedades de recuperagdo de forma séo dificultadas pela transformagdo martensitica ndo
termoelastica atribuida as ligas a base de Fe quando comparada a outros materiais que apresentam o
EMF. Segundo Bergeon [Bergeon, 1998b] isso acontece porque o EMF ¢ reduzido com o aumento
da deformacgdo devido a deformacdo plastica permanente que ocorre € também devido a baixa
reversibilidade da martensita-e. Segundo Otubo [Otubo, 1996] esse tipo de transformacdo apresenta
uma grande histerese o que leva a uma grande variagio estrutural e volumétrica tendo como
conseqiiéncia a deformagdo plastica na matriz, bloqueando a interface austenita-martensita. No caso
da transformacgdo martensitica termoelastica essa variagdo estrutural € pequena € a interface das

duas fases é coerente, o que facilita a movimentagdo da mesma.
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2.3.2. Cristalografia da transformacio martensitica

A sequéncia de empilhamento atdmico para a fase cfc é ABCABCAB.... e para a fase hc ¢
ABABABA.... Segundo estudos realizados as falhas de empilhamento, sdo um dos principais
defeitos na estrutura cfc e sdo os embrides para a formagio da fase martensitica hc, ou seja, as
sobreposigdes das falhas de empilhamento formam um volume de hc enquanto que a reversao ocorre

pelo movimento contrério das discordancias parciais de Shockley, [Huijun, 1999], [Kajiwara, 1999].

A figura 2.3 apresenta um esquema da seqii€ncia de empilhamento para as estruturas cubica e
hexagonal. Supondo que ocorra uma transformagio parcial, existe uma relagdo de orientagio entre a

fase cfc e a fase he: {111}e//{0001 }he, <110>e//< 12 1 0> como mostra a figura 2.4.

(a) (b

Figura 2.3 Seqiéncias de empilhamento atdmico. a) estrutura hc com superposigdo de planos
cristalinos (0001) alternados na diregdo [0001]. c) estrutura cfc com superposi¢do de cada terceiro
plano cristalino (111) na diregdo [111], [Van Vlack, 1970].
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Figura 2.4 Relagdo de orientagdo entre as fases e-(hc) e y-(cfc), [Huijun, 1999].

Existem trés possiveis dire¢des de cisalhamento: 1/ 6[112], 1/ 6[121] e 1/6[2ii]. Quando

uma discordancia se move em uma dessas dire¢des de cisalhamento, uma falha ¢ criada, gerando um

embrido de estrutura he [Kajiwara;- 19991

Mas como isso realmente acontece? Como é possivel gerar uma estrutura hc a partir da cfc

e depois reverte-la?

Para responder a estas questdes, existem alguns mecanismos propostos na literatura. Uma
das primeiras teorias surgiu na década de 50, onde Seeger [Seeger, 1953] propds o “Mecanismo de
Polo”. Esta teoria foi apontada em alguns trabalhos como sendo o principal mecanismo para a
formagdo da martensita induzida mecanicamente [Bergeon, 1998] e citado em outros trabalhos como
sendo um dos possiveis mecanismos de formagdo da fase hc [Otubo, 1996]. Conforme
esquematizado na figura 2.5 esta teoria supde que no plano (111)ye) existe uma discordédncia
perfeita que se dissocia em duas discordancias parciais o ¢ B formando um no interceptando as
discordancias perfeitas v (discordancia de pdlo) e 8. Supondo que discordéncia o (discordancia de
varredura) gire no sentido horario em torno de y, tem-se um deslocamento no sentido positivo de a,
o que equivale a dizer que a discordancia parcial se deslocou duas escalas atOmicas. Se essa
condicdo for repetida varias vezes, a parte superior do plano (111) sera transformada em uma

estrutura hc.
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Figura 2.5 Mecanismo de Pélo segundo Seeger para a transformagdo cfc—hc. Desenho extraido

da referéncia [Seeger, 1953].

Porém alguns autores afirmam que esta teoria ndo € suficiente para explicar a transformaco.
Recentemente em uma revisio Kajiwara [Kajiwara, 1999] concluiu que o mecanismo de polo ndo €
apropriado para explicar a transformagdo cfc—hc nas ligas a base de Fe-Mn-Si com EMF. Segundo
o autor, outros mecanismos apresentados na literatura também nio sdo apropriados porque tais
mecanismos assumiriam uma interacio entre falhas de empilhamento em diferentes planos {111}
para formar a fase hc. Em trabalhos anteriores, Kajiwara e colaboradores mostraram que em ligas a
base de Fe-Mn-Si as placas de martensita sdo formadas somente nos planos primarios de

escorregamento apos o tratamento termomecanico [Kajiwara, 1999] e [Kikuchi, 1995].

Com isto Kajiwara [Kakiwara, 1999] propds um novo mecanismo para a formagdo da
martensita hc, onde, a principio, ele supde que a EDE na estrutura cfc seja muito baixa,
principalmente préximo & temperatura M;. Supondo que a amostra seja submetida 2 um tratamento
termomecénico, a primeira placa de martensita hc seria formada a partir das falhas de empilhamento
pré-existentes na estrutura cfc. Para que isso acontega seria necessario um tratamento
termomecanico especial que produziria pequenas placas de martensita hc (escala de nm) distribuidas
por toda a fase matriz. A transformagdo martensitica ocorreria a partir dessas martensitas pré-

existentes com aplicacdo da tensdo mecanica.
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2.4  Ensaios utilizados para induzir a martensita-¢ mecanicamente

Desde que o interesse por ligas inoxidaveis com EMF aumentou, novas técnicas de analises
tém sido utilizadas para melhor explicar os mecanismos e alteragdes provocadas pelo tratamento

termomecanico.

Ja é conhecido da literatura que a recuperagdo de forma aumenta com O treinamento,
(repetigio de varios ciclos de deformacdo seguidos de aquecimento). Os ensaios mais utilizados para

induzir a martensita durante os ciclos de deformagao sio:

o dobramento [Otubo, 1994];

o fracdo [Ohtsuka, 1994], [Bergeon, 1997], [Jiang, 1998], [Zhang, 1998], [Otubo, 1996 e 19992]
[Matsumura, 2000];

o compressdo_ [Jang, 1995], [Ariapour, 1999], [Nascimento, 2000a-b e 2001b].

Qualquer um desses ensaios pode avaliar a recuperagdo de forma, porém cada ensaio tem suas

vantagens e desvantagens.

No ensaio de tragdo as medidas das dimenses sdo facilitadas e mais precisas uma vez que
extensometros podem ser acoplados aos corpos de prova. Além disso, a deformagdo ¢ mais
homogénea. Porém, o namero de corpos de prova ¢ menor, uma vez que a quantidade de material

necessaria é maior para a realizagdo dos ensaios.

Existem alguns trabalhos que utilizam o ensaio de compressdo para analisar o grau de
recuperagdo de forma. Uma das vantagens € a necessidade de uma menor quantidade de material
para a preparagdo dos corpos de prova quando comparada com o ensaio de tragdo. As desvantagens

de se utilizar o ensaio de compressdo seriam:

a) deformagdo ndo uniforme ao longo do corpo de prova , necessidade do uso de

lubrificantes e possibilidade de flambagem do corpo de prova;

UNICAMP
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b) dificuldade na determinagio do limite de escoamento porque a curva forga (N) versus
deformagio (mm) obtida durante o ensaio ndo apresenta regides bem distintas como acontece no
ensaio de tragio. Recentemente Bundara e colaboradores [Bundara, 2000] apresentaram um estudo
para se estimar de uma maneira indireta o limite de escoamento a partir da curva obtida no ensaio de

compressao.

2.5  Fracio volumétrica da martensita-e(hc)

Uma vez escolhido o método para se induzir a fase hc durante o treinamento, faz-se
necessario um acompanhamento do quanto de martensita é induzida durante os ciclos de
deformagdo. Existem varias técnicas para isso. Uma delas € a analise metalografica. Porém esta
técnica nem sempre gera bons resultados porque as fases formadas nem sempre sdo bem reveladas.
Outra limitagio apresentada nas ligas desse trabalho ¢ a de que para baixas fragdes volumétricas,
este método torna-se impreciso. Jang e colaboradores [Jang, 1995] fizeram uso de microscopia

optica para avaliar a evolugio da fase hc em fungdo da deformagdo, porém ndo foi estimada a fragdo

volumétrica da martensita induzida.

Uma outra alternativa também utilizada diz respeito ao uso do “Método Rietveld”, que € um
processo de identificac@o de até sete fases a partir do espectro de difragdo de raios X. Porém para
este método ser aplicado é necessario conhecer as posigdes atomicas das fases formadas apos o
tratamento a que as amostras s3o submetidas. No caso das ligas inoxidaveis com EMF, as
martensitas €(hc) e a’(tcc) ndo apresentam uma posigdo definida dos atomos que se compare as
fases formados por outros materiais cujos dados encontram-se tabelados. Os tipos de estruturas
formadas podem ser encontradas em qualquer Handbook especifico da area raios X [Mirkin, 1964].
E o caso de um material que apresenta uma fase do tipo Cr,Ni. Essa fase corresponde ao tipo de
estrutura D'°;-14,2 tabelada em Handbooks. A partir dessa estrutura, encontram-se todas as posigdes
(%, ¥, z) para todos os atomos [Mirkin, 1964]. A posigdo dos 4tomos € importante porque € um dos
pardmetros de entrada para a utilizagdo Método Rietveld. Nio existe nenhum artigo na literatura que

apresente o tipo de fase formada pelas martensitas o’ € €.

Devido ao exposto acima, a aplicagdo do Método Rietveld torna-se inviavel, fazendo com que a

maioria das analises quantitativas sejam feitas de uma maneira indireta utilizando-se a difragdo de
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raios X. Existem muitos trabathos [Cullity, 1978], [Otubo, 1996], [Jun, 1998a-b], [Gauzzi, 1999],
[Otubo, 1999a] que fazem uma estimativa das fases formadas apos o tratamento termomecanico
utilizando dados de difra¢do de raios X através do “Método da Comparagio Direta”, que relaciona a
intensidade integrada dos picos de difragdo para cada fase e a concentragio desta (maiores detalhes
estdo apresentados no Apéndice I deste trabalho). Para este objetivo as radiacdes mais utilizadas
para o sistema Fe-Mn-Si sdo as radiagdes de Cu [Jiang, 1998], [Tavares, 2000], [Arruda, 1999-
2000]; Cr [Gauzzi, 1999] e Mo [Gauzzi, 1999], [Zhang, 1999].

Utilizando difragdo de raios X varias conclusdes com relagio & analise quantitativa das fases
induzidas apés os ciclos de deformagdio podem ser obtidas. O que a literatura apresenta sdo

resultados sobre a variagdo da fragdo volumétrica da martensita-€ em fungio de:

O grau de deformacdo [Jang, 1995], [Jee, 1995], [Ariapour, 1999], [Zhang, 1999], [Gauzzi, 1999],
[Arruda, 1999];
Q nimero de ciclos de treinamento [Otubo, 1999a], [Nascimento, 2001b];

o composicdo quimica [Jun 1998b];

O tamanho de grdo [Jun, 1998a], [Nascimento, 2001b].

Existem poucos artigos que relacionam a variagio da fragdo volumétrica da martensita-e em
fungdo do TG. Alguns resultados apresentados por Jun e colaboradores [Jun, 1998a] sdo contrarios a
uma das hipéteses iniciais apresentas no capitulo 1, pois afirmam que a quantidade de martensita-€

aumentaria com o aumento do TG para o sistema Fe-Mn.

2.6  Aplicagdes priticas

Quando um novo material é descoberto, € natural que se tenha uma grande expectativa com
relagdo as novas aplicagdes praticas nas mais diversas areas possiveis. O avango tecnologico para as
ligas com EMF, comegou com as ligas de Ni-Ti, na década de 7C [Jackson, 1972]. Inicialmente as
aplicagdes eram mais voltadas para o acoplamento de tubos hidraulicos de avides, navios e
submarinos. J4 na 4rea industrial o acoplamento de tubos sem solda foi muito importante para os

setores naval e nuclear. Mas as grandes aplicagdes tecnologicas atualmente para as ligas de Ni-Ti
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situam-se nas areas médica e odontologica [Melzer, 1994], [Starokha, 1994]. Segundo Stalmans e

Humbeeck as ligas com EMF sio materiais funcionais, estando classificados em quatro categorias:

recuperagdo livre, recuperagdo vinculada, pseudoelasticidade, capacidade de amortecimento e

atuadores. Essas categorias estdo diretamente ligadas com as aplicagdes praticas [Stalmans, 1998].

Tabela. 2.2  Categorias dos materiais com EMF

Categorias

Caracteristicas

1. Recuperagio Livre
= EMF unidirecional

» EMEF bidirecional

Apbds a recuperagio de forma, o posterior resfriamento ndo traz o
material ao estado deformado. Isto somente € obtido com o
inicio de um novo ciclo.

Se uma carga externa for aplicada a cada ciclo, o EMF ¢
bidirecional.

2. Recuperagdo Vinculada

Neste caso, o espécime € impedido de recuperar sua forma,

sendo necessario uma tens3o superior a 800MPa.

3. Pseudoelasticidade

Esta relacionada com a capacidade que os materiais possuem em
recuperar sua forma original ap6s terem sido deformados muito
além de seu limite elastico. Deformagio elastica reversivel ndo
linear.

4. Atuadores

Ocorre um movimento resultante da forga externa aplicada, o
que leva a realizagdo de trabatho mecénico. Podem ser ativados
por aquecimento resistivo ou por mudanga de temperatura

ambiente.

Segundo Otubo [Otubo, 1996] existem poucas aplicagbes utilizando a recuperagdo livre,

porque as ligas operam com cargas resistivas, mas uma aplicagdo bastante famosa, € na confec¢do

de hastes para oculos utilizando a liga Ni-Ti, que apresenta a vantagem de apresentar baixa tensio

mecanica.
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Como apresentado na tabela 2.2 a recuperagdo vinculada esta associada a aplicagbes nas
quais o elemento ¢ impedido de recuperar sua forma ou estado original. As aplicagdes estdo voltadas

para acoplamento de tubos e conectores elétricos [Melton, 1990], [Borden, 1991].

A pseudoelasticidade apresenta aplicagSes na medicina e odontologia. Segundo estudos
realizados o fendmeno da pseudoelasticidade pode ser utilizado na ortodontia para corregdo da
arcada dentaria, guia-fio para cateteres, implantes para corregao da escoliose, dentre outros [Otubo,

1996 e 1999b].

Os atuadores possuem diversificadas aplicagdes uma vez que o trabalho mecanico pode ser
realizado quando da recuperagdo do elemento. S&o muito utilizados como micromanipuladores

(fabricados com fios de NiTi), dispositivos para prote¢do contra incéndio, etc...

As figuras a seguir apresentam alguns exemplos de aplicagdes praticas envolvendo as ligas

com EMF. A figura 2.6 apresenta uma aplicagdo na area espacial bastante recente nos dias de hoje.

Em abril de 1990 quando o telescopio espacial
Hubble foi lancado ao espago seus pain€is solares
foram fechados antes do langamento e abertos na
posi¢io calculada apés o langamento. O sistema de
abertura dos painéis foi feito utilizando um
dispositivo com a liga NiTi com EMF que
recuperando sua forma original a temperatura de

115°C liberou os painéis solares.

= S = TFigura 2.6 Aplicagdo de ligas com EMF na area
‘ . : ) espacial.
[http://www.amtbe.com/useof/actuators10.gif]

Qutras aplicagdes muito interessantes sdo encontradas na medicina e até mesmo em nosso
dia a dia. Na figura 2.7 sdo apresentados dois exemplos bem atuais. O sistema apresentado na figura
2 7a se refere ao uso de ligas com EMF em um recipiente para esterilizar materiais de uso médico.

Neste sistema, 0 equipamento & fechado sendo somente aberto quando a mola com EMF recupera
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sua forma em temperaturas mais elevadas, indicando que a esterilizagdo foi efetuada. A figura 2.7b
apresenta uma aplicagdo doméstica para o material com EMF. Trata-se de uma chaleira, onde uma
mola com EMF ¢ colocada no trajeto do vapor de agua. Quando a agua comega a ferver, esta mola €
ativada, desligando a corrente elétrica, um mecanismo adequado conecta a mola com EMF aos

interruptores elétricos.

a)- Molas com EFM adaptadas a sistemas b) Mola com EMF adaptada a uma chaleira
para esterilizar material cirirgico

Figura 2.7 EMF- aplicagdes praticas, [http://www.amtbe.com/useof/actuators4. gif]

Uma aplicagio pratica para essas ligas com EMF diz respeito ao uso para sistemas de
seguranga contra incéndio (figura 2.8). O material com EMF consiste de uma pequena tira onde uma
pequena mola de ago inoxidavel ¢ presa. Na temperatura ambiente a tira com EMF prende o sistema
de seguranga (por exemplo, uma porta). No caso de um incéndio a elevada temperatura faz com que
a tira com EMF recupere sua forma memorizada e puxa a mola para tras, destravando a porta. A

porta se trava novamente quando a mola com EMF for refrigerada.

Figura 2.8 Aplicacdo das ligas com EMF, atuadores.[http://www amtbe.com/useof/actuators8. gif]
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Assim como estes exemplos existem muitos outros, onde as ligas com EMF podem ser
aplicadas. Tudo vai depender da composi¢do da liga, das caracteristicas particulares de cada
composigio e de como o material ird atuar (recuperagdo livre, vinculada, atuador ou

pseudoelasticidade).

A figura 2.9 apresenta um

Parafuso com

entathe desenho  esquematico de um

dispositivo para a liberacdo de
favied painéis solares de satélites. A
abertura dos painéis ocorre quando o
satélite esta em Orbita. Geralmente
esta abertura tem sido feita por
explosivos, que s3io os métodos

convencionais.
Piano de
separagao

Aquecedor
elétrico

Figura 2.9  Dispositivo para liberagéo do painel solar atuado por uma bucha com EMF
[Busch, 1994].

O dispositivo é constituido por um parafuso entalhado sobre o qual sio montadas duas placas
de modo que uma fique presa ao corpo do satélite e a outra ao painel. Sobre o parafuso ¢ montada
uma bucha cilindrica confeccionada com uma liga com EMF no estado comprimido. Um aquecedor
elétrico envolve a bucha. O conjunto é preso por uma porca e uma vez em Orbita, o dispositivo de
aquecimento ¢ acionado. A bucha expande (estado memorizado) rompendo o parafuso na regido

entalhada e liberando assim o painel solar.

As ligas inoxidaveis com EMF poderdo ser utilizadas na area espacial. Segundo Otubo e
colaboradores [Otubo, 1997] existe uma grande possibilidade de se utilizar ligas a base de Fe em
dispositivos para liberagdo de painéis solares de satélites porque para este tipo aplicagdo seria

necessaria uma recuperagio de forma da ordem de 3%. As ligas desenvolvidas na Unicamp tém
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demonstrado apresentar excelentes resultados de recuperagio de forma, sendo, portanto sérias

candidatas para esta aplicacéo.

Visando colocar as ligas inoxidaveis com EMF no mercado em busca de uma aplicagdo
pratica, foi finalizado um projeto conjunto entre o Instituto de Pesquisas em Energia Nuclear
(IPEN), Instituto Nacional de Pesquisas Espaciais (INPE), Instituto Tecnologico de Aeronautica
(ITA) e Unicamp com o objetivo de desenvolver este dispositivo para satélites nacionais utilizando
ligas a base de Fe com EMF, [Otubo, 1999].
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CAPITULO 3

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

3.1 Material

Para a realizagdo desse trabalho foram utilizadas duas composicdes da liga inoxidavel Fe-
Mn-Si-Cr-Ni-Co com EMF, tabela 3.1. Como pode ser observada na tabela 3.1 a principal diferenga
entre as ligas estd no teor de C. Optou-se em trabalhar com esta diferenca de composi¢do para
verificar a possivel formagdo de carbonetos e o efeito da composi¢do quimica no didmetro médio de

tamanho de grio austenitico.

Tabela 3.1 Composicdo quimica (% em peso).

Liga, C | Si Mn P S | Co | Cr Ni| Mo |CulO;|N;

A 50,044 5,1117,79:0,003 0,007 111,85 /13,02 5,741 0,01 10,3174 | 75

B 0,0095,25 8,26 0,002 0,006 11,84 12,81 5,810,001 10,16 | 50 | 52

Ambas as ligas obtidas a partir da matéria prima virgem, foram elaboradas por Otubo e

colaboradores [Otubo, 1994a e 1996] em um forno de indugdo a vacuo na Villares Metals.

* teor em ppm
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A composigio quimica esta apresentada na tabela 3.1. Maiores informag3es com relagdo a
elaboragdo e caracterizagio das ligas podem ser encontradas na tese de doutorado de Otubo [Otubo,

1996].

3.2 Procedimento para obtencfio das amostras — ciclos de treinamento

3.2.1 Liga A Liga A

Estado inicial: barra com geometria retangular
Solubilizagdo: 1050°C/1hora/H,0O

— | R.A. ~40% (laminagdo | ——> || Metalografia e dureza

Vv

Obten¢do de amostras com diferentes
tamanhos de gréo austenitico

—=>|I 1050°C/10’ ——>\

———> 1050°C/60° >

Metalografia e raios X
———>1 1050°C/300" f|—> >~——
Usinagem dos corpos de prova para as
S| 1050°C/480° > dimensdes: h=9mm e ¢ = 6mm
S| 10509600 > 5 ciclos de treinamento Cada ciclo

corresponde a 4% compressao +
600°C/30/H,0.

No sexto ciclo a amostra foi dividida ao
meio. Uma parte foi recuperada
(600°C/30°/H,0) e outra foi mantida no
estado deformado.

Vi

Metalografia, Dureza, Difragdo de Raios X

Figura 3.1  Diagrama esquematico do procedimento experimental referente a liga A para obter

amostras com diferentes tamanhos de grio — preparagdo das amostras para os ciclos de treinamento.
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O diagrama apresentado na figura 3.1 apresenta em forma esquematica o procedimento
adotado para obter amostras com diferentes tamanhos de grdo para ser posteriormente submetidas

aos ciclos de treinamento.

Apos as etapas de solubilizagdo e laminagdo a frio (40%R.A.), a barra foi dividida em varias
partes, sendo que cada uma foi tratada a uma temperatura de 1050°C em diferentes tempos,
conforme figura 3.1. O objetivo dessa etapa de tratamento térmico consiste em obter amostras com

diferentes tamanhos de grdo austenitico.

A figura 3.2 apresenta a microestrutura com 40% de reducdo de area (liga A). Observa-se

estrutura com graos austeniticos totalmente deformados na diregdo da laminagao.

Figura 3.2  Micrografia otica da liga A apos 40% de reducdo de area. Aumento, 400X, Reagente:
10ml H,0 + 15ml HC1 + 15g K5S,0s5 + 5g NH,HF; + 10g Naz5;0s.

Seguindo a seqiiéncia apresentada na figura 3.1 apos o tratamento térmico, cada amostra foi
submetida a difragdo de raios X (identificagdo das fases presentes) e metalografia otica (estimar o

didmetro médio do grao).
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As dimensdes finais (altura de 9mm e didmetro de 6mm) dos corpos de prova, para os futuros

ensaios de compressdo, foram obtidos por meio de usinagem.

O treinamento consistiu em 5 ciclos completos de deformacio e aquecimento. Cada ciclo
completo corresponde a 4% de deformagdo por compressdo (indugdo da martensita-g) seguido de
aquecimento a 600°C por 30 minutos com posterior resfriamento em agua (recuperagdo de forma).
Para a liga A (figura 3.1) no sexto ciclo cada amostra foi dividida ao meio. Uma metade da amostra
foi mantida no estado deformado e a outra foi recuperada. Finalmente novas etapas de analise de
difracdo de raios X e metalografia foram realizados com o objetivo de quantificar as fases formadas

no estado deformado e recuperado no ultimo ciclo de treinamento.

3.2.2 Liga B

A preparagio da liga B iniciou-se com o lingote no estado bruto de fusio (figuras 3.3. e 3.4a). O
lingote foi mantido a uma temperatura de 1150°C por meia hora antes das etapas de laminagdo a
quente, cujo objetivo foi obter as dimensGes desejadas para os futuros ensaios de compressdo.

Foram realizadas metalografia da base superior (cabega), base inferior (pé) e meio do lingote.

Seguido de laminagdo a quente (1050°C) foram obtidas barras cilindricas (didmetro de 9,6mm)
que foram submetidas a 40% de redugio de area e novamente solubilizadas. O posterior forjamento
a frio resultou em barras cilindricas com dimensdes de 300mm de comprimento por 7,4mm de
didmetro. De acordo com o diagrama 3.3, as amostras foram tratadas a 1050°C em diferentes
tempos (10, 60 e 480 minutos), com o objetivo de se obter amostras com diferentes tamanhos de
grio. Seqiiencialmente as amostras foram submetidas a analise metalografica (figura 3.4b) e difragdo
de raios X (esquema da figura 3.3). Com a usinagem, os corpos de prova foram reduzidos para 6mm
de didmetro e 9mm de altura. A partir desses pontos todas as amostras foram submetidas a ciclos de
treinamento, semelhante a liga A, porém para esta liga as analises de metalografia e difragdo de raios
X foram realizadas para todos os ciclos, o que diferente da liga A, cuja analise foi realizada somente
no ultimo ciclo de treinamento. Os detalhes com relagdo aos ciclos de treinamento para ambas as

ligas, estdo apresentados no topico referente ao ensaio de compresséo.
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Liga B
Estado Inicial: Bruto de fusdo — Lingote com aproximadamente 7kg.

v

Metalografia (base do lingote)
v
Tratamento a

1150°C/30/H,0
Laminacdo a quente

Metalografia: pé, meio e cabega do

Tratamento a 1150°C/1hora
Laminagéo a quente (1050°C)
d¢= 9,6 mm, R.A.=40%

u Solubilizagdo: 1050°C/1hora/H,0

R.A.: ~ 42% - Forjamento a frio
Dimensdes iniciais: 300mm de comprimento por 7,4mm de

didmetro

1050°C/10°/H,0 Obtengdo de amostras com

diferentes tamanhos de gréo.
\

1050°C/60°/H,0 Metalografia

Raios X

1050°C/480'/H,0 \1/

Usinagem dos corpos de prova
para as dimensdes: 6mm diametro
por 20mm de comprimento.

Figura 3.3 Desenho esquematico do procedimento experimental da liga B para obter amostras

com diferentes tamanhos de grio - preparagio das amostras para os ciclos de treinamento.

31



Procedimento Experimental

Conforme o desenho esquematico apresentado na figura 3.3, o estudo da liga B iniciou-se a
partir da analise metalografica do lingote no estado bruto de fusdo (BF) de dimensdes 60 x 60mm”

no pé, 70 x 70mm? na cabega e altura de 180mm , figura 3.4a.

a) Lingote no estado bruto de fusio

(808 18vn HD2S

b)- Micrografia ética ¢)- MEV-tamanho das inclusdes

d)- MEV- geometria irregular das inclusdes

Figura 3.4  Estado bruto de fusdo - liga B.
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As anélises de microscopia ética de amostras retiradas do pé do lingote revelaram que a liga B,
no estado BF, apresentava varias inclusdes distribuidas por toda a superficie, figura 3.4b. Devido a
grande quantidade de inclusdes observadas, o material foi submetido a uma anélise utilizando MEV
(figuras 3.4c-d). Os resultados indicaram a presenca de inclusGes de alumina, o que leva a supor

uma provavel contaminagio do cadinho durante a solidificagdo do lingote.

As inclusdes apresentavam-se com didmetros entre 2,5 e 5pum (figura 3.4c). Inclusdes com
geometria irregular em algumas regiGes também foram observadas, figura 3.4d. Esta analise foi
necessaria, pois o numero consideravel de inclusdes veio a comprometer as analises de microscopia

Gtica apos o tratamento termomecanico.

3.3. Técnicas utilizadas

3.3.1 Conformac¢io mecanica

A conformag¢io mecinica fez-se necessaria para adaptar o material as dimensdes adequadas para
o refino da microestrutura e também para os futuros ensaios de compressdo. Neste caso foram
utilizados lamina¢do a quente com o objetivo de obter uma geometria cilindrica do material e

forjamento a frio para diferentes redugdes de area, RA.

Liga A

A conformagdo mecinica da liga A (geometria retangular: 17mm de espessura por 19mm de
largura) iniciou com a laminagio a fiio, correspondendo a aproximadamente 40% de redugdo na
area realizada no laboratorio do DEMA/FE/UNICAMP, figura 3.4b. A espessura apos a laminagdo
foi de 10mm. Apos esta etapa foram preparados as amostras com didmetro de 7mm na forja rotativa.
Nesta etapa as amostras foram submetidas a tratamento térmico. Apds a usinagem o didmetro foi

reduzido para 6mm (didmetro utilizado para os ensaios de compressdo).
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Liga B

O lingote foi pré-aquecido em forno a temperatura de 1150°C durante 30 minutos antes das
etapas de laminag¢do a quente. Uma parte da laminagdo foi realizada na Multi Alloy — SP, figura
3.5a, devido a geometria do lingote da liga B, cujas dimensdes eram: 50 x 50mm na base, e 60 x
60mm no topo. ApOs as etapas de laminagdo o material ficou com geometria cilindrica com 20mm
de didmetro. A segunda etapa foi realizada no Laboratorio de Fusdo de Feixe de Elétrons LFFE e
Tratamento Termomecéanico TT (DEMA/FEM/UNICAMP) utilizando um laminador marca FENN,
com carga maxima de 50t, 25HP. Novamente as barras foram aquecidas a 1150°C durante 1 hora
antes da laminag@o, figura 3.5b. Ao final da laminag&o a quente o material apresentou um didmetro
de aproximadamente 9,6mm. Durante a laminagio, teve-se o cuidado de manter o material a
temperatura acima de 1000°C, retornando as barras ao forno sempre que necessario. Durante todo o
processo de laminagdo, as barras foram submetidas a cinco passes em cada canal do laminador.

Depois da laminagdo as barras foram solubilizadas a 1050°C por 1 hora e resfriadas em agua.

Posteriormente, o material foi submetido a, aproximadamente, 40% de R.A. por meio de
forjamento rotativo a frio, ficando com didmetro de 7,04mm. A reducgdo de didmetro de 9,60mm
para 7,04mm n3o foi obtida de uma unica vez. Para tanto foi necesséria a utilizagdo dos seguintes
passes de forjamento: 8,98 — 7,63 — 7,04mm. A figura 3.5¢ mostra a forja rotativa utilizada. Com a
usinagem o didmetro foi reduzido para 6mm. A partir desse ponto iniciou-se a etapa de tratamento
térmico e a preparagdo dos corpos de provas para os ensaios de compressdo que sera detalhada

posteriormente.
A figura 3.5a mostra a liga A durante uma das etapas de laminag@o a quente passando em um

dos primeiros canais do laminador. Nas figuras 3.5b e 3.5¢ sdo apresentados o laminador e a forja

rotativa (vista lateral) que foram utilizados para as redugdes finais do material.
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b)- Laminador (DEMA/FEM/UNICAMP) ¢)-Forja rotativa(DEMA/FEM/UNICAMP)

Figura 3.5 Laminador e forja rotativa utilizados para conformagéo mecéanica.
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3.3.2 Tratamento térmice

Para analisar o efeito do TG na transformacdo da austenita em martensita-g e sua reversdo, as
ligas A e B (tabela 3.1) sofreram redugdo de area de aproximadamente 40%, foram submetidas a
tratamento térmico a 1050°C com tempos variando entre 10 e 960 minutos. Todo o tratamento

térmico foi realizado no forno tipo mufla, figura 3.6.

Figura 3.6  Forno tipo mufla utilizado para aquecimento das barras para laminagdo a quente e

posteriores tratamentos térmicos. DEMA/FEM/UNICAMP.

As variagdes do TG em fungdo do tempo de tratamento térmico para ambas as ligas estfo
apresentadas na tabela 3.2 e na figura 3.7. Na tabela 3.2 esta apresentado o didmetro médio do gréo
austenitico D (um) estimado utilizando o método da intersec¢do linear e também o numero do

tamanho de grio ASTM correspondente (tabela apresentada no Anexo I).
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Tabela 3.2  Didmetro médio do gréo austenitico para as ligas A e B.
LIGA A LIGA B TEMPO DE TRATAMENTO TERMICO
1050°C (MINUTOS) :
D (um) | ASTM' D (um) ASTM
35+-5 7| 75+-13 4 10
48 +/- 10 6 106 +/- 17 3.5 60
65 +/- 15 5 T - 300
71 +/- 6 4,5 129 +/- 18 3 480
88 +/- 19 4 - - 960
TEMPO DE TRATAMENTO TERMICO (HORAS)
01 5 8 16
180 T T T T T T T T
o 160—- LigaB
125 b -
% T 101
] 4 _
8 S’ 120 f“ - T Liga A
00 | L - —
o © 1004 ‘ T
IJEJ % J ﬁ; )
5l L 7 o —1
= a sl —
W I/i
< 04 L
[a) 4
20 T T T T 1 1
0 200 400 600 800 1000
TEMPO DE TRATAMENTO TERMICO (MINUTOS)
Figura 3.7 Diimetro médio do gréo austenitico em fungdo do tempo de tratamento térmico a
1050°C para as ligas A e B.

! NORMA ASTM E- 112 — American Society for Testing Materials — Standard Test Methods for Determining Average

Grain Size.
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Analisando-se a figura 3.7 observa-se que a liga A apresentou granulometria mais fina
quando comparada com a liga B para o mesmo tempo de tratamento térmico. Essa diferenca é
resultado da composi¢do quimica apresentada na tabela 3.1, capitulo 3. A liga B apresenta um teor
de carbono de 4,8 vezes menor quando comparado com a liga A. Otubo [Otubo, 1996] que trabalhou
com a liga A, encontrou a presenga de carboneto de cromo. A presenca de carbonetos inibe o
crescimento do grio austenitico funcionando como uma barreira para o movimento de
discordancias. Como a liga B possuia um teor de C bem mais baixo e nio foi encontrada a presenga
de nenhum carboneto por metalografia Otica, esta deve ser a razdo para a liga B ter apresentado uma
granulometria mais grosseira quando comparada & liga A para o mesmo tempo de tratamento
térmico. De acordo com a literatura [Bresciane, 1991] o tratamento térmico em acos austeniticos
reduz a resisténcia a corrosdo intergranular’ ocorrendo a precipitacdo de carbonetos de cromo ao
longo dos contornos de grdo. Segundo Bresciane [Bresciane, 1991] a redu¢do de C, pode reduzir

esse efeito.

A dispersdo das médias obtidas na tabela 3.2 foi alta, principalmente para a amostra tratada
por 16 horas (ligas A e B), onde se observou por metalografia otica que algumas regides

apresentavam crescimento anormal de grdo, (figura 3.8). A estrutura nio homogénea obtida apds o

tratamento térmico resultou em uma precisdo relativa de aproximadamente 18 e 12%, ligas A e B
respectivamente (para 480 minutos a 1050°C) na estimativa do didmetro médio do grio, D. Se a
estrutura fosse homogénea uma das maneiras de aumentar a precisio das medidas seria aumentar o
numero de campos medidos. Como este ndo foi o caso, optou-se em manter os resultados
apresentados na tabela 3.2 para um intervalo de confianga (IC) de 95% conforme previsto na norma

ASTM E-112. Maiores detalhes estdo apresentados no Apéndice I.

De acordo com Rios e colaboradores [Rios, 2001] o crescimento anormal de grdo ocorre de
uma maneira distinta ao crescimento normal. Durante o crescimento normal, todos os contornos

podem migrar livremente de maneira que o crescimento normal do grdo ocorre de uma maneira

uniforme. Por outro lado, no crescimento anormal, apenas alguns contornos migram que crescem

consumindo uma matriz de grios que permanecem relativamente uniformes. Q crescimento anormal

*Corrosfio intergranular- surge em condi¢des particulares quando os contornos dos graos metdlicos apresentam uma
reatividade maior do que a regido adjacente constituida do préprio grdo. Nesse caso a corrosdo segue un processo
intergranular, penetrativo e esfolhiativo, conduzindo a perda de resisténcia mecdnica da pega [Bresciane, 1991].
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do grio ocorre de uma maneira heterogénea. Esta caracteristica contribuiu para uma maior dispersdo

nos resultados durante a estimativa do didmetro médio do grdo austenitico (tabela 3.2 e figura 3.7).

Figura 3.8  Micrografia 6tica mostrando uma regido onde ocorreu crescimento anormal de grio,

TG = 88um, reagente: 2mHCI + 2mIHNO3+ 1ml glicerina. Ultimo ciclo de treinamento, liga A.

3.3.3 Metalografia

Com o objetivo de analisar as modificagdes na microestrutura decorrentes das etapas de
laminagdo e forjamento, acompanhar a evolugdo das fases formadas apos o tratamento
termomecanico (treinamento), e também estimar o tamanho de grdo, as amostras foram submetidas a
andlise microestrutural utilizando Microscopio Otico (Analisador de Imagens Leika 500) e
Microscopio Eletrdnico de Varredura (MEV). As analises foram realizadas no laboratério de
metalografia do DEMA/FEM/UNICAMP.

A analise da microestrutura foi realizada com as amostras devidamente preparadas por
embutimento a frio, utilizando uma resina de poliéster (MILFLEX). Ap6s o embutimento iniciou-se
a etapa de lixamento até a lixa # 1200 e polimento mecénico utilizando pasta de diamante até

0,25um. Para revelar os contornos de grio, maclas de deformagdo e as placas de martensita o
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seguinte reagente foi utilizado: 2ml HCL, 2ml HNOs, 1ml glicerina. Para identificar as martensitas
e(he) e o’ (tec) decorrentes da transformagdo y(cfe)—>e(hc)—>a'(tee) existe o reagente especifico para
a liga Fe-Mn-Si-Cr-Ni-(Co) com EMF que segundo Bergeon e colaboradores [Bergeon, 1997] foi
desenvolvido por Quin, G. O reagente basicamente ¢ 1,2%K,S,0s + 0,5%NHHF, diluidos em H,0.
Esta propor¢do ¢ a mesma utilizada por outros autores [Bergeon, 1997, 1998a-b], [Jun, 1998].
Porém este reagente pode ser adaptado para as composi¢cdes proximas das ligas utilizadas nesse
trabalho a partir dos resultados de Jang [Jang, 1995]: 1,2%K;S,05 + 0,8%NH.HF,, diluidos em
agua. Em nosso caso a propor¢do do reagente a base de K,S,0s + NH4HF; foi adaptada para a
composigdo das ligas apresentadas na tabela 3.1 (20g K;S,05s + 0,5g NH4HF, + 100ml de H,O
destilada). Este tipo de reagente é muito utilizado porque revela cada fase de uma cor. A matriz
austenitica € identificada como uma cor marrom, as placas de martensita-e sdo destacadas com uma
tonalidade bem mais clara distribuidas no interior dos grios da matriz austenitica. A fase
martensitica tetragonal tcc é identificada como particulas escuras no interior das placas de

martensita-g.

Um outro tipo de reagente, adequado para estudar a fase martensitica nas ligas a base de Fe-Cr-
Ni-Co, também foi utilizado com o objetivo de estudar a distribuigio e morfologia da martensita-e.
O reagente cuja composi¢do ¢ 10ml H,O + 15mlHCI + 15g K,S,0s + 5g NH4HF; + 10g NaS;0s,
foi testado em amostras preparadas por polimento mecanico seguidas de polimento eletrolitico,

8% HCI10, + 92% metanol.

A metodologia para a determinagio do didmetro médio (D) do T.G, a partir da aquisi¢do de
imagens, foi feita com base na Norma ASTM E-112 utilizando o Método da Intersec¢do Linear. No
que concerne o significado estatistico das medidas, a norma estabelece que devem ser feitas no
minimo um total de 50 contagens de interceptos em uma amostra para que seu desvio padrdo seja
minimo®. Para cada amostra (tratada em diferentes tempos) foram escolhidos 08 campos aleatérios
cujas imagens foram adquiridas utilizando o microscopio Otico Neophot. A escolha do aumento teve
como critério o numero de 15 pontos dos contornos interceptando a linha teste. Foram analisadas
varias regides das amostras para cada condigdo. O reagente utilizado para revelar os contornos de

grdo foi 2mlHCl + 2mIHNO; + 1ml glicerina para as ligas A e B. O tempo de ataque foi alguns

3 hitp/fwww.members. fripod.convalkimia/estatistica/intervalo confhtm e
hito//www.omtusp.br/paulob/montecarlo/experim/defanlt. him.
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minutos variando de acordo com a composi¢io quimica da amostras e com a variagdo de tamanho de

grao.

Resultados de MEV (com a superficie das amostras previamente atacadas com o reagente: 2ml
HCL, 2ml HNO;, 1ml glicerina) foram utilizados para analisar a distribuigio das placas de

martensita-€ apos os ciclos de tratamento termomecanico.

3.3.4 Difracio de Raios X

A difragio de raios X foi realizada no Instituto de Fisica - UNICAMP utilizando um
difratometro para amostras policristalinas (figura 3.9). O difratdmetro da marca Philips pw1710,
apresenta as seguintes caracteristicas: 40kV, 30mA. As fendas utilizadas foram: 1,5 (fenda de
divergéncia), 0,2mm — 1°(fenda receptiva). Todas as medidas foram feitas com radiagdo CuKa
(Acw=1,5443um) utilizando um monocromador secundario de grafita, cuja fungdo é focalizar o feixe

difratado pela amostra no detector.

Figura 3.9  Difratdmetro de raios X, Philips do Instituto de Fisica — Unicamp.
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Uso de eristal monocromador
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Figura 3.10 Desenho esquematico do difratdmetro utilizando monocromador para analise de

amostras policristalinas.

A figura 3.10 - apresenta um. desenho esquematico do  difratdmetro, ilustrado com .0

monocromador ¢ com as fendas de divergéncia e receptora. As medidas de difracdo de raios X

tiveram dois objetivos:

a) identificar as fases formadas apds o tratamento termomecénico (que serd explicado

posteriormente) e apos as diferentes redugdes de area,

b) quantificar as fases através da intensidade integrada dos picos de difragdo. Os picos (hkl) e
(hk.l) foram ajustados por gaussianas encontrado-se os valores de amplitude e largura a meia altura
dos picos. O fator de estrutura (FEhq), o fator de multiplicidade (p) e o fator de espalhamento
atdmico (fn) para cada plano (hkl), e (hk.l); que sdo pardmetros necessarios para o calculo de fragdo
volumétrica, estdo apresentados no Apéndice II. A quantificacdo das fases foi analisada levando-se

em consideragdo os picos: (111),, (200),, (202),, (311),, (10.0); e (10.1)s.

Para o caso das ligas A e B submetidas aos ciclos de treinamento, a fase martensitica-o’ ndo foi
levada em considerac@o para estimar a fracdo volumétrica da martensita-g, porque para pequenas

deformagdes, 4% por compressdo, a quantidade presente de o’ € muito baixa, inferior a 2%. Como o
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método utilizado é adequado somente para quantificar duas fases distintas, a analise quantitativa fol
realizada levando-se em consideragdo as fases austenitica (cfc) e martensitica (hc) para todos os
picos identificados.

3.3.8 Ensaio de dureza

Dureza Vickers

A resisténcia mecdnica para todas as condigdes (liga A) foi acompanhada com medidas de
dureza Vickers (DEMA/FEM/UNICAMP) utilizando uma carga de 49N e tempo de 5 segundos. O
resultado analisado se refere a uma média sete indentagdes para cada condig@o.

3.3.6 Ensaio de Compressio

Condicdes do ensaio

O ensaio de compressdo, realizado no laboratorio do DEMA/FEM/UNICAMP, teve por objetivo
induzir a martensita-¢ (hc) com aproximadamente 4% de deformagéo (por compressdo) em ambas as
ligas A e B durante os ciclos de treinamento. As seguintes condi¢des mantiveram-se durante os
ensaios: 1,4 X 10*st e 0,075mm/minuto. De acordo com a norma E9-89a da ASTM, durante o
ensaio de compressdo a aplicagdo da carga deve ser monitorada constantemente. Testes realizados
em aco comum indicaram que aumentando-se a altura do corpo de prova de 9mm para 20mm
obtinha-se uma maior homogeneidade da deformagdo (evitando-se a flambagem) durante o ensaio,
tabela 3.3, motivo pelo qual as dimensdes foram alteradas. Durante o ensaio de compressdo foi
utilizada uma matriz de WC para melhor apoiar o corpo de prova, como mostra a figura 3.11. A liga
A foi ensaiada com amostras de dimensdes 6mm de didmetro por 9mm de comprimento. A analise
metalografica em corte longitudinal mostrou que essas dimensbes apresentavam regides de
deformacdo homogénea muito pequena o que poderia prejudicar tanto a analise microestrutural
como as medidas das dimensdes nos estagios de recuperagio de forma. O comprimento para a liga B
foi alterado para 20mm, conforme mostra a tabela 3.3 apresentando uma relagdo ho/d,

aproximadamente igual a 3, maior do que a liga A que foi de 1,50.
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Tabela 3.3 Dimensdes dos corpos de prova para os ensaios de compressio.
Liga Altura h, (mm) Diametro d, (mm) ho/d, :
A 9 6 m 1,50 |
B 20 6 333 i

Figura 3.11 Corpo de prova preparado para o ensaio de compressao.

Os corpos de prova utilizados no ensaio de compresséo apresentaram o aspecto inicial (para
todas as condigdes de TG) mostrado na figura 3.12a. No sexto ciclo de compressio (sem
recuperagdo), as amostras da liga A foram dividas ao meio para as futuras analises de limite de
escoamento (Go%), tensdo Gay e dureza Vickers. O mesmo foi feito para a liga B (figura 3.12b)
porém para todos os ciclos como apresentado anteriormente no capitulo 3. Este procedimento foi

adotado antes das analises de raios X, metalografia e dureza.
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a)- Antes da compressio b)- Ultimo ciclo de compressio

Figura 3.12  Aspecto do corpo de prova da liga B para o tratamento termomecédnico (h=20mm,

¢=6mm), a) antes dos ensaios de compressdo, b) no sexto ciclo de tratamento termomecanico.

Treinamento

O treinamento para as ligas A e B consistiu em seis ciclos de deformagdo e recuperagdo. Cada
ciclo correspondeu a 4% de compressdo (para indugdo da martensita-g) seguido de alivio de carga e
posterior aquecimento a 600°C por 30 minutos para provocar a reversio da martensita seguido de
imersdo em agua. Esse processo é denominado na literatura de treinamento, uma vez que a cada

ciclo o efeito de memoria de forma é melhorado [Ohtsuka, 1994]; [Otubo, 1999].

Os ciclos de treinamento tiveram finalidades diferentes para as ligas A e B. Para o primeiro caso
(liga A) o objetivo foi o de verificar a influéncia do tamanho de grio nas propriedades mecanicas e
na fracdo volumétrica da martensita-e. No segundo caso (liga B) além de se verificar o efeito do
tamanho de gréo nas propriedades analisadas na liga A, também verificou-se o efeito do refinamento

de grio austenitico nas propriedades de recuperagdo de forma.
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Liga A

Para o caso da liga A o efeito do tamanho de grio na dureza, no limite de escoamento (Go205), na
tensdo a 4% (O400) € na fragdo volumétrica da martensita-¢, foram analisados no ultimo ciclo de

treinamento. O procedimento adotado est4 apresentado na figura 3.13.

Metade da
amostra
recuperada

Metade da amostra
mantida no estado

Resfriamento em deformado

dgua \
{

600°C -
Temperatura /___fl_,_
3° ciclo 4° ciclo 5°¢ciclo | 6°ciclo

ambiente | 1° ciclo t 2° ciclo

(amostra dividida)

»

Figura 3.13  Desenho esquematico do treinamento utilizado para a liga A.

O treinamento consistiu de cinco ciclos completos, como pode ser visto na figura 3.13. No

sexto ciclo, as amostras (com diferentes tamanhos de grio) foram divididas ao meio. Uma metade

foi mantida no estado deformado e a outra metade correspondente foi recuperada (figura 3.14),

completando o sexto ciclo.

Apos a divisio das amostras da liga A no ultimo ciclo, (figura 3.14), estas foram submetidas

a analise de difracdo de raios X e metalografia.
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Recuperado <9 Deformado
Raios X Raios X
Metalografia Metalografia
Dureza Vickers Dureza Vickers

Figura 3.14 Divisdo das amostras (liga A) ap0s o quinto ciclo de compressao.

»

Uma vez conhecida a influéncia do TG nestes pardmetros (limite de escoamento, tensdo a
4% e fragio volumétrica da martensita-€) o proximo passo foi submeter a liga B a0 mesmo tipo de
ensaio, analisando-se todos os ciclos, verificando ndo somente o efeito do TG nas propriedades

mecanicas como também nas propriedades de recuperagio de forma.

Liga B

Diferente do procedimento adotado para a liga A, toda a analise de propriedades mecanicas e
de efeito de memoria de foram realizadas para todos os ciclos, sendo necessario um niimero maior
de amostras (18 corpos de prova — 6 para cada condi¢io de tamanho de gréo). Para cada ciclo e para
cada tamanho de grio, a amostra foi dividida ao meio, conforme ilustrado na figura 3.10

(semelhante a liga A).

A figura 3.15 apresenta um diagrama esquematico do procedimento adotado para o

treinamento na liga B.
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Figura 3.15 Desenho esquematico dos ciclos de treinamento referentes a liga B.

Limite de escoamento (Gg2%) € tensdo a 4% de deformacio (G405)
O limite de escoamento e a tensdo a 4% de deformagdo foram obtidas a partir da curva
tensdo versus deformagdo obtida nos ensaios de compressdo. A seguir serd apresentado o

procedimento experimental adotado para estimar estas propriedades.
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A figura 3.16 apresenta a curva forga versus deformagdo obtida durante o ensaio para 4%
compressdo referente & amostra com TG igual a 75um, (liga B) no sexto ciclo de compressdo. As
curvas obtidas para as ligas A e B, para todas as condi¢des de TG foram semelhantes a curva

apresentada nesta figura.

O ponto A da figura 3.17 corresponde a altura inicial h, para as ligas A e B, tabela 3.3. A
curva de carregamento obtida durante o ensaio € representada pelo segmento AB onde o ponto B
indica & compressdo de 4%. Neste caso o diagrama se refere & liga B, hy=20mm para o primeiro
ciclo. A deformacdo determinada correspondeu a uma redugdo na altura de aproximadamente

0,8mm antes de retirar a carga.

Apos o alivio de carga, o material soffe uma recuperagdo elastica Rg, representada pelo
segmento BC do diagrama 3.16. Os valores negativos apresentados nas ordenadas e nas abscissas

da figura 4.4 indicam que o material esta sendo comprimido.

O limite de escoamento Ggav (MPa) para as ligas A e B foi obtido para cada condi¢do de TG
a partir do grafico forga x deformagio conforme mostra a figura 3.16 levando-se em consideracdo
somente a curva de carregamento (segmento AB). Apesar da curva de carregamento obtida no
ensaio de compressio ndo apresentar um patamar de escoamento definido a mesma metodologia
empregada no ensaio de tragdo pode ser também utilizada no ensaio de compressao, tragando-se
uma reta paralela a regido elastica do grafico tensdo-deformagdo, [Garcia, 2000]. A partir da reta
tangente 4 -curva de carregamento, uma reta paralela a esta ¢ deslizada até o interceptar o ponto que
corresponde 4 deformagio de 0,2%. Este procedimento foi adotado para todas as situagdes, exceto
para 0s casos em que ocorreram problemas na curva de carregamento. Nesses casos a curva foi

desconsiderada.
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Figura 3.16 Curva obtida durante o ensaio de compressdo para a amostra com TG = 75um

referente ao primeiro ciclo de compressio. Liga B.
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Figura 3.17  Curva de carregamento obtida durante o primeiro ciclo de ensaio de compressdo para

amostra com TG = 75um. Liga B.
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A curva obtida no ensaio de compressdo ¢ muito semelhante a curva obtida no ensaio de
tragdo. A figura 3.18 apresenta uma comparagio entre a curva obtida no ensaio de compresséo para
a amostra com TG = 75um no sexto ciclo de deformagdo e a curva obtida por Otubo [Otubo, 1996]
no ensaio de tragdo para a liga a base de Fe com EMF. Esta comparagdo foi discutida em seminério

apresentado no XXIII Encontro Nacional de Fisica da Matéria Condensada, [Nascimento, 2000].

14000

12000

8000 = [Otubo, 1996)

FORCA (N)

a 4% Tragdo
4% Compressdo
0 . , . . . . : r

0,0 01 0,2 0,3 04

DEFORMAGAO (mm)

Figura 3.18 Comparagdo das curvas durante o carregamento para o ensaio de compressdo e tragdo

em ligas inoxidaveis com EMF.

As figuras 3.19 e 3.20 apresentam as curvas carga-deformagdo para as ligas A e B
respectivamente, para alguns ciclos de compressdo. Na figura 3.19 estdo representadas as curvas
referentes aos ciclos (1), (2) e (4). Na figura 4.8 a curva que se refere ao ciclo (4) foi substituida pela
curva referente ao quinto ciclo (5).Optou-se por esta curva porque foi observado um inicio de

flambagem no quarto ciclo de compressdo na liga B.
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Figura 3.19 Curva carga-deformagdo para os ciclos (1), (2) e (4) respectivamente. Liga A.
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Figura 3.20 Curva carga-deformagdo para os ciclos (1), (2) e (5) respectivamente. Liga B.
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Em ambas as figuras (3.19 e 3.20) dois aspectos podem ser observados:

o O primeiro se refere a influéncia ao comprimento do corpo de prova durante o ensaio. A
figura 3.19 se refere a liga A cujo ensaio foi realizado com o corpo de prova de menor
comprimento (tabela 3.3.). Observa-se em certos ciclos uma instabilidade durante o
carregamento por compressdo. Além disso, algumas curvas apresentaram falhas que
poderiam ser atribuidas a acomodag@o do material durante a deformagio, como por exemplo,
a curva referente ao segundo ciclo de compressdo na figura 3.19. Estas curvas tiveram uma
ateng@o especial no momento de se estimar o limite de escoamento. O procedimento adotado
em aumentar a altura do corpo de prova (liga B), além de resultar em uma deformagdo mais
homogeénea, também resultou em uma curva tensfo-deformac¢do mais definida como mostra
a figura 3.20, possibilitando uma maior precisfo na analise das propriedades mecéinicas e de
recuperagdo de forma. A vantagem de se usar corpos de prova de comprimento maior reside
no fato de se ter aumentado a regifio de deformagdo homogénea quando comparado ao
volume total. A desvantagem de se aumentar o comprimento ou altura é o aumento de

tendéncia a flambagem.

o O segundo aspecto se refere ao comportamento da curva carga-deformagdo para ambas as
ligas (figuras 3.19 e 3.20) em fung@o do numero de ciclos. Observa-se na figura 3.19 que no
inicio do ensaio, as curvas coincidem independente do niimero de ciclos. Com a deformagio,
as curvas comecam a se distanciar, indicando que o treinamento reduz a for¢a F,
influenciando no limite de escoamento (ver a regido entre —0,15 e ~0,7mm de deformagio)
na figura 3.20. Proximo a deformagio de 4% por compressdo (que na figura 3.20
correspondeu a uma deformagdo de 0,8mm), as curvas voltam a coincidir novamente. Essa

caracteristica foi mais acentuada para a liga B.

Comportamento semelhante foi observado recentemente por Chen e colaboradores [Chen, 2000]
para curvas carga-deformagfo obtidas durante ensaio de tragdo para ligas a base de Fe-Mn-Si.
Segundo estes autores, saindo da regidio elastica, o material entra num estagio onde ocorre o inicio
da formagdo da martensita-e induzida mecanicamente, seguido do aumento de nimero de
discordancias perfeitas. Em nosso caso este ponto (identificado por B na figura 3.17) estaria
proximo a regido que corresponde & deformagdo de 4%. No ensaio de tragdo essas regides sdo mais
definidas.
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O efeito de memoria de forma

A recuperagdo de forma Ry foi analisada somente para a liga B em fungdo do niimero de
ciclos e do TG. A figura 3.21 apresenta esquematicamente o procedimento para medir a recuperagdo
de forma, Ry. As dimensdes h, e ¢, correspondem as medidas iniciais (antes do primeiro ciclo de
compressdo) para todas as amostras. Quando o material ¢ submetido a 4% de compressdo, as
dimensdes passam para h; e ¢;. Apos o alivio de carga, ocorre uma recuperagdo elastica Rg, sendo
que as dimensdes medidas no estado deformado sdo h; e ¢2. Apos o alivio de carga o corpo de
prova é retirado da maquina de compressdo e levado para tratamento a 600°C/30°/H,O, onde
novamente as dimensGes sdo retiradas, obtendo-se h; e ¢3, que correspondem as medidas apds a

recuperagdo de forma.

do 4% de Recuperagdo Recuperagio
compressao Elastica de forma

600°C/30°HO

Figura 3.21 Esquema apresentando as dimensdes apés a deformacdo e apos a recuperagdo de

forma.
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Figura 3.22 Curva obtida durante o ensaio de compressdo.

A figura 3.22 mostra a curva (carregamento versus descarregamento) obtida durante o ensaio

de compressdo ilustrando as dimensdes apresentadas na figura 3.21. Inicialmente o corpo de prova

apresenta uma altura h, (mm). Durante a compressdo essa dimensdo vai sendo reduzida até chegar

um ponto em que corresponde a deformagéo de 4%, onde nesse estagio o corpo de prova apresenta

uma altura h;. No momento em que a carga € retirada, tem-se uma recuperacdo elastica, que

corresponde a regido I apresentada na figura 3.22, cujas dimensdes sdo hy e ¢z, figura 3.21. ARg €

uma informagdo que pode ser obtida através da equagdo:

RE = h]-/’lg
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Nesse estagio, a amostra ¢ levada ao forno a uma temperatura de 600° por meia hora. O
objetivo desse tratamento € recuperar a forma inicial do material. A verificagdo da recuperagio de

forma ¢ feita a partir da medida h; retirada diretamente no corpo de prova. Essa situagdo

corresponde a regido II, que esta associada ao movimento reverso das discordancias parciais de
Schockley (figura 3.21). A recuperagdo de forma ¢ a Unica informagdo que ndo pode ser feita
através da curva obtida durante o ensaio, porque depende da medida h;. A regido III nesta mesma
figura indica a deformac@o residual Def ;eiquat que corresponde ao que nio foi recuperado durante o

aquecimento.

As equacdes utilizadas para determinar a Ry e a recuperagio total Rr (Rg + Rg), estdo

apresentadas nas equacdes a seguir:

Rr=Rp+ Rr
Rr = (ha-hy) + (hs —h3)
Rr=hs;—h;
@
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CAPITULO 4

RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1. ANALISE DA MICROESTRUTURA

4.1.1 Liga A.

A figura 4.1 apresenta as microestruturas referentes ao estado deformado e recuperado no
Gltimo ciclo de treinamento da liga A para diferentes tamanhos de grio. Observa-se uma alta
densidade de placas de martensita distribuidas no interior dos grdos no estado deformado para todos
os tamanhos de TG. Quando a mesma amostra é recuperada, ocorre a reversdo para a fase matriz
(austenita), revelando uma microestrutura praticamente isenta de martensita-€. O reagente utilizado

na figura 4.1 ndio permitiu analise clara da variagdo volumétrica das fases em fungdo do TG.
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DEFORMADO RECUPERADO

a)-TG =35um

¢)- TG =48um d)-TG = 48um

Figura 4.1  Microscopia 6tica mostrando a mudanga na microestrutura em fungéo do tamanho de
grio do estado deformado (a, ¢, €, g, i) para o estado recuperado (b, d, £, h, j) referente a liga A.

Ataque: 2ml HCI + 2ml HNO3+ 1ml glicerina.
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DEFORMADO RECUPERADO

y

g)-TG="T7lum h)-TG =71pm

Figura 4.1 (Continuagdio) Microscopia 6tica mostrando a mudanga na microestrutura em fungdo
do tamanho de grio do estado deformado (a, c, €, g, i) para o estado recuperado (b, d, £, b, j)

referente a liga A. Ataque: 2ml HCI + 2ml HNO3+ 1ml glicerina.
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DEFORMADO

im

1)-TG = 88um D-TG = 88um
Figura 4.1 (continuagdo) Microscopia Otica mostrando a mudanga na microestrutura em fungdo

do tamanho de grio do estado deformado (a, c, e, g, i) para o estado recuperado (b, d, f, h, j)
referente a liga A. Ataque: 2ml HCI + 2ml HNO;+ 1ml glicerina.

Segundo Bergeon e colaboradores [Bergeon, 1997 ¢ 1998a], a morfologia das placas de
martensita-g induzidas mecanicamente e termicamente sdo bem distintas, podendo ser distinguidas
por microscopia Otica. As analises de microscopia eletronica de transmissdo (MET), feitas por estes
autores, indicam que quando a fase martensitica ¢ induzida por deformagdo ocorre a formagdo de
bandas que se constituem em uma estrutura lamelar de fases y e €, sendo que a fase martensitica
apresenta-se como placas finas com largura da ordem de 1,5 a 30nm separadas pela fase austenitica

com largura da ordem de 1 a 10nm.

Podem ocorrer algumas regides com placas mais largas, provenientes da alta fragdo
volumétrica da fase em questdo. Esta situagdo pode ser observada na figura 4.1 para o estado
deformado, onde a quantidade de martensita € alta. De acordo com os estudos realizados por

Bergeon e colaboradores [Bergeon, 1997], a martensita térmica (induzida por imersdo em nitrogénio
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liquido) apresenta-se também como placas distribuidas no interior do grdo austenitico, porém sdo
mais largas (aproximadamente 50nm) podendo estar presente em menor ou maior quantidade, o que

vai depender das condigdes em que esta foi induzida [Bergeon, 1997].

A morfologia de placas finas distribuidas no interior do grio austenitico pode ser observada
na figura 4.2 para a liga A, no estado solubilizado, indicando portanto martensita térmica. Esta foto
corresponde a uma regifo proxima a borda da amostra, onde tem-se uma concentracdo maior de
placas de martensita-g. A diferenca de coloragdo revelada corresponde as diferentes orientagdes dos

de grios.

Figura 4.2 Distribui¢do de placas de martensita-e no interior do gréio para amostra solubilizada a
1050°C/2 horas, liga A. Polimento mecénico + eletrolitico: 8% HCIO4 + 92% metanol. Reagente:

10ml H,0 + 15ml HCI + 15g K3S,05 + 5g NH4HF; + 10g Na,S,05. Aumento: 400X.

O reagente a base de K,S,0s + NH4HF; proposto para analisar este tipo de material foi
modificado para a composicdo da liga utilizada neste trabalho. O reagente deve ser ajustado aos

parametros da liga, tais como: composi¢do quimica, tamanho de grio, nimero de ciclos, dureza e
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fracdo volumétrica das fases.

As analises de microscopia eletronica de varredura (MEV) também revelaram uma estrutura
de placas apds o treinamento consistindo de uma mistura das fases € e v, figura 4.3. Os resultados
indicaram que em algumas regides, a amostra com menor TG apresentava uma distribuigdo de
placas de martensita contendo uma Unica orientagdo, figura 4.3. Na amostra com maior TG foi
observado que em algumas regides no interior dos grdos havia cruzamento das placas martensita,
como pode ser visto na figura 4.4. Regides apresentando novas orientagdes também foram

observadas.

De acordo com a literatura, [Bergeon, 1997] a regifio que corresponde ao cruzamento dessas
placas tem a maior concentragdo de tensdo, o que seria um ponto propicio para a nucleagdo de uma
segunda fase martensitica conhecida como martensita o’ que contribui como um fator negativo ao

EMF [Bergeon, 1997], [Otubo, 1999a] e [ .Jang, 1995].

Figura 4.3 MEYV, mostrando as placas de martensita-e em amostra deformada, (sexto ciclo), liga

A Reagente: 2ml HCI + 2ml HNO;+ 1ml glicerina, TG = 35um.
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Figura 4.4 MEV, mostrando as placas de martensita-€ em amostra deformada, (sexto ciclo), liga

A Reagente: 2ml HCl + 2ml HNOs+ 1ml glicerina, TG = 48um.

Como o objetivo das analises com MEV neste trabalho foi somente verificar a estrutura
lamelar para as diferentes condigdes de TG, figuras 4.3 ¢ 4.4, este estudo teve sua etapa finalizada
neste ponto, sendo que um estudo mais aprofundado das placas de martensita, envolvendo MEV,
para diferentes microestruturas iniciais submetidas a diversos ciclos de treinamento, sera

apresentado adiante como proposta para trabalhos futuros.

4.1.2 LigaB

A analise microestrutural das amostras que foram submetidas a seis ciclos de tratamento
termomecénico tornou-se um pouco dificil porque a adaptagdo do reagente colorido para cada
condi¢io de TG, numero de ciclos e fragdo volumétrica das fases, ndo foi satisfatoria. A variagdo
desses pardmetros implica que uma fase seja revelada antes que outra em uma mesma amostra,

dificultando assim a obtengdo de fotos para uma analise qualitativa e quantitativa entre elas.
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As figuras 4.5a, 4.5b e 4.6 apresentam uma tentativa desse ataque para a amostra com menor
TG da liga B, submetida a cinco ciclos de treinamento no estado deformado. As micrografias
obtidas nas figuras 4.5a e 4.5b foram obtidas com o reagente (K;S,0s + NH4HF, + H;0) apds
polimento mecénico. O reagente foi eficaz para revelar os contornos de grio austenitico. A regido
em amarelo mais claro corresponde a fase martensitica-e enquanto que as regides mais escuras sdo

da fase matriz cfc. Também estdo presentes bandas de deformagdo.

Para se obter as micrografias apresentadas na figura 4.5, o tempo de ataque foi menor (5 a 8
segundos) do que quando comparado com a figura 4.6 (maior tamanho de grio e menor fragdo
volumétrica de martensita-g). O que acontece neste caso, € que as amostras com menor tamanho de
grio e maior quantidade de martensita, respondem antes ao reagente a base de (K,S;0s + NHHF, +
H,0), porque este reagente revela primeiro os contornos de grio, depois a fase martensitica e por

fim a fase austenitica.

Outro fator que também interfere na obtengdo das fotos € a regido analisada. As figuras 4.5a
e 4.5b se referem a mesma amostra, porém em regides diferentes e foram obtidas com o mesmo
tempo de ataque. Na amostra 4.5a, que corresponde a regido da borda da amostra, existem defeitos

provocados pelo corte, reagindo mais intensamente ao ataque.

Ainda na figura 4.5a observa-se a presenca de pontos mais escuros distribuidos na superficie
da amostra. Como a liga B apresentou um teor muito baixo de carbono (0,009%C) a hipotese desses
pontos mais escuros serem precipitagdo de carbonetos € pouco provavel. Tais pontos podem
corresponder a uma segunda fase martensitica conhecida como martensita-a' cuja precipitagdo
ocorre com o aumento da deformag@o ou com o nimero de ciclos de treinamento [Bergeon, 1995-
1998a-b], [Jiang, 1995], [Otubo, 1996-1999], [Gauzzi, 1999] e [Arruda, 1999]. No caso da figura
em questdo, a amostra analisada correspondeu a microestrutura obtida apos o quinto ciclo de
treinamento, estado deformado (sem recuperagdo de forma). Podemos observar que a microestrutura
revelou algumas regides contendo novas orientagdes de martensita, lado esquerdo indicado pela
linha vermelha na figura 4.5a. Estas novas orientagdes sio formadas para melhor acomodar a

deformagdo provocada pela transformagéo y—€.
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Figura 4.5a Micrografia otica referente 4 liga B com TG = 75um submetida a cinco ciclos de

treinamento, estado deformado, regio proxima a borda. Reagente, 1,2% K3S,0s5 + 0,5% NH4HF>

destilados em H,O.

Figura 4.5b Micrografia otica referente a liga B com TG = 75um submetida a cinco ciclos de

treinamento, estado deformado, regido central da amostra. Reagente, 1,2% K,8,0s + 0,5% NH4HF,

destilados em H;0.

65



Resultados e discussoes

Figura 4.6 Micrografia otica referente a liga B com TG = 129um submetida a cinco ciclos de

treinamento, estado deformado. Reagente, 1,2% K;8,05 + 0,5% NH/HF; destilados em H,O.

A figura 4.6 apresenta a microestrutura obtida apos cinco ciclos de treinamento para amostra
com maior tamanho de grio. Observa-se que a morfologia da martensita-¢ foi semelhante a obtida
para a amostra com microestrutura mais refinada (figura 4.5). Outro detalhe interessante a ser
observado é que na figura 4.6 a possivel precipitagdo da martensita-a’ (pontos mais escuros)

apareceu em maior quantidade quando comparada a figura 4.5a (menor TG).

Para a amostra com tamanho de grio intermediario, TG = 106um, situagdo semelhante foi

observada (figura 4.7) no que se refere 4 presenca das fases martensitica & e austenitica.

A continuidade desse estudo no que se refere ao efeito do tamanho de grdo na formagdo da
martensita bem como a realizacio de uma analise quantitativa por metalografia ndo teve
continuidade porque seria necessaria uma adaptagdo do reagente a base de KS5:0s e NH4HF, para
cada condigdo estudada, porém a continuidade deste estudo estara proposta como sugestdo para

futuro trabalho a ser desenvolvido.

66



Resuliados e discussées

Figura 4.7  Micrografia Otica referente a liga B com TG = 106um submetida a cinco ciclos de

treinamento, estado deformado. Reagente, 1,2% K;S;0s + 0,5% NH,HF, destilados em H,O.

Uma vez conhecida a microestrutura para ambas as composi¢des estudadas (ligas A e B), e
sabendo que em todas as condi¢des de treinamento e tamanho de grio obteve-se duas fases que
seriam a austenita-y (cfc) e martensita-g(hc), o proximo passo de nossa anilise foi comprovar a
existéncia dessas fases usando difragdo de raios X e realizar uma analise quantitativa das fases
presentes apos o treinamento, uma vez que isto ndo foi possivel por metalografia.

4.2 DIFRACAO DE RAIOS X

4.2.1 Identificacdio das fases e analise dos difratogramas

Como apresentado no capitulo 3, a técnica de difragdo de raios X foi utilizada com dois

objetivos principais:

a) identificar as fases formadas decorrentes do treinamento;
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b) determinar a fragio volumétrica da martensita-¢

Identificacdo das fases

Tanto para a liga A quanto para a liga B, foi possivel identificar as fases: austenita y (cfc) e

martensita g(hc) a partir dos picos de reflexdo obtidos com a radiagdo (Cuko).

Os picos (111), (200), (220), (311), (10.0), e (10.1) foram identificados utilizando a lei de
Bragg e também a partir da comparag@o com espectros apresentados na literatura para o mesmo tipo
de liga e mesma radiagdo, [Cullity, 1978], [Mirkin, 1963], [Jee, 1995], [Yang, 1995], [Ariapour,
1999]. |

Os espectros a seguir (figuras 4.8a ¢ 4.8b) apresentam os difratogramas obtidos para as
amostras no estado simplesmente solubilizado com maior e menor TG respectivamente referente a

liga A (figura 4.8a) e para todos os TG da liga B (figura 4.8b).

Na figura 4.8a somente sdo apresentados os difratogramas para as amostras com maior €
menor tamanho de grdo porque inicialmente ndo haviam sido previstas analises de raios X para esta

parte do experimento.

Cuidados devem ser tomados nas etapas de preparacdo de amostras, pois a martensita-e pode
ser induzida mecanicamente durante o lixamento e mascarar os resuitados. A temperatura de inicio
de transformag@o da fase austenitica para martensitica (M) nesse tipo de liga estd um pouco acima
da temperatura ambiente. Usando ensaios de dilatometria, Otubo, J. [Otubo, 1996] obteve uma
temperatura de inicio de transformagdo inferior a 50°C. Matsumura e colaboradores [Matsumura,

2000] trabalhando com a liga Fe-28Mn-6Si-5Cr obtiveram uma temperatura M proxima a 20°C.
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Figura 4.8  Espectro de raios X para o estado simplesmente solubilizado.

69



Resultados e discussdes

A tabela 4.1 apresenta uma relagdo dos planos (hkl) e do angulo de Bragg utilizados para a

identificagio das fases presentes.

Tabela 4.1  Identificacdo dos planos (hkl) referentes as fases austenitica e martensitica
[Cullity, 1978], [Mirkin, 1963], [Jee, 1995], [Yang, 1995], [Ariapour, 1999].

Fase Plano (hkl) @ 26
Austenita-y (cfc) (111) 43,7
(200) | 50,7

(220) | 74,8

(311) 1908

Martensita-g (hc) (10.0) 41,0
(10.1) | 46,9

(10.2) | 62,0

Quando as amostras sdo deformadas pelo treinamento, ocorre a transformagdo y(cfc)—e(he).
Como esta situagio corresponde a um aumento da fragdo volumétrica da martensita-g tem-se como
resultado um aumento relativo na intensidade integrada dos picos referentes a fase martensitica e um
decréscimo na intensidade dos picos da fase austenitica. Esta situagdo pode ser observada na figura
49 onde se tem o espectro de raios X para os estados solubilizado a 1050°C, deformado e
recuperado (sexto ciclo) para a condigio de menor TG (35um). Difratogramas de raios X
semelhantes aos da figura 4.9 também foram encontrados para as outras condigdes de tamanho de

gréo.

Resultados similares mostrando o aumento da fase martensitica com a deformagéo através de
espectros de difragdo de raios X para o mesmo tipo de radiagdo também sZo apresentados por varios
autores, [Tamarat,1992], [Jang, 1995], [Jee, 1995 e 1999], [Gauzzi, 1999a-b], [Zang, 1999],
[Arruda, 2000].
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Figura 4.9 Comparagio dos difratogramas de raios X da liga A para os diferentes estados

(solubilizado, deformado e recuperado) em amostras com TG = 35um.

Nas figuras 4.10 e 4.11 estdo apresentados somente os picos de maior intensidade referentes
as fases y e € apods o sexto ciclo de treinamento para os estados deformado e recuperado
respectivamente. Comparando as duas figuras observa-se que o pico (10.1) referente a fase
martensitica praticamente desaparece para o estado recuperado indicando a reversio da martensita

para a fase matriz y.

A identificacdo das fases para o estado deformado referente a liga B, também foi feita
utilizando o mesmo procedimento adotado para a liga A. Porém, como citado no capitulo 3, a liga B
foi analisada entre os ciclos de deformagdo, diferente da liga anterior, cuja analise foi realizada
somente no sexto ciclo. A figura 4.12 apresenta os espectros obtidos para as trés condi¢bes de TG
da liga B, para os ciclos: (1), (3) ¢ (6). Para analisar a evolugdo da martensita-¢ foram escolhidos o
primeiro ciclo de deformagdo (estagio inicial da tranéformagﬁo y—>g), estagio intermediario de

treinamento (terceiro ciclo) e o Gltimo ciclo.
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Figura 4.10  Espectro de raios X obtido para os estado deformado no sexto ciclo de compressdo
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Figura 4.11 Espectro de raios X obtido para os estado recuperado no sexto ciclo de compressdo
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Foi observado para a liga A que existiam algumas regides do espectro que néo apresentavam
reflexdes, motivo pelo qual quando da analise para a liga B esses intervalos foram retirados,
conforme os espectros apresentados na figura 4.12. A primeira regido do espectro que vai de 38 a
56° ¢ uma das mais importantes, pois é a regido na qual sdo detectados os principais picos das fases

martensitica € € austenitica.

A figura 4.13 apresenta um espectro de raios X obtido para a liga B indicando a variagdo da
intensidade integrada dos picos para o estado deformado e apds a recuperagdo de forma para a
condi¢io de menor TG (75um). Como discutido anteriormente, o espectro apresentado indica a

regido onde os principais picos foram detectados.

3000

——— Deformado

(111),

Recuperado

2000 —

INTENSIDADE (u.a)

1000 —

26(Graus)

Figura 4.13 Espectro de raios X referente a amostra com TG = 75um para os estados deformado e

recuperado, liga B, sexto ciclo.
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Os espectros apresentados nas figuras 4.12, obtidos para as outras condigdes de TG e para
todos os ciclos de treinamento da liga B, apresentaram caracteristicas semelhantes as observadas na

figura 4.13 e por isso nio foram colocados na tese.

4.2.2 Parametro de rede - relacio ¢/a para martensita-¢

A relagio c/a da martensita-€ é um parmetro muito importante no que diz respeito a
recuperagio de forma das ligas com EMF. Otubo [Otubo, 1996] trabalhando com ligas a base de Fe-
Mn-Si-Cr-Ni-(Co) encontrou uma razo c/a proxima a 1,64 valor acima da relagéo 1,633" calculada
na literatura [Cullity, 1978]. Uma das justificativas encontradas por Sato e colaboradores [Sato,
1986] para as ligas a base de Fe-Mn-Si apresentarem uma recuperacio de forma maior estd
relacionada com o aumento da relagio c/a devido ao aumento da adi¢do de Si, que também contribui

para o abaixamento da EDE.

A relagdo entre o aumento de recuperagio de forma e o aumento da tetragonalidade ainda €

um ponto que nio esta muito bem esclarecido pela literatura. De acordo com estudos realizados por
Otubo [Otubo, 1996] uma das condigdes para que se tivesse um bom EMF consistiria em que as
martensitas fossem em forma de placas e que a interface entre a austenita e a martensita fosse movel,
o que seria favorecido com o aumento da tetragonalidade, pois esta condigdo favoreceria a maclagao

que é uma das condigdes para a acomodagio da deformagdo de Bain [Otubo, 1996].

Na década de 90 Rong e colaboradores [Rong, 1995] observaram que uma liga a base de Fe-
30Mn-6Si apresentava uma razio c/a de, aproximadamente, 1,620 com recuperagdo de forma de
40%. Porém, segundo Rong, quando Ni e Cr eram adicionados 4 liga, a relagdo entre os parametros

de rede passava para 1,656 elevando a recuperacdo de forma para 58%.

Ariapour e colaboradores [Ariapour, 1999] mais tarde também verificaram a influéncia da
composigdo na razio c/a. Segundo estes autores, quando o nitrogénio era adicionado nas ligas a base

de Fe-Mn-Cr-Ni-Si, a relagio c/a sofria um consideravel aumento, chegando proximo a 1,6886.

T 4 relagdo c/a é obtida a partir da resolu¢do de duas equagdes que relacionam os indices de Miller (hkl) e os
pardmetros a e c respectivamente para o sistema hexagonal. Maiores informagbes poderdo ser obtidas na referéncia
[Cullity, 1978].
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Porém, neste caso, ndo foi observada nenhuma melhora na recuperagdo de forma. Segundo Ariapour
e colaboradores, se por um lado o nitrogénio aumentava a relagdo c¢/a, por outro diminuia os pontos
de nucleagdo da martensita-e, aumentando a EDE e diminuindo a recuperagdo de forma. O que
podemos afirmar, é que para ligas a base de Fe-Mn-Si-Cr-Ni-Co com EMF, a relagdo c/a apresenta

um valor maior do que o previsto pela literatura (1,633).

Na tabela 4.3 e na figura 4.14 é apresentada a variagdo da relagdo c/a para a liga A em
fungdo do TG para o dltimo ciclo de treinamento referente ao estado deformado. Os valores
encontrados estdo entre 1,635 (TG = 35um) e 1,643 (TG =88um). Resultados proximos também
foram encontrados para a liga B. Esta analise ndo foi feita para o estado recuperado, pois para
determinagdo dos pardmetros ¢ € @ sdo necessarios os picos (10.0); e (10.1); e como visto na figura
4.9 o estes picos referente a fase martensitica € praticamente desapareceram apos a recuperagdo. O
parametro de rede a ndo foi afetado pelo TG entre 35 e 88um na liga A. O parametro de rede ¢
permaneceu praticamente constante em fun¢do do tamanho de grdo exceto para TG = 35um. Isto
leva-nos a supor que a relagdo c¢/a nio € influenciada pelo TG da liga, permanecendo praticamente

constante, tabela 4.3 e figura 4.14.

Tabela 4.3  Relagdo c/a para o sexto ciclo de treinamento — estado deformado —liga A.

TG (um) | aA) | cA) | c/a

35 2,549 | 4,168 || 1,635

48 2,549 || 4,187 || 1,643

65 2,549 || 4,186 || 1,642

71 2,549 || 4,187 | 1,643

88 2,549 || 4,187 || 1,643

Uma vez que as fases austenitica e martensitica foram identificadas por metalografia 6tica e
a presenca destas fases foi confirmada por difragdo de raios X, nos resta saber o quanto de
martensita foi induzida durante a deformagdo com o treinamento para que possamos futuramente

avaliar o efeito do TG na recuperagéo de forma.
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Ultimo ciclo de treinamento
1 Estado deformado

Liga A
1,66 - g

e e B
1,64 - #
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1,62
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DIAMETRO DO GRAO AUSTENITICO D (um)

Figura 4.14 Relagdo c/a em fungio do didmetro médio do grdo austenitico para a amostra do

altimo ciclo de treinamento da liga A. Estado deformado.

4.2.3 Analise quantitativa da martensita-c apés os ciclos de treinamento
4.2.3.1 Liga A

A influéncia do TG na fragio volumétrica da martensita- ndo é tdo evidente quando se analisa
somente a intensidade dos picos. Por isso toda a anélise quantitativa foi feita a partir da intensidade
integrada de cada pico (bkl) e (hk.I) utilizando um ajuste gaussiano através das medidas de

amplitude a largura a meia altura do pico.

A fragio volumétrica da martensita-e para o estado simplesmente solubilizado foi estimada
somente para as amostras com didmetro médio de grdo de 35 e 83um (tabela 4.4), porque,
inicialmente, ndo foram planejadas as anélises de difragdo de raios X para a liga A. Na mesma tabela
e na figura 4.15 observa-se os valores da fragio volumétrica de martensita-e das amostras

deformadas e recuperadas no ultimo ciclo de treinamento.
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Na figura 4.15 observa-se que no estado deformado houve um aumento na quantidade de

martensita com a reduciio do TG, indicando que o refinamento do grdo facilitou a transformago

v(cfe)—e(he).

Tabela 4.4 Fragio volumétrica da martensita-g para os diferentes estados da liga A com diversos

tamanhos de gréo.

T.G (um) | ESTADO
Solubilizado | Deformado | Recuperado

35 4 68 +/- 19 6 +/-3

48 N.A 66 +/- 26 12 +/- 8

65 N.A 55 +/- 24 15+/-12

71 N.A 53 +/- 26 16 +/- 10

88 6 31+/-16 | 24+4/-16

N.A. = Nio analisado
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GRAO AUSTENITICO TG (um)

Figura 4.15 Fragdio volumétrica média da martensita-e em fungdo do tamanho de grdo para os

estados: deformado e recuperado. Ultimo ciclo de treinamento, liga A.
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Fazendo a analise estatistica dos resultados apresentados na tabela 4.4, Apéndice I, observa-
se que apesar do desvio padrdo encontrado ser alto (refletindo a microestrutura heterogénea) existiu
uma diferenca significativa na fragdo volumétrica de martensita-¢ (estados defo'nnado‘e recuperado),

principalmente quando as condigdes de menor e maior tamanho de grdo foram comparadas (35 ¢

88um, liga A).
O método utilizado para analise estatistica neste caso foi a comparagdo de médias tomando-

se um valor como referéncia [Barros, 2001] que neste caso correspondeu a 68% e 6% de martensita-

¢ para os estados deformado e recuperado. Maiores detalhes estao apresentados no Apéndice L.

Efeito do tamanho de grio durante a transformacio y—¢€

De acordo com o resultado apresentado na figura 4.15 observamos que o refinamento do
grio facilitou tanto a transformacgo direta quanto a reversdo da martensita-g. Existem trés hipoteses
que podem ser analisadas para explicar este resultado. A primeira delas sugere que o contorno de
grio atua como uma regido de acomodagio da deformagdo, a segunda hipétese supde que a
martensita-¢ nucleia preferencialmente no contorno de grdo e finalmente as duas hipoteses anteriores

poderiam estar acontecendo simultaneamente. Estas hipoteses sao validas para as ligas A ¢ B.

Hipétese

Estudos recentes realizados por Bergeon e colaboradores [Bergeon, 2000] indicam que a
existéncia de lamelas intercaladas com as fases y e € (cuja largura é da ordem de nm) estariam
distribuidas aleatoriamente no interior do grio austenitico. Estas lamelas atuariam como pequenos
sitios de nucleagio para a fase martensitica. Durante a deformagdo as placas de martensita-¢
comecariam a crescer a partir dessas lamelas pré-existentes sendo que a deformacdo por
cisalhamento que ocorre durante a transformagio y—>¢ seria acomodada no contorno de gréo [Otubo,
2002]. Para se obter esta estrutura com presenca dessas martensitas pré-existentes, segundo Ogawa
e Kajiwara [1993] e [Kajiwara 1999] € necessario aplicar um tratamento termomecanico prévio no
material que consiste de uma pequena deformagdo. Esta pequena deformagdo resultaria na

introdugdo de defeitos (falhas de empilhamento) para nuclear a martensita.
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Segundo Bergeon de colaboradores [2000] se o tamanho de grio for grande o que significa
uma menor quantidade de contornos de grio, novas variantes de martensita sdo ativadas para melhor
acomodar a deformagdo. Se o ‘tamanho de grao for pequeno, existem mais regides onde esta

deformagdo pode ser acomodada, facilitando entdo a transformagdo y—>¢.

A alta fragdo volumétrica de martensita-€ induzida para as amostras com menor tamanho de
grao, embora ndo tenham sido feitas analises de MET para observagdo desses sitios de nucleagio,
possa ser atribuida a formagdo de nucleos em escala nanométrica distribuidas no volume como um

todo.

Hipotese I1

Uma outra hipotese € a nucleagdo da martensita em contorno de grdo como previsto por Xia
e colaboradores [Xia, 1997] e [Nicholson, 1968]. Se essa hipotese for correta quanto menor o

tamanho de grdo maior sera a superficie total de contornos por unidade de volume, corroborando

portanto para uma maior fragio volumétrica da fase €. Esta analise vem ao encontro aos nossos
resultados, onde na figura 4.15 a analise quantitativa levou a concluir que as amostras com menor
TG induziram mais facilmente a transformagéo y—, verificando uma das hipéteses levantadas no

capitulo introdutério desta tese.

Hipotese 11T

O terceiro caso, seria a situagdo em que tanto a hipotese I como a II ocorreriam
simultaneamente. Ou seja, o contorno de grio atuaria como uma regido de nuclea¢do da martensita e
de acomodagdo da deformagdo produzida pelo crescimento das placas de martensita. Como as
amostras com menor TG apresentam mais contornos de grdo resultaram em uma maior quantidade

de martensita-¢.
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Efeito do tamanho de grio durante a reversao ey

Ainda na figura 4.15 pode-se analisar a fragdo volumétrica da fase & apo6s o tratamento térmico
(600°C/30°/H,0) de recuperagdo de forma no ultimo ciclo. Observa-se que a quantidade de
martensita- para o menor TG (35um) e o maior TG (88um) foram de, respectivamente, 6 € 24%.0u
seja, na amostra com menor tamanho de grio a transformagdo reversa e—»y foi praticamente
completa pois chegou a 6%, atingindo quase o mesmo nivel do estado solubilizado (4%), enquanto
que aquela com 88um apresentou martensita residual de 18% uma vez que no estado solubilizado o

teor de martensita era de 6%. Isto significa que o refinamento do grdo também facilitou a reverséo

da martensita para austenita,

Como ¢é conhecido da literatura, a reversdo para fase matriz ocorre através do movimento
reverso das discordancias parciais de Shockley. Nessas condigdes o caminho que as discordancias
parciais de Shockley teriam que percorrer para mover a interface martensita/austenita e reverter para
a fase austenitica seria menor, sendo facilitada a reagio reversa €—y. As hipoteses I, Il e III

apresentadas no item 4.2.3.1 também séo validas para a reversdo da martensita-¢ em austenita.

4.2.3.2 Liga B

O mesmo procedimento adotado para a liga A, foi utilizado para a liga B, porém, como
mencionado no capitulo 3, esta analise foi feita para todos os ciclos. A tabela 4.5 e as figuras 4.16 e
4.17 apresentam a variagio da fragdo volumétrica para a martensita-€ para o estado deformado e

recuperado, respectivamente, para os ciclos (1), (3) € (6).

Na tabela 4.5 sdo apresentados os resultados da analise quantitativa para os ciclos (1), (3) e
(6) porque além de avaliar o efeito do TG na transformagdo e reversdo da martensita, neste caso,
também sera analisado o efeito dos treinamento nos estados deformado e recuperado, situagéo que

ndo foi analisada para a liga A
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O desvio padrio da fragdo volumétrica média apresentado tanto na tabela 4.4 (liga A) como
na tabela 4.5 (liga B) refletiu o efeito da intensidade integrada dos picos de difragdo das fases y e €.
Alguns resultados apresentados na literatura fazem esta estimativa levando-se em consideragdo
somente o pico (111), ou (200), por serem os mais definidos [Jun, 1998a]. Em nosso caso, nio
foram obtidos picos bem definidos de difragdo, sendo que em alguns casos houve a necessidade de

um refinamento para diminuir o background.

Outro fator importante € que o tratamento térmico inicial para obtencdo de amostras com
diferentes tamanhos de grao (tabela 3.2 e figura 3.7) resultou em uma microestrutura heterogénea
para ambas as ligas estudadas. Isto significa que a quantidade de martensita induzida em cada grdo
de uma mesma amostra foi diferente, por isso optou-se em trabalhar com a média das fracGes

volumétricas.

Se a microestrutura obtida tivesse sido homogénea, a intensidade integrada de qualquer pico

de difrac@o do espectro resultaria em valores muito proximos, podendo-se, portanto trabalhar apenas

com os picos mais definidos de cada fase.

O mesmo método que foi utilizado para analise estatistica da fragdo volumétrica da
martensita-€ na liga A, foi aplicado na liga B. Os resultados indicaram que estatisticamente ndo
houve variagdo da fragdo volumétrica de martensita em fungéo do nimero de ciclos, uma vez que o
intervalo de confian¢a conteve o valor de referéncia utilizado para um nivel de 95% de confianga.
Porém quando a analise foi realizada comparando-se diferentes tamanhos de grdo para o mesmo
namero de ciclos de treinamento observou-se que estatisticamente existiu uma diferenga da
quantidade de martensita induzida durante o treinamento em fungdo do tamanho de gréo, indicando
que o refinamento da microestrutura facilitou a transformag@o y—¢ (estado deformado) e também a

reversdo e—>Y (estado recuperado). Maiores detalhes estdo apresentados no Apéndice L.
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Tabela 4.5 Variacdo da fragdo volumétrica da martensita-e em fun¢do do numero de ciclos para

diferentes condigdes de tamanho de grdo. Estados deformado e recuperado — liga B.

TG (um) NC | Estado Deformado | Estado Recuperado
75 1 : 55+/-13 -
75 1 - 31+/- 21
75 3 62+/-12 -

75 3 - 35+/-25
75 6 65+/-13 -

75 6 - 42+/-25
106 | 1 | 52 +/-12 T
106 1 - 38+/-23
106 3 60+/-11 -
106 3 - 39+/-16
106 | 6 61+/-13 ;
106 6 - | 51+/-10
129 | 1 41+/-28 - ~
129 1 - | 39+/-15
129 3 42+/-34 -
129 3 - 40+/-22
129 6 49+/-34 -
129 6 - 47+/-15

Como sera visto a seguir, com base na tabela 4.5 foram obtidas as figuras 4.16 e 4.17 que
correspondem aos estados deformado e recuperado, respectivamente. A partir da analise destas
figuras pode-se avaliar o efeito do tamanho de gréo e o efeito dos ciclos de treinamento na indugéo e

reversido da martensita-€.
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Figura 4.16 Fragdo volumétrica da martensita-€ em fungdo do 1G para 08 ciclos (1), (3) e (6) no
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Figura 4.17 Frago volumétrica da martensita-g em fung@o do TG para os ciclos (1), (3) e (6) no

estado recuperado, liga B.
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Efeito do tamanho de grio na transformaciio y—>¢ e na reversio e >y

As mesmas hipoteses formuladas para a liga A também sdo validas para a liga B onde as
amostras com menor tamanho de grio facilitaram tanto a transformagio da austenita em martensita-

£ como também a reversdo e—>y.

Efeito do treinamento na transformacio Yy—>¢ e na reversio e—>vy

O fato do treinamento provocar um aumento na fragio volumétrica da martensita-e €
conhecido na literatura [Xia, 1997], [Maki, 1993] e [Wang, 1993]. Wang e colaboradores [Wang,
1993] observaram que o treinamento produz defeitos de empilhamento que podem atuar como
nucleacdo da martensita, cuja densidade aumenta com o treinamento. Ogawa e colaboradores
[Ogawa, 1993] e mais recentemente Bergeon e colaboradores [Bergeon, 2000] afirmaram que o
treinamento contribuiu para a formagio de bandas com estrutura lamelar contendo uma mistura de

fases v e €. Essas bandas estariam na ordem de nanometros sendo de grande importancia durante a

reversio da martensita diminuindo o caminho percorrido pelas discordancias parciais. ~ Além disso

o treinamento permite que as variantes de martensita que ndo contribuem na diregdo de solicitagdo

sejam eliminadas em prol das que contribuem para a deformagéo.

4.2.3.3 Liga A versus Liga B

Apesar das diferencas dos teores de cobalto, silicio, manganés e cromo entre as ligas A e B
serem pequenas, tabela 3.1 (capitulo 3) torna-se dificil de avaliar como e quanto a diferenca na

composigdo quimica afetou para a formagio e reversio da martensita.

Para se ter uma idéia da influéncia da composigio quimica, Maki e colaboradores [Maki,
1993] observaram que amostras que apresentavam teores mais elevados de silicio, podiam induzir

mais facilmente a martensita, uma vez que este elemento de liga contribui para um abaixamento na
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energia de defeito de empilhamento (EDE). O cobalto também ¢ um elemento importante, pois
segundo Jun e colaboradores [Jun, 1998] o numero de placas de martensita aumenta com a elevagdo

do teor de cobalto.

Considerando as duas ligas A e B com maior proximidade de tamanho de grio (TG = 71um
para a liga A e TG = 75um para a liga B), verificamos que no estado deformado as ligas A ¢ B
apresentaram, respectivamente, 53 ¢ 65% de martensita. Apos a recuperacdo de forma estes valores
cairam para 16 e 42%, respectivamente, indicando que para o mesmo tamanho de grdo a liga B teve
maior dificuldade de reversdo da martensita em austenita que a liga A (37% de reversdo para a liga
A e 23% de reversdo para a liga B, figura 4.18). Essa maior dificuldade esta associada a diferenga de

composi¢do quimica embora ndo se possa precisar os efeitos isolados de cada elemento quimico.
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Figura 4.18 Fragdo volumétrica de martensita-e revertida para austenita em fungéo do tamanho de

grio de amostras das ligas A e B, tltimo ciclo de treinamento.
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Na figura 4.18 fica claro que o refinamento do gréo favorece a reagdo y<>¢ nos dois sentidos
pois o diferencial (Mp-Mg)”™ cresceu com a redugdo do tamanho de grio, o que significa que a
redugdo do TG aumenta a formacdo de martensita com a deformagdo (Mp) e facilita sua reverséo

para austenita com a recuperacao (Mg).

43 PROPRIEDADES MECANICAS

4.3.1 Dureza Vickers —liga A

As variagOes da dureza Vickers em fungdo do tamanho de gréo para os estados solubilizado,
deformado e recuperado (sexto ciclo) estdo apresentadas na tabela 4.6 e na figura 4.19 para a liga A.
Antes dos ciclos de treinamento (estado solubilizado) a dureza cresce com a redugdo do TG, pois o
contorno de grio funciona como uma barreira para a movimentagdo das discordancias aumentando a
resisténcia ao escoamento e consequentemente a dureza do material, pois o teor de martensita-g

nestas amostras ¢ muito pequeno (4 a 6%), sendo a amostra praticamente austenitica.

Esta situagdo também se repete para o estado deformado, porém os valores de dureza nessas
condigdes sdo maiores, devido o aumento da fragdo volumétrica de martensita-g (que deve ser uma
fase de dureza mais que a austenita) com a redugdo do TG. O teor de martensita-g passou de até 6%
(estado solubilizado) para 60% (estado deformado). Outro fator € a criagdo de discordéncias pela

propria deformagdo.

Estatisticamente ndo podemos afirmar que houve um decréscimo na dureza para o estado
solubilizado quando comparamos os tamanhos de grdo de 35 e 48uum (dureza Vickers: 230 +/- 12 e
229+/-12 respectivamente), pois o intervalo de confianga para a média 229 a 95% de certeza contém

o valor de referéncia (230) para o estado solubilizado.

*

My, = teor de martensita-e apos a deformacio
My = teor de martensita-e ap0s a recuperacio
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Tabela 4.6

Dureza Vickers para os estados solubilizado, deformado e recuperado no ultimo ciclo

de treinamento, liga A.

DUREZA VICKERS (HV)
Tamanho de griao (TG) D (um) | Solubilizado | Deformado | Recuperado
35 230+/-12 297+/-18 255+/-8
48 229+/-12 286+/-15 267+/-12
65 255+/-10 282+/-14 270+/-15
71 223+/-8 279+/-12 271+/-15
88 209+/-6 271+/-10 267+/-18
320
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~ 280 66% n 32%
[he R L
c e % ——%
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Figura 4.19 Variagio da dureza Vickers em fungdo do tamanho de grio para os estados:

solubilizado a 1050°C, deformado e recuperado (sexto ciclo), liga A. Teor de martensita-¢ indicado

em cada ponto.
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Quando o estado recuperado ¢ analisado (figura 4.19) comportamento contrario ocorre:
redugdo da dureza com a redugdo do TG. Isto ocorre devido a redugdo de martensita-€ com a
decréscimo do TG como indicado na figura 4.19. Na mesma figura observa-se que amostras
deformadas e recuperadas com igual TG que apresentam quantidades semelhantes de martensita (por
exemplo para TG = 88um) tem durezas semelhantes, enquanto que amostras de mesmo TG, mas
com diferengas significativas de martensita (por exemplo, TG = 35um) apresentam durezas bastante
diferenciadas, indicando que para um mesmo TG o aumento da quantidade de martensita provocou
um aumento de dureza, o era de se esperar e que comprova indiretamente que esta fase apresenta

uma maior dureza do que a fase austenitica para estas ligas, a exemplo do que ocorre com 0s agos.

4.3.2 Limite de escoamento a 0,2% de deformacio (Go.2%)

A influéncia dos ciclos de treinamento e do TG no g2 estd apresentada na tabela 4.7 para

as ligas A e B, respectivamente. Os resultados apresentados foram obtidos a partir da curva carga-

deformagdo de maneira semelhante a curva obtida na figura 3.17.

Para melhor analisar o efeito do tamanho de grio nos ciclos de treinamento para ambas as
ligas A e B, a partir da tabela 4.7 foram obtidas as figuras 4.20 (liga A) e 4.21 (liga B). Os
resultados indicaram comportamento semelhante para as duas composi¢des trabalhadas quando o

limite de escoamento foi analisado.
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Tabela 4.7  Limite de escoamento a 0,2% de deformacdo (Go2%), ligas A e B.

LIMITE DE ESCOAMENTO (Go2%) (MPa)

Liga A
Tamanho de grio (TG) D (um)|| 1C 2C 3C 4C 5C 6C
35 227 224 220 219 214 210
48 227 225 224 223 220 216
65 227 226 225 224 223 220
71 232 227 226 224 223 222
88 243 235 227 226 227 227
Liga B

Tamanho de grio (TG) D (um)|| 1C " 2C 3C “ 4C “ 5C “ 6C

75 246“ 199 164“ 162“ 161“ 158
208 187] 1751 1 |

106 257 174 172

129 322 235 223 203 200“ 186

Da tabela 4.7 observa-se que o refinamento de 88 para 35pm no tamanho de grdo reduziu em
aproximadamente 6% o limite de escoamento na liga A. Devido 2 influéncia da composi¢éo quimica
de outras propriedades como fragdo volumétrica de martensita-g, a redugdo no limite de escoamento

em funcdo do TG foi mais nitida para a B, tabela 4.7 e figura 4.21.

90



Resultados e discussdes

250
2 TG = 88um
—~W—TG=71um
] —— TG = 65um
O 240 — A~ TG = 48um
E —8—TG = 35um
Ll E
= ]
< ~ 2304
o8 —
o S
ul \1 \. T "‘\”\‘“\“\w:‘
% 220+ —— e A 7
w3 —
D " \ ——a
Lt ®
= T~
= 210 4 ®
=
et 4
h=9mm, ¢=6mm
200 T T Y T T T T T T
1 2 3 4 5 6

NUMERO DE CICLOS

Figura 4.20 Limite de escoamento a 0,2% de deformagdo (Goze) em fung¢do do numero de ciclos

para diferentes TG, liga A.
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Figura 4.21 Limite de escoamento a 0,2% de deformac@o (oo20) em fungio do nimero de ciclos

para diferentes TG, liga B.
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4.3.2.1 Efeito do tamanho de grio no limite de escoamento

Um fato importante que esclarece as dvidas iniciais desta tese (apresentada no capitulo 1) ¢
que em ambas as ligas A e B (figuras 4.20 e 4.21) observou-se que o limite de escoamento foi tanto
menor quanto menor o tamanho de grio, comportamento inverso ao que se observa nos materiais
metalicos em geral [Exner, 1996], [Leslie, 1996], [Gladman, 1997], definida pela relagdo de Hall-
Petch (o « 1/D). No nosso caso o limite de escoamento é a tensdo necessaria para dar inicio a
transformagdo martensitica. Durante a aplicagdo da deformag@o ocorre uma mudanga de fase, com a

austenita transformando-se em martensita.

Resultados recentes de pesquisadores que vem trabalhando com ligas semelhantes a nossa,
mostraram que durante a deformagdo ocorre a formagdo de bandas (mistura das fases y e €) da
ordem de nanometros no interior do grio austenitico. Esta estrutura, segundo Bergeon e
colaboradores [Bergeon, 2000] ¢ formada pelo movimento de discordancias parciais. A acomodagio
da deformacdo provocada durante a transformagdo devera ser favorecida quando a amostra
apresentar mais contornos de grdo (estrutura mais refinada, menor tamanho de grdo). Quando o gréo
é maior novas variantes deverdo ser ativadas para melhor acomodar a deformagdo e aumenta a
deformagdo necessaria para atenuar a deformagio y—>€ e com isso eleva o limite de escoamento

[Otubo, 2002].

A variagio do limite de escoamento em fungdo do tamanho de gréo para o sexto ciclo (estado

deformado, liga A), € apresentado na figura 4.22
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Na figura 4.23 observa-se uma relagio linear entre ¢ e o inverso da raiz quadrada do

1/2
)

didmetro do grdo austenitico (D™"*) como se fosse uma relagdo de Hall-Petch [Exner, 1996], [Leslie,

1996], [Gladman, 1997] invertida, isto é, com k negativo.

o,=0,+kD™"”

onde o, ¢ o limite de escoamento, o; se refere a tensdo” de atrito da rede que se opde ao movimento

das discordéncias, £ € uma constante que depende do material e D é o didmetro médio do grio.

O resultado apresentado na figura 4.23 € muito interessante e inédito na literatura porque o
que se sabe para o caso dos materiais convencionais € que o contorno de grio age como uma
barreira para o movimento das discorddncias aumentando o limite de escoamento (inicio da
deformagdo plastica) com o decréscimo do grdo. Em nosso caso, quanto mais refinada for a
microestrutura melhor, porque o contorno de grio torna-se uma condigio favoravel agindo como
uma regido de acomodacdo da deformagio provocada pela transformacio y—e e diminuindo o limite
de escoamento, que em nosso caso (ligas com efeito de memoria de forma) fisicamente significa o

inicio da transformagdo da austenita em martensita.

4.3.3 Tensdo a 4% de deformaciio por compressio (G4;)

A tens3o para 4% de compressdo (Gas) também foi analisada a partir dos dados de forga x
deformago em todas as condigdes de TG para as ligas A e B. Os resultados estio apresentados na

tabela 4.8,

* oyvaria com a composicdo da liga e com a temperatura, porém independe da tensdo aplicada [Exner, 1996],
[Leslie, 1996], [Gladman, 1997].
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Tabela 4.8  Tensdo a 4% de deformag@o por compressdo, ligas A e B.

TENSAO A 4% DE DEFORMACAOQ (c49%) (MPa)
Liga A
Tamanho de grio (TG) D (um) 1C 2C 3C 4C 5C 6C
35 488 504 511 * * 521
48 486 503 507 514 515 519
65 452 480 475 476 497 502
71 451 464 469 473 480 496
88 440 456 465 465 474 494
Liga B
Tamanho de grio (TG) D (um) 1C 2C 3C 4C 5C 6C
75 482+/-7511+/-12/512+/-26}} 518+-/9519+/-13 527
106 467+/-11509+/-1911512+/-17 | 516+/-29 | 517+/-14 525
129 441+/-121460+/-13 ; 479+/-16 | 481+/-14 | 488+/-20 492

Com base nas tabelas 4.8 foram obtidas as figuras 4.24 (liga A) e 4.25 (liga B) a partir das

quais foram verificadas o efeito do tamanho do gréo austenitico na G4,0%.

Os resultados apresentados nas figuras 4.24 e 4.25 indicaram uma elevagdo gradativa da G4
em funcdo do aumento do nimero de ciclos ou do refino do grdo austenitico, indicando um pequeno
encruamento do material. De acordo com Zhang e colaboradores [Zhang, 1998], o aumento de Gyo
com o numero de ciclos é reflexo da deformagio plastica permanente acumulada na matriz cfc e que
ndo desaparece com o aquecimento. Além disso, conforme constatado em trabalhos anteriores por
Otubo [Otubo, 1996] e também neste, 0 aumento de G4y com o aumento do nimero de ciclos estd

relacionado com a martensita residual que aumenta com o treinamento [Otubo, 1999].
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Figura 4.24 Variagdo da tensdo para 4% de deformagdo (o4) em fungdo do tamanho de grédo

para os ciclos (1), (2) e (6), liga A

Para a liga A (tabela 4.8), a amostra com menor TG (35um) apresentou 488 e 521 MPa para o
primeiro e sexto ciclo, respectivamente, enquanto que a amostra com maior TG (88um) apresentou
440 e 494 MPa para o primeiro ¢ sexto ciclo. Estes resultados estdo proximos aos valores
encontrados por Otubo, J. [Otubo, 1996, 1999] que obteve 461 e 504 MPa para o primeiro e sexto

ciclos de treinamento utilizando ensaio de tragdo.

Na figura 4.25 apresenta o resultado obtido para a liga B. Observa-se que semelhante a liga A, a
tendéncia de G40 ¢ aumentar com o numero de ciclos de treinamento e diminuir com o aumento do
tamanho de grdo. Os dados apresentados na figura 4.25 se referem a média encontrada, uma vez que
nesta etapa do experimento houve mais de uma amostra para cada ciclo, sendo que somente uma

amostra para cada TG foi submetida a seis ciclos.

O decréscimo da tensdo a 4% de deformagio em fungdo do nimero de ciclos e do tamanho de

grio foi garantido pela comparagdo das médias tomando-se um dos valores como referéncia.
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Figura 4.25 Variagdo da tensdo para 4% de deformagio (04) em fungdo do niimero de ciclos

para as diferentes condi¢des de TG, liga B.

Na figura 4.26 sdo apresentadas duas curvas esquematicas (forga versus deformagdo) que
representam as amostras com menor e maior tamanho de grdo (35 e 88um) respectivamente. Esta

analise também ¢ valida para a liga B.

A deformacdo a 0,2% em nosso caso se refere ao inicio da transformagéo martensitica, que €
menor na amostra com microestrutura mais refinada porque como possui mais contornos de grao
sendo a deformacgdo facilmente acomodada. Portanto a amostra com menor TG apresentou menor

limite de escoamento. Os valores de G 29 estdo apresentados na figura 4.26.

Com o aumento da deformagdo observa-se uma invers3o nas curvas na figura 4.26 sendo que
a0 final de 4% de compressio a amostra com menor TG apresentou uma maior tensdo. Isto significa

que a amostra com microestrutura mais refinada precisou de uma forga maior para ser deformada.
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Este comportamento estd relacionado com a fragdo volumétrica de martensita, visto que a
amostra com menor TG induziu em maior quantidade a fase martensitica que como visto
indiretamente ¢ uma fase mais dura que fase austenitica precisando portanto de uma maior tensdo
para ser deformada. Ou seja, a 0,2% de deformagio estamos deformando um material praticamente

austenitico, porém a 4% de deformacdo o material deformado contém teores altos de martensita (31

a 68%).

Regido ! Regido

Elastica Plastica
£ =68%
Y

Forga

60,2%= 22'2

\ 4

Deformagio (%)

Figura 4.26 Curva esquematica (forga versus deformacdo) para diferentes tamanhos de grio, liga
A Os valores de limite de escoamento e tensdo 4% de compressdo estdo indicados nas respectivas

curvas e correspondem aos valores obtidos no ultimo ciclo de deformagdo. Valores de martensita-g

indicados no grafico.
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4.4 O EFEITO DE MEMORIA DE FORMA - Liga B

Como exposto no capitulo 3, a influéncia do TG nas propriedades de recuperagio de forma,
foi avaliado somente para a liga B, uma vez que com a liga A os estudos foram focalizados somente
para as propriedades mecénicas e analise de difragdo de raios X. A recuperagéo de forma foi medida
levando-se em consideragio a recuperagdo elastica (Rg recuperagdo apoés o alivio de carga), a

recuperagio de forma (Rr devido ao aquecimento) e a recuperagao de forma total Rt = (Rg+Rg).

Na tabela 4.9 e na figura 4.27 observa-se o efeito do TG nas propriedades de recuperagdo de

forma Ry (%) para varios ciclos de treinamento.

Tabela 4.9 Recuperagio de Forma Rr (%) em fungdo do tamanho de grdo para os ciclos de

treinamento - Liga B.

RECUPERACAO DE FORMA (%)

TG Dum) | 1C | 2C 3C | 4C 5C

75 32 42 58 65 65
106 31 41 56 62 63
129 16 37 44 51 63

A figura 4.27 foi obtida com valores estimados para as amostras que foram submetidas até o
quinto ciclo completo de treinamento (sem recuperagdo de forma no sexto ciclo) a partir da equagdo
(2) que expressa o resultado de Rr em mm. Na figura 3.12 foi mostrada as dimensdes do corpo de
prova, comprimento inicial (ho), altura apos a compressao sem alivio de carga (hy), altura no estado
deformado apos a retirada da carga (hz) e finalmente a altura apds a recuperagdo de forma (h;). A
deformagdo para cada h, que corresponde a 4%, foi chamada de Ah(mm). A deformagio Ah(mm) foi
considerada como sendo 100% de deformagio do ensaio para cada ciclo. Portanto grafico na figura
4.27 foi obtido do seguinte modo:

Ah(mm) ------ 100% (4% de compressdo)
Rg(mm) ------ Rr (%)
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Figura 4.27 Efeito do tamanho de grio na recuperagio de forma (Rf) para os ciclos (1), (2), (3),
(4) e (5). Liga B. |

Independente do tamanho de grdo, a recuperagdo de forma Ry aumentou com o aumento do
numero de ciclos sendo mais pronunciado nos ciclos iniciais. Esses resultados sdo bem conhecidos e
apresentados na literatura por alguns autores para ligas com composigdo quimica similares [Otsuka,
1991 e 1994], [Moriya, 1991], [Otubo, 1996]. Segundo trabalhos de Otubo [Otubo,1996 e 1999],
[Ohtsuka, 1994], [Kajiwara, 1999], [Bergeon, 1997 e 2000], [Wang, 1992] e [Maki, 1992] a
explicagdo para melhorar o EMF com o treinamento esta relacionada com a introdugdo de falhas de
empilhamento na estrutura cfc, que por sua vez atuam como sitios de nucleagdo para a fase
martensitica-e, ¢ a reorientacdo das variantes de martensita na dire¢do que permita maior

recuperagdo de forma. As variantes que ndo contribuem para a recuperagdo de forma sdo eliminadas.

De acordo com a tabela 4.9 foi obtido um aumento de 33% de Ry do primeiro para o segundo
ciclo e de 36% do segundo para o terceiro ciclo (TG=75um). Esta diferenga é menor para os ciclos
finais, onde do quarto para o quinto ciclo obteve-se apenas um acréscimo de 0,4% (menor TG) na
Rr. Com o aumento do TG (129um) a Ry comegou num patamar menor para o primeiro ciclo, mas

apos cinco ciclos era praticamente igual a obtida em amostras com menor TG.
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Trabalhando com uma liga a base de Fe-Mn-Si-Cr-Ni-Co, Otubo [Otubo, 1996] submeteu o
material a seis ciclos de treinamento (4% tragdo seguido de recuperagio de forma a 600°C), obtendo
um comportamento semelhante ao apresentado na figura 4.27. Porém em seus resultados, foi
observada uma Ry maior, 47% e 72% para o primeiro e quinto ciclos, respectivamente. Entre o
primeiro e segundo ciclos, Otubo, J. [Otubo, 1996] obteve um aumento de Ry proximo a 28% e

entre o quarto e quinto ciclos apenas 0,5%, valores estes bem proximos aos encontrados para a liga
B.

Este ganho maior de recuperagdo de forma obtido por Otubo [Otubo, 1966] pode ser devido
a diferenca de composi¢do quimica entre as ligas que, apesar de serem proximas, podem ter alterado
fatores como a EDE que € uma caracteristica fundamental para se obter uma boa recuperagdo de
forma, porém facilmente alterada pela adicdo de elementos de liga. A maior diferenga na
composi¢do quimica entre a liga B, tabela 3.1 e a liga trabalhada por Otubo [Otubo, 1996] est4 nos
teores de C e Mn. A liga B apresentava um teor de carbono cinco vezes menor que a de Otubo

[Otubo, 1996] além de apresentar o dobro de manganés.

Diferente do que € apresentado na literatura, neste trabalho ndo € avaliado somente o grau de
Rr da liga B, mas também a contribuicdo da recuperagio eléstica Rg e por fim a recuperagio total
Rr. Existem poucos trabalhos na literatura que avaliam separadamente estes pardmetros [Otubo,
1996 e 1999]. Geralmente a analise € feita somente para a recuperagdo total independente de
submeter as ligas a treinamento ou somente um Gnico ciclo de deformagio. As tabelas 4.10 e 4.11
apresentam os valores de Rg e Ry obtidas para a liga B. Esta analise ¢ possivel porque a deformagdo
mecanica (neste caso, compressdo) ¢ feita separadamente das etapas de recuperagdo. Com base nas

tabelas 4.10 e 4.11 foram obtidas as figuras 4.28 e 4.29 que serfo analisadas a seguir.
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Tabela 4.10  Recuperagdo Elastica - Rg (%) em fungio do tamanho de grao para os ciclos de

tratamento termomecénico - Liga B.

RECUPERACAO ELASTICA (%)
TG D(um) | 1C 2C 3C 4C 5C
75 25 25 25 25 25
106 24 24 24 24 24
129 21 21 22 23 24

A variagdo da recuperagdo elastica em fun¢do do tamanho de grio para os ciclos de treinamento

€ apresentada na figura 4.31.
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Figura 4.28  Efeito do tamanho de grio na recuperagdo elastica para os ciclos (1), (2), (3), 4 e
(5). Liga B.
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Analisando a figura 4.28 juntamente com a tabela 4.10, observa-se que a recuperagdo elastica
ndo variou com o aumento do nimero de ciclos para TG de 75 e 106um. Ja a amostra com TG de
129um apresentou uma variagdo pequena, proxima a 3% entre os ciclos (1) e (5). Esse aumento de
recuperagdo elastica pode ser atribuido ao aumento da martensita residual com o aumento do

nimero de ciclos.

Otubo [Otubo, 1996] também avaliou a contribuigio da Rg no EMF para uma composi¢do
similar a liga B, e observou uma estabilidade dos valores de Rg a partir do segundo ciclo. Em nosso
caso esta situagdo foi observada para a condigdo de 75 e 106um. O fato de obter uma diferenca
muito pequena na Rg em fungdo do TG sugere que esta propriedade pouco depende do tamanho de

grio da liga.

Em termos de valores de Ry Otubo [Otubo, 1996] encontrou 17% para o ultimo ciclo,
comparado a 24 e 25% encontrado neste trabalho, o que talvez possa ser explicado pela diferenga do

ensaio mecénico utilizado (compressdo em vez de tragdo) e também pela diferenga na composigdo

quimica.

A tabela 4.11 e a figura 4.29 apresentam os resultados da recuperagdo total (Rt = Rg + Rg)
tratada na maior parte dos artigos e comprova uma das hipOteses principais, levantadas por Otubo
[Otubo, 1999] em sua tese de doutorado, proposta neste trabalho que seria a de que a recuperagao

de forma deveria aumentar com a diminui¢do do TG.

Tabela 4.11 Recuperagdo de total Rt em fungdo do tamanho de grio para os ciclos de treinamento-

liga B.

RECUPERACAO TOTAL (%)

TG D(um) @ 1C 2C 3C 4C 5C

75 57 67 83 90 90
106 55 65 80 85 87
129 37 58 66 75 87
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Quando os valores sio comparados para diferentes TG, observa-se na tabela 4.11 que a amostra
com TG = 75um apresentou uma Rt 35% maior quando comparada a de TG=129um para o
primeiro ciclo. Essa diferen¢a diminui com ao aumento do ntimero de ciclos, sendo, que no Ultimo

ciclo apenas é 3% superior.
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Figura 4.29  Efeito do tamanho de grio na recuperagdo total (%) para os ciclos (1), (2), (3), 4)e
(5). Liga B.

A maior contribui¢do para a recuperagdo total foi a recuperagio de forma, que foi maior para as
amostras com menor tamanho de grdo (nos primeiros ciclos). O fato das amostras com menor TG
terem apresentado maior fragdo volumétrica e uma maior reversio da martensita, resultou em um
maior desempenho em termos de recuperagio de forma para amostras com microestrutura mais
refinada, refletindo na recuperago total, uma vez que esta é fungdo da recuperagdo elastica e de

forma.

Ogawa e Kajiwara [Ogawa, 1993] anteriormente obtiveram cerca de 80% de recuperagdo no

primeiro ciclo para amostras com composigdes semelhantes as ligas A e B. Os autores atribuiram
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este resultado ao tratamento especial aplicado que consistiu de uma pré-deformagio produzindo
placas de martensita-¢ na estrutura cfc da ordem de nm. Segundo esses autores o melhor resultado
(~100%) de EMF somente ¢ conseguido com este tratamento facilitando a reversdo da martensita-¢
em austenita. Porém como ja foi citado, para o mesmo tipo de liga, Otubo [Otubo, 1996] conseguiu
resultados tdo bons quanto aos de Ogawa [Ogawa, 1993] sem o tratamento prévio especial. Neste
trabalho o maximo de recuperagio para o primeiro ciclo foi de 57% para a amostra com TG = 75um

e 37% para a amostra com TG = 129um.

Finalizando podemos resumir todos os resultados obtidos nessa tese afirmando que o

refinamento do grio austenitico diminuiu o limite de escoamento Gp %, cOmo visto nas figuras 4.20

(liga A) e 4.21 (liga B) o que levou a um resultado contrario previsto pela equagdo de Hall-Petch

para as ligas convencionais, figuras 4.22 e 4.23. Foi observado também que 0 limite de escoamento

decresceu com o aumento dos ciclos de treinamento para ambas as ligas, independente do tamanho
de grdo. Esse decréscimo é atribuido a formagdo de estruturas em bandas em escala nanométrica

contendo uma misturas das fases y e € [Ogawa, 1993]

O refinamento da microestrutura facilitou a transformag@o da austenita em martensita € como
conﬁeqﬁéncia, as amostras com menor tamanho de grio apresentaram uma maior quantidade de
martensita induzida durante a deformagio uma vez que a tensdo necessaria (Go2%) para dar inicio a
transformagdo y—>¢ foi menor para as amostras com microestruturas mais refinadas, figuras 4.15
(liga A) e 4.16 (liga B). Com uma maior quantidade de martensita-€, as amostras com menor TG
apresentaram um dureza Vickers maior no estado deformado como visto na figura 4.19 (liga A). A
maior fragdo volumétrica de martensita para amostras com menor tamanho de grio elevou a tenso a
4% de compressio, sendo necessaria uma for¢a maior para atingir 4% de deformagdo, uma vez que

neste estado a amostra encontra-se com elevado teor de martensita, figuras 4.25 (liga A) e 4.24 (liga
B).

Com a redu¢do do tamanho de grdo, a reversdo da martensita para austenita também foi

facilitada, o que melhorou as caracteristicas de recuperagdo de forma figuras 4.15 (liga A) e 4.17

(liga B). Este resultado levou a uma maior quantidade de martensita revertida como discutido na

g
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figura 4.18 para as ligas A e B. Isto levou a encontrar uma fragio volumétrica maior de martensita
no estado recuperado para a amostra com maior tamanho de grio que influenciou nos resultados de
dureza ap0s a recuperagdo de forma que aumentou com o aumento do tamanho de gﬁo, figura 4.19
(liga A).

Todas essas informagdes em conjunto refletiram diretamente nas propriedades de EMF,

onde foi observado que o refinamento do grdo aumentou a recuperacdo de forma na liga B, como

discutido na figura 4.27.

O efeito do tamanho de grdo na recuperagdo de forma foi mais significativo nos primeiros
ciclos de treinamento, apresentando informagdes ainda inéditas na literatura. Em termos de
aplicagdes pratica este resultado € muito promissor, uma vez que na pratica o que interessa é a

recuperagdo de forma apos a primeira deformagao.
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CAPITULO 5

CONCLUSOES

Em relacdo as duas ligas inoxidaveis com Efeito de Memoria de Forma estudas cujas
composi¢des foram, liga A (0,044%C-5,11%Si—7,79%Mn—1l,S%Co-l3,02%Cr—5,74%Ni-0,3I%Cu)
e liga B (0,009%C-5,25%Si-8,26%Mn—11,84%Co-12,81%Cr—5,81%Ni-0,16%Cu) com didmetro
médio de grio austenitico variando de 35 a e 88um para a liga A e de 75 a 129um para a liga B

pode-se concluir que:

O refinamento do grdo aumentou a fragdo volumétrica de martensita-€ em ambas as ligas
reduzindo o limite de escoamento Go 20 que em nosso caso se referiu ao inicio da transformacéo da
austenita em martensita. A quantidade de martensita induzida durante a deformagdo aumentou com
ciclos de treinamento elevando a dureza Vickers da liga A (estado deformado). Apos a recuperagao
de forma observou-se um aumento da dureza com o aumento do tamanho de grio que apresentou
maior quantidade de martensita. Este resultado levou a concluir que o refinamento da
mircroestrutura facilitou tanto a transformagio quanto & reversdo y (cfc)—e (hc), uma vez que a
martensita revertida aumentou com o refinamento da microestrutura. Com o aumento da deformagio
obteve-se em ambas as ligas uma elevagdo da tensdo a 4% de compressdo para as amostras com

menor tamanho de grio indicando a influéncia da fase martensitica na microestrutura mais refinada.
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O conjunto de todas essas informagdes refletiu nos resultados de recuperagdo de forma para a
liga B, chegando-se & conclusio de que o refinamento da microestrutura promoveu um mefhor
desempenho em termos de recuperagdo de forma, sendo este resultado mais evidente nos primeiros

ciclos.

Com o exposto acima, conseguimos concluir os propositos desse trabalho comprovando

todas as hipoteses iniciais levantadas no capitulo introdutorio desta tese.
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APENDICE I

ANALISE ESTATISTICA DOS RESULTADOS

Para se chegar as conclusGes finais desse trabalho foi realizada uma analise
estatistica de todos os resultados desde a estimativa do tamanho de grio até os resultados de

propriedades mecénicas. O procedimento para cada etapa esta detalhado a seguir.

L Tamanho de grio austenitico

O tamanho de grao austenitico foi estimado para as ligas trabalhadas fazendo uso da
Norma ASTM E 112 utilizando o Método da Intersec¢do Linear que consiste na aquisi¢do
de varias imagens' a serem analisadas. Os campos escolhidos para as medidas foram feitos
de forma aleatoria. Uma vez obtido o campo a ser analisado, utiliza-se uma linha de

comprimento padrao sobreposta a microestrutura e realiza-se uma contagem do numero de

! Campos de andlise
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interceptos®. Assim, deve-se fazer uma contagem do nimero de contornos de grao que
interceptam a linha. Como a contagem ¢ feita de modo probabilistico, deve-se fazer um
tratamento estatistico dos dados (média, desvio padrdo, erro), estabelecendo um nivel de
confianga de 95% para que o resultado tenha significado. O método consiste em fazer
tantas medidas quantas forem necessarias até que o desvio padrdo se torne constante,

correspondendo neste caso, a uma microestrutura homogénea, que ndo foi o nosso caso

motivo pelo qual o desvio padrdo foi considerado alto, tabela 3.2.

A tabela 3.2, apresentada no capitulo 03, foi obtida com a andlise de 08 campos
escolhidos aleatoriamente para cada tamanho de grio de cada amostra, onde foram obtidas
um ntmero minimo de 50 contagens (interceptos). A escolha do aumento teve como

critério o nimero de 15 pontos dos contornos interceptando a linha teste.

A analise estatistica foi feita com base na Norma ASTM E 112 que estabelece que para

um intervalo de confianga (IC) de 95% dos resultados a seguinte relagdo seja utilizada:

ts
N 6]

onde s é o desvio padrio, h é o namero de campos analisados ou medidas’. O valor de 7 se

95%IC =

refere a um valor tabelado (referente a distribuigdo de Student) que € uma fungdo de n. Os

valores de 7 utilizados para os calculos estdo apresentados na tabela Al.

Tabela Al. Intervalo de Confianga,  [ASTM E112] e [Barros, 2001].

No of Falos, © H No. of Falds. n H
5 27K 13 2179
6 257 14 2160
7 2447 15 2145
8 2.3%s 16 213
-] 2 306 17 2120
10 2262 18 2110
17 2228 19 2100
12 220 20 2083

2 Nymero de contornos de grdo que interceptam a linha padrdo
3 Nuimero de campos analisados ou niimero de medidas — depende de cada caso
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A partir da equagdo (1) podemos calcular a precisdo relativa das medidas do

didmetro médio do grao austenitico, a partir da relagdo:

%R.A. =

95%CI
X

100 )

onde, R.A. ¢ a precisdo relativa®, CI o intervalo de confianca’ e X é a média dos valores

obtidos.

Utilizando a equagdo (1) para garantir 95% de confianga em nossos resultados e
aplicando a equacg@do (2), a precisdo relativa dos valores encontrados na tabela 3.2 (cap. 03)
verificou-se que a maior imprecisdo das medidas foi obtida para as amostras submetidas ao
maior tempo de tratamento térmico (16 horas) para ambas as ligas, estando em torno de 18
e 12% (ligas A e B respectivamente), consequéncia da microestrutura heterogénea. Para os
outros tempos de tratamento térmico a precisdo relativa ficou um pouco acima do
considerado ideal (% R.A. = 10%) segundo a Norma ASTM.

Ainda na tabela 3.2 do capitulo 03 foi apresentado o tamanho de grio segundo
Norma ASTM E 112. Estes valores foram obtidos comparando-se o didmetro médio do

gréo calculado (um) com a tabela A2 de conversio.

* R.A.= percent relative accuracy.

5 95%CI = 95% confidence interval.
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Tabela A2. Tamanho do grio austenitico segundo a Norma ASTM E 112.

@ E12

TARLE &4 mumwhwmwwm

Grain Size NO. N, Geniscsfind Aven A Avsrage Gesin Aes & Average Dkssnater 7 adean ineurcopt N,
G No Jn 2 at 100K No_jwne? st 1X m? 2 . am men pm No frewn
a0 025 388 02581 258064 0.5080 508.0 04525 525 221
(] 0.50 .5 01290 129002 03592 582 0.3200 200 112
05 on 1096 0.0912 n2M 0.3021 a2 026391 201 i
10 100 15.50 0645 64516 0.2540 2549 Q2263 263 44z
15 141 Fak -] 00456 45620 0213 21386 01903 190.3 526
20 200 3100 o633 58 0.1798 1738 0.1000 160.0 828
25 253 QA o228 2810 0.1510 151.0 0.1345 1345 7.43
30 400 62.00 60161 16129 C.1210 12190 01131 131 ase
3s 556 s768 LT 37 ) 11405 C.1068 1068 Q0951 s 1051
40 800 124.00 ©€.00806 8065 o008 E3] 0.0800 200 250
45 13 17536 €.00570 sns aorss 755 00673 673 14.87
50 1600 248.00 0.00403 4032 00835 s 0.0566 565 17568
55 26 35073 0.00285 2851 00534 534 C.0676 415 21.02
60 3200 495.00 Q.o0202 2016 0048 443 0.0800 40D 25.00
(13 =25 046 000143 28 00378 ars 00336 6 2973
70 64.00 99200 0001 1008 00318 s 0.0253 23 3536
75 9051 14029 0.00071 n3 0.0267 %7 00238 <] 204
s0 128.00 1984.0 €.00050 504 0.0225 zs 0.0200 200 50.00
85 18102 20058 €.00636 6 0.0 183 00168 68 5346
90 25600 39680 €.00025 2 . 1) 159 0.0141 141 7071
95 6204 S611.6 ©.000t8 178 0.3 133 Q0119 119 8408
00 51200 7960 @.00013 126 012 112 0.0700 109 100
105 12408 112232 .000009 - B 0.009¢ 94 ©0.0084 84 1189
110 102400 158720 ©.000063 60 ©.0079 T 00071 rh) 141 ¢
1ns 1448.15 224464 ©.000045 4“6 0.0067 67 0.0060 59 1682
120 204800 317441 £€.000032 s .0056 56 0.0050 50 2000
28 280631 A029 ©.000022 23 C.0047 a7 0.0042 a2 2378
130 4096 00 634881 ©.000016 158 0.0040 <3 0.0035 a5 2828
135 sMR6e2 0758 0.00001 1 "ns 0.0033 a3 0.0030 o k< 24
40 819200 1269763 C.000008 79 0.0028 23 0.0025 25 4000

A comparagio dos tamanhos de grios entre si, para ambas as ligas, foi feita
utilizando um método que consiste em comparar diversas médias a partir de um valor de
referéncia. Para isso fez-se necessario determinar o intervalo de confianca a partir da

distribui¢do normal para 95% de certeza a partir da expressao:

IC=X+z —j;: )

O valor de z determina o nivel de certeza do intervalo. Por exemplo, se for desejado
um nivel de confianca de 95%, deve-se consultar a tabela de areas de distribui¢do normal
padrio, encontrando um valor de 1,96. Outros valores de z estdo apresentados na tabela
A3.
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Tabela A3. Area da cauda da distribui¢do normal

padronizada. / =

z 0.00 0,01 0,02 0,03 0.04 0.05 0,06 0,07 0,08 0,08

0,0 05000 04960 04920 04880 0,4840 04801 04761 04721 04681 0,4641
0,1 0,4602  0,4562  0,4522  0,4483  0,4443  0,4404 0,4364 0,4325  0,4286 0,4247
0,2 0,4207 0,4168 0,4129 0.4090 0,4052 0,4013 0,3974 0,3936 0,3897 0,3859
0,3 0,3821 0,3783 0,3745 0,3707 0,3669 0,3632  0,35%4 0,3557 0,3520 0,3483
0,4 0,3446 0,3409 0,3372 0,3336 0,3300 0,3264  0,3228 0,3192 0,3156 0,3121
0,5 0,3085 0,3050 0,3015 0,2081 02946 0,2912  0,2877 0,2843  (,2810 0,2776
0,6 02743 0,2709 0,2676 0.2643  0,2611 0,2578 0,2546 02514  0,2483 0,2431
0,7 0,2420 0,2389 0,2358 0,2327 0,2296 0,2266 0,2236 0,2206 0,2177 0,2148
0,8 0,2119 0,2090 0,2061 0,2033 0,2005 0.1877  0,1949 0,1922 0.18%4 0,1867
0,9 01841 01814 0,1788 0,1762 0,1736  0,1711  0,1685 0,166  0,1635 0,1611
1.0 0,1587 0,1562 0,1539 0.1515 0,1492 0,1469  0,1446 0,1423 0,1401  0,1379
11 0.1357  0,1335 01314 01202 01271 01251 01230 ©0,1210 0,1190 0,1170
1,2 0,1151 0,1131 0.1112 0,1093 0,1075 0,1056  0,1038 0,1020 0,1003  0,0985
1,3 0,0968 0,0951 0,0934 0,0918 0,0901 00885  0,0869 0,0853 0,0838 0,0823
1,4 0,0808 0,0793 00778 0,0764 0,0749 00735 00721 00708 0,0694 0,0681
15 00668 0,0655 00643 00630 00618 00606 00594 00582 00571 0,0559
16 00548 0,0537 0,052 00516 0,0505 00495 0,048 00475 0.0465 10,0455
L7 00446  0,0436 0,0427 0,0418 0,0409 00401 0,0392 00384 0,0375 0,0367
18 00359 0,0351 0,034¢ 00336 00320 00322 00314 00307 00301 0,0294
1,9 0,0287 0,0281 0,0274 0,0268 30,0262 0,0256  0,0250 0,0244 0,0239 0,0233
2,0 0,0228 0,0222 0,0217 0,0212 0,0207 0,0202 0,0197 0,0192 0,0188 0,0183
2.1 0,0179 00174 0,0170 0,0166 0,0162 0,0158 0,0154 0,0150 0,0146 0,0143
2,2 0,0138 0,0136 0,0132 0,0129 0,0125 0,0122 0,0119 0,0116 0,0113 00,0110
2,3 0,0107 0,0104 0,0102 0,0099 0,0096  0,0094 0,0091 0,0089 0,0087 0,0084
2,4 0,0082 0,0080 0,0078 0,0073 0,0073 0,0071 0,0069 0,0068 0,0066  0,0064
2.5 0,0062 0,0060 0.,0059 0,0057 0,0035 0,0054  0,0052 0,0051 0,0049  0,0048
2,6 0,0047 0.0045 0,0044 00043 0,0041 0,040 0,0039 0,0035 0,0037 0,0036
2,7 0,0035 0,0034 0,0033 0,0032 0,0031 0,0030 0,0029 0,0028 0,0027 0,0026
2,8 0,0026 0,0025 0,0024 0,0023 0,0023 0,0022  0,0021 0,0021 0,0020 0,0019
2,9 0,0019 0,0018 0,0018 0,0017 00,0016 0,0016 0,0015 0,06015 0,0014 0,0014
3.0 0,0013 0,0013 0,0013 0,0012 0,0012 0,0011 0,0011 0,0011 0,0010 0,0010
3,1 0,0010 0,0009 0,0009 0,0009 0,0008 0,0008  0,0008 0,0008 0,0007 0,0007
3,2 0,0007 0,0007 0,0006 0,0005 0,0006 0,0006  0,0006 0,0005 0,0005 0,0005
3,3 0,0005 0,0005 0,0005 0,0004 0,0004 0,0004  0,0004 0,0004 04,0004  0,0003
3.4 04,0003 0,0003 0,0003 0,0003 0,0003 0,0003  0,0003 0,0003 0,0003 0,0002
3,5 0,0002 60,0002  0,0002 0,0002 0,0002 0,0002 00002 0,0002 0,0002 0,0002
3,6 0,0002 90,0002 0,0001 0,0001 0,0001 0,0001 0,0001 0,0001 0,0001  0,0001
3,7 0,0001 0,0001 0,0001 0,0001 0,0001 0,0001 0,0001 09,0001 0,0001 0,0001
3,8 0,0001 0,0001 0,0001 0,0001 0,0001 0,0001 0,0001 3,0001 0,0001 0,0001
3,9 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000  0,0000 0,0000 0,0000  0,0000

Fonte: Box, G. E. P.; Hunter, W. G., e Hunter, J. S., Statistics for experimenters. An introduction to design, data
analysis and model building. Nova York, Wiley, 1978. Reproduzida com autorizag¢do da John Wiley & Sons, Inc.
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A comparagdo dos tamanhos de grios entre si foi realizada tomando-se como
referéncia padrdo a média 35 e 75 para as ligas A e B respectivamente. A partir do intervalo
de confianca®, equagio (3), para todos os tempos de tratamento térmico verificou-se se tais

valores continham ou ndo o valor de referéncia (35 e 75).

Estatisticamente podemos afirmar que o tratamento a 1050°C em diferentes tempos
resultou em amostras com diferentes tamanhos de grdo apesar do desvio padrido ter sido
considerado alto. Apenas uma exce¢do ocorreu na liga A, entre o tamanho de grdo de 35 ¢
48um indicando ndo haver diferenga entre estes dois valores devido ao desvio padrio
encontrado nas medidas. O intervalo de confianga obtido para as ligas A e B tratadas a
1050°C/10° foram respectivamente [3/<35um<39] e [65 <751m<85], valores utilizados
como referéncia. Por exemplo, para as ligas A e B tratadas por 16 horas o intervalo de
confianca obtido foi [72<88um<104] e [114<129um<144] respectivamente, confirmando
a diferenca de tamanho de grio quando comparada com o valor de referéncia. Quando os
resultados sdo comparados entre as ligas para o mesmo tempo de tratamento térmico, a

diferenga de tamanho de grdo também ¢ valida.

1L Fracdo volumétrica de martensita-€ -ligas A e B

Como ja discutido no capitulo 04, o alto desvio padrio encontrado na fracdo
volumétrica tanto para a liga A quanto para a liga B referentes aos estados deformado e
recuperado sd3o conseqiiéncias da microestrutura heterogénea obtida durante a etapa de

tratamento térmico.

Utilizando o método da comparagdo de médias tomando-se um valor como referéncia,
chegamos a conclusdo de que existe uma diferenga estatistica dos resultados quando

comparados para diferentes tamanhos de grdo. Neste caso foi utilizado o intervalo de

§ Intervalo de confianga — conjunto dos valores dentro do qual a média se situa, sendo que ndo se pode
afirmar exatamente qual é este valor ou seja, todos tém exatamente a mesma probabilidade de ocorréncia.
http:// members.tripod.com/ alkimia/estatistica/intervalo_conf-htm
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confianga a partir da distribui¢do de Student. Os valores da constante # estio apresentados
na tabela A4.

- p -
X1, —= < U=<Xx+t

s

— o T 4
N N-1 / N ( )

Para a liga A, os valores de referéncia utilizados foram 68 e 6% (estado deformado e

recuperado respectivamente). O numero de medidas’ neste caso foi #=8 e um valor 1=2,447

Para a liga B, os resultados de fragdo volumétrica (estado deformado e recuperado)
indicaram uma diferenca estatistica significativa ao que se refere a diferenca de tamanho
de grdo, confirmando que o refinamento da microestrutura melhorou tanto a transformagéo

quanto a reversdo da martensita-g.

Porém quando a andlise estatistica foi aplicada para analisar a transformagdo
cristalograficamente reversivel y<>¢ em fungdo do niimero de ciclos, os resultados
indicaram que na maioria das situagSes analisadas ndo houve uma diferenca significativa
confiavel. Portanto, em nosso caso, ndo podemos ainda afirmar com certeza absoluta que a
quantidade de martensita induzida durante a transformagdo foi tanto maior quanto maior o

numero de ciclos para o estado deformado e recuperado.

A tendéncia dos resultados € clara principalmente quando todas as propriedades
analisadas nesta tese s@o correlacionadas entre si, fortalecendo a anélise qualitativa. O que
o meétodo estatistico utilizado nos revelou € que ndo podemos afirmar com certeza
quantitativa esta tendéncia e a contribui¢do desta em fungdo do treinamento para diferentes

tamanhos de grdo.

7 Nitmero de medidas: (111), (200), (202), (311), (10.0) e (10.1).
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Tabela Ad.Pontos de probabilidade da distribui-
caot com v graus de liberdade.

-—

i

Area de probabilidade
v 0.4 0,25 0,1 0,05 0,025 0,01 0,005 0,0025 0,001 0,0005
1 0,323 1,000 3,078 6,314 12,706 31,821 63,657 127,32 318,31 636,62
2 0,288 0,816 1,886 2,920 4,303 6,965 9,925 14,089 22,326 31,598
3 0,277 0,765 1,638 2,353 3,182 4,541 5,841 7,453 10,213 12,924
4 0,271 0,741 1,533 2,132 2,776 3,747 4,604 5,598 7,173 8,610
5 0,287 0,727 ) 1,476 2,015 2,571 3,365 4,032 4,773 5,893 6,869
6 0,265 0,718 1,440 1,943 2,447 3,143 3,707 4,317 5,208 5.959
7 0,263 0,711 1,413 1,885 2,365 2,998 3,449 4,029 4,785 5,408
8 0,262, 0,706 1,397 1,860 2,306 2,896 3,355 3,833 4,501 5,041
9 0,261 0,703 1,383 1,833 2,262 2,821 3,250 3,690 4.297 4,781
10 0,260 0,700 1,372 1,812 2,228 2,764 3,169 3,581 4,144 4,587
11 0,260 0,697 1,363 1,796 2,201 2,718 3,106 3,497 4,025 4,437
12 0,259 0,695 1,356 1,782 2,179 2,681 3,055 3,428 3,930 4,318
13 0,259 0,694 1,350 1,771 2,160 2,650 3,012 3,372 3,852 4,221
14 0,258 0,622 1,345 1,761 2,145 2,624 2,977 3,326 3.787 4,140
15 0,258 0,691 1,341 1,753 2,131 2,602 2,947 3.286 3,733 4,073
16 0,258 0,650 1,337 1,746 2,120 2,583 2,921 3,252 3,686 4,015
17 0,257 0,689 1,333 1,740 2,110 2,667 2,898 3,222 3,646 3,965
18 0,257 0,688 1,330 1,734 2,101 2,552 2,878 3,197 3,610 3,922
19 0,257 0,688 1,328 1,729 2,093 2,539 2,851 3,174 3,579 3,883
20 0,257 0,687 1,325 1,725 2,086 2,528 2,845 3,153 3,552 3,850
21 0,257 0,686 1,323 1,721 2,080 2,518 2,831 3,135 3,527 3,819
22 0,256 0,686 1,321 1,717 2,074 2,508 2,819 3,119 3,505 3,792
23 0,256 0,685 1,319 1,714 2,069 2,500 2,807 3,104 3,485 3,767
24 0,256 0,685 1,318 1,711 2,064 2,492 2,797 3,091 3,467 3.745
25 0,256 0,684 1,316 1,708 2,060 2,485 2,787 3,078 3,450 3,725
26 0,256 0,684 1,315 1,706 2,056 2,479 2,779 3,067 3,435 3,707
27 0,256 0,684 1,314 1,703 2,052 2,473 2,771 3,057 3421 3,690
28 0,256 0,683 1,313 1,701 2,048 2,467 2,763 3,047 3,408 3,674
29 0,256 0,683 1,311 1,699 2,045 2,462 2,756 3,038 3,396 3,659
30 0,256 0,683 1,310 1,697 2,042 2,457 2,750 3,030 3,385 3,646
40 0,255 0,681 1,303 1,684 2,021 2,423 2,704 2,971 3,307 3,551
60 0,254 0,679 1,296 1671 2,000 2,390 2,660 2,915 3,232 3,460
120 0,254 0,677 1,289 1,658 1,980 2,358 2,617 2,860 3,160 3,373
o0 0,253 0,674 1,282 1,645 1,960 2,326 2,576 2,807 3,090 3,281

Fonte: Box, G. E. P.; Hunter, W. G., e Hunter, J. S., Statistics for experimenters. An introduction to design, data
analysis and model building. Nova York, Wiley, 1978. Pearson, E. S. e Hartley, H. O. {eds.}, Biometrika tables for
statisticians, vol. I, Cambridge University Press (1958). Fisher, R. A. e Yates, F., Statistical tables for Biological,
Agricultural and Medicai Research, Longman Group Ltd. (1874) - Tabela III. Reproduzida com autorizagdo da John
Wiley & Sons, Inc; Biometrika Trustees e Longman Group UK Ltd.
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APENDICE II-

DETERMINACAO DA FRACAO VOLUMETRICA DA
MARTENSITA UTILIZANDO DIFRACAO DE RAIOS X

O método da “Comparagdo Direta” desenvolvido por Averbach & Cohen é muito utilizado
em metalurgia porque pode ser aplicado diretamente no sélido (em amostras policristalinas)
[Averbach,1948]. Trata-se de um método que ndo requer uma amostra pura como referéncia
podendo se utilizar como linha de referéncia a outra fase da mistura. Este método foi desenvolvido
para medir a quantidade de austenita retida em agos endurecidos. Em alguns agos quando resfriados
a partir da regido da austenita, ndo ocorrem a transformagdo completa para martensita, sendo que a
temperatura ambiente esses agos podem ser constituidos de martensita, austenita retida e também
pode haver a presenga de carbonetos ndo dissolvidos. Geralmente a analise por microscopia €
satisfatoria. Porém quando se trata de uma fragdo volumétrica menor que 15% da fase a ser
estudada, entdo este método torna-se impreciso. Por outro lado, a técnica de difragdo de raios X se
torna mais precisa quando se trata da analise para teores baixos de uma determinada fase (fragdes
volumétricas até 25%) [Cullity, 1978].
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Difracdo de raios X

A analise quantitativa utilizando o Método da Comparaggo Direta ¢ baseada no fato de que a
intensidade de difragio da fase em questdo depende da concentragdo dessa fase na mistura em geral.
A relagdo entre a intensidade difratada e a concentragdo ¢ obtida quando partimos da equagdo basica
da intensidade de difragdo para uma amostra em po. A equagio (1) a ser utilizada depende muito do
tipo de equipamento, mas vamos considerar um difratdmetro que apresenta algumas caracteristlcas
COmo:

» medigdes rapidas de intensidade;

> fator de absorgdo ndo depende de ©

S CEOTEC ) N
) m°\Vv sen” @cosf 2u

I — Intensidade integrada por unidade de comprimento da linha de difragéo (joules sec'm™)

I, — Intensidade do feixe incidente (joule seg'm™)

e - carga do elétron 1,602 x 107! C

m — massa do elétron 9,109 x 10°' Kg

Ho - 47X 107 mKgC?

A- comprimento de onda do feixe incidente (m)
r — raio do circulo do difratdmetro (m)

A — 4rea transversal do feixe incidente (m®)

v — volume da célula unitaria (m®)

F — fator de estrutura

p- fator de multiplicidade

0 - angulo de Bragg

e 2M. fator de temperatura (fungdo de 0)

i~ coeficiente linear de absor¢do

A Equagdo (1) ¢ aplicada para uma amostra policristalina com grios orientados ao acaso

formando angulos iguais dos feixes incidentes e difratados. Renomeando os termos da Equagdo (1):
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(IOA}? J(( 4, JZ e* ]
32ar A |} m
1 1+cos®28 )| _
rele i e ag
v sen” @ cosf

A intensidade difratada pode ser escrita como:
kR
I= )
2u
onde, K, ¢ uma constante que independe do tipo e quantidade da substancia difratada, e R depende

de 6, hkl e do tipo da substancia. Escrevendo a Equag@o (2) para duas fases: y e € temos:

_kRC, k,R.C
2u

dividindo as intensidades encontramos:

yR/

5

}7‘ G)

('1

Os valores de C. e C, se referem as concentragdes das fases y e € respectivamente. Esses
valores podem ser obtidos através das medidas das intensidades integradas dos picos de difragdo
referentes a cada fase e através do calculo do pardmetro de reflexdo R dessas fases. Uma vez obtida

a razdo C,/C; obtém-se a fragdo volumétrica de cada fase a partir da Equagdo (4):

C+C=1 “)
Quando se utiliza 0 monocromador de grafita, o pardmetro de reflexdo das fases é obtido a

partir da Equagdo (5), o angulo 20 é obtido diretamente do difratograma e o angulo 2a € igual

26,50° quando se utiliza um monocromador de grafita.:
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1 1+ cos? 2a cos® 26
o F 2 -2M 5
[v”‘ }[l | p[ sen” 8 cosf ﬂe - ©

O fator de estrutura F de um plano hkl contendo 1,2,3..N atomos respectivamente nas

It

R

posicdes Uy, Vi, Wi....Un, Vo, Wy s30 dadas pela expressao:
al 27i( hU . +kV,+1W )
7 n n n
Fuy =1, (6)
1

onde fi, f,... f, se referem ao fator de espalhamento atdmico que ¢ uma fungdo do 6 e A. Como
estamos trabalhando com uma liga com varios elementos, o fator de espalhamento atdmico €

calculado levando-se em consideragio a composigdo quimica da liga através da equago :

f.= iclf1 +e, fy e fato e, f, )

¢, f=1

O fator de espalhamento atdmico f; depende de senb/A que ¢ um valor tabelado para cada

elemento, porém os valores tabelados ndo forneciam os pontos necessarios para nosso caso, entao

foi utilizada a Figura A1 obtida a partir dos valores tabelados [Cullity 1978].
A expressio (6) nos permite avaliar quais sdo as reflexdes necessariamente ausentes € as

presentes nos diversos sistemas. A Tabela A5 [Mirkin, L. I. 1964] apresenta o fator de estrutura FJ?

e o fator de multiplicidade (p) para alguns planos dos sistemas cubico e hexagonal.
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Tabela AS. Fator de estrutura e o fator [F* de multiplicidade (p) para os sistemas cubico e

hexagonal
hkl F* ‘ p
111 16f,* 8
200 16f,° 6
220 16f,* 12
311 16f,° 24
10.0 f,? 8
10.1 3£, 4
10.2 £, 8
10.3 3, 8

O fator de multiplicidade (p) leva em conta a proporgdo relativa de planos que contribuem

para a reflexdo. E definido como o niimero de planos com mesmo espagamento d.

1+cos? 26 .
O termo won” 0 cosd se refere ao Fator de Polarizagio de Lorentz, que leva em conta o
sen” @cos

espalhamento do feixe por um elétron e por fatores trigonométricos. O efeito global dos fatores
geométricos € diminuir a intensidade das reflexdes que ocorrem para dngulos intermediarios.

O termo ¢, fator de temperatura, leva em conta o aumento da vibragdo térmica com o
aumento da temperatura. O aumento da vibragdo térmica além de causar expansdo das células
unitarias altera também & distdncia interplanar d, causando a diminui¢do das intensidades dos

maximos de difragdo e aumentando a radiagio de fundo (Background). O fator de temperatura
2
depende do material e é uma fungdo de L e 0, e =¢** (EE%Q] , 0 termo B depende da massa

atdmica da substdncia, da constante de Planck, da constante de Boltzmann e da temperatura
caracteristica do cristal — que € obtida através da fungdo de Debye. Como este fator depende do tipo
de material, pode ser facilmente encontrado em tabelas, [Cullity, 1978] e [Mirkin, L. 1., 1964].
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Referéncia:Cullity send/a (A° )

08/02/2000

Figura A1  Fator de espalhamento atdmico f, em fungdo de senf/A.

Tabela A6. Fator de espalhamento atdmico para os planos (hkl) e (hk.1)

£ 0, (111) (200) (220) (100) (101)
)
C 2,8 2,7 2,0 2,90 2,5
Si 9,0 8,6 7,2 9,2 8.9
Mn 17,0 16,0 13,0 17,7 16,8
Ni 19,3 18,2 15,0 20,0 19,0
Cr 16,1 15,0 12,2 16,8 16,0
Co 18,5 17,4 14,2 17,8 18,0
Fe 17,5 16,5 13,6 18,2 17,2
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RELACAO c/a

A relagdo c/a para o estado deformado e recuperado apds o ultimo ciclo de tratamento
termomecanico foi calculada com base no angulo de Bragg para cada condi¢io de TG. Os picos
levados em consideragdo para o calculo foram: (10.0)e e (10.1)g, somente para o estado deformado,

porque apés a recuperagdo de forma o pico (10.0) praticamente desapareceu.

sen® 0 = A(h* +hk + k> )+ CI
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APENDICE III

TRABALHOS PUBLICADOS EM ANAIS DE
CONGRESSO E/OU SUBMETIDOS A REVISTAS

1. Trabalhos completos apresentados em congressos

1.1  Nascimento, F. C.; Otubo, J.; Moura, CM.; Mei, P.R.; Lepienski, CM,, (1999),

Nanoindentacio em amostras inoxidaveis com efeito de memoria de forma, XV

Congresso Brasileiro de Engenharia Mecanica, COBEM 99, 22 a 26 de novembro
de 1999, Aguas de Lindoia, SP, CD-ROM.

12  Nascimento, F.C.; Rigo, O.D.; Otubo, J.; Mei, P.R ; Moura, CM., (2000), Evolug¢do
das fases formadas durante tratamentos termomecénicos em ligas inoxidaveis com
efeito de memoria_de forma, Congresso Nacional de Engenharia Mecénica,

CONEM 2000, 07 a 11 de agosto de 2000, Natal, RN, CD-ROM.
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13

2.1

22

23

2.4

Nascimento, F. C.; Otubo, J.; Mei, PR.; Cardoso, L. P_(2000), Determinacdo das

fases v, €, e o' por difracdo de raios X em ligas inoxidaveis com efeito de memoria

de forma, Anais do 55° Congresso da ABM, 24 a 28 de julho de 2000, Rio de
Janeiro, RJ, CD-ROM.
Resumos apresentados em congressos

Nascimento, F. C., Otubo, J., Cardoso, L.P., Mei, P. R., (2000), The austenite grain

size effect on the preciptation of alpha’-martensite on stainless Fe-Mn-Si-Cr-Ni-Co

shape memory alloy, Anais do 14° Congresso Brasileiro de Engenharia e Ciéncia
dos Materiais, CBECIMAT, 03 a 06 de dezembro de 2000, Aguas de Lindoia, SP,
p.74.

Nascimento, F. C.; Otubo, J.; Mei, P.R.; Lepienski, CM.; Jurca, F.H.; (2001),

Comparagdo entre a dureza convencional e a dureza superficial de ligas inoxidaveis

com efeito de meméria de forma, Anais do XXIV Encontro Nacional de Fisica da

Matéria Condensada, S3o Lourengo-MG, 15 a 19 de maio de 2001, p. 298-299.

Nascimento, F. C.; Otubo, J.; Mei, PR, Cardoso, L. P.; (2001b), Andlise

quantitativa das fases formadas apds o tratamento termomecénico em ligas Fe-Mn-

Si-Cr-Ni-Co com efeito de memoria de forma, Anais do XXIV Encontro Nacional

de Fisica da Matéria Condensada, Sdo Lourengo-MG, 15 a 19 de maio de 2001, p.
320.

Nascimento, F.C.; Otubo, J; Sorrila, F.V. and Mei P.R., (2001), Stainless shape

memory alloys microstructure analysis by optical microscope using differents

etchants, XVIII Congresso da Sociedade Brasileira de Microscopia e Microanalise

CSBMM2001, 28 a 31 de outubro de 2001, Aguas de Lindéia, SP.
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3.1

32

33

4.1

42

Nascimento, F.C.; Sorrila, F. V_; Otubo, J. and Mei, P.R. (2001), Morphology of
stress induced o-martensite on iron-based shape memory alloys, I Simposio
Mineiro de Ciéncia dos Materiais, SMCM, Ouro Preto-MG, Revista da Pesquisa e
Pés-Graduagdo, Ano 3, vol. 3, n. 2, jul.-dez.2001, ISSN 1517-5405, p.51.

Trabalhos completos submetidos para revistas

Nascimento, F.C.; Otubo, J.; Sorrila, F. V. and Mei, PR, (2002), Stainless shape

memory alloys microstructure analysis by optical microscopy using__ different

etchants, (artigo completo submetido a revista Acta Microscopica em janeiro de

2002).

Nascimento, F.C.; Sorrila, F. V; Otubo, J. and Mei, P.R. (2002), Morphology of
stress induced o'-martensite on iron-based shape memory alloys, (artigo completo

submetido a revista Materials Research em janeiro de 2002).

Nascimento, F.C., Otubo, J.; Mei, PR, Lepienski, C.M., (2002), Analysis of
superficial hardness of the iron-based shape memory alloy using nanoindentation

technique, (artigo completo submetido a revista Scripta Materialia em fevereiro de
2002).

Trabalho e resumo publicados em revistas internacionais
Otubo, J.; Nascimento, F.C.; Mei, PR Cardoso, L.P. and Kaufman, M., (2002)

Influence  of austenite grain size on mechanical properties of stainless alloy,
Materials Transactions, vol. 43, n. 5, p. 916-919.

Nascimento, F.C.; Otubo, J.; Sorrila, F. V. and Mei, P.R, (2002), Stainless shape

memory alloys microstructure analysis by optical microscopy using _different

etchants.Acta Microscopica, Supplement A, p. 177-178. (resumo estendido).
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Sugestbes para trabalhos futuros

SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Com base nos resultados obtidos nesta tese, novas propostas de trabalho podem ser

sugestionadas com intuito de dar continuidade ao estudo das ligas inoxidaveis com EMF e

principalmente confirmar os resultados obtidos através de outras técnicas para diferentes

composigdes e tamanhos de gréo.

Uma anélise mais elaborada podera ser obtida a partir de uma maior variagdo no tamanho de
grdo austenitico para um determinada composi¢io. A partir desse ponto as analises feitas nesta tese
(difragdo de raios X, treinamento, metalografia, dureza) poderiam ser repetidas porém analisando a
cada ciclo (como feito na liga B) e associando a outras técnicas de analise como o uso da técnica da
nanoindenta¢io para estimar a dureza de cada fase presente apds os ciclos de treinamento. Este
resultado seria obtido ap6s a adaptagdo de um reagente adequado que diferencie todas as fases apos

o tratamento termomecanico escolhido.

Ainda utilizando difragdo de raios X um pardmetro importantissimo que podera ser associado
ao efeito do tamanho de grio nas propriedades de recuperagdo de forma, € a variagio da energia de
defeito de empilhamento com o refinamento da microestrutura que podera ser associado com

analises de microscopia eletrénica de varredura e transmiss3o.
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