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RESUMO

Neste trabalho, investigou-se a microestrutura e a textura cristalografica dos acos
inoxidaveis martensiticos apos laminagéo a frio e recozimento. Além disso, investigou-
se também a microestrutura, 0s aspectos cristalograficos e as propriedades
mecanicas apos a témpera. A deformacéo foi realizada com reducao de 50% a partir
da bobina laminada a quente dos acos AlSI 410, AISI 420 com 0,196%C e 0,335%C
e EN 1.4116. Os parametros de recozimento adotados simulam o processo industrial.
A partir das amostras apés laminacao a frio, recozimento com tempo de encharque
de 30 s e 5 h do aco AISI 420 com 0,196%C, realizou-se a austenitizacdo a 1050 °C
seguida de témpera. Amostras do aco AlISI 420 com 0,335%C apdés laminacao a frio
foram austenitizadas a 950 °C, 1000 °C, 1050 °C e 1100 °C, temperadas e revenidas
a 250 °C por 2 h. A energia armazenada e o tamanho de gréo final da microestrutura
ferritica foram influenciados principalmente pela fracdo dos carbonetos (Fe,Cr)23Ce.
Os carbonetos (Fe,Cr)23Ce promoveram a retengdo da fibra a no ago AISI 410. A
reducdo do tamanho de gréo inicial ndo afetou a textura apds laminacéo a frio. Maior
restricdo foi imposta a deformacéo plastica pelos contornos de gréo, enfraquecendo a
componente Goss {110}<001> na textura de recristalizacdo. A condicdo inicial da
microestrutura ferritica ndo promoveu mudancas na morfologia, na fracdo de
contornos de pares de variantes, no tamanho do pacote, no tamanho dos grupos Bain
e na largura do bloco. Portanto, o ago AISI 420 com 0,196%C apresentou 0 mesmo
nivel de resisténcia mecéanica apos diferentes rotas de processamento. O aumento da
temperatura de austenitizacdo causou o aumento da dissolucdo de carbonetos
(Fe,Cr)23Cs, que, por sua vez, promoveu o aumento da fracdo de pares de variantes
com alta diferenca de orientagdo na microestrutura do aco AISI 420 com 0,335%C. A
formacao de blocos com menor largura e de grupos Bain mais irregulares refinou a
microestrutura. O aumento do limite de escoamento, do limite de resisténcia mecanica
e da dureza foram correlacionados ao refinamento da microestrutura martensitica e

ao aumento do teor de carbono em solugéo solida.

Palavras-chave: Aco inoxidavel martensitico, recristalizacdo, transformacgéo

martensitica, EBSD, propriedades mecanicas.



ABSTRACT

The present work investigates the microstructure and crystallographic texture of
martensitic stainless steel after cold rolling and annealing. In addition, the
microstructure, crystallographic characteristics and mechanical properties after
guenching were investigated. The samples of AISI 410, AISI 420 with 0.196%C and
0.335%C and EN 1.4116 steels were cold rolled with 50% thickness reduction from the
hot rolled band. The annealing parameters adopted simulate the industrial process.
From the samples after cold rolling, annealing with soaking time of 30 s and 5 h of AlISI
420 steel with 0.196%C, the austenitization was carried out at 1050 °C followed by
guenching. Samples of AlSI 420 steel with 0.335%C after cold rolling were austenitized
at 950 °C, 1000 °C, 1050 °C and 1100 °C, quenched and tempered at 250 °C for 2 h.
The stored energy and final grain size of ferritic microstructure was mainly influenced
by the (Fe,Cr)23Cs carbide fraction. The (Fe,Cr)23Cs carbides promoted the retention of
the a-fiber for the AISI 410 steel. The initial grain size reduction did not affect the
texture after cold rolling. Larger grain boundary constraints were imposed on the plastic
deformation, weaking the {110}<001> Goss component in the recrystallized texture.
The initial condition of ferritic microstructure did not promote changes in the
morphology, the fraction of variant pair boundaries, the packet size, Bain group size
and the block width. Thus, the AISI 420 steel with 0.196%C showed the same level of
mechanical strength after different processing routes. The increase of austenitization
temperature caused the increase of (Fe,Cr)23Cs carbide dissolution, which, in turn,
promoted the increase in the fraction of high misorientated variant pairs in the
microstructure of the AISI 420 steel with 0.335%C. The formation of blocks with smaller
width and more irregular Bain groups refined the microstructure. The increase in the
yield strength, ultimate tensile strength and hardness was correlated with the
martensitic microstructure refinement and the increase of the carbon content in solid

solution.

Key-words: martensitic stainless steel, recrystallization, martensitic transformation,

EBSD, mechanical properties.
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CAPITULO 1: INTRODUCAO

Os acos inoxidaveis martensiticos apresentam a combinacdo de resisténcia a
corrosao, resisténcia ao desgaste e resisténcia mecéanica que torna possivel aplicar
estas ligas em diversos segmentos. Esses acos apresentam menor custo e sao
usados em aplicacfes de menor severidade corrosiva em relacdo as outras classes

de acos inoxidaveis [1,2].

Na rota de processamento, a microestrutura dos acos inoxidaveis martensiticos é
composta por ferrita e carbonetos (Cr,Fe)23Ces ap0s laminacdo a quente e recozimento
em caixa, laminacao a frio e recozimento final. As caracteristicas iniciais da bobina
laminada a quente, tais como textura, microestrutura, tamanho de grao e carbonetos,
afetam o desenvolvimento da microestrutura e da textura cristalografica durante a
laminacdo a frio e recozimento em acos inoxidaveis ferriticos [3—7]. Os detalhes
relacionados a interacdo entre esses fatores na microestrutura e textura apos
laminagé&o a frio e recozimento ndo estéo claramente estabelecidos na literatura para

0S acos inoxidaveis martensiticos.

A transformacao martensitica tem sido amplamente estudada devido a sua relevancia
tecnologica [8]. Nesse contexto, a técnica de difracdo de elétrons retroespalhados
(EBSD) tem sido utilizada para esclarecer a estrutura hierarquica martensita em ripas,
reconstruir a austenita e estabelecer correlagbes entre as caracteristicas
cristalograficas da martensita e as propriedades mecanicas [9-15]. A transformacéo
martensitica fragmenta o grédo austenitico prévio em pacotes, blocos, sub-blocos e
ripas [9-11]. O tamanho do grdo do austenitico prévio, o tamanho do pacote e a

largura do bloco influenciam o limite de escoamento [12,13,16,17].
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O refinamento da microestrutura martensitica em acos carbono é influenciado pelo
teor de C e pela temperatura de austenitizacdo [9,12,14,18,19]. O aumento da
temperatura de austenitizacdo causa o aumento do tamanho de grdo austenitico
prévio, do tamanho do pacote e da largura do bloco [12,13,16,20,21]. Por outro lado,
o0 aumento do teor de carbono em solucéo solida refina a microestrutura martensitica
[9,14,22,23].

O estudo da rota de producéo e do efeito das varidveis envolvidas nesta é essencial
para o desenvolvimento tecnoldgico dos acos inoxidaveis martensiticos. A aplicacéao
desses acos em novos produtos exige pesquisas detalhadas sobre a microestrutura e
as propriedades mecanicas. O aumento da temperatura de austenitizagdo promove a
dissolugéo dos carbonetos (Cr,Fe)23Cs que, por sua vez causa 0 aumento do teor de
carbono e de cromo em solucao sdlida. Além disso, os carbonetos (Cr,Fe)23Cs inibem
o crescimento do grao austenitico [24—27]. As propriedades mecanicas e a dureza dos
acos inoxidaveis martensiticos sdo afetadas pela temperatura de austenitizacédo
[26,28-30]. No entanto, a correlacdo entre os aspectos cristalograficos da martensita
e as propriedades mecanicas dos ac¢os inoxidaveis martensiticos foi pouco explorada
na literatura. Portanto, torna-se uma motivacdo para este trabalho o estudo da
influéncia da rota de processamento e da temperatura de austenitizacdo na
microestrutura e nas caracteristicas cristalograficas da martensita e seu efeito nas

propriedades mecanicas.
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CAPITULO 2: OBJETIVOS

O objetivo geral deste estudo é avaliar a microestrutura e a textura cristalografica dos
acos inoxidaveis martensiticos apos laminagcédo a frio e recozimento. Além disso,
também € objetivo dessa pesquisa analisar a microestrutura, as caracteristicas
cristalograficas e as propriedades mecanicas dos a¢os inoxidaveis martensiticos apos
a témpera.

Os objetivos especificos sao:

¢ Analisar a influéncia do tamanho de gréo inicial e da fracdo de carbonetos
(Cr,Fe)23Cs na evolucdo da microestrutura e da textura apos laminagéo a frio e
recozimento dos acos AlSI 410, AISI 420 com 0,335%C e EN 1.4116;

e Avaliar a microestrutura, as caracteristicas cristalograficas e as propriedades
mecanicas do aco AISI 420 com 0,196%C apods diferentes rotas de
processamento;

e Determinar o efeito da temperatura de austenitizacdo na microestrutura, nas
caracteristicas cristalogréaficas e nas propriedades mecanicas do aco AISI 420

com 0,335%C ap0s témpera e revenimento.
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CAPITULO 3: Estrutura da Tese e contribui¢cfes cientificas e tecnoldgicas

As principais caracteristicas sobre a textura cristalografica, as heterogeneidades
microestruturais formadas no encruamento e a recristalizagdo de acos com
microestrutura ferritica foram apresentadas no Capitulo 4. Além disso, o Capitulo 4
também apresenta 0s principais estudos encontrados na literatura sobre a
cristalografia da transformacdo martensitica, as caracteristicas cristalograficas da
martensita e seu efeito nas propriedades mecéanicas dos agos carbono. O Capitulo 5
descreve a metodologia utilizada nesta Tese, sendo o EBSD a principal técnica de

caracterizacao experimental utilizada.

O Capitulo 6 apresenta os resultados e a discussédo da Tese e foi dividido em trés
estudos, sendo que cada um deles aborda um objetivo especifico. A descricdo e as

contribui¢cdes cientificas e tecnologicas sdo expostas a seguir.

Investigou-se a microestrutura e a textura cristalografica dos acos inoxidaveis
martensiticos AISI 410, AISI 420 com 0,335%C e EN 1.4116 durante a rota de
producdo metallrgica simulada em laboratério antes do processo de témpera. Além
disso, realizou-se a caracterizacédo do carboneto (Cr,Fe)23Cs ap0s o recozimento. A
principal contribuicdo cientifica deste estudo é a analise da microestrutura e da
macrotextura no estado encruado de acos com microestrutura ferritica e com
diferentes fracdes de particulas de segunda fase. Além disso, as texturas de
deformacéo e de recristalizacdo desenvolvidas também foram observadas. Do ponto
de vista tecnoldgico, faz-se necesséario o desenvolvimento de pesquisas iniciais que
proporcionem um maior entendimento sobre a microestrutura e a textura dos agos
martensiticos na condicao ferritica para realizacao de futuras otimiza¢des do processo

de producdo desses agos até o produto final.
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Realizou-se um estudo da microestrutura apés laminacéo a frio, recozimento com
tempo de encharque de 30 s e 5 h para avaliar o efeito da condicdo inicial da
microestrutura ferritica nas caracteristicas cristalograficas da martensita apos a
témpera. Os resultados foram correlacionados com as propriedades mecanicas. Neste
estudo, foi proposto a utilizacdo do tamanho do grupo Bain para avaliar o refinamento
da microestrutura da martensita com a mesma morfologia. A analise e a discusséo
dos resultados permitiram demonstrar que as diferentes rotas de producdo né&o
influenciaram a microestrutura e propriedades mecanicas do aco AISI 420 com
0,196%C temperado.

Investigou-se o efeito da temperatura de austenitizacdo nos contornos de pares de
variantes, na formacdo dos pacotes, dos blocos e dos sub-blocos para o ago
inoxidavel martensitico AISI 420 com 0,335%C. Os resultados também foram
correlacionados com as propriedades mecanicas. Os resultados deste estudo
permitiram observar as mudangas na microestrutura martensitica com o aumento da
dissolucéo dos carbonetos (Cr,Fe)23Cs. Do ponto de vista tecnoldgico, visto que essas
mudancas afetaram as propriedades mecanicas do aco AISI 420 com 0,335%C, os
resultados encontrados podem contribuir na determinacédo da melhor temperatura de
austenitizacdo no intervalo entre 950 °C a 1100 °C para obter o nivel de resisténcia
exigida pela aplicagdo. Além disso, os resultados encontrados indicam o efeito de um
desvio da temperatura de austenitizagdo adotada na microestrutura e propriedades

mecanicas.

No Capitulo 7, as conclus@es da Tese sdo apresentadas. As sugestdes para trabalhos
futuros e as publicacbes foram apresentadas no Capitulo 8 e Capitulo 9,
respectivamente. O Capitulo 10 apresenta as referéncias bibliograficas. Os codigos
utilizados no MTEX toolbox inserido no programa MATLAB para as analises realizadas

nesta Tese sao apresentados nos ANEXOS.
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CAPITULO 4: REVISAO BIBLIOGRAFICA

4.1 Agos inoxidaveis martensiticos

Os acos inoxidaveis martensiticos séo ligas formadas por ferro, cromo e carbono com
percentual de cromo entre 10,5% a 18% e o teor de carbono de 0,1 a 1,2%. Esses
acos apresentam menor custo e sdo usados em aplicagbes de menor severidade
corrosiva em relag@o as outras classes de acos inoxidaveis. O limite de escoamento
varia de 275 MPa na condicdo recozida a 1900 MPa na condicdo temperada e
revenida. Os acos inoxidaveis martensiticos sdo aplicados em turbinas a vapor e a

gas, motores a jato, cutelaria, moldes e matrizes, vélvulas e engrenagens [1,2].

O cromo nos agos inoxidaveis proporciona resisténcia a corrosdao por meio da
formacdo de uma camada fina e estavel de 6xido de cromo na superficie que protege
contra os subsequentes ataques dos meios agressivos. O aumento da resisténcia
mecanica e a reducao da tenacidade, da soldabilidade e da resisténcia a corrosao séao
observados com o aumento do teor de carbono em acos inoxidaveis martensiticos
[31].

A Figura 4.1 apresenta os diagramas de equilibrio para 12%Cr e 17%Cr com formagéo
dos carbonetos M7C3 e M23Cs, N0S quais M representa uma mistura de atomos de
ferro e cromo [1]. Os carbonetos priméarios M7Cs apresentam maior didmetro e séo
formados a partir do liquido por segregacédo quimica durante a solidificacdo [32]. A
fragmentacdo dos carbonetos primarios, a precipitacdo de carbonetos secundarios
M23Cs com menor diametro e o alinhamento de ambos os carbonetos no sentido de
laminagéo ocorrem na deformagéo a quente. Os carbonetos primarios sdo observados
na regiao do centro da espessura da bobina e n&do sdo totalmente dissolvidos no
processo de austenitizacéo [33]. A fracdo volumétrica de carbonetos é crescente em
funcéo do teor de carbono [30,33].
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Figura 4.1: Diagramas de equilibrio Fe-C: (a) 12%Cr e (b) 17%Cr (C1 = (Cr,Fe)23Cs €
C2 = (Cr,Fe)7Cs). Fonte: adaptado de [1].

O processo de revenimento é realizado com o objetivo de aumentar a ductilidade e a
tenacidade dos acos inoxidaveis martensiticos apos a témpera [34]. O revenimento
provoca alivio de tensdes e rearranjo ou diminuicdo da densidade de discordancias.
A composicdo quimica, a temperatura e o tempo afetam significativamente o tipo de
carboneto formado no revenimento [35-39]. O tratamento subzero é realizado para
minimizar a quantidade de austenita retida em acos inoxidaveis martensiticos com

maior teor de carbono e elementos de liga [40].

4.2 Textura e microestrutura ferritica apés deformacdo plastica a frio e
recristalizacao

Os mecanismos fisicos envolvidos na formacdo da microestrutura durante os
processos termomecanicos sao relacionados a evolugéo da textura cristalografica. Os
acos inoxidaveis desenvolvem textura de fibra durante os processos de laminacéo e
de recozimento [4]. A Tabela 4.1 mostra os tipos de fibras e as componentes
relevantes para os metais e ligas com estrutura cristalina cubica de corpo centrado
(CCQ).
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Tabela 4.1: Fibras para os metais e ligas com estrutura cristalina CCC. DL — direcéo

de laminacédo. DN — Direcdo normal. DT — Direcéo transversal. Fonte: adaptado de [4].

Fibra Eixo da fiora  Componentes

a <110> || DL {001}<110>, {112}<110>, {111}<110>

y <111>||DN  {111}<110>, {111}<112>

0 <001>||DN  {001}<110>, {001}<100>

n <001>||DL  {001}<100>, {011}<100>

4 <110> || DN {110}<112>, {110}<110>

€ <110> || DT {001}<110>, {112}<111>, {4 4 11}<11 11 8>,

{111} <112>, {11 11 8}<4 4 11>, {011}<100>

Os acos com menor teor de elementos de liga apresentam transformacao austenita
— ferrita durante o resfriamento no processo de laminagao a quente. A randomizacgao
da textura promovida pela transformagao austenita — ferrita leva a formacao de uma
textura de baixa intensidade [5,41,42]. Por outro lado, a componente Goss é
predominante na textura da regido proxima a superficie em acos com 16%Cr
laminados a quente no campo ferritico. A textura da regido central possui alta
intensidade da fibra a (<110> || direcdo de laminac&o) entre as componentes
{001}<110> e {112}<110> e baixa intensidade da fibra y (<111> || dire¢cdo normal). A
alta intensidade da componente cubo rodado {001}<110> € proveniente da orientacao

<001> || dire¢do normal (DN) dos graos colunares da placa apés solidificacdo [43,44].

A deformacao plastica causa modificacbes na microestrutura dos metais, tais como
formato dos grdos, aumento da area dos contornos de grdo e formacdo de uma
subestrutura dentro dos gréos. A nova area de contornos de graos € formada pela
incorporacgao de discordancias criadas continuamente durante a deformagéao. A soma
da energia das discordancias e da nova interface representa a energia armazenada
na deformacdo a frio. Aléem disso, a mudanca da orientacdo dos grdos e o
desenvolvimento da orientacdo preferencial estdo diretamente relacionados a

cristalografia da deformacéo [3].
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Os metais de alta ou moderada energia de falha de empilhamento, como o ferro-q,
deformam por escorregamento. A deformacéo é heterogénea e diferentes orientacdes
sao desenvolvidas no interior do grao original. A hierarquia da microestrutura de um
metal apds deformacao por escorregamento € composta por discordancias, subgréos,
bandas de deformacéo, bandas de transicdo e bandas de cisalhamento. As bandas
de deformacao sao regiées de um mesmo gréo que apresentaram rotacdes distintas
para acomodar a deformacgé&o por meio diferentes sistemas de escorregamento, Figura
4.2a. As bandas de deformacgao ocorrem com lados aproximadamente paralelos e
envolvem uma dupla mudanca de orientacdo, como da orientacdo A para a orientacéo
C e depois da orientacdo C para a orientacdo A, indicada na Figura 4.2a. A regido da
banda de deformacdo em que a orientagdo muda de B para A pode ter uma largura
finita, denominada como banda de transicdo. Contornos induzidos por deformagéo
sdo formados quando a mudanca de orientacdo € acentuada. As bandas de
cisalhamento sdo formadas por tensdo de cisalhamento em planos de pequena
resisténcia a deformacao, Figura 4.2b. Essas regides sdo observadas em um angulo
de 30° a 60° em relacéo a direcdo de laminacdo (DL). As bandas de deformacgéo séao
observadas no interior dos grados e as bandas de cisalhamento podem atravessar

varios graos [3].

Bandas de oy Banda de Bandas de cisalhamento
deformacéo 5 transicao (b)

Figura 4.2: (a) Bandas de deformacéo e (b) bandas de cisalhamento em metais
policristalinos deformados por escorregamento. Fonte: adaptado de [3].
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O aumento da densidade de discordancias por particulas finas de segunda fase
incoerentes e ndo deformaveis durante a deformacéo plastica acontece por meio da
formagéo de anéis de discordancias em torno das particulas e é conhecido como
mecanismo de Orowan. A incompatibilidade da deformacgéao localizada entre a matriz
e as particulas pode ser acomodada pela geracéo de discordancias geometricamente
necessarias ou formacédo de vazios. Particulas com didmetro maior que 1 um
contribuem para a formacdo de uma distribuicdo heterogénea das discordancias
durante a deformacé&o. A regido de deformacgédo em torno da particula apresenta alta

densidade de discordancia e alto gradiente de orientacao [3,45].

De acordo com Hdlscher et al. [5], a intensidade da fibra a aumenta continuamente e
a fibra y apresenta maior intensidade na componente {111}<112> para redugdes a frio
de até 70% em aco carbono com textura inicial fraca originada da transformacao
austenita — ferrita. Para agos que apresentam textura heterogénea inicial, a
eliminacdo da componente de cisalhamento préximo a superficie € observada apos
laminacédo a frio. A textura na regiao central apresenta baixa intensidade da fibray e
alta intensidade da fibra a, com significativo desenvolvimento da componente cubo
rodado {001}<110> [4]. A componente {112}<110> se torna mais intensa em amostras

com particulas estaveis [46,47].

Inagaki et al. [48] reportaram a formacé&o das fibras a e y pela rotacdo dos graos ao
longo dos seguintes caminhos: A — {001}<110> — {001}<110> — {112}<110> —
{223}<110> e B — {110}<001> — {5654}<225> — {111}<112> — {111}<110> —
{223}<110>. A identificacdo desses caminhos de rotagao foi realizada por meio da
laminacéo a frio, com variacao na reducao de amostras de ferro puro de gréo fino com
texturas iniciais fortemente definidas. Os caminhos A e B levam a formacdo da
componente {223}<110>. Portanto, as mudangas na orientagdo contribuem para o

aumento da fibra a.
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A distribuicdo espacial da energia armazenada em varios grdos deformados de
chapas laminadas a frio representa parte da forca motriz para a recristalizacdo no
recozimento [3,49]. Dillamore e colaboradores [50] observaram finas células e alta
diferenca de orientacdo em gréos com orientagéo {111}<110> para uma amostra de
ferro com reducéo de 70% por laminacgéao a frio. Por outro lado, células maiores e com
menor diferenca de orientacdo foram formadas em grdos com orientacédo proxima da
componente {001}<110>. De acordo com 0s autores, a energia armazenada (E) para
diferentes orientacdes € dada pela sequéncia:

E{110)<110> > Eq111)<110> > E{112)<110> > E{001)<110>.

Os processos de recuperacdo e de recristalizacdo promovem a formacdo de uma
microestrutura composta de graos equiaxiais com baixa densidade de discordancias
a partir do estado encruado durante o recozimento. A recuperagcdo consiste nos
processos de aniquilacdo e de rearranjo de discordancias em uma configuragéo de
baixa energia. A nucleacdo de graos recristalizados acontece em regiées com alto
gradiente de orientacdo local, ou seja, heterogeneidades de deformacéo, contornos
de grdo de alto angulo e particulas de segunda fase. O crescimento das regides
recristalizadas por meio da migracao de contornos de alto angulo continua até que

toda a regido deformada ou recuperada seja consumida [3,45].

A textura de recristalizacdo é fortemente dependente da textura de laminacédo a
guente e da textura desenvolvida apds laminacéo a frio [4,46]. A intensidade da fibra
a diminui com o fortalecimento da fibra y para os acos inoxidaveis ferriticos durante a
recristalizacdo [4]. De acordo com Gao e colaboradores [51,52], os grdaos com
orientacdo {111}<112> nucleiam preferencialmente em graos com orientacéo
{111}<110> e {112}<110>, indicando a ocorréncia do mecanismo de nucleacdo
orientada (Figura 4.3). Nos estagios finais da recristalizagdo, 0s nucleos
recristalizados {111}<112> consumem 0s graos {112}<110> por meio do mecanismo
de crescimento orientado. Além disso, a nucleacdo preferencial de grdos com
orientacao {111}<110> acontece em graos com orientacéo {111}<112>. Nesse caso,

0S graos recristalizados com orientacdo {111}<112> podem nuclear em gréaos
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{112}<110> e crescem preferencialmente com base na relacdo de orientacéo

35°<110>, desenvolvendo fibra y mais homogénea.

Midies BN (001)<110>

. {112)<110>

¢ B (111)<110>
pomr s am il el

Deviation Angle: 20°
Figura 4.3: Nucleacgao de graos com orientagédo {111}<112> em graos com orientacao

{111}<110> e {112}<110>. Fonte: adaptado de [52].

As particulas de segunda fase modificam a microestrutura e a textura apds a
recristalizacdo. Durante o estagio de aniquilacdo e de rearranjo das discordancias
para a formacdo dos contornos de baixo angulo, as particulas finas e
homogeneamente distribuidas podem bloquear as discordancias, portanto podem
inibir esse estagio da recuperacao. As particulas finas exercem uma forca que reduz
a velocidade de migracéo de contornos de alto &ngulo durante a recristalizacdo. Além
disso, as particulas restringem o crescimento dos grédos com orientacéo da fibra y e

levam ao enfraquecimento dessa fibra na textura de recristalizacao [47,53].

As particulas com diametro maior que 1 um e alto espagamento entre as particulas
causam aumento da cinética de recristalizacdo. Esse mecanismo é conhecido como
nucleacdo assistida por particulas (PSN — Particle Stimulated Nucleation). O maior
namero de sitios para a recristalizacdo aumenta a cinética de recristalizacdo. A
nucleacdo no interior da zona de deformacéo ocorre por meio da poligonizagéo ou

migracdo de contornos de alto angulo pré-existentes. O didmetro da particula
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necessario para que ocorra PSN aumenta com a diminuicdo da deformacéo aplicada
[3]. O mecanismo PSN refina os graos e diminui a intensidade da textura de
recristalizacdo (proxima da aleatdria) [3,45]. A nucleacao no interior dos graos da fibra
y pode contribuir para o aumento da randomizagao da textura e o enfraquecimento da
fibra y [6].

O tamanho de grdo apdés a laminagdo a quente afeta a energia armazenada e a
formacdo de heterogeneidade de deformacdo durante a laminacdo a frio. Sendo
assim, a textura e microestrutura apos recristalizacdo também é influenciada [3]. Acos
com granulacao grosseira apresentam baixa energia armazenada e alta tendéncia a
formacao de bandas de cisalhamento e deformacéo [3,49]. A nucleagao de graos com
orientacdo Goss {110}<001> em bandas de cisalhamento no interior de gréo
deformados com orientagdo {111}<112> é observada durante a recristalizacdo
[4,5,46]. A atuacdo dos contornos de grao na interrupcdo do escorregamento € mais
forte em agcos com granulacéo fina, consequentemente a deformacao no interior do
grao ocorre de forma mais homogénea [48]. A fracdo da fibra y aumenta com a
reducdo do tamanho de gréo inicial [7,48,54]. A reducdo do tamanho de gréo de
110£21 ym para 50+7 um resultou no fortalecimento da fibra y na textura de laminagao
a frio. Portanto, a fibra y foi mais intensa na textura de recristalizacdo de um acgo

inoxidavel ferritico [7].

4.3 Transformacdo martensitica

A transformacdo martensitica é displaciva, atérmica e acontece por meio de
cisalhamento e expanséo de volume durante a témpera dos acos. Os contornos dos
graos austeniticos prévios, os contornos de maclas de recozimento e as interfaces de
particulas de segunda fase séo sitios para a nucleacdo da martensita [55]. A
transformacdo martensitica ocorre por meio do movimento coordenado menor que
uma distancia interatdmica dos atomos, portanto o crescimento das ripas € restringido
pelos contornos dos graos austeniticos ou pelo encontro das ripas ja transformadas
[56].
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Do ponto de vista termodinamico, a diferenca da energia livre entre a austenita e a
martensita, AGY~* na temperatura de inicio da transformacéo (M), é a forca motriz
critica para o inicio da formacéo da martensita. Em geral, a mudanca de energia livre

associada a transformacg&o martensitica acontece de acordo com a Equacéao (1):
Yoo — y-a Yoo (1)’
AG = AG, ™ + AGy,

em que AG(’QH“ € a mudanca na energia livre quimica (por volume transformado)
associada a transformacéo e AG}\;Z“ € mudanca na energia livre ndo quimica oposta

a transformacéo. A energia livre ndo quimica consiste na energia de deformacao
elastica (mudanca de forma e volume), na energia de interface e na energia
armazenada na deformacao plastica da austenita e da martensita. A transformacao

martensitica acontece se a AG&H“ negativa apresentar magnitude maior em relacéo a

AGY,” positiva [57].

A transformacdo martensitica apresenta importantes caracteristicas cristalograficas,
tais como natureza da interface, deformacdo de forma, relacdo de orientacao,

morfologia e subestrutura, conforme descrito a seguir [56].

4.3.1 Cristalografia da transformacéo

A interface entre a austenita e a martensita (plano de habito ou plano invariante)
apresenta alto grau de continuidade e de mobilidade. O escorregamento das
discordancias na interface semicoerente acontece durante o crescimento da
martensita em agos. Além disso, a interface deve apresentar carater glissil, ou seja, 0
vetor de linha das discordéncias da interface precisa se situar ao longo de uma linha
invariavel. A interface pode tornar-se séssil por meio da acomodacéo do desajuste

criado por uma distor¢éo ao longo da linha da discordancia [56].
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A teoria fenomenolégica da transformacdo martensitica envolve trés conceitos:
correspondéncia entre as redes da austenita e da martensita, deformacéo de plano
invariante e morfologia final. Além disso, ndo fornece uma descricdo precisa das
etapas da transformacéo. A deformacao de forma (shape strain) descrita pela teoria
fenomenoldgica da transformacdo martensitica pertence a uma classe conhecida
como deformacéo de plano invariante. A deformacéo por cisalhamento ocorre paralela
ao plano de héabito e expansao na DN ao plano de h&bito. O plano de habito € formado
por duas linhas invariantes ndo paralelas e ndo apresenta distor¢ao e rotacao [56,58].
A deformacéo de forma (S) € a combinacédo da deformacéo de Bain (B), rotacéo de

corpo rigido (R) e deformacéo invariante da rede (L), conforme Equacéao (2) [58]:

S =BRL (2).

A deformacédo de Bain consiste na deformacéo cisalhante necessaria para transformar
a estrutura cristalina cubica de face centrada (CFC) da austenita nas estruturas
cristalinas CCC ou tetragonal de corpo centrado da martensita (Figura 4.4). A
deformacédo de Bain é uma deformacdo homogénea e implica na seguinte relacédo de
orientacdo: [001]cpcl|[001]cce, [110]crcll[100]cce € [110]cpc|[[010]ccc. Entretanto, a
deformacédo de Bain ndo é completa devido a necessidade de ocorréncia de alto grau
de coeréncia na interface [56,58]. A conversao da deformacéao de Bain em deformacao

de linha variante ocorre por meio da rotacao de corpo rigido [56].

A[001],, || [001]

| | |
O | ecC O | O ! ,
I | i Ca'
(j} s [010], O
P U100 &/ N3
[100]., [100] o a-/
(a) (b) (c)

Figura 4.4: (a) Representacdo esquematica do mecanismo proposto por Bain para a
transformacao martensitica y-a, (b) célula unitaria tetragonal de corpo centrado e (c)
CCC. Fonte: adaptado de [56].
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A deformacéo invariavel darede (L) é heterogénea e invisivel em escala macroscoépica
e consiste em escorregamento ou maclacéo (Figura 4.5). Sendo assim, a deformacéo
invariavel da rede ndo modifica a estrutura cristalina e explica a alta densidade de
discordancias e/ou maclas observadas na subestrutura da martensita apés témpera.
A deformacao invariavel da rede possibilita a existéncia de um plano de habito

invariante entre a austenita e a martensita [56,58].

Diregéo de Direcio d
escorregamento Traco do plano de irecao de
T~ escorregamento maclagao Trago do plano

~a da macla

Superficie ¥ \Supeﬁicie/
da austenita (a) da austenita | (b)

Figura 4.5: Deformacao invariante da rede cristalina: (a) escorregamento e (b)
maclacdo. Fonte: adaptado de [56].

s

A deformacédo de forma da transformacdo martensitica € aliviada por meio da
acomodacéo elastica, plastica e autoacomodacdo. A acomodacéo plastica acontece
guando a austenita apresenta baixa resisténcia, alta temperatura M; ou baixo teor de
elementos em solucéo solida. No crescimento das ripas, as discordancias criadas na
austenita sdo herdadas pela martensita. A Figura 4.6 apresenta o mapa de orientacéo
e 0 mapa de diferenca de orientacdo da martensita em ripas formada no contorno de
grao austenitico prévio. A matriz austenitica é girada em torno das ripas de martensita.
Além disso, maior diferenca de orientagdo em um lado da martensita ocorreu com
frequéncia significativa, indicando que a acomodacao plastica € heterogénea [59]. A
martensita em ripas apresenta alta densidade de discordancias devido a ocorréncia

da deformacéo invariante da rede e da acomodacéo pléstica [8,10,56,60].
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Figura 4.6: Acomodacéo plastica: (a) mapa de orientacdo e (b) mapa de diferenca de
orientacdo. Fonte: adaptado de [59].

A autoacomodacéao acontece por meio da formacéo de diferentes variantes para aliviar
a deformacao eléstica das primeiras variantes transformadas. Esse mecanismo de
alivio da deformacédo de forma se torna mais pronunciado a medida que aparece

resisténcia a acomodacéo plastica [61].

As redes cristalinas da austenita e da martensita apresentam relacdo de orientagéo
cristalina devido ao movimento coordenado inerente da transformacédo. O plano de
habito retém uma orientacao fixa na martensita e na austenita. Assim, a rotacao do
plano de habito do cristal da martensita para um plano cristalogréafico particular no
cristal da austenita apresenta relacao de orientacao cristalografica especifica [56,58].
As principais relagdes de orientagdo entre a austenita e a martensita observadas em
acos sao Bain, Kurdjumov-Sachs (K-S), Nishiyama-Wasserman (N-W) e Greninger-
Troiano (G-T). As relacdes de orientacdo N-W e G-T sdo proximas de K-S, com
desvios de 5,3° e 2,7°, respectivamente [58]. A relacdo de orientacdo proxima de K-S
e 0 plano de habito {557}y proximo a {111}, sdo observados em acos baixo carbono
[9,10,58,60]. Além disso, as relacbes de orientacdo possuem uma lista de possiveis
variantes (orientacdes cristalogréaficas) que podem ser formadas a partir de uma Unica
orientacdo da austenita [10]. A Tabela 4.2 apresenta o numero de variantes e 0s
angulos de Euler para as principais relacdes de orientagao.
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Tabela 4.2: Principais relacGes de orientacdo entre as estruturas cristalinas CFC e
CCC. Fonte: adaptado de [56,62].

Angulos de Euler

Numero de variantes

¢1 P @2
Bain 3 0° 45° 0°
K-S 24 5,77° 48,19° 5,77°
G-T 24 2,7° 46,6° 7,5°
N-W 12 0° 45° 9,73°

O estudo da relacdo de orientagcdo em agos com microestrutura completamente
transformada tem sido realizado usando a técnica de EBSD. Essa técnica permite a
analise de areas maiores em relacdo a microscopia eletrénica de transmissao (MET).
Sendo assim, a técnica de EBSD apresenta maior representatividade do ponto de
vista estatistico [63,64]. A determinacdo da relacdo de orientacdo pode ser feita por
meio da diferenca de orientacéo entre as variantes [11] ou da desorientacdo entre a

martensita e a austenita [63,64].

Alcantara et al. [65] investigaram a relacdo de orientacdo em um acgo AISI 420 com
0,19%C por meio da desorientacéo entre a martensita e a austenita. A reconstrucéo
da austenita foi realizada por meio do programa ARPGE — Automated reconstruction
of parent grains from EBSD data. Os resultados desse trabalho mostraram que a
relacao de orientacédo foi préxima a relacao de orientacdo G-T com desvio de 2,66°. A
deformacédo de forma da transformacéo martensitica induz a disperséo da relacdo de
orientacdo observada [64]. A Figura 4.7 mostra a relacdo de orientacdo representada

no espaco de Euler reduzido para o ago AISI 420 com 0,19%.
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Figura 4.7: Relacdo de orientacdo representada no espaco de Euler reduzido para o
aco AISI 420 com 0,19%C. Fonte: adaptado de [65].

A Tabela 4.3 apresenta a diferenca de orientacao de pares de variantes considerando
a variante 1 como referéncia da relacéo de orientacdo G-T, assumindo o paralelismo
entre os planos {111} e {110}. A ordem das variantes na Tabela 4.3 é a mesma
adotada por Morito et al. [9]. As 24 variantes podem ser divididas em quatro grupos
de planos mais compactos (close-packed plane group — grupo CP) e trés grupos Bain.
Os grupos CP sao formados por seis variantes que apresentam o mesmo plano mais
compacto com a austenita — CP1: (111),]| (011),, CP2: (111),]| (011),, CP3: (111),]|
(011), e CP4: (111),]| (011),. Os grupos de Bain podem ser definidos como B1:
[001]y//[001]s, B2: [100]y/[110]« e B3: [010]y//[110]e, com base na direcdo de

compressédo da austenita na deformacéo de Bain [66].
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Tabela 4.3: Diferenca de orientacao entre pares de variantes considerando a variante
1 como referéncia: relacao de orientacdo G-T. Fonte: adaptado de [65].

Variante Plano mais compacto Grupo de

Diferenca de

Eixo de rotacéo

Bain orientacao em
relacdo a V1

1 B1 i i

2 B2 60,23° [-0,54 0,53 0,65]
3 B3 60,00° [-0,70 0,01 0,71]
4 (111) cPl B1 05,02° [-0,67 0,00 0,74]
5 B2 60,00° [-0,01 0,70 0,71]
6 B3 54,99° [-0.71 0,01 0,71]
7 B2 49,82° [0,610,51 0,61]
8 B1 11,21° [-0,69 0,24 0,69]
9 _ B3 52,53° [-0,21 0,65 0,73]
10 (111) cP2 B2 50,60° [-0,56 0,46 0,68]
11 B1 13,51° [-0,06 0,55 0,84]
12 B3 57,42° [-0,20 0,66 0,72]
13 B1 13,51° [-0,55 0,06 0,84]
14 B3 50,60° [-0,46 0,56 0,68]
15 _ B2 55,57° [-0,66 0,24 0,71]
16 (111) CP3 B1 16,22° [-0,68 0,26 0,68]
17 B3 51,38° [-0,64 0,41 0,64]
18 B2 50,71° [-0,67 0,26 0,70]
19 B3 52,53° [-0,65 0,21 0,73]
20 B2 57,42° [-0,66 0,20 0,72]
21 _ B1 19,11° [-0,21 0,00 0,98]
22 (111) CP4 B3 50,71° [-0,26 0,67 0,70]
23 B2 55,57° [-0,24 0,66 0,71]
24 B1 19,08° [-0,17 0,00 0,99]

4.3.2 Morfologia e subestrutura da martensita

Em acos com baixo teor de carbono, a martensita apresenta morfologia em ripas [56].

Morito e colaboradores [9,11] e Kitahara e colaboradores [10] introduziram a

hierarquia cristalografica da martensita em ripas com base na relacdo de orientacédo

K-S. O gréo austenitico € dividido em varios pacotes e cada pacote € subdividido em

blocos. Os pacotes séo grupos de ripas com o mesmo plano de habito e os blocos

sao de grupos de ripas com a mesma variante. Os blocos ainda podem apresentar

ripas com combinacgfes especificas de duas variantes, formando regides locais

denominadas de sub-blocos. Os contornos de sub-blocos apresentam regra

especifica que consiste em eixo de rotacédo de <011> e angulo de 10,53°. No interior
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de um bloco, as ripas apresentam diferenca de orientacdo de baixo angulo [9-11]. A
Figura 4.8 apresenta hierarquia cristalografica da martensita por meio de um desenho

esquematico e do mapa de orientagédo [9,10].

Ripas

Contorno de

o Contorno de grao *
' s, austenitico prtyg
pacote i sl W S s

(a) (b)
Figura 4.8: Hierarquia cristalografica da martensita: (a) desenho esquematico e (b)
mapa de orientacdo de um de um aco carbono com 0,2%C. Fonte: adaptado de [10].

Contorno de

- " Contorno de
grao austenitico

pacote

A formacéo das seis variantes com fracdo volumétrica igual no interior do pacote reduz
a deformacado de forma da transformacdo martensitica. Além disso, a formacao de
sub-blocos também pode ser relacionada a minimizacdo da deformacéo de forma e
pode apresentar origem em mecanismos especificos de nucleacdo e em crescimento

das ripas [11].

A formacéo das variantes tem sido caracterizada com base nos grupos CP, nos grupos
Bain e na fracdo do comprimento de contorno da variante V1 e as demais variantes.
A formagdo de contornos do par de variante V1/V4 associada a formacdo de sub-
blocos afeta o refinamento da microestrutura e as propriedades mecanicas [15,23,67].
Portanto, a fracdo dos contornos dos pares de variantes e a configuragcdo dos pares
de variantes sdo importantes para o entendimento da microestrutura martensitica e

das propriedades mecanicas [23].
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A determinacdo da relacédo de orientacéo que descreve a transformacdo martensitica
em acos é essencial para a caracterizacdo da diferenca de orientacdo dos contornos
de sub-blocos e blocos e das propriedades mecanicas [22,23,67]. Por meio das
orientacdes obtidas em mapeamento de EBSD e da reconstrucdo da austenita, a
orientacdo dos graos austeniticos e as caracteristicas da morfologia da martensita séo
obtidas com maior precisdo para a relacdo de orientacdo de cada mapeamento
[64,68].

4.4 Influéncia da temperatura de austenitizacdo e do teor de carbono na

microestrutura martensitica

A temperatura de austenitizacdo e a composi¢cdo quimica dos ac¢os inoxidaveis
martensiticos afetam a dissolucdo dos carbonetos (Fe,Cr)23Cs, a temperatura Mi, o
tamanho de grao austenitico prévio e a fracdo de austenita retida [24—28]. De acordo
com Tsai et al. [25], a reducdo da temperatura M; ocorre com 0 aumento da
temperatura de austenitizacdo para a mesma taxa de resfriamento devido a maior ou
completa dissolucdo dos carbonetos (enriquecimento em carbono da matriz
austenitica) em acos inoxidaveis martensiticos. Além disso, os carbonetos (Fe,Cr)23Cs
inibem o crescimento dos grédos austeniticos durante o processo de austenitizacao
[26,27].

Wu et al. [15] relataram um aumento dos contornos dos pares de variantes V1/V2 e
V1/V6 com a diminuicdo no tamanho de grdo austenitico prévio de 8,4 um como
resultado da reducédo de 40 °C na temperatura de austenitizagdo em um aco de alta
resisténcia e baixa liga. Os autores sugeriram que a transicdo da formacéo de pares
de variantes com baixa diferenca de orientacdo para pares de variantes com alta
diferenca de orientacdo estd relacionada com o aumento da forgca motriz da
transformacdo. Portanto, o refinamento de grdo da microestrutura composta por
bainita e martensita foi observado para menores temperaturas de austenitizacdo. O
aumento da resisténcia da austenita a deformacgéo plastica por meio do refinamento
de grdo austenitico causa diminuicdo da temperatura Mi [69-71]. Além disso, a

acomodacéo plastica da deformacédo de forma € dificultada [15,71].
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A influéncia do refinamento de grao austenitico prévio na microestrutura martensitica
tem sido observada em varias pesquisas com ac¢os carbono. Esses estudos relatam a
reducdo do tamanho do pacote e da largura do bloco com o refinamento de grao
austenitico prévio, enquanto que a largura da ripa permanece constante
[12,13,16,20,21]. Morito e colaboradores [12] investigaram o efeito do tamanho de
grao austenitico prévio no tamanho do pacote e na largura do bloco em acos com Fe-
0,2%C e Fe-0,2%C-2%Mn (Figura 4.9). O manganés nao influenciou na reducéo do
tamanho do pacote com o0 aumento do tamanho de gréo austenitico prévio. A largura
do bloco apresentou aumento linear no aco Fe-0,2%C-2%Mn. Ja no aco com Fe-
0,2%C, a largura do bloco foi constante para valores de tamanho de gréo austenitico
prévio maiores que 200 ym. De acordo com os autores, a menor inclinagéo da reta
observada para o aco Fe-0,2%C-2%Mn aconteceu devido a maior resisténcia da
austenita (manganés em solucdo solida), a menor temperatura Mi e ao alivio da

deformacéo de forma por meio da autoacomodacao.
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Figura 4.9: Efeito do tamanho de gréo austenitico prévio no (a) tamanho do pacote e
(b) na largura do bloco em agos com Fe-0,2%C e Fe-0,2%C-2%Mn. Fonte: adaptado
de [12].

O aumento do teor de carbono em solugcdo solida apresenta efeito contrario na
microestrutura martensitica em relacdo a temperatura de austenitizacdo. A influéncia
do teor de carbono na formacgédo de contornos dos pares de variantes também tem
sido analisada com base no mecanismo de acomodacdo da deformacéo de forma

durante a transformagao martensitica [9,14,22,72].
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Morito e colaboradores [9] analisaram a influéncia da porcentagem de carbono na
morfologia e nos aspectos cristalograficos das ripas de martensita em acos com
0,0026%C a 0,61%C apos a témpera (Figura 4.10). Conforme os autores, houve a
diminuicdo do tamanho dos pacotes e da largura dos blocos com o aumento do teor
de carbono. Os resultados apresentados mostraram a presenca de trés blocos com
combinacgdes especificas de duas variantes (sub-blocos) no interior dos pacotes nos
acos com 0,0026%C a 0,38%C. Ja o aco com 0,61%C apresentou blocos com as seis
variantes distribuidos no interior dos pacotes. Os autores sugeriram que as ripas sdo
formadas por autocatalise em blocos de maior largura e significante acomodacéo
plastica acontece na matriz austenitica em acos com baixo teor de carbono. A
autocatalise é a nucleacao repetida das ripas na interface martensita/austenita para
reduzir as deformacdes elastica e plastica em torno da austenita geradas no primeiro
evento de nucleacdo. Por outro lado, a deformacdo de forma ndo pode ser aliviada
por meio da acomodacdo plastica em acos com alto teor de carbono e a

autoacomodacéo ocorre mais extensivamente [9].

Bloco

Ripas com uma

Ripas com duas variantes :
variante

com pequena diferenga

de orientagao Contorno do bloco

Contorno do bloco

Pacote
(a) (b)

Figura 4.10: Representacdo esquematica da morfologia das ripas de martensita em
acos (a) baixo carbono (0-0,4%C) e (b) alto carbono (0,6%C). Fonte: adaptado de [9].

Stormvinter e colaboradores [14] avaliaram o efeito do teor de carbono na formacéo
de contornos dos pares de variantes em agos carbono com 0,0023%C (livre de
intersticiais) a 1,80%C por meio da técnica de EBSD (Figura 4.11). De acordo com 0s
autores, o aumento do teor de carbono teve pronunciado impacto na microestrutura,
na morfologia da martensita e na fracdo de contornos dos pares de variantes. O ago

com 0,0023%C apresentou trés blocos, cada um contendo dois sub-blocos e maior
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fracdo de comprimento de contornos V1/V4. A alta fracdo de contornos do par de
variantes V1/V8 ocorreu devido ao pequeno desvio dos contornos dos pares de
variantes V1/V4 e V1/V8, levando a identificacdo dos contornos V1/V4 como V1/V8.
A formacao de seis variantes lado a lado no interior do pacote e o aumento da fragao
de comprimento de contornos V1/V2 (CSL Z3) ocorreram com o acréscimo do teor de
carbono até 0,75%. Os autores reportaram que existe uma tendéncia da reducéo da
formacao de pares de variantes com baixa diferenca de orientagéo (formacéo de sub-
blocos) com o incremento do teor de carbono. Takayama et al. [72] relataram que as
mudancas microestruturais observadas por Stormvinter et. al [14] ocorrem devido ao

aumento da for¢ca motriz da transformacéo (reducéo da temperatura Mi).
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Figura 4.11: Efeito do teor de carbono (a) na fracdo de contornos dos pares de
variantes e (b) na microestrutura da martensita. Fonte: adaptado de [14].
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4.5 Influéncia da microestrutura martensitica nas propriedades mecanicas

4.5.1 Plasticidade da martensita

O escorregamento cristalografico no interior da ripa acontece devido a ativacao de
sistemas de escorregamento no plano de habito (in-lath-habit-plane slip systems),
considerando os sistemas de escorregamento {110}<111> e {112}<111> da estrutura
cristalina CCC e as restricbes geomeétricas da ripa. O escorregamento no plano de
habito {110} com duas possiveis direcbes de escorregamento <111> ocorre paralelo
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a interface da ripa. A tensdo de cisalhamento resolvida critica dos sistemas de
escorregamento no plano de habito da ripa € significativamente menor em relacdo aos
sistemas de escorregamento fora do plano de héabito da ripa (out-lath-habit-plane slip
systems) [73,74].

Os contornos dos pacotes e dos blocos atuam como barreira para a movimentacao
de discordancias quando o sistema de escorregamento ativado € fora do plano de
hébito da ripa, cruzado com os contornos dos blocos [74]. Portanto, os contornos dos
pacotes e dos blocos promovem o aumento da resisténcia mecéanica da martensita
[74—76]. Shibata et al. [75] e Du et al. [76] reportaram o maior efeito dos contornos de
blocos no aumento da resisténcia em relacdo aos contornos de sub-blocos. Os
estudos analisaram a plasticidade da martensita por meio de testes de microtracao e
de microdobramento [73-76]. A Figura 4.12 apresenta o0s resultados de
microdobramento de amostras com contornos de bloco e de sub-bloco obtidos por
Shibata et al. [75].

10

ripa martensita
L | contorno de sub-bloco V1/V2

ripa martensita
contorno de sub-bloco V1/V4

1 1 1
4 6
Deslocamento (um)

Figura 4.12: (a) Curvas forca-deslocamento das amostras com contornos de bloco e
sub-bloco. Mapas de orientagdo com a indicagao da regido de retirada da amostra
para ensaio de microdobamento por meio da técnica de feixe de ions focalizados: (b)
contorno de sub-bloco e (b) contorno de bloco. Fonte: adaptado de [75].
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4.5.2 Tamanho do pacote e largura do bloco

Relatos na literatura afirmam que o tamanho de grao austenitico prévio, o tamanho do
pacote e a largura do bloco influenciam o limite de escoamento convencional 0,2%
dos acos martensiticos usando ensaio de tracdo de amostras padrdo
[8,12,13,16,77,78]. Os primeiros estudos reportaram essa correlagdo em funcéo do
tamanho de gréo austenitico prévio e tamanho do pacote devido a impossibilidade de
determinacdo da largura do bloco por meio de microscopia Otica [13,77,78]. A
Equacédo Hall-Petch mostra o efeito do tamanho de gréo no limite de escoamento de

acordo com:

O, = Oy + Kde_l/z (3)’

em que o, é o limite de escoamento, g, e Knp S&0 constantes e d & o tamanho de gréo
[79].

De acordo com Morito e colaboradores [12] e Zhang e colaboradores [13], o limite de
escoamento aumenta com a reducao do tamanho do pacote e da largura do bloco de
acordo com Equacao Hall-Petch. Os autores ainda ressaltaram que a largura do bloco
€ 0 parametro principal na relacdo entre microestrutura e resisténcia dos a¢os baixo
carbono. A Figura 4.13 apresenta os resultados do efeito do tamanho do pacote e da
largura do bloco no limite de escoamento para os acos com 0,2%C-2%Mn e 0,2%C
obtidos por Morito e colaboradores [12] e Swarr e colaboradores [78],
respectivamente. As inclinacdes da equacao Hall-Petch da largura do bloco obtida
para ambos os acos com 0,2%C foram préximas, 0,85 MPa m2 e 0,72 MPa m'? para

as ligas Fe-0,2%C e Fe-0,2%C-2%Mn, respectivamente.
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Figura 4.13: Relacdo Hall-Petch entre o limite de escoamento e (a) o tamanho do
pacote e (b) a largura do bloco dos acos com 0,2%C-2%Mn e 0,2%C. Fonte: adaptado
de [12].

A Figura 4.14 apresenta o efeito do tamanho do pacote e da largura do bloco no limite
de escoamento de um ago martensitico com 0,25%-1,83%(Cr+Mo+V) apds témpera
obtido por Zhang e colaboradores [13] e também inclui os resultados obtidos por
Morito e colaboradores [12]. A inclinac&o da reta observada para o aco com 0,25%C
e 1,83%(Cr+Mo+V) foi menor em relacdo ao aco com 0,2%C e 2%Mn. De acordo com
os autores, a influéncia do refinamento da microestrutura martensitica no limite de
escoamento € menor no aco com 0,25%C-1,83%(Cr+Mo+V) devido ao maior efeito

do endurecimento intersticial e substitucional.
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Figura 4.14: Relag&o Hall-Petch entre o limite de escoamento e (a) tamanho do pacote
e (b) largura do bloco de agos martensiticos com 0,25%C-1,83%(Cr+Mo+V) e 0,2%C-
2%Mn. Fonte: adaptado de [91].
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CAPITULO 5: METODOLOGIA

5.1 Materiais

Os materiais utilizados para a pesquisa foram os ac¢os inoxidaveis martensiticos AlSI
410, AlSI 420 e EN 1.4116 produzidos pela empresa Aperam South America (Timéteo,
Brasil). Para o ago AISI 420, foram utilizadas amostras com teores de carbono de
0,196% e 0,335%. A Tabela 5.1 apresenta a composicdo quimica dos acos fornecida

pela referida industria.

Tabela 5.1: Composi¢cdo quimica dos acos AlSI 410, AISI 420 e EN 1.4116 (% em
massa). Fonte: criada pela autora.

C N Mn Si Cr Ni Mo \% P S

AISI 410 0,014 0,015 0,552 0,505 11,06 0,310 0,008 0,030 0,024 0,0007

0,196 0,010 0,179 0,201 12,18 0,112 0,014 0,026 0,029 0,0005

AIS| 420
0335 0011 0351 0347 1226 0131 0,005 0030 0027 0001
151'\'16 0421 0059 0341 0425 1436 0,124 0521 0,104 0017 0,0004

5.2 Processamento termomecéanico

A amostragem foi realizada ap8s os processos industriais de laminacao a quente e de
recozimento em caixa. As espessuras das amostras dos acos AlSI 410, AISI 420 com
0,196%C, AISI 420 com 0,335%C e EN 1.4116 foram 5,00 mm, 5,00 mm, 4,55 mm e
4,00 mm, respectivamente. Os processos de laminacgao a frio, de recozimento e de
témpera das amostras foram realizados em escala laboratorial. O recozimento e a
austenitizagdo foram realizados em fornos resistivos estacionarios sem atmosfera
controlada, a partir de amostras com dimensdes de 280x100 mm. A temperatura e o
tempo de aquecimento no tratamento térmico foram monitorados por meio de um
termopar do tipo K fixado na regido central das amostras. No recozimento, as

amostras foram resfriadas ao ar. No processo de témpera, o resfriamento das
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amostras foi realizado sob jato de ar forcado. O tratamento termomecéanico sera

apresentado na sequéncia dos resultados.

A partir das amostras da bobina laminada a quente, realizou-se a laminagé&o a frio com
50% de reducao dos acos AISI1 410, AlSI 420 com 0,335%C e EN 1.4116. Em seguida,
as amostras do aco AISI 410 foram recozidas com temperatura de encharque de 795
°C e tempo de encharque de 30 s e 5 h. O recozimento dos agos AISI 420 com
0,335%C e EN 1.4116 foi realizado com temperatura de encharque de 770 °C e tempo
de encharque de 30 s e 5 h. As temperaturas de recozimento e tempo de encharque

de 30 s simulam o processo industrial dos respectivos acos.

As amostras da bobina laminada a quente do aco AISI 420 com 0,196%C foram
laminadas a frio com 50% de reducdo. Em seguida, as amostras foram recozidas com
temperatura de encharque de 795 °C e tempo de encharque de 30 s e 5 h. Portanto,
foram produzidas trés condi¢cfes anteriores a témpera: amostras apos laminacao a
frio, amostras apds laminacéo a frio e recozimento com tempo de encharque de 30 s
e amostras apos laminacao a frio e recozimento com tempo de encharque de 5 h. Os
tempos de encharque de 30 s e 5 h simulam os respectivos processos industriais de
recozimento continuo e de recozimento em caixa. Amostras das trés condi¢des iniciais
foram austenitizadas a 950 °C, 1000 °C, 1050 °C e 1100 °C com tempo de encharque
de 5 min e temperadas. A identificacdo das amostras é apresentada na Tabela 5.2.
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Tabela 5.2: Identificacdo das amostras adotada. Fonte: criada pela autora.

Amostra Processamento termomecanico

LF Laminacéo a frio

LF-A-T Laminacdao a frio, austenitizacdo a 1050 °C e témpera

LF-R(30 s) Laminacao a frio e recozimento com tempo de encharque de 30 s

LF-R(30 s)-A-T Laminacao a frio, recozimento com tempo de encharque de 30 s,
austenitizacao a 1050 °C e témpera

LF-R(5 h) Laminacdao a frio e recozimento com tempo de encharque de 5 h

LF-R(5 h)-A-T  Laminagao a frio, recozimento com tempo de encharque de 5 h,
austenitizacdo a 1050 °C e témpera

As amostras da bobina laminada a quente dos acos AlSI 420 com 0,335%C foram
laminadas a frio com 50% de reducdo. As amostras foram austenitizadas a 950 °C,
1000 °C, 1050 °C e 1100 °C com tempo de encharque de 5 min. Em seguida, as
amostras foram temperadas e revenidas a 250 °C por 2 h.

5.3 Thermo-calc®©

O programa Thermo-calc© acoplado com a base de dados TCFE-11 foi utilizado para
realizacdo da previsao de formacéo de possiveis fases em funcao da temperatura e
da composicdo quimica da amostra do aco AISI 420 com 0,196%C deste trabalho,

conforme Tabela 5.1.

5.4 Caracterizacao

A caracterizagdo das amostras foi realizada por meio das técnicas de microscopia
oOtica, difracdo de raios-X, difracdo de elétrons retroespalhados (EBSD), difracédo de
elétrons retroespalhados (EBSD) combinada com espectroscopia de energia
dispersiva (EDS), dilatometria, ensaio de tragao e dureza. A Tabela 5.3 apresenta a

relacdo das técnicas que foram utilizadas.
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Tabela 5.3: Técnicas de caracterizacdo empregadas. Fonte: criada pela autora.

Capitulo Técnicas de andlise

6.1 Microscopia 6tica, difracdo de raios-X (andlise de fase e
textura), EBSD, EBSD combinado com EDS

6.2 Microscopia 6tica, EBSD, ensaios de dureza e tracao

6.3 Microscopia Otica, dilatometria, difracdo de raios-X
(analise de fase), EBSD, ensaios de dureza e tracédo

5.4.1 Analise por microscopia Otica

As amostras para caracterizacdo microestrutural foram preparadas seguindo o0s
procedimentos padrdes de preparacdo metalografica de corte, embutimento,
lixamento com lixas de grana de 120, 220, 320, 500 e 600 e polimento com suspensao
de diamante nos panos de 9 um, 3 um e 1 ym. O ataque quimico por imersao em
reativo Villela durante 50 s foi realizado para revelar a microestrutura ferritica. O
ataque quimico por imersdo em reativo Groesberck durante 40 s foi realizado para
revelar apenas os carbonetos. As amostras foram analisadas na se¢éo longitudinal a
DL, ao longo da espessura em um microscopio 6tico da marca LEICA equipado com
uma camera digital com resolucdo de 640 x 480 pixels e programa analisador de

imagens Leica MW versao 3.1.

A fracdo de carbonetos foi determinada com o auxilio do programa Bueler OmmiMet

a partir de medidas realizadas ao longo da espessura na sec¢éao longitudinal.

5.4.2 Dilatometria

Amostras de 4 mm de diametro e 10 mm de comprimento do ago inoxidavel AISI 420
com 0,335%C foram testadas em um dilatdbmetro DIL 805 A/D (TA Instruments) sob
vacuo de 5x10“ mbar. O aquecimento foi realizado por inducéo e o resfriamento foi
controlado com injecéo de géas hélio 5.0 analitico. A taxa de agquecimento foi de 3 °C/s
e as taxas de resfriamento foram de 20 °C/s, 10 °C/s e 5 °C/s a partir da temperatura
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de austenitizacdo até 800 °C, de 800 °C até 500 °C e de 500 °C até -100 °C,
respectivamente. As taxas de resfriamento visaram reproduzir o tratamento térmico
realizado em laboratério. Atemperatura Mi e a temperatura final (Mr) da transformacéo
martensitica foram determinadas a partir das mudancas na inclinacdo da variacao
relativa do comprimento dos corpos de prova em funcédo da temperatura. A regra da

alavanca foi utilizada para a determinacao da fracdo de austenita retida [80].

5.4.3 Difragdo de raios-X: macrotextura e andlise dos carbonetos por técnica de

dissolucéo

A técnica de difracdo de raios-X foi utilizada para determinar a macrotextura da
superficie e o centro da espessura das amostras. As amostras foram cortadas com
dimenséo de 50 x 50 mm, lixadas e atacadas com uma solucdo de HNO3 (12%) e HF
(3%) na temperatura de aproximadamente 55 °C. As analises foram realizadas em um
difratdmetro X Pert PRO MPD da marca Philips, equipado com um gonidémetro Theta-
Theta de alta performance e bercgo de textura ATC-3 Prefix. A funcéo de distribuicéo
de orientacdo cristalina foi calculada a partir das figuras de polo incompletas dos
planos (110), (200) e (211).

A solucédo quimica Berzelius (320 g de cloreto cuprico dihidratado, 280 g de cloreto de
potassio, 20 g de acido tartérico, 1,85 litros de agua destilada e 150 mL de &cido
cloridrico) foi utilizada na técnica de dissolucédo quimica dos acos AISI 410, AISI 420
com 0,335%C e EN 1.4116 para extracao dos carbonetos a partir das amostras apés
recozimento. A dissolugcdo quimica de aproximadamente 2 g das amostras foi feita a
temperatura ambiente em um béquer com 300 mL da solu¢éo sob agitacdo magnética
por 6 h. A filtragem foi realizada utilizando uma membrana amorfa. Em seguida, a

membrana foi lavada com agua destilada e secada em estufa aquecida a 100 °C.

A analise de difracdo de raios-X dos carbonetos extraidos pela técnica de dissolucéo
e a quantificacdo da austenita retida foram feitas utilizando o equipamento da marca
Rigaku com anodo de molibdénio passo de 0,02°. A coleta foi realizada entre os

angulos 26 de 10° a 40° para analise dos carbonetos. A identificacdo das fases foi
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feita por comparacdo com padrdes pré-determinados usando o método de Hanawalt
[81-83] e banco de dados PDF-2 (Powder Diffraction File) editado e publicado pelo
ICDD (International Center for Diffraction Data). A quantificacdo da austenita retida foi
realizada com base na area integrada utilizando a funcdo Pseudvoid. Nesse caso, a

coleta foi realizada entre os angulos 26 de 15° a 80°.

5.4.4 Analise por EBSD

A preparacdo das amostras para a analise de EBSD seguiu 0 mesmo procedimento
para microscopia Otica até a etapa de polimento. Em seguida, as amostras foram
polidas em solucdo contendo 10 mL de DP Lubrificant Blue e 30 mL de silica coloidal.
As analises foram realizadas na secéo longitudinal em um MEV de alta resolucéo
(Field Emission Gun — FEG) da marca FEI e modelo Quanta 250 equipado com
sistema EDAX. O passo (step) usado nas andlises das amostras na condicao ferritica
variou entre 0,07 um a 2 ym. As amostras temperadas foram mapeadas com o0 passo
de 0,1 uym.

Os dados obtidos foram analisados usando o programa OIM Analysis™ -TSL-EDAX.
Os pontos nos mapeamentos com indice de confianca (Cl) abaixo de 0,095 foram

desconsiderados na andlise.

O procedimento de clean up nao foi utilizado nos mapeamentos na condic¢éo ferritica.
As indexacdes obtidas nos mapeamentos foram superiores a 86,6%. Nos
mapeamentos das amostras na condicdo martensitica, foram utilizados neighbor ClI
correlation e grain dilatation (tolerancia de grao de 5° e tamanho de grdo minimo de 3
pontos) no procedimento de clean up. As indexacgdes dos mapas das amostras na

condi¢cado martensitica foram superiores a 83,3%.
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O tamanho de gréo das amostras na condicao ferritica foi medido por meio da divisédo
da area total mapeada em 10 campos. Os gréos das bordas dos mapas nao foram
incluidos na determinacdo do tamanho de grdo médio. O nimero minimo de gréos

analisados foi de 1206.

A diferenca local de orientacéo foi avaliada por meio dos mapas de kernel average
misiorentation (KAM). O KAM ¢ definido como a diferenca de orientagdo média de um
dado ponto em relacdo a um numero definido de vizinhos [84]. A diferenca de

orientacdo maxima e o tamanho do kernel foram indicados em cada mapa.

Os sistemas de escorregamento das bandas de deformacao foram determinados por
meio do MTEX 5.7.0 toolbox e do programa MATLAB. A orientacdo média foi
determinada no programa OIM Analysis™. Foram considerados os sistemas de
escorregamento {110}<111>, {112}<111> e {123}<111> para a deformacgdo por
laminacgéo, conforme o cédigo apresentado no Anexo A. Os mapas com fator de Taylor
foram determinados no software OIM Analysis™ considerando os mesmos sistemas

de escorregamento para deformacéo por laminacao.

5.4.5 EBSD combinado com EDS

Os mapas de microtextura e dos elementos C, Cr e Fe das amostras dos acos AlSI
420 e EN 1.4116 ap06s laminacao a frio foram coletados simultaneamente por meio de
EBSD e EDS. Os mapeamentos foram realizados para as fases ferrita e Cr23Cs, cOm

passo de 70 nm na regido central.

A combinacgéo dos dados cristalograficos e da composi¢cao quimica foi feita por meio
da ferramenta Chi Scan (chemical assisted indexing) do programa TEAM da EDAX. A
identificacdo da composicao quimica da ferrita e do carboneto Cr23Cs foi realizada por
meio do método ROI PCA —‘region of interested e principal component analysis.

Nesse método, os picos individuais do espectro sao utilizados na analise. A
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identificacdo da composicdo quimica das fases foi feita por meio da média dos

espectros de 4 x 4 pontos e tolerancia de 65%.

5.4.6 Reconstrugdo da austenita

A determinacdo da relacdo de orientacdo e a reconstrucdo da austenita foram
realizadas por meio do MTEX 5.7.0 toolbox inserido no programa MATLAB, conforme
codigo apresentado no Anexo B. O desvio angular médio da diferenca de orientacao
entre as variantes do dado experimental e a relacdo de orientacéo cristalina tedrica
(K-S, G-T e N-W) foi calculado de acordo com o cédigo apresentado no ANEXO C. A
diferenca de orientagdo entre os pares variantes considerando a variante 1 como
referéncia foi calculada conforme codigo apresentado no ANEXO D. A determinacgéo
das fracdes de contornos dos pares de variantes foi realizada no programa OIM
Analysis™ -TSL-EDAX.

5.4.7 Identificagdo das variantes, pacotes e grupos Bain

As variantes, pacotes e grupos Bain foram identificados com base nas orientacdes da
austenita reconstruida e da martensita. O procedimento foi realizado para cada ponto
dos mapeamentos da austenita reconstruida e da martensita utilizando a funcéo
“variant” do MTEX. A diferencga de orientacao critica adotada para a austenita foi de
2°. O codigo para identificacdo das variantes € apresentado no ANEXO E. Apos a
identificacdo das variantes, os pacotes e grupos Bain também foram identificados.
Neste caso, a diferenca de orientacdo critica adotada para austenita foi de 10°. O
codigo para a determinacao dos pacotes e grupos Bain sdo apresentados no ANEXO
F e ANEXO G, respectivamente.
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5.4.8 Diferenca de orientacao entre pares variantes

A ordem das variantes adotada nesta Tese foi realizada de acordo com o estudo de
Morito et al. [9]. A Figura 5.1 apresenta a divisdo de um gréo austenitico em pacotes
e nos grupos Bain. A figura de polo (001) com as variantes também é mostrada na
Figura 5.1 considerando a orientacdo da austenita {001}<100>. A Tabela 5.4 mostra
a diferenca de orientagdo de pares de variantes no interior do grupo CP1 e do grupo
Bain 1, de acordo com a relagéo de orientacao G-T, Tabela 4.3 [65].

No interior de um bloco, a diferenca de orientacéo entre o par de variantes V1/V4 é
5,029, ou seja, um contorno de sub-bloco. Conforme observado nas figuras de polo
(Figura 5.1), a diferenga de orientagdo entre o par de variantes V1/V4 representa a
diferenca de orientacéo entre todos os pares de variantes com a menor diferenca de
orientacdo, como por exemplo V2/V5, V3/V6, V7/V10 e V9/V12, devido a simetria. Por
outro lado, os contornos formados entre os blocos s&o de alto angulo, por exemplo,
V1N2, V1/V4 e V1/V6. As variantes dos grupos CP2, CP3 e CP4 apresentam
diferencas de orientacao iguais ao grupo CP1 devido a simetria cristalina (Figura 5.1).
A mesma conclusdo pode ser realizada para contornos entre variantes que
pertencentes ao mesmo grupo Bain. Os sub-blocos e pares de variantes exibem
diferenca de orientacéo inferior a 20° no interior de um grupo Bain. Além disso, um
pacote pode apresentar os trés grupos Bain. Os demais pares de variantes (V1/V7 até
V1/24) representam contornos de pacotes distintos (Tabela 4.3). A menor diferenca
de orientacdo observada entre pares de variantes de pacotes distintos é de 11,02°

(contorno de baixo angulo).
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Figura 5.1: Subdivisdo de um gréo austenitico em (a) pacotes e (b) grupos Bain. (c)
Figura de polo (001) com as variantes considerando a orientagdo da austenita

{001}<100>. Fonte: criada pela autora.

Tabela 5.4: Diferenca de orientacéo de pares de variantes no interior do grupo CP1 e
do grupo Bain 1 de acordo com a relacéo de orientacdo G-T. Fonte: criada pela autora.

Pares de Variantes

Eixo angulo de rotacao

Tipo de contorno

V1/V4, V2IV5, V3/V6 5.02°<067 0 074> Sub-bloco
VA/V3, V3/V5, V5/V1, V2/V4, .
= V4N, VoIV 60,00° <0,01 0,71 0,71>
(@]
V1/V6, V3/V2, V5/V4 54,98° <0.71 0,01 0,71> Bloco
V1/V2, V3/V4, V5/V6 60,23° <0,53 0,55 0,65>
V1/V4, V8/V11, V13/V16, .
V21N4 5.02°<067 0 074>
VA/V8, V4/13, V11/V24, .
VAN 11,21° <0,69 0,24 0,68>
V1/V11, V1/13, V4/V16,
_ V4IV18, V21V11, V21/13, 13,51° <0,06 0,54 0,84>
C  V24/V16, V24/V8 s .
‘®© rupo Bain
m

V1/V16, V4/V11, V8/V21,
V13/V24

V124, V4/N21, V8/V13,
V11/V16

V1/V21, V4IN24,V8IV26,
V11/NV13

16,21° <0,69 0,26 0,68>

19,07° <0,16 0 0,98>

19,11°<0,21 0 0,90>
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5.4.9 Largura do bloco

A largura do bloco (dv) foi medida com base na largura aparente do bloco (d’b)
observada nos mapeamentos de EBSD e na inclinagéo do plano de habito das ripas,

de acordo com a Equacéao 4 reportada por Morito et al. [12]:

d, = d'} cos@’
db = d,b Sin(90° — 9’)

d, = d',sin@ (4),

em que 6 é o angulo entre a direcdo normal ao plano de habito e a dire¢cdo normal do
cristal em relacdo a superficie da amostra, conforme Figura 5.2. Portanto, o &ngulo 6
€ calculado por meio do produto escalar dessas duas dire¢des dividido pela soma do

modulo das duas direcoes.

| Dire¢ao normal

Contorno de
bloco

Figura 5.2: Representacao da largura do bloco (dv), da largura aparente (d’v) € 0 do
angulo 6. d» — linha vermelha. d’v e normal ao plano de hébito — linha azul. Fonte:
criada pela autora.
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A largura aparente (d’b) foi medida por meio de cinco linhas tragadas
perpendicularmente ao plano de habito em 60 blocos de martensita ha area de 16.000
um? usando o cédigo apresentado no ANEXO H (Figura 5.3). Esse cédigo foi
desenvolvido com base no cédigo de determinacdo da largura do bloco do orientation
relationship tools (ORTools) — MTEX. Essa metodologia foi adotada devido a

morfologia irregular dos blocos.

Trago do plano
de habito

750 nm
|

Figura 5.3: Largura aparente (d’v) do bloco: cinco linhas tracadas perpendicularmente
ao plano de habito. Fonte: criada pela autora.

5.5 Determinacéao das propriedades mecanicas

As propriedades mecénicas, como limite de escoamento (0e), limite de resisténcia (or),
alongamento total (er) e uniforme (eu), foram determinadas por meio de ensaios de
tracdo. Os corpos de prova de seccao retangular foram confeccionados conforme a
norma ASTM 370 — 19 e os ensaios de tracédo foram realizados conforme a norma
ASTM ASTM E8M — 16 [85,86].
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A dureza foi determinada conforme ASTM E384 — 17 [87]. Em cada amostra, foram
realizadas dez medidas ao longo da espessura na secao longitudinal, utilizando-se a
escala Vickers. Os ensaios foram realizados com carga de 500 kgf e tempo de
penetragdo de 12 s em um durdmetro da marca Shimadzu. Adotou-se a correlagao
entre deformacéo plastica, dureza e densidade de discordancias para determinar a

energia armazenada na laminacéo a frio de acordo com as Equacdes 1 e 2 [3,88,89]:

> (Hr — H;) = 0 — 0; = AGb\Jp @,

E=—.p 2),

nas quais, E (J/m3) é a energia armazenada, Hr (MPa) é a dureza da amostra ap6s
laminacdo a frio, Hi (MPa) é a dureza do material recristalizado, A = 0,3 € uma
constante, G = 83,9 GPa é o médulo de cisalhamento [90], b = 2,48 x 101° m é médulo
do vetor de Burgers das discordancias no ferro [91,92] e p é a densidade de

discordancias (m). A relacéo obtida entre energia armazenada e dureza foi:

E =735 (M)2 3).

MPa

O ensaio de dureza foi realizado de acordo com a norma ASTM E92-17 [93]. Em cada
amostra, foram realizadas 5 medidas em durébmetro da marca Instron, modelo Wolpert
930.
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CAPITULO 6: RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados desta secdo foram apresentados na sequéncia dos objetivos
especificos descritos no Capitulo 2.

6.1 Microestrutura e textura cristalografica dos acos inoxidaveis martensiticos

apoés laminacdo a frio e recristalizagéo

Ressalta-se que serdo apresentados os resultados da microestrutura e da textura do
aco AISI 420 com 0,335%C na condicao ferritica. O AISI 420 com 0,335%C sera
referenciado como AISI 420.

6.1.1 Microestrutura, analise dos carbonetos (Cr,Fe)23Ce € dureza

A Figura 6.1 apresenta as imagens dos carbonetos (Cr,Fe)23Ces € 0s difratogramas das
particulas extraidas das amostras apds recozimento. A andlise dos difratogramas
mostrou que o tipo de carboneto rico em cromo e em ferro formado em todos o0s acos
investigados foi CrisssFe7.42Ces (ICSD 062671). Qualitativamente, a fracdo de
carboneto priméario (Cr,Fe)7Cs formado nos agos AISI 420 e EN 1.4116 foi
significativamente pequena, portanto néo foi possivel identifica-los por meio da técnica
de difracdo de raios-X. Sendo assim, os carbonetos primarios (Cr,Fe)7Cs ndo serdo
analisados nesta Tese. Os carbonetos secundarios CrisssFe7.42Cs serdo referidos

neste texto como (Cr,Fe)23Ce.
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Figura 6.1: AISI 410, AISI 420 e EN 1.4116 apds recozimento: (a) carboneto
(Cr,Fe)23Cs (ataque Groesberck) e (b) difratogramas das particulas extraidas. AlSI1 420

com 0,335%C. Fonte: criada pela autora.

A Figura 6.2 mostra as microestruturas observadas por microscopia O6tica das
amostras ap0s laminacdo a quente e recozimento em caixa. Observa-se que 0s
carbonetos secundérios (Cr,Fe)23Cs estdo localizados nos contornos de grédos e no
interior dos gréos ferriticos (indicados por setas vermelhas na Figura 6.2). Os
carbonetos secundarios (Cr,Fe)23Cs foram formados e alinhados na DL durante a
deformacéo a quente [33]. O aco AISI 420, apés laminagdo a quente, exibiu bandas
de carbonetos (Cr,Fe)23Cs na regido proxima ao centro, como indicado por setas

amarelas na Figura 6.2.
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Figura 6.2: Microestruturas dos agos AISI 410, AISI 420 e EN 1.4116 apos laminagao
a guente e recozimento em caixa. Fonte: criada pela autora.

As microestruturas apos laminacao a frio e recozimento sdo apresentadas na Figura
6.3 e Figura 6.4, respectivamente. Observa-se que as microestruturas sdo formadas
por gréos achatados e alongados na DL ap6s laminacao a frio (Figura 6.3). O aco AlSI
410 apresentou bandas de cisalhamento com inclinacéo de aproximadamente 28° em
relacdo a DL. A maior fracdo de carbonetos (Cr,Fe)23Cs dificultou a andlise da
existéncia de bandas de cisalhamento nas microestruturas dos agos AlSI 420 e EN
1.4116. Os carbonetos primérios (Cr,Fe)7Cs observados no centro da espessura
(indicados na Figura 6.3 por setas) foram formados durante a solidificacédo dos acos
AISI 420 e EN 1.4116 [32]. A diferenga observada no tamanho de grédo das amostras
apos laminacao a quente permaneceu apos recristalizagdo (Figura 6.4). Regies com
maior concentracdo de carbonetos (Cr,Fe)23Cs também foram observadas apds

recozimento do aco AlSI 420.
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Figura 6.3: Microestruturas dos acos AISI 410, AISI 420 e EN 1.4116 apos laminacao
a frio. Fonte: criada pela autora.

Figura 6.4: Microestruturas dos acos AISI 410, AISI 420 e EN 1.4116 apés
recozimento. Fonte: criada pela autora.
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A Tabela 6.1 apresenta a fracdo de carbonetos (Cr,Fe)23Cs, 0 tamanho de gréo e a
energia armazenada na laminacéo a frio. A fracédo de carboneto (Cr,Fe)23Cs aumentou
com o incremento da %C nas amostras como recebida e ap6s recozimento como
esperado [30,33]. A dureza das amostras como recebida e recozida e a energia
armazenada na laminacao a frio exibiram a mesma tendéncia. Além disso, houve
aumento da fracdo de carbonetos (Cr,Fe)23Ces ap0s o0 recozimento com encharque de
30 s, indicando que a microestrutura de deformacao afetou a precipitagéo durante o
recozimento [3]. A energia armazenada do aco AISI 420 apresentou acentuado
aumento em relacdo ao aco AISI 410, sugerindo que a fracdo de carboneto de
(Cr,Fe)23Cs foi 0 principal efeito sobre a energia armazenada, uma vez que 0S
tamanhos de gréo iniciais foram préximos. De acordo com Humphreys et al. [3], a
energia armazenada aumenta com a reducao do tamanho de grao inicial para baixas
e médias deformacdes e com o incremento da fracdo de particulas de segunda fase.
A incompatibilidade entre a matriz e as particulas de segunda fase na deformacéao é

acomodada por discordancias criadas na interface.

O tamanho de gréo recristalizado dos acos AISI 410 e EN 1.4116 foi préximo em
relacdo a condi¢cdo como recebida considerando a incerteza (Tabela 6.1). Por outro
lado, 0 aco AISI 420 apresentou refinamento de grdo apds recozimento. Apds o
recozimento com o tempo de encharque de 5 h, ndo houve crescimento de gréo
significativo apesar da dissolucdo dos carbonetos (Cr,Fe)23Cs para 0s acos
investigados. Esses resultados indicam que os graos recristalizaram e cresceram até
o inicio da restricdo da movimentacdo dos contornos pelos carbonetos (Cr,Fe)23Cs.
Portanto, o tamanho de gréo final foi afetado pela fragédo dos carbonetos (Cr,Fe)23Ces
na microestrutura durante o recozimento. Essa conclusdo também pode ser
confirmada pelos resultados do ago AISI 420. Os carbonetos (Cr,Fe)23Cs causaram
um aumento acentuado na energia armazenada e inibiram o crescimento de graos da

amostra do aco AlSI 420, refinando a microestrutura [3].
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Tabela 6.1: Fracdo de carboneto (Cr,Fe)23Cs, tamanho de gréo ferritico e energia
armazenada na laminacéo a frio. Fonte: criada pela autora.

AIS| 410 AISI 420 EN 1.4116

Fracdo de carboneto 0,005+0,001 0,13+0,01 0,16+0,01
Como ~
recebido Tamanho de grao (um) 2242 18+2 6+1
Dureza (HV) 166+1 190+1 220+1
Laminado Dureza (HV) 242+2 304+2 33512
a frio Energia armazenada (MJ/m?3) 7,02 10,60 11,80
i Frac&o de carboneto 0,009+0,001 0,14+0,01 0,20+0,01
Recozido
Encharque Tamanho de gréo (um) 22+2 9+1 4,7+0,4
30s
Dureza (HV) 142+1 17743 2053
Recozido Fracao de carboneto 0,005+0,001 0,08+0,01 0,12+0,02
Encharque .
5h Tamanho de gréo (um) 2313 9,2+0,5 5,7+0,8

6.1.2 Textura

A Figura 6.5 ilustra as microestruturas das amostras ap0s laminacdo a quente e
recozimento em caixa (condicdo como recebida) observadas por EBSD. A textura do
aco AlISI 410 foi heterogénea ao longo da espessura. A predominancia dos graos com
orientacdo <101>||DN e <001>||DN foi observada na superficie e na regido préxima
ao centro dos graos recuperados com orientacdo <001>||DN e <112>||DN. Os graos
com orientacdo <111>||DN foram observados com menor frequéncia. A regido
proxima ao centro dos acos AISI 420 e EN 1.4116 foi constituida por gréos finos

alinhados na dire¢céo de laminacéo, indicados por setas na Figura 6.5b.
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Figura 6.5: Mapa de orientacdo dos acos AlSI 410, AISI 420 e EN 1.4116 na condicdo
como recebido: (a) superficie e (b) centro. Fonte: criada pela autora.

A Figura 6.6 apresenta a area indicada por um retangulo preto no mapa de orientacdo
do aco EN 1.4116 (Figura 6.5b). Observa-se graos finos e carbonetos (Cr,Fe)23Cs
alinhados na direcdo de laminacado. O carboneto (Cr,Fe)23Cs e a ferrita compartilham
alguns planos difratores, portanto o carboneto (Cr,Fe)23Cs foi indexado como ferrita.
Além disso, a fase Cr23Cs ndo foi selecionada na coleta dos dados. A identificacdo dos
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carbonetos (Cr,Fe)23Cs foi realizada por meio do indice de qualidade (IQ), sendo o
valor 1Q do carboneto (Cr,Fe)23Ce menor em relacdo a ferrita na condicdo como

recebida.
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Figura 6.6: Aco EN 1.1416 — Gréos finos e carbonetos (Cr,Fe)23Cs alinhados na
direcdo de laminacao: (a) mapa de orientacdo e (b) mapa de 1Q. Fonte: criada pela
autora.

A Figura 6.7 ilustra as macrotexturas das amostras na condicdo como recebida. A
principal diferenca encontrada nas macrotexturas € a maior intensidade das
componentes no aco AlS1 410 em relacéo aos acos AlISI 420 e EN 1.4116. Além disso,
os resultados também evidenciam o forte gradiente de textura ao longo da espessura
apresentado pelo ago AISI 410, conforme mencionado anteriormente. O aco AlISI 410
apresentou a componente Goss {110}<001> na superficie e a fibra a com maxima
intensidade na componente cubo rodado {001}<110> na regido proximo ao centro. A
textura do aco AISI 420 foi composta pela componente Goss {110}<001> e pela
orientacdo (110)[335] deslocada 5,7° em @1 da componente Latdo {110}<112> na
superficie. No centro, observa-se as componentes cubo rodado {001}<110>,
{113}<110> e {332}<113> deslocada 9,8° em ® da {111}<112>. O ago EN 1.4116
apresentou maior intensidade na componente cubo rodado {001}<110> e fraca fibra y

na superficie e no centro.
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Figura 6.7: Macrotextura das amostras apos laminacdo a quente e recozimento em
caixa: (a) AlSI 410, (b) AISI 420 e (c) EN 1.4116. Fonte: criada pela autora.

Os resultados apresentados na Figura 6.7 indicam que os ultimos passes do processo
de laminacdo a quente do aco AISI 410 ocorreram no campo ferritico. Portanto, as
texturas de cisalhamento e de deformacéao plana foram observadas na superficie e no
centro, respectivamente [7,43,44]. Por outro lado, o processo de laminacdo a quente
dos acos AISI 420 e EN 1.4116 ocorreu no campo austenitico. A transformacéo da
austenita por difusdo e cisalhamento acontece durante o resfriamento. De acordo com
Holscher et al. [5], Jonas et al. [41] e Raabe [42], a transformacdo da austenita
recristalizada em ferrita randomiza a textura durante o resfriamento apls a
deformacédo a quente. Além disso, a presenca de componentes de textura com baixa
intensidade provenientes da textura de deformacédo da austenita pode ser relacionada

a recristalizagéo parcial dessa fase durante o processo de laminacdo a quente [41].

A técnica de EBSD combinada com EDS foi utilizada para a analise dos acos AISI 420
e EN 1.4116 ap0s laminacao a frio devido a maior fracédo de carbonetos (Cr,Fe)23Cs €
ao menor tamanho de grao em relagéo ao aco AlSI 410 (Tabela 6.1). A Figura 6.8 e a
Figura 6.9 mostram os mapas de fases e EDS para os acos AISI 420 e EN 1.4116,
respectivamente. Os carbonetos (Cr,Fe)23Cs apresentam menor teor de Fe e séo ricos

em C e Cr em relacdo a ferrita permitindo a distingdo das fases por meio da



70

combinacdo das técnicas. Nota-se uma sobreposicdo nos resultados de EDS.
Consequentemente, pontos na ferrita foram identificados como a fase Cr23Cs. Além
disso, carbonetos (Cr,Fe)23sCs finos podem nao ter sidos identificados. Essas
observacgfes podem ser atribuidas a diferenca de resolucéo espacial das técnicas de
EBSD e EDS e a inclinacdo de 70° da amostra conforme reportado por Nowell and

Wright para a liga cobalto-cromo [94].

AlS| 420

DN Min_ Max Il Ferrita
E] 575 1546 ——————————— = Cr?3c‘3

DL

Figura 6.8: AlISI 420 apds laminacgéo a frio — mapas de EDS: (a) carbono, (b) cromo e
(c) ferro. (d) Mapa de fase ap6s Chi scan. Os mapas foram sobrepostos aos mapas
de 1Q. Fonte: criada pela autora.
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Figura 6.9: EN 1.4116 ap0s laminacao a frio — mapas de EDS: (a) carbono, (b) cromo
e (c) ferro. (d) Mapa de fase apds Chi scan. Os mapas foram sobrepostos aos mapas
de 1Q. Fonte: criada pela autora.

O mapeamento do aco AISI 410 apos laminacéo a frio foi realizado selecionando
apenas a fase ferrita, portanto os carbonetos (Cr,Fe)23Ces foram indexados também
como ferrita. A microestrutura deformada a frio do aco AISI 410 € mostrada na Figura
6.10. Observa-se que os graos apresentaram diferentes niveis de deformacéo (Figura
6.10a). Os graos da fibra y exibiram maior fragdo de contornos de baixo angulo
inclinados 25°-35° em relacdo a DL. Por outro lado, nota-se que a deformacéao foi
homogénea nos graos com orientacdo {001}<110> até {112}<110>, conforme a
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relacdo entre orientacdo e energia armazenada reportada por Dillamore [50]. A
distribuicdo espacial da energia armazenada € importante para a analise da

recristalizacéo [3,49].
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Figura 6.10: AISI 410 apés laminacdo a frio: (a) mapa de orientacdo, (b) Goss
{110}<001> em bandas de cisalhamento no interior do grdo com orientacdo
{111}<112>, (c) carbonetos (Cr,Fe)23Cs no contorno de gréos da fibra a. (b) e (c)
regides indicadas em (a). Mapa de KAM — cinco vizinhos. Mapa com as componentes
Goss e {111}<112> — desvio maximo de 20°. Os mapas foram sobrepostos aos mapas
de 1Q. Fonte: criada pela autora.

A regido 1 indicada na Figura 6.10a é mostrada na Figura 6.10b. Observa-se a
formacao da componente Goss {110}<001> em bandas de cisalhamento inclinada 32°
em relacdo a DL no interior de um grdo com orientacdo {111}<112> (mapa das
componentes Goss e {111}<112> inserido na Figura 6.10b). As bandas de
cisalhamento atravessaram o contorno de grao (seta preta) e apresentaram diferenca

de orientagcdo maior que 35°, conforme observado na andlise da diferenca de
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orientacdo ponto a ponto ao longo da linha amarela na Figura 6.10b [3]. Os carbonetos
(Cr,Fe)23Cs no contorno dos graos da fibra a foram observados na regido 2, indicada
na Figura 6.10a e mostrada na Figura 6.10c. A segmentacdo dos carbonetos
(Cr,Fe)23Cs no mapa de KAM (inserido na Figura 6.10c) foi realizada por meio na
ferramenta highlighting no programa OIM. Observa-se contornos de baixo angulo e

altos valores de KAM em torno dos carbonetos (Cr,Fe)23Cs [3].

A Figura 6.11 apresenta os mapas de orientacéo e fases dos acos AISI 420 e EN
1.4116 apos laminacao a frio. As microestruturas apresentaram forte fragmentacéo.
Na regido A, indicada no mapa de orientacdo do aco AISI 420 na Figura 6.11a,
observa-se que as bandas de deformacéo apresentaram inclinagdo positiva e negativa
no interior de um grao anterior a deformacado. Ressalta-se que 0 aco EN 1.4116 néo
apresentou evidéncias da formacdo de bandas de cisalhamento. O aco EN 1.4116
exibiu granulacéo inicial fina (6£1 ym), portanto a subdivisdo dos graos em bandas

cisalhamento néo aconteceu durante a deformacéo [3,45,49].

Nota-se, na regido B indicada no mapa de orientacdo do aco EN 1.4116 (Figura
6.11a), alta fracdo de carbonetos (Cr,Fe)23Cs € contornos de baixo e alto angulo. Além
disso, observa-se a fragmentacdo de um carboneto (Cr,Fe)23Cs causada pela
incompatibilidade da deformacé&o entre ferrita e o carboneto (indicada por uma seta
vermelha na Figura 6.11a) [3]. Em todos os ac¢os investigados, a formacdo de uma
zona de deformacdo bem definida em torno das particulas no interior dos grdos ou
nos contornos de graos nao foi observada. Qualitativamente, o diametro dos
carbonetos (Cr,Fe)23Cs € menor que 1 um. Além disso, o percentual de redugao a frio
realizado nesta Tese pode ser considerado baixo para a ocorréncia do mecanismo
PSN. O percentual de reducdo a frio e o didmetro das particulas séo fatores

importantes e que influenciam o mecanismo PSN [3,6].



74

AlS| 420

EN 1.4116

=2°-15°
- 15°

DN 111

|
001 101

Il Ferrita
IlC,C,

(@) o (b)

DL

Figura 6.11: (a) Mapas de orientacdo e (b) fases apés laminacéo a frio dos agos AlSI
420 e EN 1.4116. Os mapas foram sobrepostos aos mapas de 1Q. Fonte: criada pela
autora.

A Figura 6.12 mostra os mapas e as distribuicbes de KAM para as amostras ap6s
laminacdo a frio. A andlise de KAM do aco AISI 410 foi realizada considerando a
mesma d&rea analisada dos acos AISI 420 e EN 1.4116. O deslocamento da
distribuicdo para maiores valores de KAM foi observado com o aumento da fragcdo de
(Cr,Fe)23Cs e a reducdo do tamanho de grao inicial. O KAM médio encontrado foi
0,89°, 2,09° e 2,42° para os acgos AlSI 410, AISI 420 e EN 1.4116, respectivamente.
O KAM médio obtido para o mapa completo do ago AISI 410 foi 1°. Esse resultado
estd em concordancia com os valores encontrados para a energia armazenada
apresentados na Tabela 6.1. Além disso, observa-se que as distribuicdes

apresentaram picos préximos de 5°, indicando deformacéo heterogénea na matriz. Os



75

pontos que apresentaram valores de KAM entre 4,9° e 5° estéo localizados em torno
dos carbonetos (Cr,Fe)23Cs, conforme mostrado no mapa de 1Q inserido na Figura
6.12a e na Figura 6.10c. Portanto, as regides em tornos dos carbonetos (Cr,Fe)23Cs
apresentaram maior deformacdo devido a incompatibilidade entre a matriz e as

particulas de segunda fase durante a deformacéo plastica [3].

[ AIS1 410 [ AISI 420 [ EN 1,4116i

KAM,,,. = 1,25°

Pontos em torno do
carbonetos (Cr,Fe),,C,

KAM, ., = 2,09°
KAM, ,,, = 2,42°

e 0
fibra 'y :

{001)€110>
{1143<110>

{114)<110>

{001}<110>

Min  Max
EHlo s
Figura 6.12: KAM: (a) distribui¢cdes e (b) mapas. Mapa de IQ do ago EN 1.4116 com
KAM entre 4,9° e 5,0° em vermelho inserido em (a). Os mapas foram sobrepostos aos
mapas de 1Q. AISI 410 — dois vizinhos. AISI 420 e EN 1.4116 — trés vizinhos. Fonte:
criada pela autora.

As macrotexturas das amostras apés laminacao a frio sédo apresentadas na Figura
6.13. Para o aco AISI 410, nota-se que a fibra a foi predominante em ambas as
regides, com alta intensidade na componente cubo rodado {001}<110>. A fibra y
também foi desenvolvida, porém as componentes apresentaram menor intensidade.
As texturas dos agos AlISI 420 e EN 1.4116 exibiram as fibras a e y com a intensidade

das componentes proxima.
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Figura 6.13: Macrotexturas ap6s laminacgéao a frio: (a) AlSI 410, (b) AISI 420 e (c) EN
1.4116. Fonte: criada pela autora.

De acordo com Raabe et al. [4,46], a textura de laminacdo a frio é fortemente
influenciada pela textura apds laminag¢édo a quente. Portanto, a alta intensidade das
componentes apos a laminacgéao a frio no aco AlSI 410 foi atribuida a forte textura inicial
observada (Figura 6.7). Além disso, os grdos da componente Goss {110}<001> podem
rotacionar para as componentes cubo girado {001}<110> e {111}<112> durante a
laminacédo a frio, promovendo a eliminacdo da textura de cisalhamento na superficie
[4,43,44,46,51]. Portanto, observa-se que as componentes cubo girado {001}<110> e
{554}<225> (p1 = 90° e ® = 60°) apresentaram maior intensidade no aco AISI 410
(Figura 6.13a). Além disso, a intensidade da componente {001}<110> foi menor na
regido central apos laminacéo a frio em relagé@o a textura inicial devido a rotacdo dos
grdos {001}<110> para {112}<110> [48]. A fibra y exibiu maior intensidade na
componente {111}<112> para reducdo a frio menor que 70% [5]. Assim, a alta
intensidade da fibra a na textura inicial e a rotacao de graos com orientacdo aleatoria
explicam a alta intensidade dessa fibra na textura da regido do centro do aco AlSI 410
[4,5,44,46,48].
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Para os acos AISI 420 e EN 1.4116, o desenvolvimento das fibras a e y ocorreu por
meio da rotacdo dos graos com textura aleatéria [5,44]. Portanto, as fibras a e y
apresentaram menor intensidade (Figura 6.13b e Figura 6.13c). A rotacdo das
componentes de cisalhamento também pode ter contribuido para o desenvolvimento
da textura na superficie do aco AlSI 420 [4,43,44,46,51].

A textura de laminacédo a frio ndo foi afetada pela reducdo do tamanho de gréo de
18+2 ym para 6x1 ym para os agos AISI 420 e EN 1.4116 com textura inicial
semelhante, conforme reportado por Inagaki [48] para acos baixo carbono e Lee et al.
[95] para acos elétricos de grao ndo orientado. Os acos AlSI 420 e EN 1.4116 nao
apresentaram picos nas fibras a e y devido ao menor tamanho de grao inicial e a
textura inicial [48]. A componente {112}<110> ndo apresentou maior intensidade nos
acos investigados, como reportado para acos inoxidaveis ferriticos com particulas
estaveis [46,47]. Assim, uma rotacdo significativa dos grados {001}<110> para
{112}<110> nao foi observada para a reducdo a frio de 50% [48]. Portanto, as
diferencas observadas na textura de laminacao a frio do aco AlSI 410 em relacao aos

acos AlSI 420 e EN 1.4116 foram originadas da textura inicial.

Os mapas de orientacdo das amostras ap0s recozimento sdo mostrados na Figura
6.14. Os acos AISI 420 e EN 1.4116 apresentaram microestrutura heterogénea
formada por grédos maiores e graos finos (Figura 6.2c e Figura 6.5b). Por outro lado, o
aco AISI 410 com maior tamanho de grédo inicial apresentou microestrutura
homogénea. Lee et al. [95] reportaram a formacdo de uma microestrutura mais
homogénea ao longo da espessura com a reducdo do tamanho de gréo inicial. A
nucleagéo preferencial em contornos de alto angulo em agos com granulacdo fina
promove uma recristalizacdo mais homogénea [3]. Entretanto, os resultados desse
estudo evidenciam que a homogeneidade da microestrutura recristalizada néo foi
afetada pelo tamanho de gréo inicial. Os gréaos finos na microestrutura recristalizada
na regido proximo ao centro mostrada na Figura 6.14 foram originados a partir das
bandas de graos finos e de carbonetos (Cr,Fe)23Cs na condigdo como recebida (Figura
6.2 e Figura 6.5). A maior fracdo de contornos de alto angulo favoreceu a nucleagéo
de gréos nessas regides. Aléem disso, a maior concentracdo de carbonetos (Cr,Fe)23Cs

(Figura 6.2, Figura 6.5b, Figura 6.11) retardou o crescimento de grao [3]. Na regido
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proxima a superficie, carbonetos (Cr,Fe)23Ces também retardaram o crescimento de
graos originando graos finos. Para o aco AlISI 420, esse resultado esta de acordo com

o refinamento de grdo mencionado na Tabela 6.1.

AlS| 410

(. /

Figura 6.14: Mapa de orientacdo dos agos AISI 410, AISI 420 e EN 1.4116 apds
recozimento: (a) superficie, (b) centro. AISI 420 com 0,335%C. Fonte: criada pela
autora.
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As macrotexturas das amostras apds recozimento sdo mostradas na Figura 6.15.
Observa-se gque a textura no centro da espessura apresentou maior intensidade em
relagdo a superficie no ago AISI 410. A fibra y apresentou maior intensidade na
componente {111}<110> na superficie e no centro. A textura de recristalizagao
também apresentou a componente Goss {110}<001>. A fibra a foi retida e apresentou
maior intensidade no centro. A intensidade maxima foi observada entre {112}<110> e
{111}<110> no centro. A partir da Figura 6.15b e da Figura 6.15c, nota-se que o
desenvolvimento da fibra y ocorreu com um deslocamento para (334)[483] (p1 = 26°,
® = 47°, @2 = 45°) em relagdo a orientacdo (111)[121] no aco EN 1.4116. No caso do
aco AISI 420, nota-se um leve deslocamento. A fibra a foi menos intensa nos acos
AISI 420 e EN 1.4116 em relacdo ao aco AlSI 410 no centro. A componente Goss
{110}<001> apresentou menor intensidade no aco AISI 420 em comparacdo ao ago
AlSI 410.

@, = 45°
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— 3 .50
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fibray 2.50

] —— 2.00
\3\,11,/ // TNE8 S — 150
180 | ] — e

(b) (c)

Figura 6.15: Macrotexturas apos recozimento: (a) AISI 410, (b) AISI 420 e (c) EN

1.4116. Fonte: criada pela autora.
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Durante o recozimento, os gréos da fibra a que armazenam menor energia apos a
laminacédo a frio sdo propensos a recuperacao [3,49,50]. Os gréos da fibra a podem
ser consumidos ou retidos na textura de recristalizacdo [4,5,7]. Além disso, 0s
carbonetos (Cr,Fe)23Cs localizados nos contornos de graos anteriores (como mostrado
na Figura 6.10) controlam e igualam a velocidade dos contornos de alto angulo
formados durante a recristalizacéo [46]. Os resultados indicam que os carbonetos
(Cr,Fe)23Cs retardaram a movimentagcao dos contornos de gréos e o crescimento dos
graos recristalizados da fibra y. Consequentemente, houve a retengao da fibra a apos
a recristalizacdo do aco AISI 410. Para os acos AISI 420 e EN 1.4116, a menor
intensidade das texturas apés laminacédo a quente e laminacéo a frio levou a formacéao

de uma textura de recristalizagcdo com menor intensidade.

De acordo com Inagaki et al. [48], o modo de deformacgéo pode néo ser afetado para
tamanhos de graos iniciais inferiores a 50 um. Entretanto, os resultados mostram que
uma maior restricao foi imposta a deformacéao plastica pelos contornos de grdo com a
redugéo do tamanho de gréo inicial de 22+2 ym até 6x1 ym. Portanto, a textura de
recristalizacdo foi afetada. A componente Goss {110}<001> em bandas de
cisalhamento no aco AISI 410 foi observada na Figura 6.10c. Os resultados indicam
gue a nucleacdo e o crescimento de graos da componente Goss {110}<001> em
bandas de cisalhamento ocorreram durante a recristalizacao dos agos AISI 410 e AISI
420. A componente Goss {110}<001> apresentou menor intensidade na textura do
aco AISI 420 e nédo foi observada na textura do aco EN 1.4116 apOs recozimento.
Esse resultado pode ser atribuido a menor frequéncia de formacédo de bandas de
cisalhamento durante a laminacgéo a frio com a reducéo do tamanho de gréo inicial [3—
5,46,49].

A maior area de contornos de grdo promoveu o aumento da intensidade da fibra y na
textura de recristalizacdo do aco EN 1.4116 (tamanho de grao inicial de 61 um)
[7,48,54]. Os contornos de graos sao importantes na nucleagao de graos da fibra y
durante a recristalizacdo [48]. Além disso, a nucleacdo de grdos {111}<110> nos
contornos e no interior de gréos {111}<112> durante a recristaliza¢do resultou no pico
observado em {111}<110> na textura de recristalizagédo do ago AlISI 410 [46,51,52]. A
componente {111}<112> foi observada na textura de recristalizagdo devido ao seu



81

crescimento consumindo a componente {112}<110> da matriz deformada com relagéo
35°<110> entre as componentes no aco AlSI 410 [44,52]. Para os acos AlSI1 420 e EN
1.4116, o crescimento de nucleos da componente {334}<483> consumindo graos
deformados {112}<110> foi favorecido devido a alta mobilidade dos contornos
coincidence site lattice (CSL) 219a (26.5°<110>). O contorno CSL 219a apresenta
menor energia e maior mobilidade, portanto € menos afetado por particulas de
segunda fase. A orientacdo (334)[483] deslocada da componente (111)[121]
apresenta vantagem no crescimento em relacdo a componente {111}<110>
[4,44,46,47].

Portanto, 0 mecanismo selective particle drag ocorreu nos agos AlS1420 e EN 1.4116
para diminuir a forca arraste devido a alta fracdo de carbonetos (Cr,Fe)23Cs. Para o
aco AISI 420, o crescimento selecionado ocorreu por meio de relacdo de orientacao
35°<110> deslocada 7° de CSL £19a. A maior intensidade da orientacdo (554)[225]
deslocada 5° em @ da componente (111)[112] foi também causada pelo crescimento
selecionado por meio do contorno CSL 219a (27°<110>) [96,97]. Portanto, a fibra y
desenvolvida ndo foi homogénea nos acos AISI 420 e EN 1.4116 devido aos
carbonetos (Cr,Fe)2sCeé € ao mecanismo selective particle drag, apesar da
componente {112}<110> nao ter apresentado alta intensidade na textura de laminacgéo
a frio (Figura 6.13).
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6.2 Microestrutura, caracteristicas cristalograficas e propriedades mecanicas
do aco inoxidavel martensitico AISI 420 com 0,196%C ap0és diferentes rotas de

processamento termomecanico

6.2.1 Microestrutura das amostras na condicdo ferritica, fracdo de carbonetos
(Cr,Fe)23Cs € Thermo-Calc

A Figura 6.16 apresenta as microestruturas e as distribuicdes de tamanho de gréo das
amostras LF, LF-R(30 s) e LF-R(5 h). A microestrutura apresentou graos achatados e
alongados na DL ap6s laminacao a frio. Os carbonetos (Cr,Fe)23Cs foram observados
nos contornos e no interior dos graos (indicados por setas pretas na Figura 6.16). O
didmetro de grdo médio obtido foi 9,7+0,9 ym e 10+1 ym para as amostras LF-R(30
s) e LF-R(5 h), respectivamente. A amostra como recebida apresentou diametro de
grdao médio de 11+1 ym. Portanto, o tamanho de gréo recristalizado foi proximo em
relacdo a condi¢cdo como recebida, considerando a incerteza. Além disso, o tamanho
de grao néo foi influenciado pelo aumento no tempo de encharque. Esses resultados
corroboram os valores encontrados para o diametro de grdo médio dos acos AlSI 410,
AISI 420 com 0,335%C e EN 1.4116 (Tabela 6.1). Conforme mencionado
anteriormente, os graos recristalizaram e cresceram até o inicio da restricdo da
movimentacdo dos contornos de grados pelos carbonetos (Cr,Fe)23Ces [3]. Os
carbonetos (Fe,Cr)23Ces retardaram fortemente a movimentacdo dos contornos de
graos e consequentemente ndo houve crescimento de grdo com o aumento do tempo

de encharque.
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LF-R(30 s) B LF-R(5 h)|

100
Diametro (um)

Figura 6.16: AISI 420 com 0,196%C - Microestrutura e a distribuicdo de tamanho de
grao das amostras LF, LF-R(30 s) e LF-R(5 h). Fonte: criada pela autora.

A Figura 6.17 apresenta a microestrutura da amostra LF a partir dos mapas de figura
de polo inversa (IPF), IQ e fator de Taylor. Os carbonetos (Fe,Cr)23Ce foram indexados
como ferrita, conforme observado anteriormente. A identificacdo dos carbonetos

(Fe,Cr)23Cs foi realizada com base na morfologia (Figura 6.8 e Figura 6.9).

A partir da Figura 6.17a, observa-se que a deformacdo da microestrutura foi
heterogénea, ou seja, 0s graos apresentaram grau de fragmentacao distinto. Os grédos
da fibra a apresentaram deformagdo mais homogénea e baixo fator de Taylor (Figura
6.17b), exibindo, portanto, menor energia armazenada. Por outro lado, os graos com
orientagao da fibra y apresentaram maior bandeamento e, consequentemente, maior
fator de Taylor. Esses resultados evidenciam o efeito da orientacdo na energia
armazenada [49,50].
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Bandas de deformacdo com inclinagcdo positiva e negativa indicadas por setas
amarelas podem ser observadas na Figura 6.17a. As bandas de deformacé&o foram
formadas no interior de grdos com alto fator de Taylor. Graos com orientacdo de alto
fator de Taylor apresentam maior resisténcia a deformacéo [49,98]. Portanto, bandas
de deformacdo foram formadas para acomodar a deformacdo. A mudanca de
orientacdo entre as bandas de orientacéo foi acentuada. Sendo assim, as bandas de
deformacgéo foram separadas por contornos de grao induzidos por deformacao,

contornos de alto angulo [3].

8 001 101

—2°-15°
- > 15°

Fator de Taylor

1

2° 4,2°

DL - (a) | (b)

Figura 6.17: AISI 420 com 0,196%C — Amostra LF: (a) IPF-DN e (b) mapa com fator
de Taylor. Os mapas foram sobrepostos aos mapas de 1Q. Fonte: criada pela autora.
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A Figura 6.18 apresenta em detalhe a deformacéao no interior de um gréo da fibra a e
as bandas de deformacao no interior de um grédo Goss rodado {110}<110>, areas 1 e
2 indicadas na Figura 6.17a, respectivamente. Observa-se que a fragmentacao dos
graos da fibra a pode ser associada a maior deformagédo em torno dos carbonetos
(Cr,Fe)23Cs no interior e nos contornos de gréos. A fragmentacao dos graos da fibra a

no aco AISI 420 com 0,196%C foi maior em relacéo ao aco AISI 410 (Figura 6.10).

A partir da Figura 6.18b, nota-se que as regides 2, 4 e 6 rotacionaram para orientacdes
com menor fator de Taylor. Por outro lado, observa-se que as regides 1, 3, 4 e 6
apresentaram alto fator de Taylor, portanto exibiram maior energia armazenada [49].
O sistema de escorregamento nas regides 1 e 3 foi (011)[111] e nas regides 5 e 7 foi
(110)[111]. Na regido 4, o sistema de escorregamento foi (101)[111]. J& nas regides 2
e 6, 0 sistema de escorregamento foi (312)[111] e (213)[111], respectivamente. Esses
resultados indicam que menor resisténcia a deformacdo por escorregamento
aconteceu nas regides 2, 4 e 6. A deformacédo no interior desse gréo foi acomodada
pela ativacao de diferentes sistemas de escorregamento e por consequéncia originou
orientacdes diferentes [3]. Além disso, observa-se que as bandas de deformacao

indicadas por setas amarelas na Figura 6.17a apresentam a mesma morfologia.
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Figura 6.18: (a) Deformagcao no interior de um grao da fibra a e (b) bandas de
deformac&o no interior de um gréo Goss rodado {110}<110> — IPF — DN e mapa com
o fator de Taylor. Areas 1 e 2 indicadas na Figura 6.17a.

A estabilidade das fases em equilibrio termodindmico em funcéao da temperatura para
0 aco inoxidavel martensitico AISI 420 foi calculada usando Thermo-Calc e
apresentada na Figura 6.19. A ferrita e o carboneto (Fe,Cr)23Cs S80 estaveis na
temperatura de recozimento investigada neste estudo, conforme observado na Figura
6.16. A fracdo de carboneto (Fe,Cr)23Cs no equilibrio foi 0,037 a 770 °C. O campo
intercritico (ferrita e austenita) estendeu-se de 813 °C até 830 °C. A temperatura de
dissolucdo completa do carboneto (Fe,Cr)23Ces foi 951 °C. Assim, 0 campo monofasico

da austenita, por sua vez, situa-se entre 951 °C e 1230 °C.
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Figura 6.19: AISI 420 com 0,196%C — Simulac&o termodinamica usando Thermo-calc
com base na composi¢cdo quimica apresentada na Tabela 5.1. Fonte: criada pela
autora.

A Tabela 6.2 apresenta a fracdo de carbonetos (Fe,Cr)23Cs. A amostra LF-R(30 s)
apresentou a maior fracdo de carbonetos (Cr,Fe)23Cs, portanto a precipitacdo de
carbonetos (Cr,Fe)23Cs ocorreu durante o recozimento, conforme observado para os
acos AISI 410 e EN 1.4116 (Tabela 6.1) [3]. A fracao de carbonetos (Cr,Fe)23Cs das
amostras LF-R(30 s) e LF-R(5 h) foi maior em relacéo a condicdo de equilibrio, 0,037
a 770 °C. Afracdo de carbonetos (Cr,Fe)23Ces na amostra LF-R(5 h) foi menor, portanto
houve dissolugdo no encharque com tempo de encharque de 5 h. Entretanto, a
dissolucéo nao foi suficiente para levar a um significante crescimento de gréo e para
atingir o equilibrio termodinamico como mostrado na Figura 6.16 e na Figura 6.19,
respectivamente, e observado para os acos AlSI 410, AISI 420 com 0,335%C e EN
1.4116 (Tabela 6.1).

Apés témpera, a fragcdo de carbonetos (Cr,Fe)23Cs diminuiu com o aumento da
temperatura de austenitizacdo, como reportado na literatura [24—-27]. Destaca-se que
os valores encontrados para a fracdo de carbonetos (Cr,Fe)23Cs foram relativamente
proximos para a mesma temperatura de austenitizacdo quando as condic¢des iniciais

sao comparadas, considerando o erro.



88

Tabela 6.2: AISI 420 com 0,196%C — Fracao de carboneto (Fe,Cr)23Cs. Fonte: criada
pela autora.

Temperatura de austenitizacéo

Condicao inicial

950 °C 1000 °C 1050 °C 1100 °C
LF 0,037+0,005 0,017+0,002 0,008+0,002 0,006+0,001 0,003+0,001
LF-R(30 s) 0,089+0,006 0,019+0,002 0,012+0,002 0,004+0,001 0,001+0,001
LF-R(5 h) 0,052+0,004 - - 0,004+0,001 -

6.2.2 Caracterizagado da microestrutura temperada

Os mapas de orientacdo e de contornos de grdos das amostras apds témpera sao
apresentados na Figura 6.20. As linhas vermelhas e pretas representam a diferenga
de orientacdo entre os gréos austeniticos (19°<w<49°) e os pares de variantes
(5°<w<19° e w>49°), respectivamente, de acordo com a relacdo de orientacdo G-T
(Tabela 4.3). Observa-se que a microestrutura € formada por ripas de martensita e de
carbonetos (Fe,Cr)23Cs (regibes ndo indexadas indicadas por setas na Figura 6.20).
Os contornos de graos austeniticos prévios podem ser identificados na Figura 6.20b.
Os pacotes no interior de um grdo austenitico prévio apresentam blocos com
inclinacdes diferentes em relacdo a DL. Sendo assim, 0s gréos austeniticos prévios
foram divididos em pacotes e cada pacote foi subdividido em blocos, conforme

reportado por Morito et al. [9,11] e Kitahara et al. [10].

Observa-se gue alguns blocos atravessam completamente o grdo austenitico prévio
(conforme indicado por setas na Figura 6.20a). A morfologia da martensita nao
apresentou diferenca em relacédo a microestrutura ferritica inicial. Além disso, a fracéo
de contornos de grao de alto angulo (w>15°) foi 0,650, 0,646 e 0,662 para as amostras
LF-A-T, LF-R(30 s)-A-T e LF-R(5 h)-A-T, respectivamente. Portanto, a fracdo de
contornos de alto angulo também néao foi influenciada pela microestrutura ferritica

inicial.
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Figura 6.20: AIS1420 com 0,196%C — Amostras apds témpera: (a) IPF-DN e (b) mapas
de contorno de gréo. Os mapas foram sobrepostos aos mapas de 1Q. As setas indicam
carbonetos (Fe,Cr)23Cs. Fonte: criada pela autora.
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A Tabela 6.3 exibe os angulos de Euler da relacédo de orientacdo das amostras LF-A-
T, LF-R(30 s)-A-T e LF-R(5 h)-A-T. O desvio angular médio foi 4,09°, 3,25° e 5,82°
para as relagbes de orientagdo K-S, G-T e N-W, respectivamente, considerando a
diferenca de orientagéo entre as variantes. Portanto, a relagdo de orientag&o foi

proxima da relacéo de orientacdo G-T, conforme relatado por Alcantara et al. [65].

Tabela 6.3: AISI 420 com 0,196%C — Relag&o de orientagdo experimental — MTEX.
Fonte: criada pela autora.

¢1 ® P2
LF-A-T 174,2° 46,2° 176,1°
LF-R(30 s)-A-T 174,1° 46,1° 176,2°
LF-R(5 h)-A-T 174,0° 46,0° 176,3°

A Figura 6.21 apresenta os mapas de orientacao da austenita reconstruida. Os mapas
foram sobrepostos aos mapas de IQ da martensita (Figura 6.20). As regides nao
indexadas nos mapas de orientacdo sédo carbonetos (Fe,Cr)23Ce ou austenita nao
reconstruida. A austenita reconstruida apresentou grdos com desvio da fibra a
(<101>||DN) e contornos de macla (CSL %3) representam um desafio na reconstrugéo
da austenita [99]. Conforme mencionado anteriormente, a microestrutura ferritica
inicial ndo influenciou a morfologia da martensita e, consequentemente, a

microestrutura da austenita também néo apresentou diferencas.

Apés laminacédo a frio, a formacdo da austenita pode acontecer a partir da ferrita
deformada ou recristalizada [100-104]. A nucleacdo da austenita é observada em
sitios de maior flutuacdo da concentragdo de carbono [105]. Estudos relatam que o
aumento da taxa de aquecimento leva a sobreposi¢cédo da recristalizacao da ferrita e
formacdo da austenita no recozimento intercritico em acos Dual-Phase. A formacao
da austenita a partir da ferrita deformada ou recristalizada influencia a cinética de
transformacdo e a localizacdo dos nucleos em agos com microestrutura inicial
composta por ferrita e perlita ou martensita [100-104]. Durante a recristalizacéo,
contornos de graos ferriticos em movimento ndo sdo sitios preferenciais para a

nucleacdo da austenita [100,101]. Por outro lado, Kestens et al. [106] relataram que
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a recristalizacdo completa da ferrita aconteceu antes do inicio da transformacao da
fase ferrita em austenita para taxas altas (300°C/s e 4500°C/s) em aco carbono livre

de intersticiais.

A taxa de aquecimento realizada neste trabalho (4,0 °C/s) simula o processo industrial
e pode ser considerada baixa. Além disso, a ferrita apresentou graos recristalizados
apos recozimento a 770 °C (Figura 6.16) para a taxa de aquecimento proxima. O inicio
da formacgé&o da austenita ocorre em 813 °C, simultaneamente ao inicio da dissolugdo
de carbonetos no equilibrio (Figura 6.19). A grande area de contornos de grao apés
laminacédo a frio oriunda do tamanho de gréo inicial fino e a formacao de bandas de
deformacdo aumentam a taxa de recristalizacdo. As bandas de deformacgéo
apresentaram contornos de grao induzidos por deformacéao e alto fator de Taylor nas
regides 1, 3, 5 e 7 (Figura 6.17b) e, consequentemente, maior energia armazenada
[49,50]. Essas regifes e 0s contornos de graos sao sitios para a nucleacao de graos
recristalizados [3]. Assim, esses resultados indicam que a recristalizagéo aconteceu
antes da transformacado de fase, ou seja, a formacdo de austenita aconteceu apés
recristalizacdo da ferrita para a amostra LF-A-T. Portanto, a microestrutura inicial da

ferrita ndo influenciou a austenita e, consequentemente, a martensita.

Além disso, os carbonetos (Fe,Cr)23Cs podem ter evitado o crescimento adicional dos
graos austeniticos durante o encharque de 5 min nas amostras LF-R(30 s)-A-T e LF-
R(5 h)-A-T, uma vez que a fracdo observada foi préxima para as temperaturas de
austenitizacdo de 950°C a 1100°C (Tabela 3). Sendo assim, a fracdo inicial de

carbonetos na microestrutura também nao afetou a microestrutura martensitica.
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Figura 6.21: AISI 420 com 0,196%C — Austenita reconstruida: IPF-DN. As regides em
preto sdo carbonetos (Fe,Cr)23Cs Ou austenita ndo reconstruida. Fonte: criada pela
autora.

A Tabela 6.4 apresenta a diferenca de orientacdo entre pares de variantes
considerando V1 como referéncia para as relacdes de orientagdo experimentais. A
Figura 6.22 mostra a fracdo de contornos dos pares de variantes e a figura de polo
(001) com as 24 variantes para um grao austenitico (001)[100] e relacéo de orientacédo
tedrica G-T. A diferenca de orientacdo do par V1/V4 variou entre 5,65° até 6,07°. Além
disso, os pares de variantes que pertencem ao mesmo grupo Bain apresentaram
diferenca de orientacdo maior quando comparados a relacdo de orientacdo G-T
(Tabela 4.3), porém exibiram diferenca de orientacdo menor em relacao a K-S [10].
Os pares de variantes que pertencem a diferentes grupos Bain apresentaram
diferenca de orientacdo maior que 51,15°, 51,29° e 51,15° para LF-A-T, LF-R(30 s)-
A-T e LF-R(5 h)-A-T, respectivamente.
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A partir da Figura 6.22, observa-se maior fracdo de contornos entre variantes do
mesmo grupo CP. Os pares de variantes V1/V2, V1/V3, V1/V4, e V1/V5 apresentaram
maior fracdo de contornos. Nota-se que a fragdo de contornos dos pares de variantes
ndo foi influenciada pela microestrutura inicial antes da témpera. Além disso, um pico
no par de variantes V1/V2 ou V1/V4 nao foi observado em contraste com o reportado
na literatura para acos carbono [9,14,22,23]. Portanto, ndo houve a formacédo de um
par eixo/angulo de rotacdo especifico de um par de variantes durante a transformacéo
martensitica. A fracdo de contornos de variantes no interior de um mesmo grupo Bain
foi 0,26, 0,27 e 0,26 para LF-A-T, LF-R(30 s)-A-T e LF-R(5 h)-A-T, respectivamente.
Portanto, a fracdo de contornos de variantes considerando o0 mesmo grupo Bain
também ndo apresentou variacdo. Além disso, a fracdes de contornos de blocos
encontradas foram consideravelmente proximas, as amostras LF-A-T, LF-R(30 s)-A-
T e LF-R(5 h)-A-T apresentaram 0,31, 0,33, e 0,34, respectivamente. Esses resultados

estdo de acordo com as fracGes de contornos de grdos de alto angulo observadas.

O aco inoxidavel AISI 420 com 0,196%C apresentou microestrutura composta
predominantemente por contornos de sub-bloco (par de variantes V1/V4) e pares de
variantes com alta diferenca de orienta¢éo, indicando que a ocorréncia do mecanismo
de acomodacéo plastica da deformacao de forma ocorreu independente da condicéo
da microestrutura anterior a témpera [9,14,15]. Destaca-se que a fracdo de contornos
dos pares de variantes com alta diferenca de orientagcdo foi maior, refinando a
microestrutura. Além disso, os pares de variantes V1/V4 e V1/V8 apresentaram baixo
desvio (3,6° - 4,0°), consequentemente, um erro associado a uma sobreposicao na

determinacao da fracdo dos contornos desses pares de variantes [14].
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Tabela 6.4: AISI 420 com 0,196%C — Diferenca de orientacdo entre pares de variantes considerando a variante 1 como referéncia:
relacdo de orientacdo experimental. Fonte: criada pela autora.

Variante

Bain

Diferenca de orientacdo em relacdo a V1

LF-A-T

LF-R(30 S)-A-T

LF-R(5 h)-A-T

Bl
B2
B3
Bl
B2
B3

60,17° [0,53 0,56 0,64]
59,67° [0,52 0,47 0,72]
06,07° [0,51 0,00 0,86]
59,67° [0,47 0,52 0,72]
54,18° [0,71 0,05 0,71]

60,18° [0,53 0,55 0,64]
59,61° [0,52 0,47 0,72]
05,85° [0,49 0,00 0,87]
59,61° [0,47 0,52 0,72]
54,41° [0,71 0,05 0,71]

60,21° [0,52 0,55 0,65]
59,550 [0,52 0,47 0,72]
05,64° [0,47 0,00 0,88]
59,55° [0,47 0,52 0,72]
54,65° [0,71 0,06 0,71]

B2
Bl
B3
B2
Bl
B3

52,17° [0,61 0,52 0,61]
08,63° [0,69 0,24 0,69]
52,41° [0,66 0,21 0,72]
51,66° [0,44 0,57 0,69]
12,65° [0,45 0,05 0,89]
58,24° [0,65 0,18 0,73]

52,20° [0,61 0,51 0,61]
08,70° [0,69 0,22 0,69]
52,440 [0,66 0,21 0,72]
51,61° [0,44 0,57 0,69]
12,67°[0,46 0,05 0,89]
58,03° [0,66 0,18 0,73]

52,23° [0,61 0,51 0,61]
08,79° [0,69 0,19 0,69]
52,46° [0,66 0,21 0,72]
51,56° [0,44 0,57 0,69]
12,68° [0,46 0,05 0,88]
57,83° [0,66 0,18 0,73]

Bl
B3
B2
Bl
B3
B2

12,65° [0,05 0,45 0,89]
51,66° [0,57 0,44 0,69]
57,21° [0,25 0,66 0,70]
16,13° [0,69 0,20 0,69]
51,42°[0,66 0,37 0,66]
51,61°[0,29 0,65 0,71]

12,67° [0,05 0,46 0,89]
51,61°[0,57 0,44 0,69]
57,12°[0,25 0,67 0,70]
16,05° [0,69 0,19 0,69]
51,29° [0,66 0,37 0,66]
51,75°[0,29 0,65 0,71]

12,68° [0,05 0,46 0,88]
51,56° [0,57 0,44 0,69]
57,04° [0,25 0,67 0,70]
15,97° [0,70 0,18 0,70]
51,15°[0,66 0,37 0,66]
51,89° [0,29 0,65 0,70]

Plano mais
compacto
(111) CP1
(111) CP2
(111) CP3
(111) CP4

B3
B2
Bl
B3
B2
Bl

52,41° [0,21 0,66 0,72]
58,24° [0,18 0,65 0,73]
17,90° [0,31 0,00 0,95]
51,61° [0,65 0,29 0,71]
57,21° [0,66 0,25 0,70]
17,26° [0,13 0,00 0,99]

52,44° [0,21 0,66 0,72]
58,03° [0,18 0,66 0,73]
17,92°[0,31 0,00 0,95]
51,75° [0,65 0,29 0,71]
57,12°[0,67 0,25 0,70]
17,30° [0,12 0,00 0,99]

52,46° [0,21 0,66 0,72]
57,83° [0,18 0,66 0,73]
17,94° [0,30 0,00 0,73]
51,89° [0,65 0,29 0,70]
57,04° [0,67 0,25 0,70]
17,33°[0,11 0,00 0,99]
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Figura 6.22: AISI 420 com 0,196%C: (a) Fracao de contornos de pares de variantes
considerando V1 como referéncia e (b) figura de polo (001) com as 24 variantes para
um grao austenitico (001)[100] e relacdo de orientacdo G-T. Desvio de 3°. Fonte:
criada pela autora.

A Figura 6.23 apresenta os mapas de pacote e 0s grupos Bain destacados em
diferentes cores e sobrepostos aos mapas de IQ da martensita. A Tabela 6.5 mostra
o tamanho do pacote e dos grupos Bain e a largura do bloco. Os pacotes formados
no interior de um gréo austenitico prévio apresentaram diferentes formas e tamanhos
[11]. A formacdo de quatro pacotes e trés grupos Bain ocorreu no interior dos graos
austeniticos. Os grupos Bain apresentaram morfologia alongada em um arranjo
paralelo no interior de um pacote. Alguns grupos Bain atravessaram completamente
0 grao austenitico prévio. A diferenca de orientacdo maxima no interior de um grupo
Bain foi 17,94° (Tabela 6.4), sendo esse valor proximo ao convencionalmente
estabelecido na literatura como limite entre os contornos de grao de baixo e de alto
angulo. O tamanho do pacote e dos grupos Bain e a largura do bloco foram
significativamente proximos para as trés condi¢des iniciais investigadas. O teor de
carbono em solucdo sdlida e o tamanho de grédo austenitico prévio influenciam o
tamanho do pacote e a largura do bloco [9,12,13,16,20,21]. A partir da Tabela 6.2 e
da Figura 6.21, pode-se inferir que nédo houve variacdo significativa do tamanho de
grao austenitico prévio e do teor de carbono em solucdo solida antes da témpera.
Portanto, a morfologia, o tamanho do pacote e dos grupos Bain e a largura do bloco

ndo foram influenciados pela condi¢&o inicial da microestrutura ferritica.
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Figura 6.23: AISI1 420 com 0,196%C — Mapas: (a) pacotes e (b) grupos Bain. Os mapas
foram sobrepostos aos mapas de IQ da martensita. Fonte: criada pela autora.
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Tabela 6.5: AISI 420 com 0,196%C — Tamanho do pacote e dos grupos Bain e largura
do bloco. Fonte: criada pela autora.

Pacote (um?) Bain (um?) Bloco (um)

LF-A-T 4,7+0,7 3,0+£0,5 2,1+0,5
LF-R(30 s)-A-T 4,2+0,9 2,9+0,5 2,1+0,3
CR-R(5 h)-A-T 5+1 3,3%+0,6 2,3%+0,7

A Figura 6.24 apresenta o grao austenitico prévio indicado por um retangulo preto na
Figura 6.20 e na Figura 6.21. A Figura 6.24 mostra os mapas de orientacdo da
martensita, dos grupos Bain, dos pacotes e das variantes. A figura de polo {110}
experimental e calculada do bloco, indicado por um retangulo amarelo, também é

apresentada.

Observa-se que os contornos de sub-bloco no interior dos blocos apresentam
morfologia irregular (Figura 6.24a) [11]. Sendo assim, os sub-blocos sé&o identificados
como um bloco com a orientacdo média de ambas as variantes (mesmo Grupo Bain)
ou trés variantes para angulos de tolerancia baixos, por exemplo 3°. Portanto, a
identificacdo das variantes, dos pacotes e dos grupos Bain foi realizada com base na
orientacdo dos pontos da martensita e da austenita reconstruida dos mapas nesta
Tese. Por meio desse procedimento, os pares de variantes com baixa diferenca de
orientacao pertencentes ao mesmo grupo Bain foram identificadas no interior do bloco
como pode ser observado no mapa das variantes (Figura 6.24a). Apesar de nao ter
sido observada uma tendéncia para a formacdo de um par eixo/angulo de rotacéo
especifico como mencionado acima, observa-se que 0s blocos apresentaram pares
de variantes pertencentes ao mesmo grupo Bain, reforgcando a concluséo de que a
microestrutura é composta por contornos de sub-blocos (par de variantes V1/V4) e

pares de variantes com alta diferenca de orientacao.
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As figuras de polo {100} (experimental e calculada — Figura 6.24b) do bloco indicado
por um retangulo amarelo na Figura 6.24a mostram a formacéo de variantes (par de
variantes V14/V17- CP3, V3 - CP1 e V9 — CP2) que pertencem a diferentes pacotes
no interior de um bloco. Essa evidéncia é resultado da baixa diferenca de orientacéo
entre variantes no interior de um bloco que pertencem a diferentes grupos CP. Além
disso, a acomodacéo plastica da deformacéo de forma na microestrutura da austenita
e/ou martensita pode ter contribuido para a formacdo de variantes que pertencem a
diferentes pacotes no interior de um bloco, uma vez que a matriz austenitica é
rotacionada em torno das ripas de martensita [59]. As orienta¢cdes da martensita estao

espalhadas em torno da orientacao ideal das variantes [10].

As evidéncias mencionadas acima também podem ser observadas nos mapas dos
grupos Bain (Figura 6.23b e Figura 6.24). Os blocos indicados pelas setas 1 e 2 foram
observados no interior de um bloco composto pelos pares de variantes V15/V18 e
V20/V23, respectivamente. Essas variantes pertencem ao mesmo pacote e
apresentam alta diferenca de orientacdo. Esse aspecto cristalografico pode ser
explicado com base na formacdo de variantes alongadas e de variantes que se
estendem para fora da secéo bidimensional analisada, morfologia 3D caracteristica
da martensita [107]. Portanto, o refinamento de grdo martensitico pode ser medido
por meio dos grupos Bain devido a relacao de orientacao cristalina encontrada. Além
disso, a morfologia da martensita observada foi a mesma para as condi¢des iniciais
investigadas (Figura 6.20). Destaca-se que a determinacdo dos grupos Bain é
baseada nas caracteristicas cristalograficas da martensita. A inclinacdo plano de
habito em relacdo a superficie observada e a largura do bloco aparente sao
consideradas no calculo da largura do bloco [12]. A identificacdo da largura aparente
pode tornar-se dificil devido a morfologia irregular dos blocos e da morfologia 3D

caracteristica das ripas martensita [107].
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Figura 6.24: AISI 420 com 0,196%C — Grao austenitico prévio indicado na Figura 6.20
e Figura 6.21: (a) IPF-DN da martensita, mapas das variantes, dos pacotes e grupos
Bain sobrepostos ao mapa de IQ e (b) figuras de polo {100} (experimental e calculada
do bloco indicado por um retangulo amarelo na Figura 6.24a . Contornos de sub-
blocos: 06.07° <0.51 0.00 0.86> - Contornos de bloco: >7° (Tabela 6.4). Fonte: criada
pela autora.
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6.2.3 Propriedades mecéanicas

As curvas tensdo-deformacéo para todas as amostras sao apresentadas na Figura
6.25. A Tabela 6.6 exibe o0 oe, Or, €t € a dureza. A amostra LF apresentou maior
resisténcia mecanica e menor e, como esperado. As amostras LF-R(30 s) e LF-R(5
h) apresentaram valores proximos para Oe, Or e dureza, considerando o erro.
Conforme mencionado acima, nao houve crescimento do grao ferritico com o aumento
do tempo de encharque. As amostras LF-R(30 s) e LF-R(5 h) apresentaram limite de

escoamento descontinuo.

Apds o processo de témpera, os valores obtidos para ge, Or, et e dureza foram
significativamente proximo e as curvas tensdo-deformacéo se sobrepbem até o or,
portanto o comportamento de encruamento também n&do apresentou variacdo em
relacdo a condicao inicial ferritica. O limite de escoamento é afetado pelo tamanho do
pacote e pela largura do bloco [12,16,77,78]. A condic&o inicial ndo influenciou o
tamanho e a morfologia dos pacotes e dos grupos Bain. A largura do bloco e as
fracGes de contornos de pares de variantes também nao foram afetadas, conforme
mencionado acima. Portanto, as amostras apresentaram o mesmo nivel de resisténcia

mecanica.

A condicdo inicial deformada ndo apresentou mudancas na microestrutura,
caracteristicas cristalograficas ou variacédo na resisténcia mecéanica. Além disso, deve-
se considerar a alta dureza e a resisténcia mecanica da amostra apés a laminacéo a

frio nos processos de corte e conformag¢do mecanica anteriores a témpera.
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Figura 6.25: AISI 420 com 0,196%C — Curvas tensao-deformacao: (a) condi¢céo inicial
e (b) apds témpera. Fonte: criada pela autora.

Tabela 6.6: AlISI 420 com 0,196%C — Propriedades mecanicas. Fonte: criada pela

autora.
Amostra Oe (02%) (MPa) or (MPa) et (%) Dureza (HV)
° LF 84617 86515 5,6+0,4 26815
% jc_gd LF-R(30 s) 265+2 537+6 33,9+0,3 148+3
8 - LF-R(5 h) 268+3 526+4 32,9+0,7 148+3
8 LF-A-T 1294+4 1778+5 7,7+0,4 552+10
E.;_ LF-R(30 s)-A-T 12904 178946 8+1 553+8
£ LF-R( h)-A-T 128745 178612  8,5:0,2 548+10
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6.3 Efeito da temperatura de austenitizacdo na microestrutura, nas
caracteristicas cristalograficas e nas propriedades mecéanicas do aco inoxidavel

martensitico com 0,335%C

6.3.1 Fragéo dos carbonetos (Cr,Fe)23Cs, dilatometria e difragédo de raios-X

A Figura 6.26 e a Figura 6.27 mostram os resultados de dilatometria e os padrdes de
difracdo de raios-X, respectivamente, das amostras do aco inoxidavel AISI 420 com
0,335%C. A Tabela 6.7 apresenta as fracdo dos carbonetos (Cr,Fe)23Cs, € as
temperaturas Mi e Mr. As temperaturas iniciais (Aci) e finais (Acs) da transformacéao
da ferrita em austenita encontradas ndo apresentaram variagao significativa como
esperado, sendo 838 °C e 907 °C, respectivamente, para a amostra austenitizada a
1100 °C, Figura 6.26a.

A partir da Tabela 6.7, observa-se que houve dissolugéo dos carbonetos (Cr,Fe)23Ces
com o0 aumento da temperatura de austenitizagédo, conforme observado para o ago
AISI 420 com 0,196%C (Tabela 6.2) e reportado na literatura [24—28]. Portanto, as
temperaturas Mi e Mt diminuiram como resultado do aumento de carbono e cromo em
solucéo solida, Figura 6.26 e Tabela 6.7. De acordo com Tsai et al. [25], 0 aumento
da resisténcia da austenita devido ao maior teor de carbono em solucéo soélida reduz
a temperatura Mi. As amostras austenitizadas a 1050 °C e 1100 °C apresentaram Mt
abaixo da temperatura ambiente. A fracdo de austenita retida obtida por meio de
dilatometria foi 0,030 e 0,067 para as amostras austenitizadas a 1050 °C e 1100 °C,
respectivamente. Os picos da fase austenita foram encontrados nos difratogramas de
todas as amostras. Entretanto, foram observados tracos (< 2%) da fase austenita nos
difratogramas das amostras austenitizadas a 950 °C e 1000 °C. A fracdo de austenita
retida obtida para as amostras austenitizada a 1050 °C e 1100°C foi 0,028 e 0,089,
respectivamente. Barlow et al. [26] e Ma et al. [27] também reportaram a presenca de
austenita retida em acos inoxidaveis martensiticos devido ao aumento da dissolucao
de carbonetos (Cr,Fe)23Cs como resultado do incremento da temperatura de

austenitizacgéao.
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Figura 6.26: AISI 420 com 0,335%C - Dilatometria — Mudanga relativa no
comprimento das amostras: (a) curvas aquecimento até 1100 °C e (b) resfriamento
para as temperaturas de austenitizacdo investigadas. Fonte: criada pela autora.
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Figura 6.27: AlISI 420 com 0,335%C — Difratogramas das amostras austenitizadas a
950 °C, 1000 °C, 1050 °C e 1100 °C. Fonte: criada pela autora.
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Tabela 6.7: AISI 420 com 0,335%C - FragOes de carbonetos (Fe,Cr)23Cs,
temperaturas Mi e Mt. Fonte: criada pela autora.

Temperatura de Fracéo de
L Temperatura Mi (°C) Temperatura Ms (°C)
austenitizacao (Fe,Cr)23Cs
950 °C 0,045+0,004 405 195
1000 °C 0,035+0,007 370 90
1050 °C 0,024+0,003 340 -40
1100 °C 0,005+0,001 280 -50

6.3.2 Martensita

A Figura 6.28 apresenta os mapas de orientacdo e contornos de grao sobrepostos
aos mapas de 1Q. As regides ndo indexadas nos mapas de orientacdo séo carbonetos
(Fe,Cr)23sCs ou austenita retida. As linhas vermelhas e pretas representam as
diferencas de orientacdo entre os grdos austeniticos (19°<w<49°) e os pares de
variantes (5°<w<19° e w>49°), respectivamente, de acordo com a relacdo de
orientacao teorica G-T [65]. A microestrutura do aco inoxidavel martensitico AlSI 420
com 0,335%C apresentou ripas de martensita paralelas ou aproximadamente
paralelas no interior dos pacotes e carbonetos (Fe,Cr)23Ce. A fracdo de contornos de
alto angulo encontrada foi 0,588, 0,650, 0,703 e 0,715 para as temperaturas de
austenitizacdo de 950 °C, 1000 °C, 1050 °C e 1100 °C, respectivamente. Portanto,
houve o aumento da fracdo de contornos de alto angulo (w>15°) com o aumento da

temperatura de austenitizag&o.
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Figura 6.28: AISI 420 com 0,335%C: (a) Mapas de orientacdo e (b) mapas de
contornos de grédos sobrepostos aos mapas de IQ. Setas indicam os carbonetos
(Fe,Cr)23Cs. Fonte: criada pela autora.
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A Tabela 6.8 apresenta os angulos de Euler das relacdes de orientacdo obtidas para
as amostras austenitizadas nas temperaturas investigadas. O desvio angular médio
foi 4,09°, 3,25° e 5,82° para as relagbes de orientagdo tedricas K-S, G-T e N-W,
respectivamente, considerando o0s contornos de variantes para todos os
mapeamentos realizados. Assim, a relacdo de orientacdo encontrada foi proxima a
relacdo de orientacao tedrica G-T, conforme observado anteriormente e reportado por

Alcantara et al. [65] para um aco inoxidavel martensitico AISI 420 com 0,19%C.

Tabela 6.8: AISI 420 com 0,335%C — Relacdo de orientacdo experimental — MTEX.
Fonte: criada pela autora.

P1 ) O]
950 °C 174,4° 45,9° 176,1°
1000 °C 174,4° 46,1° 176,0°
1050 °C 173,8° 46,2° 176,3°
1100 °C 173,1° 46,7° 176,9°

6.3.3 Austenita reconstruida e austenita retida

A Figura 6.29 apresenta 0s mapas de orientacdo da austenita reconstruida
sobrepostos aos mapas de 1Q da martensita (Figura 6.20). As regides nédo indexadas
nos mapas de orientacdo sdo carbonetos (Fe,Cr)23Cs, austenita ndo reconstruida ou
austenita retida. A austenita reconstruida apresentou graos com orientacéo da fibra a
(<101>||DN) e contornos de maclas, conforme observado no ago AISI 420 com
0,196%C (Figura 6.21). O tamanho de grao austenitico encontrado foi 11+5 um, 13+6
pum, 15+7 um e 19+9 um para as amostras austenitizadas a 950 °C, 1000 °C, 1050 °C
e 1100 °C, respectivamente. Portanto, houve crescimento do gréo austenitico com o
aumento da temperatura. Entretanto, ressalta-se o papel dos carbonetos (Fe,Cr)23Cs
em retardar o crescimento dos graos austeniticos [26,27]. O menor niumero de graos

austeniticos encontrado foi 411 no mapeamento da amostra austenitizada a 1100 °C.
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Figura 6.29: AISI 420 com 0,335%C — Mapas de orientacdo da austenita reconstruidas
sobrepostos ao mapa de 1Q da martensita. As regides ndo indexadas nos mapas de
orientagdo séo carbonetos (Fe,Cr)23Cs, austenita ndo reconstruida ou austenita retida.
Fonte: criada pela autora.

A Figura 6.30 mostra o0 mapa de fases sobreposto ao mapa de IQ da amostra
austenitizada a 1100 °C. Além disso, a Figura 6.30 também apresenta as figuras de
polo {110} e os mapas de orientacdo da austenita reconstruida e da austenita retida
para o grao indicado por um retangulo no mapa de fases. Observou-se a presenca de
austenita retida entre os blocos com a mesma orientacdo do gréo austenitico
reconstruido, sendo essa orientagdo proxima a componente Goss {110}<001>. Esse
resultado sugere que as ripas de martensita formadas durante a transformacao
martensitica dividiram o grdo austenitico e a austenita foi retida entre os blocos. A
austenita retida apresentou morfologia em bloco, conforme reportado por Lu et. al
[108] e Deng et.al [109] em agos inoxidaveis martensiticos apos témpera e particdo.
Além disso, esse resultado confirma a qualidade da reconstrucdo realizada. A
orientacdo da austenita retida ndo foi considerada com o objetivo realizar o mesmo
procedimento de reconstrucdo para todas as amostras. O tamanho de grdo da
austenita retida foi 1,0+0,5 um. A fracdo de austenita mapeada foi 0,055, sendo menor



108

em relacdo a fracdo encontrada por DRX devido a diferenca na area analisada e a

resolucao espacial das técnicas.
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Figura 6.30: AISI 420 com 0,335%C — Austenita retida apds austenitizacdo a 1100 °C
e témpera: (a) mapa de fase, (b) mapa de orientacdo e figura de polo {110} da
austenita retida, (c) mapa de orientacdo e figura de polo {110} do grdo austenitico
indicado em (a). Fonte: criada pela autora.

6.3.4 Fracao de contornos de pares de variantes e formacao dos pacotes, grupos Bain

e blocos

A Tabela 6.9 apresenta a diferenca de orientacdo entre pares de variantes
considerando V1 como referéncia para as relagbes de orientagdo experimentais
(Tabela 6.8). A Figura 6.31 mostra a fracdo de contorno dos pares de variantes e a
figura de polo (001) com as 24 variantes para um grao austenitico (001)[100] e relag&o
de orientacdo tedrica G-T. A partir da Tabela 6.9, nota-se que a diferenca de

orientacdo entre o par de variantes V1/V4 variou entre 5,60° e 6,12°. A diferenca de
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orientacdo maxima no interior de um grupo Bain foi 18,60° (par de variante V1/V21),
sendo esse valor proximo ao observado para o aco AISI 420 com 0,196% (Tabela
6.4). Portanto, a diferenca de orientacdo méxima no interior de um grupo Bain também
foi proxima ao convencionalmente estabelecido na literatura como limite entre os
contornos de grédo de baixo e alto angulo. Os pares de variantes V1/V8, V1/V11l e

V1/V13 que sao contornos de pacotes apresentaram baixa diferenca de orientacéo.

Observa-se na Figura 6.31 que a amostra austenitizada a 950 °C apresentou alta
fracdo de contornos do par de variantes V1/V4 e, portanto, alta fracdo de contorno de
sub-bloco. A fracdo de contorno do par de variantes V1/V2 e dos demais pares de
variantes com alta diferenca de orientacdo no interior dos pacotes aumentou como
resultado do incremento da temperatura de austenitizagcédo. Por outro lado, houve a
reducado da fracdo de contornos do par de variantes V1/V4. Sendo assim, o0 aumento
da austenitizacao resultou em uma mudanca na formacédo de contornos de pares de
variantes de baixa diferenca de orientacao (par de variante V1/V4) para alta diferenca
de orientacéo (pares de variante V1/V2, V1/V3 e V1/V6) pertencentes a diferentes
grupos Bain no interior dos pacotes. A fracdo de contorno de bloco foi de 0,16, 0,20,
0,28 e 0,35 para as amostras austenitizadas a 950 °C, 1000 °C, 1050 °C e 1100 °C,
respectivamente. Além disso, a fragdo de contornos dos pares de variantes
pertencentes a diferentes grupos Bain foi de 0,29, 0,35, 0,43 e 0,46 para as amostras
austenitizadas a 950 °C, 1000 °C, 1050 °C e 1100 °C, respectivamente. Esses
resultados estdo em concordancia com a fracao de contorno de alto angulo observada
para as respectivas amostras. Além disso, ndo houve a formacdo de um par
eixo/angulo de rotacdo especifico de um par de variantes durante a transformacao
martensitica para a temperatura de austenitizacdo de 1050 °C, conforme observado
para o aco AISI 420 com 0,196%C (Figura 6.22).

A microestrutura da amostra austenitizada a 1100 °C apresentou contornos de sub-
blocos. Entretanto, os contornos de alto angulo entre pares de variantes foram
predominantes na microestrutura. O desvio entre os pares de variantes V1/V4 e V1/V8
foi 3,58°, 3,42°, 4,09° e 5,34° para as temperaturas de austenitizacdo de 950 °C, 1000
°C, 1050 °C e 1100 °C, respectivamente. Sendo assim, houve uma sobreposi¢cdo na

identificagcdo dos contornos desses pares de variantes, conforme mencionado
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anteriormente para o aco AlSI 420 com 0,196%C [14]. O erro foi reduzido para maiores

temperaturas de austenitizacao.

No caso do ago inoxidavel martensitico AISI 420, existem dois efeitos opostos na
formacdo de contornos de pares de variantes durante a austenitizacédo: (i) aumento
de carbono em solucéo solida e (ii) aumento do tamanho de grdo. O aumento da
fracdo de contornos V1/V2 e V1/V4 ocorre com o aumento do teor de carbono e do
tamanho de gréo, respectivamente [14,15,72]. Conforme mencionado acima, houve o
aumento do tamanho de gréo austenitico prévio como resultado do incremento da
temperatura de austenitizacdo. Entretanto, os resultados indicam o aumento do teor
de carbono em solugdo sélida como resultado do aumento da dissolugdo dos
carbonetos (Fe,Cr)23Cs) foi 0 principal efeito na formacao dos contornos dos pares de
variantes. Portanto, o aumento de contornos de pares de variantes com alta diferenca
de orientacdo (contornos de blocos) no interior dos pacotes foi observado para
maiores teores de carbono em solugéo soélida, conforme reportado para as ligas Fe-C
[14,72]. Além disso, 0 aumento da temperatura de austenitizacdo resultou em uma
reducdo da temperatura Mi (Tabela 6.7). Esses resultados estdo de acordo com a
pesquisa de Takayama et al. [72] que reportaram as mesmas mudancas na formacao
dos contornos de pares de variantes com o aumento da forga motriz da transformacéao

martensitica.
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Tabela 6.9: AISI 420 com 0,335%C — Diferenca de orientacdo entre pares de variantes considerando a variante 1 como referéncia:
relacdo de orientacdo experimental. Fonte: criada pela autora.

Variante Plano mais Bain Diferenca de orientacdo em relagdo a V1
compacto 950 °C 1000 °C 1050 °C 1100 °C

1 Bl - - - -

2 B2 60,20°[0,52 0,56 0,65] 60,18°[0,52 0,56 0,64] 60,18°[0,53 0,55 0,64] 60,19° [0,52 0,55 0,64]
3 (111) CP1 B3 59,27°[0,52 0,46 0,72] 59,46° [0,52 0,46 0,72] 59,81°[0,51 0,47 0,72] 60,01°[0,02 0,71 0,71]
4 B1 05,84°[0,42 0,00 0,91] 06,12°[0,47 0,00 0,88] 05,81°[0,53 0,00 0,85] 05,60° [0,70 0,00 0,71]
5 B2 59,27°[0,46 0,52 0,72] 59,46° [0,46 0,52 0,72] 59,81°[0,47 0,51 0,72] 60,01°[0,71 0,02 0,71]
6 B3 54,58°[0,71 0,06 0,71] 54,21°[0,71 0,06 0,71] 54,38°[0,71 0,04 0,71] 54,42°[0,71 0,02 0,71]
7 B2 52,81°[0,610,510,61] 52,53°[0,610,520,61] 51,72°[0,60 0,52 0,60] 50,33°[0,61 0,51 0,61]
8 B1 08,18°[0,69 0,19 0,69] 08,29°[0,69 0,23 0,69] 09,18°[0,69 0,22 0,69] 10,46°[0,68 0,28 0,68]
9 (1T1) CP2 B3 52,54°[0,66 0,21 0,72] 52,45°[0,66 0,21 0,72] 52,32°[0,66 0,21 0,72] 52,56° [0,65 0,21 0,73]
10 B2 51,88°[0,440,580,69] 51,81°[0,44 0,57 0,69] 51,33°[0,45 0,57 0,69] 51,02°[0,45 0,56 0,69]
11 B1 12,40°[0,44 0,050,89] 12,52°[0,44 0,050,90] 12,94°[0,47 0,06 0,88] 13,15°[0,51 0,06 0,86]
12 B3 58,01°[0,650,180,73] 58,27°[0,65 0,18 0,73] 57,92°[0,66 0,18 0,73] 58,04°[0,66 0,19 0,72]
13 B1 12,40°[0,050,440,89] 12,52°[0,050,440,90] 12,94°[0,06 0,47 0,88] 13,15°[0,06 0,51 0,86]
14 B3 51,88°[0,580,440,69] 51,81°[0,57 0,44 0,69] 51,33°[0,57 0,45 0,69] 51,02°[0,56 0,45 0,69]
15 (111) CP3 B2 57,42°[0,250,670,70] 57,41°[0,25 0,67 0,70] 56,83°[0,25 0,67 0,70] 56,14°[0,24 0,66 0,71]
16 B1 15,79°[0,70 0,16 0,70] 16,03°[0,69 0,19 0,69] 16,29°[0,69 0,20 0,69] 16,22°[0,68 0,27 0,68]
17 B3 51,27°[0,66 0,36 0,66] 51,41°[0,66 0,36 0,66] 51,17°[0,65 0,38 0,65] 51,75°[0,65 0,40 0,65]
18 B2 52,21°[0,29 0,64 0,71] 51,84°[0,29 0,64 0,71] 51,43°[0,28 0,65 0,70] 50,72 [0,27 0,66 0,70]
19 B3 52,54°[0,21 0,66 0,72] 52,45°[0,21 0,66 0,72] 52,32°[0,21 0,66 0,72] 52,56°[0,21 0,65 0,73]
20 B2 58,01°[0,18 0,65 0,73] 58,27°[0,18 0,65 0,73] 57,92°[0,18 0,66 0,73] 58,04°[0,19 0,66 0,72]
21 (111) CP4 B1 17,54°[0,320,000,95] 17,71°[0,33 0,000,94] 18,31°[0,29 0,00 0,96] 18,60°[0,24 0,00 0,97]
22 B3 52,21°[0,64 0,29 0,71] 51,84°[0,64 0,29 0,71] 51,43°[0,65 0,28 0,70] 50,72°[0,66 0,27 0,70]
23 B2 57,42°[0,67 0,250,70] 57,41°[0,67 0,25 0,70] 56,83°[0,67 0,24 0,70] 56,14°[0,66 0,24 0,71]
24 B1 16,80°[0,09 0,00 0,99] 16,98°[0,12 0,000,99] 17,78°[0,13 0,00 0,99] 18,48°[0,18 0,00 0,98]
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Figura 6.31: AISI 420 com 0,335%C: (a) Fracao de contornos de pares de variantes
considerando V1 como referéncia e (b) figura de polo (001) com as 24 variantes para
um gréo austenitico (001)[100] e relacédo de orientacdo G-T. Desvio de 3°. Fonte:
criada pela autora.

A Figura 6.32 apresenta 0s mapas de pacote e grupos Bain destacados em diferentes
cores sobrepostos aos mapas de IQ da martensita. Os pacotes ndo apresentaram
forma regular, conforme observado no ac¢o AlSI 420 com 0,196%C (Figura 6.23) [11].
Nota-se que houve uma mudanc¢a na morfologia dos grupos Bain com o0 aumento da

temperatura de austenitizacao.
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Figura 6.32: AISI 420 com 0,335%C — Mapas: (a) pacotes e (b) grupo Bain. Os mapas
foram sobrepostos aos mapas de 1Q da martensita. Fonte: criada pela autora.
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A Tabela 6.10 apresenta o tamanho do pacote e dos grupos Bain e a largura do bloco.
O tamanho do pacote apresentou aumento com o incremento da temperatura de
austenitizagdo. Por outro lado, o tamanho dos grupos Bain apresentou uma leve
reducdo. Além disso, houve a reducdo da largura dos blocos com o aumento da
temperatura de austenitizacdo. Esses resultados corroboram o aumento da fracédo de
contornos de blocos mencionado acima. Entretanto, ressalta-se que a largura de bloco
apresentou variagdo consideravelmente menor em relacdo as pesquisas em ago
carbono (Figura 4.9) [12,13,20,21].

A formacdo de pacotes maiores ocorre com 0 aumento da temperatura de
austenitizacdo em acos carbono devido ao incremento do tamanho de gréo austenitico
[12,13,16,20,21]. Por outro lado, 0 aumento do teor de carbono reduz o tamanho dos
pacotes [9]. Os resultados indicam que mais blocos compostos por variantes de um
mesmo pacote foram formados lado a lado com o aumento do tamanho de gréao
austenitico observado. Entretanto, ressalta-se a formacgéo de variantes pertencentes
a mais de um pacote no interior de um bloco, conforme mencionado anteriormente.
Por outro lado, o incremento do teor de carbono em solucéo sélida como resultado do
aumento da dissolugéo dos carbonetos (Fe,Cr)23Cs foi 0 principal efeito na redugéo da

largura do bloco no aco inoxidavel martensitico AlSI 420 com 0,335%C [11].

Tabela 6.10: AISI 420 com 0,335%C — Tamanho dos pacotes e grupos Bain e largura
do bloco. Fonte: criada pela autora.

Temperatura de

austenitizaco Pacotes (um?) Bain (um?) Blocos (um)
950 °C 2,4+0,1 2,310,1 2,5+0,3
1000 °C 2,6+0,3 2,2+0,3 2,1+0,2
1050 °C 3,2+0,2 2,1+0,1 1,7+£0,1

1100 °C 3,6£0,5 1,9+0,2 1,4+0,3
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Ainda em relacéo ao tamanho do pacote e dos grupos Bain (Tabela 6.10), nota-se que
os tamanhos do pacote e dos grupos Bain da amostra austenitizada a 950 °C
apresentaram valores proximos. O aumento da diferengca entre os tamanhos de
pacotes e dos grupos Bain foi observado com o aumento da temperatura de
austenitizacdo. A Figura 6.33 apresenta os mapas dos pacotes e grupos Bain de um
grao para as amostras austenitizadas a 950 °C e 1100 °C. Observa-se que 0s pacotes
no interior do grdo austenitico prévio da amostra austenitizada a 1100 °C foram
divididos em um maior nimero de grupos Bain em relacdo & amostra austenitizada a
950°C. Portanto, os pacotes foram divididos por um maior nimero de grupos Bain com
0 aumento da temperatura de austenitizacdo. Esse resultado estad de acordo com o
aumento dos contornos de pares de variantes V1/V2, V1/V3 e V1/V6, pertencentes a
diferentes grupos Bain no interior de um pacote (Figura 6.31). Wu et al. [15] também
reportaram a divisdo dos pacotes em um maior numero de grupos Bain em uma
microestrutura composta por bainita e martensita. Entretanto, o refinamento de grao

ocorreu devido a reducéo do tamanho de gréo austenitico prévio.

Grupo Bain

I CP1
CP2
[ cP3
Il CP4

HlBain 1
Bain 2
[ IBain 3

DL

Figura 6.33: Divisdo dos pacotes em grupos Bain. Mapas dos pacotes e dos grupos
Bain sobrepostos aos mapas de 1Q da martensita dos graos indicados na Figura 6.32.
Fonte: criada pela autora.
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A Figura 6.34 apresenta os graos austeniticos prévios indicados na Figura 6.28 e
Figura 6.29. A Figura 6.34 mostra os mapas de orientacdo da martensita, dos grupos
Bain, dos pacotes e das variantes além das figuras de polo {110} experimental e
calculadas para os respectivos graos. A partir das figuras de polo {110} e dos mapas
das variantes, nota-se que as 24 variantes foram formadas no interior dos gréos
austeniticos (Figura 6.34b). Consequentemente, 0s quatro pacotes e 0s trés grupos
Bain também foram observados, conforme reportado por Morito et al. [9].
Diferentemente, Kitahara et al. [10] relataram que as 24 variantes ndo sao
necessariamente observadas no interior de um grdo austenitico prévio. Além disso,
as 6 variantes também ndo sdo necessariamente encontradas no interior de um
pacote. O grédo da amostra austenitizada a 950 °C apresentou 4 pontos da variante
V13. Os resultados nao evidenciaram a formagdo preferencial de uma variante
especifica (selecdo de variantes). As orientacfes da martensita estdo espalhadas em

torno da orientacédo ideal da variante (Figura 6.34b) [10].

A partir dos mapas de orientacado da martensita e variantes (Figura 6.34), observa-se
gue a microestrutura do aco inoxidavel martensitico apresentou microestrutura
composta predominantemente por blocos formado por duas variantes especificas
(sub-blocos) para as temperaturas de austenitizacdo de 950 °C a 1100 °C, conforme
observado na andlise das fragfes de contornos de pares de variantes (Figura 6.31)
[9-11].

Os blocos apresentaram gradientes de orientacdo e 0s contornos de sub-bloco néo
foram regulares (Figura 6.34a). A combinacao de duas variantes formando um bloco
reduz a deformacéo de forma da transformacdo martensitica [11]. O teor de carbono
do aco investigado e/ou a incompleta dissolugao dos carbonetos (Fe,Cr)23Cs durante
a austenitizacdo nao foram suficientes para promover a formacdo de uma
microestrutura composta por blocos de ripas da mesma variante e consequentemente
a reducdo acentuada dos contornos de sub-blocos, par de variante V1/V4 (Figura
6.31). Portanto, a completa transicdo da formacdo de sub-blocos para blocos
compostos por uma variante néo foi observada. Morito et. al [9] reportaram a formacéo
de blocos compostos por uma variante para ligas Fe-C com 0,61%C. Além disso, os

resultados encontrados indicam que a acomodacdo de forma da transformacéo
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martensitica ocorreu plasticamente devido a presenca dos contornos dos do par de
variantes V1/V4 observada acima [9,14,22,72]. Ainda segundo Morito et al. [9], a
formacdo de blocos compostos por variantes aleatdérias pertencentes aos pacotes

significativamente finos acontece no mecanismo de autoacomodacéao.

A amostra austenitizada a 950 °C apresentou variantes que pertencem ao mesmo
grupo Bain formadas lado a lado (Figura 6.34a). Portanto, grupos Bain mais regulares
foram observados. A formacédo da grupos Bain menos regulares ocorreu com 0
aumento da temperatura de austenitizacdo. O mapa de variantes da amostra 1100 °C
mostra em detalhe o arranjo irregular de variantes pertences ao grupo Bain 3. Sendo
assim, mais interfaces de alto angulo foram formadas como resultado da mudanca de
morfologia dos grupos Bain, apesar de ndo ter sido observada uma redugéo
significativa no tamanho dos grupos Bain. Portanto, o aumento da fracdo de contornos
de pares pertencentes a diferentes grupos Bain com o aumento da temperatura de

austenitizagéo foi atribuido a mudanga de morfologia dos grupos Bain.

O aumento de interfaces formadas por pares de variantes com alta diferenca de
orientacdo (Figura 6.31) ocorreu com aumento da temperatura de austenitizacao.
Portanto, houve a formacao de blocos com menor largura (Tabela 6.10) e de grupos
Bain mais irregulares (Figura 6.34) refinando a microestrutura. Esses resultados
indicam que o incremento de carbono em solugéo sélida como resultado do aumento
da dissolucédo de carbonetos com o aumento da temperatura de austenitizacdo é o

principal efeito no refinamento da microestrutura [14,72].
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Figura 6.34: AISI 420 com 0,335%C — Graos austeniticos prévios indicados na Figura
6.28 e Figura 6.29: (a) mapas de orientagcdo da martensita, das variantes, dos pacotes
e dos grupos Bain sobrepostos aos mapas de IQ e (b) figuras de polo {100}
(experimental e calculada. As diferencas de orientacdo para os contornos de sub-
blocos, pacotes e grupos Bain foram adotadas de acordo com a Tabela 6.9. Fonte:
criada pela autora.
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6.3.5 Propriedades mecanicas

As curvas tensao-deformacao e a taxa de encruamento sao apresentadas na Figura
6.25. A Tabela 6.6 exibe o oe, or, alongamento uniforme (eu), et e dureza. O Oe, Or€ a
dureza aumentaram como resultado do aumento da temperatura de austenitizacao
entre 950 °C e 1050 °C. A amostra austenitizada a 1100 °C apresentou menor Ge €
maior et em relagdo a amostra austenitizada a 1050 °C. Observa-se que houve
aumento da taxa de encruamento para a mesma deformacé&o verdadeira com aumento
da temperatura de austenitizacdo entre 950 °C e 1050 °C, Figura 6.25b. A taxa de
encruamento observada no inicio da deformacé&o uniforme da amostra austenitizada
1100 °C foi préxima a amostra austenitizada a 1050 °C. Ap6s deformacéo verdadeira

de 0,015, a taxa de encruamento foi maior em relacdo as demais amostras.

(a) é =y Martensita (b)
2000 — (Fe.Cr)..C. —
0,005 + 0,001 Tu-
T ] Fe,Cr),,C, §
o 0,024 + 0,003 S
E 1500 7 (Fe.Cr),,C, Y , E Austenite retida
‘g Fo.CrC 0035 + 0,007 .g
' ] 0,045 + 0,004 g
§ 1000 - S ——950°C
) —— 1000 °C
. S —— 1050 °C
— 950 °C [} — 1100 °C
500 — ——1000°C| | o
—— 1050 °C x
) —1100°C| | ¥ 0
0 — I . 1T T 1 T 1 T 1]
0 2 4 6 8 10 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05 0,06
Deformacéao (%) Deformacao verdadeira

Figura 6.35: AISI 420 com 0,0,335%C — (a) Curvas tensao-deformacao e (b) taxa de
encruamento. Fonte: criada pela autora.
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Tabela 6.11: AISI 420 com 0,0,335%C — Propriedades mecanicas. Fonte: criada pela
autora.

Temperatura de

austenitizacao Oe 02%) (MPa) or (MPa) eu (%) et (%) Dureza (HV)
950 °C 119546 143844 3,8+0,3 5+2 477+10
1000 °C 1323+9 1625+9 4,1+0,5 6+1 S572+7
1050 °C 1366+18 177715 4,8+0,1 71 664+10
1100 °C 1314+11 1820+8 6,2+0,7 8+3 737+8

A Figura 6.36 apresenta a influéncia da largura bloco e do contorno de bloco no ce €
or. Observa-se que a reducdo da largura dos blocos e o aumento da fracdo de
contornos de blocos promoveram 0 aumento do Ce para as temperaturas de
austenitizacdo de 950 °C a 1050 °C. Além disso, houve o aumento do or com 0
aumento da temperatura de austenitizacdo. Portanto, a reducéo na largura do bloco
aumentou o ge de acordo com a relagdo Hall-Petch, conforme relatado na literatura
[12,16,77,78]. Entretanto, ressalta-se que, neste trabalho, investigou-se apenas o
comportamento de trés amostras apO0s témpera e revenimento. A resisténcia
mecanica aumenta devido ao papel dos contornos de bloco de impedir a
movimentacao das discordancias quando o sistema de escorregamento ativado é fora
do plano de habito da ripa [73—76]. Morsdorf et al. [110] reportaram que a deformacéo
plastica € concentrada nos contornos de bloco em microestruturas martensiticas.
Portanto, esses resultados estdo em concordancia com Zhang et al. [13] e Morito et
al. [12]. Os autores reportaram que a largura do bloco € a menor unidade

microestrutural da martensita em ripas que afeta as propriedades mecanicas.

O incremento da temperatura de austenitizacdo causou o aumento do tamanho dos
pacotes, Tabela 6.10. Portanto, as propriedades mecanicas nao foram influenciadas
pelo tamanho no pacote, conforme relatado para agos carbono [8,12,13,16,77,78]. As
propriedades mecanicas também nao foram fortemente afetadas pelo tamanho dos

grupos Bain, mas, sim, pela sua mudanga de morfologia (Figura 6.34).



122

Largura do bloco, d, (um)
262422201816 14

2000 L e e Ly |(a|) 2000 -
1 " G(0-2%) ] " 0(0,2%} ( )
< 1800 —| = = = 1800 4| = , - =
= - R=095 | & .
B’ 1600 — ;’ 1600 — -
18 ] Fracdo de Ig N Fragdo de
c g c - e
@ 1400 | austenita retida @ 1400 | austenita retida
] | / 0,0829.: = _ - 2 Ol:OISZ9
1200 4 = RE e 1200 4 =
1000 T | T | T | T ‘ T | 1000 | T | T | T | T | T
0,60 0,65 0,70 0,75 0,80 0,85 0,15 0,20 0,25 0,30 0,35 0,40
Largura do bloco, d;? (xm™?) Contornos de bloco

Figura 6.36: Influéncia da (a) largura bloco e do (b) contorno de bloco no ce e or. Fonte:
criada pela autora.

A amostra austenitizada a 1100°C apresentou uma redugéo do 0e € um aumento do
etem relacdo a amostra austenitizada a 1050 °C. Esse resultado foi atribuido a maior
fracdo de austenita retida (0,089), conforme relatado anteriormente para acos
inoxidaveis [109,111-113]. A presenca da austenita retida reduz a dureza dos acos
inoxidaveis martensiticos, Tabela 6.6 [26,30,111,114]. Além disso, a taxa de
encruamento observada no inicio da deformacédo uniforme foi proxima a amostra
austenitizada a 1050 °C (Figura 6.25b). Esse resultado indica que a maior fracdo de
austenita retida na microestrutura da amostra austenitizada a 1100 °C reduziu a taxa
de encruamento no inicio da deformacéo plastica. Apds deformacao verdadeira de
0,015, houve um maior aumento da taxa de encruamento em relacdo as demais
amostras devido a transformacédo da austenita retida em martensita e a microestrutura
mais fina. A transformacéo da austenita retida em martensita durante a deformacao
aumenta a taxa de encruamento e retarda o inicio da deformacgédo n&o uniforme.
Portanto, o aumento da resisténcia mecénica e do alongamento uniforme ocorre por
meio da transformacg&o martensitica induzida por deformacédo [109,115-117]. Sendo
assim, o efeito da reducao da largura do bloco e da mudancga na morfologia dos grupos
Bain no oe n&o foi evidenciado para a amostra austenitizada a 1100 °C devido a maior
fracdo de austenita retida. A amostra austenitizada a 1100 °C apresentou a

microestrutura mais fina observada neste trabalho.
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Ressalta-se que o aumento de carbono em solucdo sélida como resultado do
incremento da dissolugéo dos carbonetos (Fe,Cr)23Cs também contribuiu fortemente
para o aumento da resisténcia mecanica, conforme reportado para agos inoxidaveis
martensiticos [28—30] e agos carbono [8,56]. A dissolucao dos carbonetos (Fe,Cr)23Cs
também promoveu o aumento da dureza [26,30]. Além disso, houve aumento et com
0 aumento da dissolugéo dos carbonetos (Fe,Cr)23Cs e refinamento da microestrutura.
A deformac@o minima para a nucleacdo de microvazios aumenta com a reducéo da
fracdo de carbonetos. O papel dos carbonetos na nucleagcdo de microvazios
(decoeséo interface carboneto/matriz e fratura do carboneto) e no mecanismo de

fratura € amplamente conhecido [118], mas nao foi investigado nesta Tese.
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CAPITULO 7: CONCLUSOES

As principais conclusdes deste estudo sobre o a microestrutura e as propriedades

mecanicas dos acos inoxidaveis martensiticos durante os processos de laminacao a

frio, recozimento e témpera séo:

O carboneto observado apos recozimento dos acos AISI 410, AISI 420 com
0,335%C e EN 1.4116 foi o Cris,58Fe7,42Cs. A energia armazenada e o tamanho
de grado final do material na condicdo ferritica foram influenciados
principalmente pela fracdo de carbonetos (Fe,Cr)23Ces. A retengado da fibra a
apos recristalizacdo do aco AISI 410 foi favorecida pelos carbonetos
(Fe,Cr)23Ce.

A reducao do tamanho de gréo inicial ndo afetou a textura apdos laminacéo a
frio, considerando as texturas iniciais semelhantes dos acos AlSI 420 e EN
1.4116. Esses agos apresentaram as fibras a e y homogéneas apds laminagéo
a frio. As diferencas observadas na textura de laminacao a frio do aco AISI 410
em relacdo aos acos AlSI 420 e EN 1.4116 foram originadas da textura inicial.
Maior restricdo foi imposta a deformacéo plastica pelos contornos de grdo com
a reducdo do tamanho de gréo inicial. A componente Goss {110}<001> foi

enfraquecida na textura de recristalizagao.

A microestrutura do aco AISI 420 com 0,196%C e 0,335%C apresentou
contornos de sub-blocos (par de variantes V1/V4) e contornos entre pares de
variantes com alta diferenca de orientacdo. A tendéncia de formag&o de um par
eixo/angulo de rotacdo especifico entre um par de variantes ndo foi observada

para a temperatura de austenitizacédo de 1050°C.

As relacdes de orientacdo encontradas para os acos AlSI 420 com 0,196%C e
0,335%C foram proximas a relacdo de orientacdo teorica G-T. A austenita
reconstruida apresentou grédos com orientacdo da fibra a (<101>||DN) e
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contornos de maclas em ambos o0s acos. A maior diferenca de orientacdo
observada no interior de um grupo Bain foi proxima a 15° para as relacfes de
orientacao encontradas. O tamanho do grupo Bain pode ser usado para avaliar

o refinamento da microestrutura martensitica com a mesma morfologia.

A morfologia, as fragbes de contornos de variantes, os tamanhos dos pacotes
e dos grupos Bain e a largura dos blocos ndo foram influenciados pelas
diferentes rotas de processamento investigadas. Consequentemente, 0 ago

AISI 420 com 0,196%C apresentou 0 mesmo nivel de resisténcia mecanica.

O aumento da temperatura de austenitizacdo proporcionou a reducdo dos
contornos de sub-blocos (par de variantes V1/V4) e o aumento de contornos
de pares de variantes com alta diferenca de orientacdo no aco AlSI 420 com
0,335%C. O mecanismo de refinamento martensita observado no aco AlSI 420
com 0,335%C consistiu no aumento de interfaces formadas por pares de
variantes com alta diferenca de orientacdo, na formagéo de blocos com menor
largura e de grupos Bain mais irregulares. Esse resultado ocorreu devido ao
incremento de carbono em solugdo sdélida como resultado do aumento da
dissolucéo de carbonetos com o aumento da temperatura de austenitizacdo. O
aumento da temperatura de austenitizacdo também promoveu maior divisao

dos gréos austeniticos prévios e dos pacotes por grupos Bain.

O refinamento da microestrutura martensitica e o incremento de carbono em
solucdo soélida como resultado do aumento da dissolucdo de carbonetos
promoveram o aumento do limite de escoamento, do limite de resisténcia e da

dureza.

A maior fracdo de austenita retida observada na amostra austenitizada a 1100
°C reduziu o limite de escoamento e alterou o comportamento mecéanico do ago
AISI 420 com 0,335%C. O efeito do refinamento de gréo da martensita apos
austenitizacdo a 1100 °C néo foi evidenciado.
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CAPITULO 8: SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Investigar o inicio da recristaliza¢do por meio de interrup¢6es no ciclo de recozimento
dos acos AISI 410, AISI 420 com 0,335%C e EN 1.4116 usando as técnicas de EBSD
e TEM.

Investigar o efeito da microestrutura apés laminacdo a quente nas caracteristicas
cristalograficas e propriedades mecanicas apds témpera do aco AISI 420 com

0,196%C e comparar com o0s resultados obtidos nesta Tese.

Estudar o efeito da temperatura de austenitizacdo na densidade de discordancias e
subestrutura da martensita do aco AlISI 420 com 0,335%C por meio das técnicas de

DRX e TEM, respectivamente.

Realizar austenitizacdo a 1100°C e témpera subzero em amostras do aco AISI 420
com 0,335%C para evidenciar o efeito do refinamento da microestrutura martensitica

nas propriedades mecanicas.
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Martensitic transformation occurs after the final conformation in the quenching process of martensitic stainless
steels. Ferrite grains and Cr-rich carbides are observed in the microstructure during the hot rolling, cold rolling
and annealing industrial processes. In this context, this study investigated the microstructures and textures of
AISI 410, AISI 420 and EN 1.4116 stainless steels with different carbide fractions, initial grain sizes and initial
textures after 50% cold rolling reduction and recrystallization. The experimental results showed that the stored
energy after cold rolling and grain growth during the annealing were mainly influenced by the (Cr,Fe)23Ce
carbide fraction, which was identified as Crys sgFey 42Cs carbide type. Reducing initial grain size caused a larger
grain boundary constraints, weakening the {110}{001) Goss component in recrystallized texture. The initial
texture and pinning effect of (Cr,Fe),3Cq carbides favored a-fiber retention and texture gradient after recrys-
tallization in AISI 410 steel. The recrystallized microstructures of AISI 420 and EN 1.4116 steels were hetero-
geneous owing to the (Cr,Fe),3Cg carbide bands in the as-received condition. In addition, the selective particle
drag caused the y-fiber development with a shift toward (334)[483] component in AISI 420 and EN 1.4116 steels.

1. Introduction

The martensitic stainless steels are based on Fe-Cr-C ternary system
with 10.5-18% Cr and 0.1-1.2% C. The combination of corrosion
resistance and high strength makes the martensitic stainless steels very
attractive for several segments after the quenching process. In general,
these alloys are used in cutlery, valve parts, gears, shafts, and rollers
[1,2]. Martensitic stainless steels showed a microstructure consisting of
ferrite grains and Cr-rich carbides after hot rolling and box annealing as
well as during cold rolling and annealing industrial processes. The
quenching process is applied after the final mechanical conformation.

The physical mechanisms involved in the microstructure formation
are related to crystallographic texture development [3 ]. Chemical
composition, carbides, initial texture and initial microstructure influ-
ence cold-rolled and the recrystallized textures of stainless steels [4-8].
The grain size after the hot rolling affects the stored energy and the
formation of deformation heterogeneities during cold rolling,
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consequently, the recrystallized texture and microstructure [9]. Coarse-
grained steels show lower stored energy and a higher tendency for shear
and deformation banding [9,10]. Shear and deformation bands are
nucleation sites in the recrystallization of coarse-grained steel,
increasing nucleation rates during recrystallization. The grain nucle-
ation with {110}<001> Goss component at shear bands inside {111}(
112) deformed grains occurs during recrystallization. Thus, high in-
tensity of {110}<001> Goss component are found after annealing
[4,5,7,11]. Grain boundary constraints are stronger in fine-grained
steels than in coarse-grained steels since the grain boundaries inter-
rupt the slip process during deformation [12]. Decreasing initial grain
size enhances y-fiber intensity [6,12,13].

The second-phase particles modify the microstructure and texture
after cold deformation and recrystallization. The increase of stored en-
ergy during the plastic strain, the pinning effect and the particle stim-
ulated nucleation (PSN) mechanism can be observed during the
recrystallization [9,14,15]. Fine particles retard the growth of y-fiber
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ANEXO A: Sistema de escorregamento

MTEX 5.7.0 toolbox e o software MATLAB.

cs= crystalSymmetry('432','Iron bcc");
ori = orientation.byEuler(26.2*degree,47.9*degree,335.2*degree,cs);

sS = slipSystem.bcc(cs,0.2)
sSAll = sS.symmetrise(‘antipodal’)

sSGrain = ori * sSAll
r = stressTensor(diag([1 0 -1]))

SF = sSGrain.SchmidFactor(r)
[SFMax,id] = max(abs(SF))

sSAll(id)
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ANEXO B: Reconstrucao austenita

MTEX 5.7.0 toolbox e o software MATLAB.

ebsdOriginal=ebsd

ebsd=ebsd(Iron (Alpha)’)

[grains,ebsd.grainld] = calcGrains(ebsd, 'unitCell','angle’,3*degree)
grains = smooth(grains,5);

csChild = ebsd('Iron (Alpha)’).CS

csParent = crystalSymmetry('432', [3.6 3.6 3.6], 'mineral’, 'Iron (Gamma)', ‘color’,
[0.56 0.74 0.56])

p2c = orientation.byEuler(172.5*degree,46.6*degree,177.3*degree,csParent,csChild)
job = parentGrainReconstructor(ebsd,grains,p2c)

job.calcParent2Child

[fit, c2cPairs] = job.calcGBFit;

[0B,pairld] = job.grains.boundary.selectByGrainld(c2cPairs);
job.calcGraph(‘threshold',4*degree,'tolerance’,1*degree);
job.clusterGraph(inflationPower’,1.6)
job.calcParentFromGraph

job.revert(job.grains.fit > 5*degree | job.grains.clusterSize < 5)

job.calcGBVotes
job.calcParentFromVote('minVotes',4)

for1=1:2

job.calcGBVotes('noC2C")
job.calcParentFromVote('minFit',5*degree)
end

job.mergeSimilar('threshold',5*degree);
job.mergelnclusions('maxSize’,500);

figure(1);
ipfKey =ipfTSLKey(ebsd)
plot(job.parentGrains,ipfKey.orientation2color(job.parentGrains.meanQOrientation))

parentEBSD = job.calcParentEBSD;
[parentGrains, parentEBSD.grainld] =
calcGrains(parentEBSD,'unitCell','angle’,5*degree);

figure(2)

plot(parentEBSD('Iron (Gamma)"),ipfKey.orientation2color(parentEBSD('Iron
(Gamma)').orientations), faceAlpha’,0.5)

hold on

plot(parentGrains.boundary,'lineWidth',0.5)

hold off
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ANEXO C: Desvio angular médio — diferenca de orientacdo entre as variantes

do dado experimental e a relagcédo de orientagcédo cristalina tedrica

MTEX 5.7.0 toolbox e o software MATLAB.

ebsdl=ebsd
ebsd=ebsd(Iron (Alpha)’)
[grains,ebsd.grainld] = calcGrains(ebsd,'unitCell','angle’,3*degree)

csChild = ebsd(Iron (Alpha)’).CS
csParent = crystalSymmetry('432', [3.6 3.6 3.6], ‘'mineral’, 'Iron (Gamma)', ‘color’,
[0.56 0.74 0.56])

p2c = orientation.byEuler(172.5*degree,46.6*degree,177.3*degree,csParent,csChild)
job = parentGrainReconstructor(ebsd,grains,p2c)

gB = job.grains.boundary(job.csChild,job.csChild)

gB_c2c = gB('lron (Alpha)','Iron (Alpha)")

p2c_V = job.p2c.variants;

p2c_V =p2c_V(.);

c2c_variants = job.p2c * inv(p2c_V);

for k = 1:length(c2c_variants);
misfit_c2c = angle_outer(gB_c2c.misorientation,c2c_variants);
[min_misfit_c2c,variant] = min(misfit_c2c,[],2);
min_misfit_c2c_degree = min_misfit_c2c./degree;

end

filetxt = strcat(‘Desvio’,".txt');
fileID = fopen(filetxt,'w");
fprintf(filelD,'%.5f \n', min_misfit_c2c./degree);
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ANEXO D: Diferenca de orientacao entre as variantes considerando a variante

1 como referéncia

MTEX 5.7.0 toolbox e o software MATLAB.

cs_fcc = crystalSymmetry('432','Iron fcc');
cs_bcc = crystalSymmetry('432','Iron bcc');

h_fcc = Miller({0,0,1},cs_fcc);
h_bcc = Miller({0,0,1},cs_bcc);

setMTEXpref('’xAxisDirection’,'south’);
setMTEXpref('zAxisDirection','outOfPlane’);

Aus = orientation.byMiller([0 0 1],[1 0 0],cs_fcc);

OR = orientation.byEuler(174.4*degree,46.1*degree,176.0*degree, cs_bcc, cs_fcc);
V_M = variants(OR,Aus);

[variantld,packetld] = calcVariantld(Aus,V_M,OR);

[packetld] = [1;1;1;1;1;1,;2;2;2;2;2;2;3;3;3;3;3;3;4,4,4;4,4,4];

color = ind2color(packetld);

figure(4)
plotPDF(V_M,color,h_bcc,'projection’,'stereo’,'MarkerSize',5,
‘MarkerEdgeColor','k','linewidth’,0.01);

hold on

fori=1:24
plotPDF(V_M(i),'projection’,'stereo’,'label',i,'add2all','MarkerFaceColor','none','Marker
EdgeColor','none’,'linewidth’,0.01);

end

hold off

for j=2:24

R =inv(V_M(1))*V_M()
[minang,id]=min(angle(R)/degree)
R(id)

R(id).axis

end



ANEXO E: Identificacdo das variantes

MTEX 5.7.0 toolbox e o software MATLAB.

parentEBSD = job.calcParentEBSD;
parentEBSD.grainld = 0;
[parentGrains,parentEBSD.grainld] =
calcGrains(parentEBSD,'unitCell','angle’,2*degree);
ebsd.grainld = parentEBSD.grainld;
parentEBSD('Iron (Alpha)’).grainld = O;
ebsd(ebsd.grainld & parentEBSD.grainld == 0) =];
parentEBSD=parentEBSD('Iron (Gamma)’);

parent_T = parentGrains(ebsd(ebsd.grainld ~= 0).grainld).meanOrientation;
daughter_T = ebsd(ebsd.grainld ~= 0).orientations;

N = length(parent_T);

warning('Packet ID calculation assuming {111} p||{110} c");
variantld = zeros ([N 1]);

packetld = zeros ([N 1]);

for M = 1:N
parent = parent_T(M,1);
daughter = daughter_T(M,1);

childvariants = variants(p2c, parent);
if size(childVariants,1) ==
childvariants = repmat(childVariants,length(daughter),1);
end

d = dot(childVariants,repmat(daughter(:),1,size(childVvariants,2)));
[~,childVariantld1] = max(d,[],2);
variantld(M) = childvariantld1,

hl = Miller({1,1,1},{1,-1,1},{-1,1,1},{1,1,-1},p2c.CS);
h2 = Miller(1,0,1,p2c.SS);

omega = dot(variants(p2c,hl),h2);
[~,childPacketld] = max(omega,[],1);
childPacketld1 = childPacketld(childVariantldl);
packetld(M) = childPacketldl;

end
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ANEXO F: Identificacéo dos pacotes

MTEX 5.7.0 toolbox e o software MATLAB.

parentEBSD1 = parentEBSD;

[parentGrains,parentEBSD1.grainld] =
calcGrains(parentEBSD1,'unitCell','angle’,10*degree);

A = [parentEBSD1.grainld packetld];
B = max (unigue (parentEBSD1.grainid));

newPacketGrainld = zeros ([length(A) 1)]);

for M = 1:length(A)
for N=1:1:B
if A(M,1)==N && A (M,2)==1
newPacketGrainld(M,1) = (N*10)+1;
elseif A (M,1) == N && A (M,2)==2
newPacketGrainld(M,1) = (N*10)+2;
elseif A (M,1) == N && A (M,2)==3
newPacketGrainld(M,1) = (N*10)+3;
elseif A (M,1) == N && A (M,2)==
newPacketGrainld(M,1) = (N*10)+4;
end
end
end

[packetsGrains, parentEBSD1.grainld] =
parentEBSD1.calcGrains(‘custom',newPacketGrainld,'delta’,1,'unitCell’);

plot(parentEBSD1,packetld,'micronBar",'off")

hold on
plot(packetsGrains.boundary,'lineWidth',0.1,'lineColor’,'magenta’)
hold on
plot(parentGrains.boundary,'lineWidth',0.1,'lineColor’,'black’)

hold off



ANEXO G: Identificacdo dos grupos Bain

MTEX 5.7.0 toolbox e o software MATLAB.

parentEBSD2 = parentEBSD;

[parentGrains,parentEBSD2.grainld] =

calcGrains(parentEBSD2,'unitCell','angle’,10*degree);

A = [parentEBSD2.grainld variantld];

B = max (unique (parentEBSD2.grainld));

newVariantGrainld = zeros ([length(A) 1]);

for M = 1:length(A)
for N=1:1:B

ifA(M1)==N && A (M,2)==1
newVariantGrainld(M,1) = (N*100)+1;
elseif A(M,1) == N && A (M,2)==2
newVariantGrainld(M,1) = (N*100)+2;
elseif A (M,1) == N && A (M,2)==3
newVariantGrainld(M,1) = (N*100)+3;
elseif A(M,1) ==N && A (M,2)==4
newVariantGrainld(M,1) = (N*100)+4;
elseif A(M,1) == N && A (M,2)==5
newVariantGrainld(M,1) = (N*100)+5;
elseif A(M,1) == N && A (M,2)==6
newVariantGrainld(M,1) = (N*100)+6;
elseif A(M,1) == N && A (M,2)==7
newVariantGrainld(M,1) = (N*100)+7;
elseif A(M,1) == N && A (M,2)==8
newVariantGrainld(M,1) = (N*100)+8;
elseif A(M,1) == N && A (M,2)==9
newVariantGrainld(M,1) = (N*100)+9;
elseif A (M,1) == N && A (M,2)==10

newVariantGrainld(M,1) = (N*100)+10;

elseif A (M,1) == N && A (M,2)==11

newVariantGrainld(M,1) = (N*100)+11;

elseif A (M,1) == N && A (M,2)==12

newVariantGrainld(M,1) = (N*100)+12;

elseif A (M,1) == N && A (M,2)==13

newVariantGrainld(M,1) = (N*100)+13;

elseif A (M,1) == N && A (M,2)==14

newVariantGrainld(M,1) = (N*100)+14;
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elseif A (M,1) == N && A (M,2)==15
newVariantGrainld(M,1) = (N*100)+15;
elseif A (M,1) == N && A (M,2)==16
newVariantGrainld(M,1) = (N*100)+16;
elseif A (M,1) == N && A (M,2)==17
newVariantGrainld(M,1) = (N*100)+17;
elseif A(M,1) == N && A (M,2)==18
newVariantGrainld(M,1) = (N*100)+18;
elseif A (M,1) == N && A (M,2)==19
newVariantGrainld(M,1) = (N*100)+19;
elseif A (M,1) == N && A (M,2)==20
newVariantGrainld(M,1) = (N*100)+20;
elseif A (M,1) == N && A (M,2)==21
newVariantGrainld(M,1) = (N*100)+21;
elseif A (M,1) == N && A (M,2)==22
newVariantGrainld(M,1) = (N*100)+22;
elseif A (M,1) == N && A (M,2)==23
newVariantGrainld(M,1) = (N*100)+23;
elseif A (M,1) == N && A (M,2)==24
newVariantGrainld(M,1) = (N*100)+24;
end
end
end

[variantGrains, parentEBSDZ2.grainld] =

parentEBSD2.calcGrains(‘custom’,newVariantGrainld,'delta’,1,'unitCell’);

Bl1=[1481113162124];
B2 =[257 10 15 18 20 23]’
B3=[3691214 17 19 22[;

BainGroups = [B1 B2 B3];

[~,idx] = ismember(variantld,BainGroups);
[~,Bainld] = ind2sub(size(BainGroups),idx);

[NewGrainld, iA] = unique(parentEBSD2.grainld, 'first’);
Bainldgrain = Bainld(iA);

X = Bainldgrain;
xx = variantGrains.neighbors;
neigh_Bainlds = x(xx);

mori = inv(variantGrains(xx(:,1)).meanQOrientation) .*
variantGrains(xx(:,2)).meanOrientation;
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conditions = neigh_Bainlds(:,1) == neigh_Bainlds(:,2) &
mori.angle<25*degree;
mergelds = xx(conditions,:);

[Bainl, parentld] = merge(variantGrains,mergelds);
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ANEXO H: Determinacéo da largura aparente do bloco

Este cddigo foi desenvolvido com base no codigo de determinacéo da largura do bloco
do Orientation relationship tools (ORTools) - MTEX 5.7.0 toolbox e o software
MATLAB.

% Diferencga de orientagdo bloco
[grains,ebsd.grainld] = calcGrains(ebsd, 'unitCell’,'angle’,8*degree)

% Id do bloco
grain_subset = grains('id',[1407])

% Planos

hh = Miller({1,1,0},{1,0,1},{0,1,1},{-1,1,0},{-1,0,1},{0,-1,1},ebsd.CS);
n110 = grain_subset.meanOrientation*hh;

nl110.antipodal=1;

figure(1)

ipfKey =ipfTSLKey(ebsd)
plot(ebsd,ipfKey.orientation2color(ebsd.orientations))
hold on
plot(grains.boundary,'lineWidth',0.5,'lineColor','black’)
for i = 1:length(n110)

hold on

quiver(grain_subset,cross(n110(:,i),zvector))

end

%Plotar plano de habito

figure(2)

ipfKey =ipfTSLKey(ebsd)
plot(ebsd,ipfKey.orientation2color(ebsd.orientations))

hold on

quiver(grain_subset,h4);

hold on
plot(grains.boundary,'lineWidth',0.5,'lineColor','black’)
hold off

%plano de habito do bloco
h = cross(n110(:,4),zvector)
v = rotate(cross(n110(:,4),zvector),rotation.byAxisAngle(zvector,90*degree));

% Lista dos vertices

V = grain_subset.V;

% Lista dos Ids dos vertices
poly = grain_subset.poly;
ce= grain_subset.centroid,;
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Vg = V(poly{1},:);

% Linhas da lista dos vertices (variavel VQ)
s =130;
d =115;
f=70;

j = 55;

k = 40;
K=411;
J = 395;
F=377;
D = 361;
S =339;

Vgl =[Vg(s,1)-ce(1,1) Vg(s,2)-ce(1,2);
Vg(d,1)-ce(1,1) Vg(d,2)-ce(1,2);
Vg(f,1)-ce(1,1) Vg(f,2)-ce(1,2);
Vg(j,1)-ce(1,1) Vg(j,2)-ce(1,2);
Vg(k,1)-ce(1,1) Vg(k,2)-ce(1,2);
VQg(S,1)-ce(1,1) Vg(S,2)-ce(1,2);
Vg(D,1)-ce(1,1) Vg(D,2)-ce(1,2);
Vg(F,1)-ce(1,1) Vg(F,2)-ce(1,2);
Vg(J,1)-ce(1,1) Vg(J,2)-ce(1,2);
Vg(K,1)-ce(1,1) Vg(K,2)-ce(1,2)];

a=v(1).yi(1).x;
b=-1;
c =Vgl(;,2) - Vgl(:,1)*a;

p = (a*Vvgl(;,2) - b*vgl(:,1))./sqrt(a"2+b"2);
px = (-a*c)/(a”2+b"2);
py = (-b*c)/(a”2+b"2);

figure(3)
plot(ebsd(grain_subset),ipfKey.orientation2color(ebsd(grain_subset).orientations))
hold on
plot(grains.boundary(grain_subset),'lineWidth',0.5,'lineColor’,'black’)
hold on
V = grain_subset.V;
poly = grain_subset.poly;
ce = grain_subset.centroid;
Vg = V(poly{1},’);
Vgl = [Vg(s,1) Vg(s,2);

Vg(d,1) Vg(d,2);

Vo(f,1) Va(f.2);

Va(j,1) Vg(j,2);

Vg(k,1) vVag(k,2);

Vg(S,1) Vg(S,2);

Vg(D.1) Vg(D,2);
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Vo(F.1) Vo(F.2);

Vg(J,1) Vg(J,2);

Vo(K.1) Vg(K,2)];
plot([(px+ce(1));Val(:, 1)1 [(py+ce(2));Val(:2)])
hold on
quiver(grain_subset,h)
legend('off")
hold off

p = abs(p(:,1))
M = [p(1,1)+p(10,1);p(2,1)+p(9,1);p(3,1)+p(8,1);p(4,1)+p(7,1);p(5,1)+p(6,1)]

% Largura aparente
db = mean (M)



