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Resumo

Os agos com um alto teor de Mn (15-30%) e os elementos de liga, Si e Al, apresentam plasticidade excepcional
devido a geracao de maclas de deformagao (efeito TWIP) ou multiplas transformacées martensiticas (efeito TRIP). Este
trabalho avaliou a evolugdo microestrutural, a formacao da textura e sua influéncia sobre o comportamento mecanico
de um aco contendo |79%Mn-0,06%C laminado a frio com reducées de 45% e 90% e recozimentos a 700 °C durante
tempos diferentes. A microestrutura foi analisada por microscopia éptica e eletrénica de varredura, EBSD e difracao de
raios X. A reducao a frio favorece a formagao da martensita o’. Nos agos recozidos estdo presentes as fases martensita
o’, € e austenita. O limite de escoamento e de resisténcia a tracao alcancaram 750 e 950 MPa, respectivamente, com o
alongamento total de 45%, confirmando sua alta capacidade de encruamento. A reversao da martensita para austenita
ocorre simultaneamente com a recristalizacao desta.

Palavras-chave: Ao alto manganés; Aco TRIP; Aco TWIP; Martensita.

MICROSTRUCTURAL EVOLUTION, TEXTURE AND MECHANICAL
BEHAVIOR OF TRIP STEEL 17Mn TWIP-0.06C AFTER HOT ROLLING,
ANNEALING AND COLD

Abstract

Steels containing high contents of Mn, Si and Al have great plasticity when deformed due to TWIP or TRIP effects.
This work evaluated the microstructural evolution, texture formation and its influence on the mechanical behavior of
a steel containing 17%Mn and 0.06%C after cold rolling to 45% and 90% of reduction, and annealing at 700 °C for
different times. The microstructures were analyzed by optical and scanning electron microscopy. Volume fraction of the
phases v, € and o’ martensites were measured by X-ray diffraction and EBSD technique. It was found that cold reduction
increases the o’ martensite volume fraction. The relative phase amounts showed that the sample annealed for the longest
time, 1000 s, still presents € and o’ martensite. The yield and tensile strength for annealing condition reach values close to
750 and 950 MPa, respectively, with total elongation of 45%, confirm the high work hardening rate of the analyzed steel.
Keywords: Manganese steel; TRIP steel; TWIP steel; Martensite.

I INTRODUCAO

Os acos contendo teores elevados de Mn, Si e Al, martensitica, denominado efeito TRIP (Transformation
exibem plasticidade elevada quando submetidos a deformacdo  Induced Plasticity) [1-3]. Os acos TWIP/TRIP sao uma
devido a maclacao mecéanica, conhecido como efeito  alternativa promissora para atender a demanda na construgao
TWIP (Twinning Induced Plasticity), ou a transformacdo  de pegas automotivas que exigem um material com alta
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resisténcia, alta conformabilidade, boa tenacidade e menor
densidade. A absorc¢ao de choque desses acos é o dobro da
verificada em agos de alta resisténcia convencionais usados
para estampagem profunda [1,4-6]. Estas caracteristicas
levaram, principalmente, as industrias automotivas a se
interessarem pela aplicagcao desse produto, visando economia
de combustivel, a seguranca dos passageiros, reducao de
peso e diminuigao da emissao de gases poluentes no meio
ambiente [4-6].

Uma das principais variaveis que determina o mecanismo
de deformacao plastica nesses acos ¢ a energia de falha de
empilhamento, EFE, [7-10]. Segundo Dumay et al. [I1],
para valores de EFE superiores a |8 m|.m™ o efeito TWIP
prevalece, enquanto que para valores inferiores, o efeito
TRIP é predominante, enquanto a formacao de martensita
dos tipos € e o’ acontece para EFE inferior a 12 mJ/m2.
A morfologia e fracao volumétrica da martensita o’ é
fortemente influenciada pela presenca da martensita €, uma
vez que a martensita o’ é formada a partir da martensita
€, a qual nucleia nas falhas de empilhamento da estrutura
austenitica [12]. Em contrapartida, a EFE depende fortemente
da composicao quimica, da temperatura de deformagéo e
do tamanho de grao da austenita. Sabe-se que a EFE em
ligas de Fe-Mn-C ¢é relativamente baixa, e para ligas com
o teor de Mn entre 15% e 25%, os efeitos TRIP e TWIP
coexistem [3]. Entretanto, a adicao de elementos de liga tais
como o Al e Ni elevam a EFE e tendem a inibir a transformacao
martensitica (v, — ¢, — o’_), enquanto que o Si diminui
a EFE, favorecendo a formagao da martensita [6, 1 |-13].

Como mencionado, uma outra variavel que controla
a estabilidade da austenita é o seu tamanho de grao, uma
vez que a formacao de martensita é diminuida em funcao
da razao entre a area superficial por unidade de volume
de contornos de grao [14]. Por seu turno, o aumento do
tamanho de grao austenitico favorece o crescimento da
martensita [ I]. A microestrutura austenitica mantém
certa estabilidade durante todo o processo de deformacao
plastica [15]. A medida que a deformagao prossegue,
maclas de deformacao sao formadas no interior dos graos
e também arranjos de discordancias planares. Essas maclas
agem semelhantemente aos contornos dos graos, atuando
como barreiras ao deslizamento das discordancias, refinando
a microestrutura [3,4,6].

A elevada taxa de encruamento do aco alto Mn
contribui consideravelmente para sua rapida recristalizacao
no recozimento em fungao da energia armazenada.
A desorientagao entre os graos ou regides da microestrutura
e a formagao de subestrutura devido a essa deformacao
aceleram os processos de restauracao [16-18]. A maioria
dos acos austeniticos, tais como os acos inoxidaveis e alto
manganés, tem de baixa a moderada energia de falha de
empilhamento, entretanto tendem a formar falhas de
empilhamento e maclas de recozimento. Estes diferentes
defeitos na rede cristalina exercem uma forte influéncia
na formagao da textura durante a laminacao a frio e no
recozimento posterior [19-21].

O presente trabalho teve como objetivo avaliar o
efeito da laminacgao a frio na formagiao microestrutural e
na textura, bem como no comportamento mecanico, do
aco TRIP/TWIP 17%Mn e 0,06%C recozido a 700 °C
durante 100, 300 e 1000 s apés laminac3o a frio com 45%
e 90% de reducobes. Durante as etapas de processamento
termomecanico acontece a formacao de martensita €, que
em seguida se transforma em o', alterando significativamente
o comportamento mecanico da liga. A composi¢ao quimica
aqui utilizada, isto &, baixo teor de carbono, é muito pouco
relatada na literatura. No que diz respeito a textura, somente
um trabalho foi encontrado [21]. Contudo, os resultados
alcancados até o momento sao bastante promissores para
aplicacao industrial do aco em questao.

2 MATERIAIS E METODOS

A composicao do aco é listada a seguir: 17%Mn;
3%Al; 29%Si; 1%Ni e 0,06%C. O aco foi fundido em
forma de bloco Keel, ASTM A370, ao ar natural em um
forno de indugdo (Power Trak 250-10 R Inductotherm®).
O vazamento e fundicdo ocorreram a 1558 °C e 1510 °C,
respectivamente. Placas foram removidas dos blocos Keel,
austenitizadas a | 100 °C durante 2 h e depois resfriadas ao
ar para homogeneizar a sua microestrutura e composicao
quimica. Apds a homogeneizacao, as amostras foram laminadas
a quente a 1070 °C, com quatro passes de igual redugao,
levando a uma reducio total de 50% e espessura final de
12,0 mm. Para laminacao a frio, usinou-se o material até o
desaparecimento total da carepa e, a partir dai, promoveu-se
uma sequéncia de 7 passes de forma a obter uma reducao
total de 45%, atingindo-se 7 mm de espessura final. Outra
sequéncia de 32 passes foi aplicada para se obter 90% de
reducdo com espessura final de 1,2 mm. O aco foi recozido
na temperatura de 700 °C, em tempos de 100, 300, 1000 s
e resfriado em ar natural.

ApOs o recozimento, as amostras foram preparadas
metalograficamente de maneira convencional até o polimento
com pasta de diamante de 0,25 um. Posteriormente, foi
realizado o polimento em uma politriz automatica usando
silica coloidal de 0,25 um, durante 60 min. A secao examinada
corresponde a espessura, plano da direcao de laminagao, DL e
normal, DN. A microestrutura das amostras foi caracterizada
por microscopia éptica e eletronica de varredura, apés
ataque quimico com reativo de Villela. A difratometria
de raios X foi realizada a temperatura ambiente em um
difratdmetro Pan Analytical Empyrian, usando um tubo
de cobre (A = 0,1540 nm) e um monocromador de Ni.
A condicbes operacionais foram 45 mA e 40 kV com 26
variando de 10 a I 10° em varredura continua com 0,02° de
intervalo entre cada aquisicao e | s por passe. A quantificacao
das fases austenita, martensitas ¢ e o’ foi realizada pelo
método de integracio da area abaixo dos principais picos
de difracdo. A integracao das intensidades foi feita com o
auxilio do software Origin™, seguindo a metodologia descrita
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nos trabalhos de Sara et al. [22,23]. A difracdo por elétrons
retroespalhados (EBSD) foi realizada para quantificar a
microestrutura e obtencao da microtextura, utilizando um
passe de 0,2 pm.

A microscopia eletrénica de transmissao (MET) foi
realizada visando uma maior resolucao da subestrutura.
Laminas foram cortadas e polidas até 0,15 mm na secao
correspondente a direcdo de laminacao (DL) - direcao
transversal (TD). Discos com um diametro de 3,0 mm
foram estampados a partir dessas laminas utilizando um
dispositivo de corte de precisdo. Os discos foram lixados
até 70 um de espessura em umade 1200 #; posteriormente
foram polidos com pasta de diamante de | um e limpos
em acetona. Para reduzir a espessura final e produgao do
orificio central para exames no MET, foi utilizada uma politriz
eletrolitica Struers 5 Tenupol, com uma tensao de fluxo de
20 V. A solucio utilizada continha 95% de metanol e 5%
de acido perclérico e foi mantida a —20 °C. O software
Gatan foi utilizado para aquisicao e pds-processamento de
imagens adquiridas.

Também foram realizados ensaios de tracao a
temperatura ambiente a uma taxa de deformacdo de 1073 s™'
e medidas de microdureza Vickers com carga de 2,9 N
(300g), visando medir a variacdo da fracao recristalizada
com o tempo de recozimento.

3 RESULTADOS
3.1 Caracterizacao Microestrutural

A energia de falha de empilhamento, 14,5 m).m[22], foi
calculada pelo modelamento proposto por Dumay etal. [ 1],
indicando a ocorréncia de transformagiao martensitica como
mecanismo complementar de deformacao plastica, i.e. além
da maclacao mecanica e escorregamento de discordancias.

As Figuras | e 2 ilustram micrografias obtidas no
MEV para as amostras recozidas por 100, 300 e 1000 s,
ap6s laminacao a frio com 45 e 90% de reducao. A analise
por difragao de raios X confirmou a presenca das fases
austenita, martensita € e o’ (Figura 3) nas amostras encruadas
e recozidas por 100, 300 e 1000 s.

Figura |. Microscopia eletrénica de varredura das amostras laminadas com 45% de reducio e recozidas com tempos de (a) 100 s; (b) 300 s

e (c) 1000 s. Ataque com reativo de Villela.

(a) (b)

Figura 2. Microscopia eletrénica de varredura das amostras laminadas com 90% de redugao e recozidas com tempos de (a) 100 s; (b) 300 s

e (c) 1000 s. Ataque com reativo de Villela.
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Os resultados da quantificacao das fases austenita
(y), martensita o’ e € em fungao do tempo de recozimento
estao listados na Tabela |I. Um fator importante que foi
considerado para a realizacdo dos ensaios de tracao é a
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presenca de austenita na amostra recozida. Nesse caso,
optou-se pela amostra recozida por 300 s.

Na Figura 4 sao ilustradas a microestrutura das amostras
recozidas por 1000 s. As imagens na Figura 4 correspondem
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Figura 3. Difratogramas obtidos para as amostras recozidas a 700 °C por 100, 300 e 1000 s; (a) 45% e (b) 90% de reducéo.
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Figura 4. (a, b) Imagens de EBSD-IPF, figura de polo inversa das amostras recozidas por 1000 s. DL — Direcao de Laminagao; DN — Diregao
Normal; (c, d) Tamanho médio dos graos das amostras para o tempo de 1000 s de recozimento.

Tecnol. Metal. Mater. Miner., Séo Paulo, v. 13, n. 3, p. 224-233, jul./set. 2016

227



Dafé et al.

afigura de polo inversa (IPF) obtidas por EBSD. Por sua vez,
o tamanho do grao (Figura 4c, d) foi medido utilizando o
software OIM 6.1, com imagens da Figura 4a, b.

3.2 Microtextura

AFigura 5 descreve, usando a funcao de distribuicao de
orientagoes (FDO), segundo a notacdo de Bunge no espaco
de Euler, a textura da austenita observada em ¢, = 0° e
¢, = 45° para as amostras laminadas a frio com 45% e 90%
de reducéo e recozidas a 700 °C durante 100, 300 e 1000s.

3.3 Propriedades Mecanicas

A Figura 6 ilustra a evolugao da microdureza
Vickers para ambas condicdes de laminacio a frio, 45%
e 90%. Os valores de dureza convergem para 225 HV,
independente da reducao a frio prévia. As Figuras 7a-c
ilustram as curvas tensao-deformacao de engenharia e as
curvas tensido-deformacao verdadeiras, juntamente com

Tempo de Laminado a frio 45%

resultados da taxa de encruamento, para amostras laminadas
a frio 2 45% e 90%, e recozidas a 700 °C por 300 s.

As Figuras 7a, b apresentam as curvas obtidas no
teste de tracdo referentes ao material laminado a frio
com 45 e 90% de reducio e recozido por 300 s a 700 °C,
respectivamente. Na Figura 7c sao apresentadas as curvas
de encruamento derivadas das respectivas curvas de tracao.
A intersecao das curvas de tensao verdadeira e taxa de
encruamento fornece o valor do expoente de encruamento
uniforme, n, segundo o critério de Considére [25,26].

4 DISCUSSAO
4.1 Caracterizacao Microestrutural

Na Figura |aamaior parte da microestrutura se encontra
encruada. Apés 300 s de recozimento a microestrutura se
recristaliza, formando nanograos, Figura |b.

Na Figura | c se observa com mais clareza as placas de
martensita o, regides claras e em relevo, agulhas de o, em

Laminado a frio 90%

Recozimento

(s) >®; ©@,=constante

100

0,=

300

Q;

1000

45°

9=

Figura 5. Textura da austenita observada em ¢, = 0° e 9, = 45° para as amostras laminadas a frio com 45% e 90% de redugio e, em seguida,

recozidas a 700 °C por 100, 300 e 1000 s.
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zig-zag, e também em relevo (indicadas por setas) sobre uma
matriz de austenita. De acordo com Ding et al. [20], a martensita
€ nucleia-se através das falhas de empilhamentos geradas

—=®— Laminagéo a frio - 45%
—@— Laminagéo a frio - 90%

(&)
o
o
y
b

* Amostras encruadas

D

o

o
|
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Microdureza Vickers (HV )

-
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L

0 200 400 600 800 1000

Tempo de Recozimento (s)
Figura 6. Microdureza Vickers em funcao do tempo de recozimento para

as amostras laminadas a frio de 45% e 90% e tratados termicamente
a 700 °C durante 100, 300 e 1000 s.

1800

por discordancias parciais ou diretamente da sobreposicao
dessas falhas, as quais sao criadas nas interse¢des entre planos
ativos de escorregamento ou nos contornos de grao e maclas.
Além disso, segundo Liang et al. [23], existe uma diferenca
de orientacio cristalografica em torno de 70° entre as placas
de martensita €. Ja a martensita o’ € normalmente formada
nas intersecoes de duas placas de martensita €, entretanto,
outros planos de escorregamento podem atuar como sitios
de nucleagio paraasuaformagao [11,14,17]. AFigura8a-c
ilustra micrografias, obtidas no MET, de amostras recozidas
por 1000 s, apds laminacao com 90% de reducao. Essas
permitem uma melhor uma interpretacao mais precisa da
constituicdo microestrutural e em concordancia com os
autores citados [11,14,17,23].

Um resultado marcante na quantificacao de fases
(Figura 3 e Tabela |) é transformacao da austenita para
martensita o’ apds a laminacao a frio. No caso da reducao
de 90%, praticamente toda a austenita existente apds a
laminacao a quente [23] se transforma para martensita o’,
Figura 3b.
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Figura 7. (a) Curva de tensao-deformacao de engenharia para amostras encruadas; (b) curva tensao-deformacao de engenharia para as
amostras laminadas a frio a 45% e 90% e recozidas por 300 s; (c) curvas tensao-deformagao verdadeiras e taxa de encruamento ( d/d ) para
as amostras laminadas a frio com 45% e 90% e recozidas a 700 °C por 300 s. Os trés estagios de encruamento que ocorrem para estes acos

estdo indicado pelos indices |, Il e Ill no grafico.
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Figura 8. Micrografias obtidas por microscopia eletrénica de transmissdo: (a) grao austeniticos recristalizados; (b) martensitas € e o’; (c)
martensita €. Amostra laminada a frio com 90% de redugéo e recozida a 700 °C durante 1000 s.

Na Figura 4 nota-se claramente o reduzido tamanho
de grao gerado no processo de deformacao e recozimento.
E importante observar que na Figura 4b a barra de escala
micrométrica corresponde a 3 um, ou seja, o aco produzido
apresenta uma microestrutura nanométrica. Isto é importante

na interpretacido do comportamento mecanico do aco
pesquisado. Observa-se que esse corresponde a cerca de
2 um para a reducao de 45% e um valor entre em torno
de 1,5 um para reducdo de 90% (Figura 4c, d e medicao
pelo programa OIM). Para o recozimento por 100 s ainda
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Tabela |. Fragio volumétrica obtida a partir da difracdo de raios X das amostras laminadas a frio com 45% e 90% e recozidas a 700 °C durante

100, 300 e 1000 s

Fracao Volumétrica (%)

Fracao Volumétrica (%)

Amostra (LF - 45%) (LF - 90%)
Y € o Y € o
Laminada a frio 9,5 12,2 78,3 1,37 - 98,6
700 °C-100 s 71 23 6 1,7 - 98,3
700 °C-300 s 64 28 8 77,5 20,1 2,5
700 °C-1000 s 33 45 22 80,8 17,9 1,3

resta uma fracdo de graos parcialmente encruados e parte
da microestrutura transformada em martensita atérmica
(Figura la), e uma microestrutura encruada Figura 2a).

4.2 Anailise da Microtextura

Para a amostra laminada a frio com 45% é possivel
observar que, depois de 100 s de recozimento, a textura
nao esta bem definida, contudo, contém as componentes
Latdo, Cobre e tracos de Goss (Figura 5). No entanto,
quando o tempo de recozimento aumenta, nota-se que as
componentes Cobre e Latao sao incrementadas. Na amostra
laminada com 90%, ambas as componentes, Cobre e
Latao, ja eram fortes mesmo no inicio do recozimento
(100 s). A textura apresentando uma componente definida
do tipo Cobre é caracteristica de metais CFC apés uma
recristalizacao parcial. Esta é reforcada a medida que o tempo
de recozimento é incrementado. Agos com alto teor de
manganés austeniticos (TWIP-TRIP) geralmente apresentam
uma microestrutura de graos muito finos. Como demonstrado
por Bouaziz et al. [7], dois mecanismos principais levam a
essa granulacao fina: i) a cinética de recristalizacao é muito
rapida e com muito pouca recuperacao; ii) O mecanismo de
nucleacao orientada é que determina a evolugao da textura.
Com o aumento do tempo de recozimento as componentes
Cobre e Latdo sao reforcadas para ambas redugbes na
laminagao a frio, 45% e 90%. Como nao ocorrem mudancas
significativas na evolucao da textura, esse comportamento
sugere um processo de nucleagao orientada [7,24].

4.3 Propriedades Mecanicas

Os recozimentos levaram a um decréscimo acentuado
de microdureza (Figura 6) logo apés os periodos iniciais
do mesmo. Comportamento similar foi observado por
Liu et al. [19] trabalhando com uma liga de 249%Mn-0,02%C.
Durante o recozimento sao eliminadas as discordancias
em excesso [23,24], maclas de deformacao e reversao da
martensita o’ paraaustenita [| 1]. Acontece entao a reversao
da martensita o’ para austenita. No entanto, para tempos
mais longos, 1000 s, ocorre a austenitizacao em maior
intensidade (Figura 3, Tabela |), seguida pela formacao
atérmica de martensita €, que em sequéncia se transforma
parcialmente para martensita o’. Culminando com a presenca
das trés fases (martensitas €, o’ e austenita) a temperatura
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ambiente (Figura 1-3). Tal fenémeno foi acompanhado por
outros autores [20] em acos com teores de Mn mais altos,
22%Mn e 0,024%C, no trabalho de Fayen Lu et al. [21],
ou no trabalho de Dafé et al. [22].

Os resultados na Figura 7 mostram que, para a condigao
de laminado a frio 90% e recozido o aco apresentou valores
de 750 MPa e 950 MPa para os limites de escoamento e
resisténcia, respectivamente, demonstrando uma alta
capacidade de encruamento, ou seja, um valor do expoente
de encruamento, n, igual 0,33. Esses valores podem ser
considerados altos [9,20,26]. A interpretacao dos dados
da Figura 7c revela que o encruamento do aco laminado a
frio e recozido exibe pelo menos 3 estagios, a medida que
a deformacao plastica avanga no teste de tracao. O estagio
numero | corresponde ao escorregamento de discordancias
e aformacao de maclas de deformagao. O estagio nimero Il
corresponde a formagao de martensita induzida por deformacao,
martensita € e o’ a partir da austenita. Finalmente, no estagio
numero 3 os trés mecanismos de deformacao competem
entre si, incluindo a deformacao das martensitas pré-existentes
e encruamento da austenita remanescente, ou seja, aquela
que nao se transformou para martensita; até que o corpo de
prova se rompa. Tal comportamento foi verificado também
por Ding et al. [20]. Neste caso, os autores acrescentaram
mais um estagio, correspondente ao regime elastico no
ensaio de tragao, ou seja, dividiram a curva da taxa de
encruamento em quatro estagios. No presente trabalho os
autores desconsideram o regime elastico, ja que nao tem
sentido falar em deformacéao uniforme sem o material ter
escoado, ou alcancado no minimo o limite de escoamento.

5 CONCLUSAO

A microdureza Vickers foi maior para a condicao de
laminado a frio com 90% de reducao, devido a deformacao
da austenita, resultando na formacao de uma grande fracao
volumétrica de martensita o". A dureza diminuiu acentuadamente
para amostras recristalizadas com a reversao da martensita
para austenita e sua recristalizacdo. No entanto, parte desta
redugao é compensada pela formacao atérmica de martensita,
principalmente, a martensita €, durante o resfriamento.

O limite de escoamento e resisténcia a tracao, apos
laminacio a frio com 90% e recozimento 700 °C por 300,
alcancou valores de 750 MPa e 950 MPa, com um alongamento
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total em torno de 50% e expoente de encruamento acima
de 0,30. O encruamento do aco é aumentado devido aos
efeitos TWIP/TRIP, resultante da transformacao martensitica
induzida por deformacao. Foi comprovado por analise de
textura que a reversao da austenita ocorre incialmente por
cisalhamento e depois com recristalizacao da austenita,
pois os componentes de Cobre e de Latao aparecem com
forte intensidade nas amostras. Verificou-se a formacao de
martensita € sua transformacao imediata para martensita o,
o que altera significativamente o comportamento mecanico
do aco. A transformacao induzida por deformacao ocorre
em duas etapas: Y — £ — o e amartensita o’ se torna a fase
principal com o aumento da deformacao a frio. Verificou-se
que a microestrutura gerada apés a reversao para austenita

é mais refinada para as amostras inicialmente submetidas
a uma maior reducao a frio, devido a uma nucleacdo mais
intensa. Na etapa de resfriamento, apés o recozimento,
ocorrem também a formacao atérmica de martensita ¢,
que se transforma parcialmente em o’.
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