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Resumo

Os acgos contendo teores elevados de Mn, Si e Al exibem adequada plasticidade quando
submetidos a deformacdo devido a maclagdo mecanica, conhecido como efeito TWIP
(Twinning Induced Plasticity), ou a transformagdo martensitica, denominado efeito TRIP
(Transformation Induced Plasticity). Este trabalho avaliou a evolugdo microestrutural, bem
como sua influéncia sobre o comportamento mecéanico, de um ago contendo 17%Mn apés
laminacdo a morno a 700°C, laminagao a frio, com reducdes de 4% a 81%, e recozimento a
700°C e 800°C. O valor da energia de falha de empilhamento foi estimado em 14,5 mJ/m?, o
que indica a possivel ocorréncia de transformacdo martensitica como mecanismo de
deformacdo além da maclacdo. Através da microscopia Optica e eletrbnica de varredura
verificou-se a presenca de martensita e de grdos austeniticos maclados. A presenga de v,
martensita € e o’ foi confirmada por difragado de raios X e por dilatometria. Verificou-se que o
aumento do grau de reducdo a frio proporciona um acréscimo em relagdo a quantidade de
martensita o’ em detrimento da diminuicdo da quantidade de martensita €. O calculo das
quantidades relativas das fases, realizado pelo método da integragdo da area sob o pico,
revelou que a amostra recozida com maior redugcédo ndo possui martensita o’, indicando maior
recristalizacdo. Apds a laminagao a frio houve um acréscimo dos valores de microdureza
Vickers com aumento da redugdo. Verificou-se, também, que ocorreu um decréscimo dos
valores de microdureza apds o recozimento e que, de modo geral, ha um aumento destes em
funcao do acréscimo de reducgao.

Palavras-chave: Manganés; Laminagao a morno; Laminacéo a frio; Recristalizago.

MICROSTRUCTURAL CHARACTERIZATION AND MECHANICAL BEHAVIOR OF 17%MN
STEEL WITH LOW C WARM AND COLD ROLLED, AND ANNEALED

Abstract
Steels containing high levels of Mn, Si and Al have great plasticity when deformed by twinning,
known as TWIP effect (Twinning Induced Plasticity) or by martensitic transformation, called
TRIP effect (Transformation Induced Plasticity). This study evaluated the microstructural
evolution and its influence on the mechanical behavior of a steel containing 17%Mn after warm
rolling at 700°C, cold rolling, with reductions from 4% to 81%, and annealing at 700°C and
800°C for 30 min. The value of stacking fault energy was estimated at 14.5 mJ/m? which
indicates occurrence of martensitic transformation as a deformation mechanism besides
mechanical twinning. The presence of martensite and austenitic twinned grains was verified by
optical and scanning electron microscopy. Austenite, martensite ¢ and ' phases were
confirmed by X-ray diffraction and dilatometry. It was found that increasing cold rolling reduction
provides a martensite ¢' amount progress with martensite ¢ decreasing. The relative phases
amounts, carried out by integrating area peak method, showed that the sample annealed after
the highest reduction has no martensite /', indicating that it was more recrystallized. The values
of Vickers microhardness increased with higher cold reduction. However, the microhardness
values decreased after annealing and increases with the degree of reduction.
Key words: Manganese; Warm rolling; Cold rolling; Recrystallization.
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1 INTRODUCAO

A busca por agos que combinem valores elevados de resisténcia mecanica, boa
conformabilidade e baixa densidade € uma constante na industria siderurgica atual.
Esse material € visado pela industria automobilistica com o intuito de reduzir o peso
do automodvel e consequentemente diminuir a emissdo de gases poluentes através
da redugdo do consumo de combustivel, além de aumentar a seguranca de
passageiros, absorvendo niveis consideraveis de energia em eventos de colisdo. E
neste contexto que surgem os agos contendo teores elevados de Mn, Si e Al, os
quais exibem adequada plasticidade quando submetidos a deformacédo devido a
maclacéo mecanica, conhecido como efeito TWIP (Twinning Induced Plasticity), ou a
transformacdo martensitica, denominado efeito TRIP (Transformation Induced
Plasticity)."

Um dos principais paradmetros que determina o mecanismo de deformagédo é a
energia de falha de empilhamento (EFE). Segundo Dumay et al.,® para valores de
EFE superiores a 18 mJ/m? o efeito TWIP tende a ocorrer, enquanto que para
valores inferiores o efeito TRIP € predominante, enquanto a formacado de martensita
o’ acontece para EFE inferior a 12mJ/m? com reducéo da ductilidade do material. A
morfologia e fracdo volumétrica da martensita o’ é fortemente influenciada pela
presenca da martensita ¢, uma vez que a martensita o’ € formada a partir da
martensita ¢, que nucleia nas falhas de empilhamento.(S)

Em contrapartida a EFE depende intensamente da composicdo quimica e da
temperatura. Sabe-se que a EFE em ligas de Fe-Mn-C é relativamente baixa e que
para ligas contendo teor de Mn inferior a 15% o efeito TRIP predomina, enquanto
que para teor superior a 25% o efeito TWIP é dominante. Todavia, para ligas com o
teor de Mn entre 15% e 25%, os efeitos TRIP e TWIP coexistem.””’ Entretanto, a
adicdo de elementos de liga tais como o Al e Ni eleva a EFE e tende a inibir a
transformacdo martensitica (yicc — €ncp — ®'bec), €NQuanto que o Si, por sua vez,
diminui a EFE favorecendo a formacéo de martensita."®

Outro parametro que controla a estabilidade da austenita € o tamanho de grao
austenitico, uma vez que a formagao de martensita é prejudicada em fungéo de uma
elevada area superficial por unidade de volume de contornos de gréo.(6) Além disso,
o aumento do tamanho de grdo austenitico eleva o numero de sitios potenciais a
nucleacdo da martensita, que ¢é formada na sobreposicdo de falhas de
empilhamento.”

O presente trabalho tem como finalidade avaliar a evolugao microestrutural, bem
como sua influéncia sobre o comportamento mecanico, de um ago contendo 17%Mn
apos as etapas de laminagdo a morno, laminagao a frio com diferentes graus de
reducdo e recozimento. Tais etapas de laminagdo visam obter tamanhos de gréao
austeniticos distintos, a fim de verificar a influéncia das diferentes redugdes na
microestrutura final.

2 MATERIAL E METODOS

O aco, cuja composicdo quimica em porcentagem em peso é apresentada na
Tabela 1, foi inicialmente fundido em um forno de indugdo ao ar. As amostras com
dimensdes de 245 mm x 59 mm x 30 mm foram homogeneizadas a 1.100°C durante
2 h. Em seguida foram reaquecidas a 700°C durante 30 min para a etapa de
laminagdo a morno, promovendo uma redugao de 56% na espessura.
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Tabela 1. Composi¢ao quimica (%peso)
Elemento Mn Al Si Ni C

Teor 170 3,0 20 1,0 0,08

Apos a laminacdo a morno, as amostras foram submetidas a laminagao a frio.
Obtiveram-se as reducdes de espessura de 4%, 35%, 55% e 81%.

Por fim, foram realizados recozimentos a 700°C e 800°C com 30 min de encharque,
objetivando o estudo da evolugdo da recristalizagdo. Apds o recozimento, as
amostras foram resfriadas em agua.

Estimou-se através do modelo matematico proposto por Dumay et al.® a energia de
falha de empilhamento associada ao ago com 17%Mn com o intuito de prever os
possiveis mecanismos de deformagao.

A evolugado microestrutural foi avaliada nas amostras correspondentes a cada grau
de reducédo a frio e temperatura de recozimento. A microestrutura das amostras foi
analisada via microscopia Optica e eletrbnica de varredura. As amostras, lixadas de
modo convencional e polidas eletroliticamente em uma solugdo contendo
37 mL H3PO4,153 mL CH3;COOH e 10 mL H,0O, foram atacadas inicialmente com nital
10% e, posteriormente, com o reativo Klemm 1.&)

Ensaios dilatométricos foram realizados objetivando-se a identificagdo das possiveis
transformacdes reversas da martensita em austenita. Os ensaios foram realizados a
partir da temperatura ambiente até 1.000°C, com taxa de aquecimento de 1°C/s,
seguidos de resfriamento ao ar. As faixas das temperaturas de transformacdes de
fases foram determinadas através da analise das curvas dilatométricas obtidas e
suas respectivas derivadas como uma funcéo da temperatura.

Foram realizadas analise de difracdo de raios X com o intuito de identificar as fases
presentes, bem como estimar suas quantidades relativas através do método da
integracéo da area sob o pico.

O comportamento mecanico foi avaliado através das medicbes de microdureza
Vickers, utilizando-se uma carga de 300 g com 20 impressdes em cada amostra.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

O valor obtido para energia de falha de empilhamento através do modelamento
proposto por Dumay et al.®) foi de 14,5 mJ/m?, o que indica a possivel ocorréncia de
transformacao martensitica como mecanismo de deformacao além da maclacéo.

A Figura 1 mostra as micrografias Opticas obtidas para as amostras apds o
recozimento a 700°C e 800°C, respectivamente. Observa-se a presenga de graos
austeniticos contendo maclas de recozimento e martensita. O reativo Klemm |, em
principio, colore a austenita de amarelo, marrom ou de azul, a martensita o’ de
marrom escuro e a martensita ¢ de branco, podendo haver variacbes em suas
tonalidades de amostra para amostra.®
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(d)
Figura 1. Amostras recozidas a 700°C, apos (a) 4%; (b) 35% de redugéo a frio, e a 800°C ap0s;
(c) 50%; e (d) 81% de redugao a frio (Microscopia Optica).

A Figura 2 apresenta as imagens obtidas por MEV para as amostras recozidas a
800°C apods 35% e 50% de reducéo a frio, as quais comprovam as fases presentes,
bem como as heterogeneidades microestruturais mostradas pela microscopia optica.
Segundo Ding et al.,”” a martensita ¢ nucleia-se através da falhas de empilhamentos
geradas por deslocagdes parciais ou diretamente da sobreposigcéo dessas falhas, as
quais sao criadas nas intersegdes entre planos ativos de escorregamento ou nos
contornos de grio e maclas. Além disso, segundo Liang,® existe uma diferenca de
orientacao cristalografica em torno de 70° entre uma placa de martensita ¢ e outra,
conforme indicado nas Figuras 2a e 2c pelas setas amarelas. J& a martensita o’ €
normalmente formada nas interse¢cdes de duas ripas de martensita ¢, entretanto,
outros planos de escorregamento podem atuar como sitios de nucleagéo para a sua
formagéo,(3’4'8) como mostram as Figuras 2b e 2c pelas setas vermelhas.
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Figura 2. Amostras recozidas a 800°C apés (a) e (b) 35%; e (c) 50% de reducéo a frio (MEV).

Na Figura 3 sdo apresentadas as curvas dilatométricas obtidas no aquecimento
continuo e suas derivadas em relacdo a temperatura. Foi possivel observar no
aquecimento as faixas de temperaturas nas quais ocorrem as transformacoes
reversas comuns aos agos austeniticos com teores elevados de elementos de Iiga.(g)
Na amostra laminada a morno (Figura 3a), observa-se a ocorréncia de
transformacao de fase na faixa de temperaturas de 100°C a 250°C, que corresponde
a transformacgédo reversa da martensita ¢ em austenita. Entre 500°C a 700°C,
pode-se observar a transformacgao reversa da martensita a’ em austenita para as
amostras laminadas a frio com 35% (Figura 3b) e 81% (Figura 3c) de reducéo,
enquanto que a presenca de martensita ¢ quase nao é perceptivel. Estes fatos
comprovam que a presenca de martensita ¢ s6 ocorre para baixos graus de
deformagédo e em falhas de empilhamento com baixa energia associada. Por sua
vez, quando a deformagdo aumenta ha um favorecimento a formacido da
martensita o', 0 que é condizente com a literatura.®

As inflexbes presentes nas curvas dilatométricas das amostras laminadas a frio
(Figuras 3b e 3c) na faixa de temperatura entre 750°C e 850°C correspondem a
transformacdo magnética que ocorre no material de ferromagnético (martensita o’)
para paramagnético (austenita). Para o ferro puro esta transi¢do, conhecida como
temperatura de Curie, ocorre a 770°C.!"%
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Figura 3. Curvas dilatométricas e suas derivadas em funcdo da temperatura para as amostras:
(a) laminada a morno; (b) 35% de redugéo apds laminagao a frio; (¢) 81% de redugdo apds laminagao
a frio; e (d) 81% de reducéo e recozida a 800°C.

No trabalho de Lu et al.,*) em uma liga contendo 17%Mn apds ensaio de tracao,
constatou-se que houve uma aumento da quantidade relativa de martensitall o’ e
uma diminuicdo em relagdo a martensita ¢ em fungédo do acréscimo da deformagao.
Entretanto, ao trabalhar com uma liga contendo 22%Mn, o mesmo autor verificou
que com o aumento da deformagao houve o acréscimo das quantidades de ambas
martensitas. Dessa forma, no presente trabalho, cujo material possui composigao
quimica semelhante a primeira composi¢cao quimica apresentada por Lu et al. ®)
pode-se perceber pela Figura 4 que para a amostra com 81% de redugéo a frio a
quantidade de martensita o’ formada foi maior que para a de 35% de reducéo.
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Figura 4. Comparacao entre as curvas das derivadas numéricas da dilatagéo relativa das amostras
com 35% e 81% de redugao a frio.

Através da analise por difracdo de raios X verificou-se a presenca das fases
austenita, martensita € e o’ (Figura 5) nas amostras recozidas a 800°C. A Figura 6
apresenta a quantidade relativa das fases sob diferentes condi¢cdes de redugao a frio
apo6s o recozimento a 800°C. Percebe-se que para reducbes de até 50% a
quantidade relativa das fases é praticamente constante, mas para a amostra com
81% a quantidade relativa de austenita aumentou em detrimento da diminuigdo da
quantidade de martensita ¢ e do desaparecimento da o’. O que indica a ocorréncia
de maior grau de recristalizagdo para a amostra submetida a esta condigdo de
deformacao e recozimento.

O resultado encontrado na dilatometria (Figura 3d) e por microscopia Optica
(Figura 1d) da amostra recozida a 800°C ap6s 81% de redugéao a frio corrobora com
o resultado obtido por difracdo de raios X (Figura 5d), evidenciando a auséncia de
martensita o’ nesta condigdo de processamento.

Tavares et al."" analisaram um ago 17Mn-2Al e constataram que as amostras
laminadas a frio com 27,5% a 94,8% de reducao de espessura e recozidas a 800°C
apresentavam estrutura completamente austenitica. Contudo, estes resultados
apresentados pela literatura” nao estdo em acordo com o aco em estudo devido a
sua composic¢ao quimica distinta. Além de Mn e Al, o material do presente trabalho
possui teor de Si consideravel, o que tende a favorecer a formacdo de martensita,
uma vez que esse elemento quimico reduz a EFE.® Além disso, outro fator que
possivelmente determinou a microestrutura final do material foi o tempo de
recozimento empregado, aquele citado na literatura™” foi o dobro do utilizado no
presente trabalho.
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Figura 5. Difratogramas das amostras recozidas a 800°C apés (a) 4%; (b) 35%; (c) 50%; e (d) 81%
de reducéo a frio.
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Figura 6. Quantidade relativa das fases apds recozimento a 800°C sob diferentes condi¢bes de
reducgéo a frio.

A Figura 7 apresenta as medi¢cdes de microdureza Vickers das amostras laminadas
a frio (a) e das recozidas a 700°C (b) e a 800°C (c) sob diferentes condi¢cdes de
deformacédo a frio. Como esperado, verifica-se que ha um aumento dos valores de
microdureza em fungdo do aumento do grau de redugéo a frio. Isto ocorre em fungéo
do aumento das heterogeneidades de deformacgado, tais como maclas, além da
indugdo da transformagdo martensitica. ApOs o0s recozimentos nota-se um
decréscimo dos valores de microdureza Vickers em relagao aos obtidos na condigao
de laminagéo a frio. Para a amostra recozida a 700°C os valores de microdureza
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aumentaram com a elevagao do grau de reducéao a frio, enquanto que para aquela
recozida a 800°C ocorreu um aumento do valor de microdureza desde a amostra
com 4% de reducao até a de 35%. Acima desta reducado, o valor de microdureza
permaneceu praticamente constante, considerando a faixa de desvio padrao

apresentada.
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Figura 7. Microdureza Vickers em fungao do grau de reducao a frio para as amostras (a) laminadas a
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frio; (b) recozidas a 700°C; e (c) recozidas a 800°C.

Apesar da amostra laminada com 81% de reducéo de espessura ter sido submetida
a uma maior deformacédo e ter apresentado maior grau de recristalizagdo, esta
amostra possivelmente obteve uma microestrutura mais refinada garantido um valor
de microdureza semelhante as amostras néo recristalizadas completamente que, por
sua vez, possuem martensita c e o’.
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4 CONCLUSOES

Diante dos resultados obtidos neste trabalho pode-se concluir que:

a energia de falha de empilhamento foi estimada em 14,5 mJ/m?, evidenciando a
possivel ocorréncia de transformacdo martensitica como mecanismo de
deformacéo além da maclagao mecanica;

as amostras laminadas a frio possuem austenita e martensita a’ e a presenca de
martensita € quase nao foi perceptivel via dilatometria para maiores deformacgdes;
apds a laminacao a frio, a quantidade relativa de martensita o’, estimada por
dilatometria, foi maior para a amostra com 81% de redu¢do quando comparada a
com 35% de redugao;

as microestruturas das amostras recozidas a 700°C e 800°C apresentaram
austenita, martensita ¢ e martensita o’, exceto para a amostra com 81% de
deformacéao a frio e recozida a 800°C, indicando a ocorréncia de maior grau de
recristalizacéo; e

houve um acréscimo dos valores de microdureza em fungdo do aumento do grau
de reducgao a frio apds a etapa de recozimento. Contudo, as amostras laminadas
com 35%, 50% e 81% de redugcédo de espessura e recozidas a 800°C
apresentaram valores de microdureza semelhantes, tendo em vista que a
amostra com maior grau de deformacao proporcionou a formagdao de uma
microestrutura mais refinada em relacdo as menos deformadas que, por sua vez,
ainda apresentaram martensita € e o’ em suas microestruturas.
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