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Resumo

Acos com altos teores de Mn, Si e Al apresentam grande plasticidade quando
deformados devido aos efeitos TWIP e/ou TRIP. Este trabalho avaliou a evolugao
microestrutural e sua influéncia sobre o comportamento mecéanico de um acgo
contendo 17% de Mn e 0,06%C apds laminacdo a quente a 1100°C, laminagao a frio
com reducgdes de 45% e 90%, e recozimento a 700°C durante tempos diferentes. A
microestrutura foi analisada por microscopia optica e eletrébnica de varredura e por
EBSD. A fragdo volumétrica das fases y, martensita ¢ e o' foram medidas por
difracdo de raios X. Verificou-se que a reducédo a frio favorece a formagao das
martensitas ¢ e a'. A amostra recozida por mais tempo, 7200 s, apresentaram
martensitas € e a'. O limite de escoamento e de resisténcia a tragao do ago recozido
alcangaram valores de 750 e 950 MPa, respectivamente, com o alongamento total
de 45 %, demonstrando a alta taxa de encruamento do aco.

Palavras-chave: Ago alto manganés; Laminagdo a quente; Laminac&o a frio; Ago
TWIP.

EFFECT OF COLD ROLLING ON THE MARTENSITE FORMATION,
RECRYSTALLIZATION AND MECHANICAL BEHAVIOR OF 17Mn0.06C
TRIP/TWIP STEEL

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 and
its influence on the mechanical behavior of a steel containing 17 %Mn and 0.06%C
after hot rolling at 1100°C, cold rolling with 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 provides an increase in o' martensite volume fraction. The relative phase
amounts showed that the sample annealed for the longest time, 7200 s, still has ¢
and o' martensite. The yield and tensile strength for annealing condition reach 750
and 950 MPa, respectively, with total elongation of 48%, which confirms the high
work hardening rate of the analyzed steel.

Keywords: Manganese steel; Hot rolling; Cold rolling; TWIP steel.
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1 INTRODUCAO

Os acos contendo teores elevados de Mn, Si e Al, exibem plasticidade elevada
quando submetidos a deformagao devido a maclagdo mecanica, conhecido como
efeito TWIP (Twinning Induced Plasticity), ou a transformacdo martensitica,
denominado efeito TRIP (Transformation Induced Plasticity)."® Os acos TWIP/TRIP
sao uma alternativa promissora para atender a demanda na construcao de pecas
automotivas que exigem um material com alta resisténcia, alta conformabilidade, boa
tenacidade e menor densidade. A absorcdo de choque desses acos € o dobro da
verificada em ago de alta resisténcia convencional usado para estampagem
profunda.“’3) Estas caracteristicas levaram, principalmente, as industrias
automotivas a se interessarem pela aplicacdo desse produto com vistas a economia
de combustivel, a seguranga dos passageiros, redugcao de peso e diminuicdo da
emissao de gases poluentes no meio ambiente.*

Um dos principais parametros que determina o mecanismo de deformacao plastica
nesses agos & 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 é predominante, enquanto a
formagdo de martensitas dos tipos ¢ e o’ acontece para EFE inferior a 12 mJ/m?. 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 €, a qual nucleia nas falhas de empilhamento."" Em contrapartida a EFE
depende fortemente da composicdo quimica e da temperatura de deformacgao.
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.® Entretanto, a
adicdo de elementos de liga tais como o Al e Ni elevam a EFE e tendem a inibir a
transformacao martensitica (Yol — &nc — 'cec), €Nquanto que o Si, por sua vez,
diminui a EFE, favorecendo a formagao da martensita.®'""®)

Outro parametro que controla a estabilidade da austenita é o tamanho de grao
austenitico, uma vez que a formacao de martensita é reduzida em funcdo de uma
elevada area superficial por unidade de volume de contornos de gréo.(M) Por sua
vez, o aumento do tamanho de grao austenitico eleva o numero de sitios potenciais
a nucleacdo da martensita, formada na sobreposi¢ao de falhas de empilhamento.(”)
A microestrutura austenitica mantém certa estabilidade durante todo o processo de
deformacao plastica,!'® a medida que a deformacso prossegue, maclas mecanicas
sdo formadas no interior dos grdos bem como discordancias planares na estrutura.
Estas maclas agem semelhantemente aos contornos dos grdos, atuando como
barreiras ao deslizamento das discordancias, refinando a microestrutura e,
permitindo assim alcancgar, apesar da alta resisténcia, altos valores de alongamento
e elevada capacidade de absorcdo de energia.®>'®""

A elevada taxa de encruamento do aco alto Mn durante a deformacéo contribui
consideravelmente para sua rapida recristalizacdo. A baixa energia de falha de
empilhamento favorece o escorregamento cruzado e a formagao de subgraos devido
a deformagao, que facilitam este processo.'®'® A maioria dos agos austeniticos tais
como 0s agos inoxidaveis e alto manganés, tem de baixa a moderada energia de
falha de empilhamento, entretanto tendem a formar falhas de empilhamento e
maclas. Estes diferentes defeitos de rede influenciam a textura durante a laminacéao
a frio."*?Y Para alcangar um limite de resisténcia de 700 MPa e um alongamento



uniforme de 50 %, é requerida uma estrutura preferencialmente orientada e de gréaos
finos obtidos pelos processos de laminacéo e recristalizacgo.!"®

O presente trabalho teve como finalidade avaliar o efeito da laminagdo a frio na
formacao de martensita ¢ e o’, bem como o comportamento da recristalizagdo do
aco TRIP/TWIP 17 %Mn e 0.06 %C recozido a 700 °C durante tempos diferentes.
Durante as etapas de processamento ocorre a formacdo de martensita ¢, que em
seguida se transforma em o', alterando significativamente o comportamento
mecénico da liga. A composigao quimica da liga aqui utilizada, especialmente seu
baixo teor de carbono, bem como seu processamento tem sido pouco relatada pela
literatura. Contudo, os resultados alcangados s&o promissores para aplicacido do
aco.

2 MATERIAL E METODOS

A composig¢ao quimica do ago fundido neste estudo € apresentada na Tabela 1. O
aco foi fudido em forma de bloco Keel, ASTM A370, ao ar natural em um forno de
indugao (Power Trak 250-10 R Inductotherm®). O vazamento e fundigdo ocorreram
a 1558°C e 1510°C, respectivamente. Placas foram removidas dos blocos Keel,
austenitizadas a 1100°C durante 2 h e depois resfriadas em agua para
homogeneizar a sua microestrutura e composigao quimica. Apos a homogeneizacéo,
as amostras foram cortadas para laminacdo a quente a 1070°C, com quatro passes
de igual redugdo, levando a uma reducgéo da espessura total de 50 %. A espessura
resultante foi de 10,2 mm.

Tabela 1. Composi¢ao quimica (%peso)

Elemento Mn Al Si Ni C

Teor 17,0 3,0 2,0 1,0 0,06

Para laminagao a frio, usinou-se o material até o desaparecimento da carepa e, a
partir dai, promoveu-se uma sequencia de 7 passes de forma a ocorrer uma reducao
total em espessura de 44 %, atingindo 7 mm de espessura final. Outra sequencia de
32 passes foi aplicada para se obter 90 % de reducdo com espessura final de 1,05
mm. O acgo foi recozido na temperatura de 700 °C, nos tempos de 10, 60, 100, 200,
500, 700, 1000, 1800, 3600 e 7200 s e resfriado em agua logo apdés o encharque
para avaliar a recristalizagao.

Apds o recozimento, as amostras foram embutidas a quente e preparadas de
maneira convencional até o polimento com pasta de diamante de 0,25 um.
Posteriormente, foi realizado o polimento automatico com uma mistura de OP-S por
90 min. A secdo examinada corresponde a espessura, plano DL-DN. A
microestrutura das amostras foi caracterizada por microscopia 6ptica e eletronica de
varredura (MEV) apds ataque com reativo nital 10 % seguido do reativo Klemm I. A
difratometria de raios X foi realizada a temperatura ambiente em um difratbmetro
Philips PW 1710. Para quantificacdo das fases austenita, martensitas ¢ e o', foi
utilizado o método de integragdo da area abaixo dos principais picos de difragao. A
integragcédo das intensidades foi feita com o auxilio do software grafico, seguindo a
metodologia descrita no trabalho de Dafé et al.'® A difragdo por elétrons
retroespalhados (EBSD) foi realizada para quantificar a microestrutura e obtengéo da
microtextura. Também foram realizados ensaios de tragao a temperatura ambiente a
uma taxa de deformacéo de 10°s™ e medidas de microdureza Vickers com carga de



29N (300g), a fim de verificar a variacdo da fragcao recristalizada a partir do
comportamento mecanico. N
3 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Caracterizagdo Microestrutural

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 ocorréncia de
transformacao martensitica como mecanismo de deformacado plastica, além da
maclagdo mecanica e deslizamento de discordancias.

A Figura 1 ilustra micrografias Opticas obtidas para as amostras recozidas por 1800
e 7200 s. Observa-se a presenga de grdos austeniticos contendo maclas de
recozimento bem como martensitas € e o’. O reativo Klemm |, em principio, colore a
austenita de amarelo, marrom ou azul, a martensita o de marrom escuro e a
martensita ¢ de branco, podendo haver variagdes em suas tonalidades em diferentes
amostras.®”
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Figura 1. Micrografias épticas das amostras com tempos de recozimento de (a) 1800 s e (b) 7200 s.
Ataque reativo nital 10 % e Klemm |.

A Figura 2 apresenta as micrografias obtidas por MEV das amostras recozidas por
60, 500 e 1800 s, as quais comprovam as fases presentes, bem como as
heterogeneidades, relativas a nucleacdo e crescimento de grao ilustrado por
microscopia optica. Segundo Ding et al.,"® a martensita ¢ nucleia-se através das
falhas de empilhamentos geradas por deslocagdes parciais ou diretamente da
sobreposi¢cao dessas falhas, as quais sao criadas nas interse¢des entre planos
ativos de escorregamento ou nos contornos de graos e maclas. Além disso, segundo
Liang et al.,®® existe uma diferenca de orientagdo cristalografica em torno de 70°
entre uma placa de martensita ¢ e outra. Ja a martensita o’ € normalmente formada
nas interse¢des de duas ripas de martensita &, entretanto, outros planos de
escorregamento podem atuar como sitios de nucleacéo para a sua formagao.!""'*1")
A martensita ¢ aparece como faixas claras (placas ou ripas)e a o’ como regides
escuras.

A Figura 3 ilustra as micrografias obtidas por MEV das amostras recozidas por 100,
300 e 1000 s, apds laminagao a frio com 90 % de redugéo na espessura. Na figura
3(a) a maior parte da microestrutura se encontra encruada. A observagdo em
maiores ampliagcbes no MEV permitiu revelar o inicio da recristalizagdo, regides
poligonais em depressdo mais escuras (Figura 3a). Apds 300 s de recozimento a



microestrutura recristaliza, formando nanograos (Figura 3b). Ja na Figura 3c se
observa com mais clareza as ripas de martensita ¢, regides claras e em relevo,
agulhas de o’ em zig-zag ou formando tridngulos equilateros (comparar com a
Figura 2c) sobre uma matriz de austenita.

(c)
Figura 2. Microscopia eletrébnica de varredura das amostras laminadas com 44 % de redugéo e
recozidas (a) 60 s, (b) 500 s e (c) 1800 s. Ataque com reativo nital 10 % mais reativo de Klemm 1.

A anadlise por difragdo de raios X confirmou a presenca das fases austenita,
martensita € e o’ (Figura 4) nas amostras recozidas por 60, 1800 e 7200 s,
respectivamente.

Os resultados da quantificacdo das fases austenita (y), martensita o’ e ¢ foram
plotados na Figura 5. Observa-se uma redugao na fragao volumétrica de austenita e
martensita e com o tempo de recozimento em um segundo estagio, pois inicalmente
ha um aumento da fracdo de austenita e diminuicdo das duas martensitas. Isso
mostra que até entdo ndo ha formagdo destas martensitas na témpera e sé para
tempos maiores, os quais proporcionaram tamanhos de grdo austeniticos maiores e,
entdo, a formagao das martensitas no resfriamento subsequente de forma atérmica.
A quantidade de martensita ¢ € favorecida pelo maior tamanho de grao austenitico,
este valor e maior para 7200 s de recozimento. Por outro lado, ocore uma redugao
na quantidade de martensita o’. Contudo, desde modo para longos tempos de
recozimento, 7200 s, tem-se uma quantidade significativa de martensitas, seja ¢
ou o’



(a) (b) (c)
Figura 3. Microscopia eletrbnica de varredura das amostras laminadas com 90% de reducéo e
recozidas com tempos de recozimento de (a) 100 s, (b) 300 s e (c) 1000 s. Ataque com reativo de
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Figura 4. Difratogramas das amostras recozidas por 60, 1800 e 7200 s.

A medi¢cdo do tamanho do grao foi realizada utilizando o programa Image Pro
Plus™, com imagens obtidas no difratometro EBSD. O célculo da média e o erro
relativo absoluto resultaram em valores sempre menores que 5%. O método de
calculo corresponde aquele estabelecido na norma ASTM E112. A Figura 6
apresenta algumas imagens obtidas por EBSD utilizadas para fazer as medigbes em

diferentes tempos de recozimento.
Os resultados da analise quantitativa do tamanho de grao nas diferentes amostras

estdo representados na Figura 7.

A Figura 8 mostra o desenvolvimento textura ao longo do recozimento. A textura
ap6s 100 s de recozimento mostra-se um tanto indefinida com intesidade dispersa
em torno da componete Goss girada {011}<011>, contudo verifica-se que ha um
fortalecimento da componente Cobre girada a 180°C {112}<011> e da componente
Latdo {110}<112> a 7200°C. Estas sao texturas tipicas da austenita apds a reversao
a partir da martensita o’, sendo que uma maior intensitade da componente Latdo €



desejavel uma vez que ela ira transformar-se na componente {332}<113> na
martensita o’ durante processos subsequentes de deformagado, tal como a
estampagem do produto final. Por sua vez, a obtengdo da componente {332}<113>
na martensita o’ é extremamente benéfica a estampagem uma vez (?ue armazena
maior energia na deformac&o garantindo maior tenacidade ao material.‘?"
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Figura 5. Quantidade relativa das fases austenita,y, martensitas o’ e € para os diferentes tempos de
recozimento.

3.2 Propriedades Mecanicas

A Figura 9 apresenta as medi¢cdes de dureza Vickers da amostra deformada e das
amostras recozidas de 10 a 7200 s. Apds os tratamentos térmicos, nota-se um
decréscimo acentuado nos valores de microdureza para os periodos iniciais de
recozimento isotérmico. Comportamento similar foi observado por Liu et al. (¥
trabalhando com uma liga de 24 %Mn-0,02 %C. O primeiro patamar indicado na
figura 9 refere-se a recristalizagado do ago (dureza em torno de 250 HV), enquanto o
segundo corresponde a etapa de crescimento de grao (dureza em torno de 225 HV%.
Durante o recozimento s3o eliminadas as discordancias em excesso 2,
micromaclas de deformagéo,(”) aléem de ocorrer a reversao da martensita para
austenita. Essas transformagdes levam a redug¢ao da dureza.

As Figuras 102 e 10c apresentam as curvas obtidas no teste de tracao referentes ao
material laminado a quente e laminado a frio com 90 % de reducio e recozido por
300 s a 700°C, respectivamente. Nas Figuras 10b e 10d sdo apresentadas as curvas
de encruamento derivadas das respectivas curvas de tracdo. A interse¢do das de
curvas de tensao verdadeira e taxa de encruamento fornece o valor do expoente de
encruamento, “n”, segundo o critério de Considére.®

Para o aco laminado a quente, o limite de escoamento e de resisténcia a tragao
alcangaram 250 e 800 MPa, respectivamente, com o alongamento total de 40%. Por
outro lado, o material laminado a frio e recozido alcancgou valores de 750 MPa e 950
MPa para os limites de escoamento e resisténcia, respectivamente, demonstrando a
alta capacidade de encruamento do aco examinado, ou seja, um valor de n igual
0,33. Esses valores so considerados altos.®'92%



(c)
Figura 6. Imagens de EBSD-IPF das amostras recozidas a: (a) 10 s, (b) 1800 s, (c) 7200 s, (d)
Imagem com indice de qualidade (IQ) e (e) grau de desorientagédo entre os grdaos. Contornos de baixo
angulo, (CBA 2° < 0 < 15°) em vermelho e verde; contornos de alto angulo, (CAA 6 > 15°) em azul.

A interpretacédo da Figura 10d revela que o encruamento do ago laminado a frio
exibe pelo menos trés estagios a medida que a deformacgéo plastica avanga no teste
de tracdo. O estagio numero | corresponde ao escorregamento de discordancias e a
formagao de maclas de deformagéo. O estagio numero Il corresponde a formagéao de
martensita induzida por deformagao; finalmente no estagio numero Ill os trés
mecanismos de deformacao competem entre si, até que o corpo de prova se rompa.
Tal comportamento foi verificado também por Hao et al.'® Neste caso, os autores
acrescentaram um estagio a mais, correspondente ao regime elastico no ensaio de
tracdo, ou seja, dividiram a curva da taxa de encruamento em quatro estagios. No
presente trabalho os autores desconsideram o regime elastico, ja que nao se justifica
falar em deformacgéo uniforme sem o material ter escoado, ou atingindo o limite de



escoamento. Por sua vez, o aumento da deformacgao leva a saturagao na formacéao
de maclas deformagdo. Conforme mostrado na literatura, o grdo austenitico em um
aco com 18%Mn-0,6%C é subdividido gradativamente a medida que as micromaclas
de deformacéo sao geradas,(g) levando a uma maior dificuldade na nucleagao e
crescimento de novas unidades.
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Figura 8. Desenvolvimento textura ao longo do recozimento.

Para 0 aco com 18%Mn-2,9%Al-2,9%Si e 0,04%C, Hao et al."® relatam intensa
formagdo de martensita ¢ para o estagio Ill, culminando com a formagé&o de
martensita o’ diretamente da austenita, que neste estagio se encontra altamente
tensionada, facilitando a ocorréncia da transformacdo de fases. A formagao de
martensita ¢ a partir de 0,1 de deformacado verdadeira também é relatada por Liang
et al.?” em um aco com 24%Mn-0,01%C, ou Zhang et al."™® em aco com 30%Mn-
4%Si-2%Al, ambos deformados em tracdo a temperatura ambiente,®” porém nao
ocorreu a formagéo de martensita o’ nos dois experimentos.

5 CONCLUSOES

O aco recozido por mais tempo, 7200 s, continuou apresentando martensitas o’ € ¢,
Por outro lado, a redugao da dureza indicou uma condi¢ao de recristalizacao.
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Figura 9. Microdureza Vickers em fungcéo do tempo de recozimento.
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Figura 10. Tensao convencional versus deformagao convencional e taxa de encruamento da (a,b)
amostra laminada a quente e (c,d) amostra laminada a frio com 90 % de reducgao e recozida a 700 °C
por 300 s.

A microdureza Vickers foi maior para a condicdo de laminado a frio, devido ao
encruamento, juntamente com uma fragdo volumétrica elevada de martensita o'. A
dureza diminui para amostras recristalizadas. No entanto, esta reducdo é
contrabalangada pela formacdo da martensita atérmica durante o processo de
resfriamento, independente da taxa de resfriamento. O tamanho de grao



recristalizado segue um comportamento exponencial durante o seu crescimento,
mas o seu valor é muito pequeno, cerca de 3 um, apdés 7200 s de recozimento a
700°C.

O limite de escoamento e resisténcia a tracdo na condi¢gdo de laminado a quente
atingiu valores proximos a 250 e 800 MPa, respectivamente, com o alongamento
total de 40 %. O limite de escoamento e resisténcia a tracdo para a condigcdo de
laminacdo a frio e recozido chegou a valores proximos de 750 e 930 MPa,
respectivamente, com o alongamento total de 48%, confirmando a elevada taxa de
encruamento do ago analisado, i.e., n, igual a 0,33. A capacidade de encruamento é
reforcada devido ao efeito TRIP, resultante da transformagdo martensitica induzida
por deformacéo.

A textura apos 100 s de recozimento mostra-se um tanto indefinida com intesidade
dispersa em torno da componete Goss girada {011}<011>, contudo verifica-se que
ha um fortalecimento da componente Cobre girada a 1800 s {112}<011> e da
componente Latao {110}<112> a 7200 s.
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