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RESUMO

Com a atual necessidade de otimizagdo no consumo e processamento dos acos,
principalmente em questdes de reducao de custos o presente trabalho estudou duas
ligas que possuem caracteristicas que podem vir a substituir os agos maraging e teve
como premissa investigar a influéncia do aluminio, em uma liga lean de Fe18Mn, com
o0 proposito de reduzir a fracdo de martensita . Foi analisado o comportamento
microestrutural de duas ligas de alto manganés durante a laminagao a frio, as ligas
estudadas possuiam 18% em peso de manganés e em uma delas, foi adicionado 3%
em peso de aluminio. As amostras foram processadas por laminagao a frio cujos
limites de redugao de espessura foram de 40% para a Fe18Mn e 60% para a liga
Fe18Mn3Al. Os resultados obtidos para a liga sem aluminio apresentaram martensita
— o’ e ¢ — desde o material como recebido e com 0 aumento da redugao de espessura
pela laminagao a fracdo de martensita o’ aumenta, apresentando elevadas durezas
em todas as etapas da deformacdo. A martensita ¢ € encontrada durante toda a
deformagéo do material até a sua falha, com isso, o efeito TRIP atuante, embora seja
dominante, ndo € o unico mecanismo presente, uma vez que o efeito TWIP também
pdde ser encontrado. Para a liga com adigdo de aluminio, diferente do encontrado no
Fe18Mn, praticamente suprimiu a transformacao martensitica, tanto € como o’, mesmo
que foram encontradas em pequenas regides, principalmente, nos contornos de gréao.
Além disso, em deformacdes mais altas, em torno de 50%, a transformacao
martensitica apresentou influéncia na dureza do material, consequentemente, o efeito
TRIP teve seu inicio. O mecanismo inicial de deformacgao plastica na liga Fe18Mn3Al
esta diretamente associado entre o deslizamento de discordancias e o efeito TWIP,
justificando durezas menores do que as encontradas pela liga de Fe18Mn.

Palavras-chave: A¢go manganés; Aco maraging; Transformacao martensitica; Efeito
TRIP; EfeitoTWIP.



ABSTRACT

With the current need for optimization in steel consumption and processing, especially
concerning cost reduction, this study investigated two alloys that have characteristics
which could potentially replace maraging steels. The primary objective was to examine
the influence of aluminum in a lean Fe18Mn alloy, aiming to reduce the fraction of e-
martensite. Thereunto the microstructural behavior of two high-manganese alloys was
investigated during cold rolling, the studied alloys content 18% in weight of
manganese, and in one of them, 3% in weight of aluminum was added. The samples
were processed by cold rolling, with reduction limits of 40% for Fe18Mn and 60% for
the Fe18Mn3Al alloy. The results for the alloy without aluminum showed o’ and ¢
martensite in the as-received material, and as the thickness reduction increased during
rolling, the fraction of o’ martensite also increased, exhibiting high hardness at all
deformation stages. e-martensite was present throughout the material's deformation
until failure, and although the TRIP effect was dominant, it was not the only mechanism
involved, as the TWIP effect was also observed. For the aluminum-added alloy, unlike
Fe18Mn, the martensitic transformation was almost completely suppressed or at least
slowed down, both ¢ and «’, although small regions of martensite were found, primarily
at grain boundaries. Additionally, at higher strains, around 50%, the martensitic
transformation influenced the material's hardness, and consequently, the TRIP effect
began. The initial plastic deformation mechanism in the Fe18Mn3Al alloy was directly
associated with dislocation slip and the TWIP effect, explaining the lower hardness
compared to the Fe18Mn alloy.

Keywords: Manganese steels; Maraging steels; Martensitic transformation; TRIP
effect; TWIP effect.
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1 INTRODUGAO

O aco exerce um papel fundamental na vida das pessoas e por esse motivo
mundialmente em 2023 foram fabricados quase 1,9 milhdes de toneladas, tornando-o
um dos materiais mais importantes da atualidade. Ademais, conta com mais de 3.500
variacbes e mais de 70% dos agos modernos foram desenvolvidos nos ultimos 20
anos. As principais vantagens sdo a sua abundancia, produgao relativamente
econdmica, a versatilidade, durabilidade e a facilidade de ser reciclado. Além disso,
atualmente o gasto energético para a sua fabricagao é, aproximadamente, 40% menor
do que era utilizado na década de 60. (World Steel Association, 2024).

Com a evolugédo tecnoldgica, componentes com formatos complexos e o
aumento da seguranga sao cada vez mais necessarios. Além disso, pode-se destacar
a necessidade de manter a rigidez mesmo com menores espessuras. Estas foram
algumas das premissas que nortearam o desenvolvimento dos AHSS, acgos
avancgados de alta resisténcia mecanica (Fonstein, 2015; Grassel et al., 2000).

Atualmente, os AHSS s&o divididos em trés geracbes, na Figura 1.1 é
apresentado um diagrama de limite de resisténcia a tragcdo pelo alongamento,
mostrando onde se enquadra cada uma das geragdes e quais classes estdo nelas
inseridas. Na segunda geragao, encontram-se agos cujos teores de manganés variam
de 15 a 30% em peso e sdo ditos como agos de alto manganés. Eles podem
apresentar mecanismos induzidos pela deformacgao, e sdo conhecidos como: efeitos

de transformacao de fase (TRIP) e a maclagao mecanica (TWIP) (Cai; Di, 2017).
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Figura 1.1 — Classe de agos no diagrama limite de resisténcia a tragao pelo alongamento.
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Fonte: Adaptado de CAI, M.; DI, H. Advanced High Strength Steels and Their Processes. In: ZHAO, J.
(ed.).; JIANG, Z. (ed.). Rolling of Advanced High Strength Steels: Theory, Simulation and
Practice. 1 ed. Florida: CRC Press, p. 2, 2017.

Para que sejam alcangados valores especificos e desejados de limite de
resisténcia a tracéo (LRT) e alongamento; elementos de liga devem ser inseridos.
Entretanto, o uso de elementos liga esta diretamente relacionado ao aumento do custo
do acgo. Alguns exemplos como niquel, cobalto, titdnio e molibdénio, apresentam
precos elevados e, todavia, 0 ago adquira a combinagao desejada de propriedades
mecanicas o seu valor € uma desvantagem (Fonstein, 2015; Commodities, 2024).

Devido a grande flutuacdo na cotacdo das commodities, principalmente dos
elementos de liga de valor elevado, a produgao de agos se torna variavel, em termos
de custos e disponibilidade de matéria-prima (Mehlitz; Benjamin, 2023; He et al., 2023;
Hodgkinson; Smith, 2021). Uma alternativa utilizada a fim de alcangar as
caracteristicas desejadas sao as ligas lean, que possuem poucos elementos de liga,
ou ainda o uso de elementos mais baratos e com propriedades equivalentes (Capus,
2013).

Neste contexto, encontram-se as ligas de alto e médio manganés, que podem
ser utilizadas como alternativa aos acos maraging, apresentando uma elevada
resisténcia a tracao e elevados valores de tenacidade, associados com a redugao de
custos. Mesmo que os agos com alto manganés apresentem diversas vantagens, a

sua producéo é dificultada por conta de elevados teores de pureza serem necessarios,
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principalmente devido a segregacao do soluto, pois pode ocorrer fragilizagao nas
interfaces e a formacao de novas fases.

Os parametros do processamento tém influéncia como: a variacdo das taxas
de cisalhamento, o tamanho de grao e a sensibilidade a composigao, resultam em
alteragdes nos mecanismos de deformacéao e, consequentemente na microestrutura
do material (Schmitt; Lung, 2018; Demeri, 2013; Da Silva et al., 2019).

Para que o uso comercial das ligas do presente estudo seja possivel a
otimizagao do processamento se torna necessaria para a obtencao das propriedades
mecanicas desejadas. Utilizando como o pressuposto os resultados obtidos por Silva
et al. (2022) e Walchaki (2024), que utilizaram uma liga de ferro com adi¢cao de 18%
em peso de manganés e 3% em peso de titdnio e obtiveram resultados promissores
em relagéo as propriedades da liga quando comparadas com seus correspondentes
da classe maraging.

Além disso, o teor de titanio utilizado apresenta maior efeito estabilizador da
martensita o', logo ocorre uma redugéo na fragdo volumétrica transformada para a
martensita ¢, uma vez que, a transformacdo da austenita em martensita o’ pode
ocorrer de duas maneiras: uma delas é a fase martensitica o’ sendo diretamente
transformada da austenita e a austenita se transformando em martensita ¢, para entao
ser transformada em o’ (Da Silva et al., 2022; Walchaki, 2024; Paduani et al., 1991).

Diante deste contexto, o presente trabalho se dedica ao entendimento dos
mecanismos envolvidos na liga lean de ferro com adicdo de 18% em peso de
manganés e com a proposi¢cao da substituicdo do titanio pelo aluminio, como elemento
supressor da martensita €. As duas ligas Fe18Mn e Fe18Mn3Al foram produzidas
exclusivamente para o projeto, pelo Max-Planck-Institut fiir Eisenforschung GmbH, na

Alemanha.
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2 OBJETIVOS
2.1 OBJETIVO GERAL

Analisar a evolugao microestrutural da liga Fe18Mn3Al e comparar com a liga
Fe18Mn, processadas por laminagcdo a frio em diferentes graus de reducédo de

espessura.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Investigar os mecanismos de deformacgao plastica presentes na liga Fe18Mn

na condicdo como recebida e laminada a frio;

e Investigar os mecanismos de deformagdo plastica encontrados na liga
Fe18Mn3Al na condigao como recebida e laminada a frio;

e Analisar a influéncia da transformacdo martensitica nos mecanismos de
deformacéo plastica presentes e em cada etapa da deformacéao;

e Verificar a influéncia do aluminio na transformacdo martensitica através do

comportamento da liga Fe18Mn3Al como recebida e apds laminagéao a frio;
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 SISTEMA FeMn

Diversas ligas do sistema binario ferro-manganés, vide apresentado na Figura
3.1, tém sido motivo de varios trabalhos pelo seu conjunto de propriedades
mecanicas, as quais estdo sendo visadas principalmente para o uso na industria
automobilistica. As ligas em destaque s&o aquelas que contém até 30% em peso de
manganés, justamente devido aos problemas apresentados em ligas com teores

maiores de manganés, principalmente a segregacao (Zuazo et al., 2014; Fonstein,
2015).
Figura 3.1 — Diagrama de fases do sistema ferro-manganés, apresentando as fases ricas em ferro

austenita (y), ferrita delta (8), ferrita alfa (o) e as fases ricas em manganés: delta (3), beta
(B) e alfa (a). A linha preta representa a composicao da liga do presente trabalho.
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Com a utilizagédo do software Thermocalc Educational 2024 foi construido o
diagrama de fases da Figura 3.1, onde foi possivel verificar a existéncia da fase liquida
(L), de trés fases cubicas de corpo centrado (CCC) aoFe, 6Fe e Mn, uma fase cubica
de face centrada (CFC) yFe, yMn. Por fim, ainda se tem duas fases que através do
sistema Strukturbericht, sdo denominadas A12 e A13 e sdo associadas com as fases
aMn e BMn, respectivamente (Sluiter, 2006).

Uma alternativa que tem sido utilizada para que a austenita seja estabilizada
em temperatura ambiente é a adicdo de elevados teores de manganés e isso é
consequéncia de o manganés ser um elemento gamagénico evitando a adigao de
carbono no ago, resultando em um ago de alto manganés, livre de carbetos e com
microestrutura austenitica. Por esse motivo, até que seja atingido um teor proximo a
18% de manganés no ago, a austenita ndo é estabilizada em temperatura ambiente,
enquanto teores maiores que 27% a austenita € completamente estabilizada nessa
temperatura, um exemplo de uma microestrutura austenitica esta apresentada na
Figura 3.2 (Colman et al., 2011).

Figura 3.2 — Microestrutura da liga Fe26Mn3AI3Cr apresentando uma microestrutura praticamente toda

austenitica em temperatura ambiente.

Fonte: YUAN, X. et al. Influence of annealing temperature on mechanical properties and microstructures
of a high manganese austenitic steel. Journal of Materials Processing Technology, v. 217, p. 278—
285, mar. 2015.
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3.1.1 Influéncia do Aluminio no Sistema FeMn

A presenca de manganés em teores superiores a 13% em peso, resultam em
um aumento na energia de defeito de empilhamento (EDE) do material e a sua
presenca altera a energia de ativagao do efeito TWIP, favorecendo a sua formacgao.
Para compensar as falhas de empilhamento causadas pela auséncia do carbono,
elementos de ligas devem ser adicionados com o objetivo de que a EDE seja
controlada e esses elementos podem ser o aluminio, cromo, nitrogénio e o silicio
(Colman et al., 2011; Hamada, 2007; Kook; Choi, 2000; Xia et al., 2022).

O aluminio no sistema FeMn apresenta capacidade de aumentar a EDE,
podendo atingir valores nos quais a deformagéo por escorregamento ocorre como
mecanismo principal pela supressdo ou aumento da energia de ativagdo da maclagao.
O aluminio, em agos austeniticos, acarreta um aumento nos parametros de rede e,
portanto, tem poder de endurecimento por solugcédo solida, sendo outro motivo que
dificulta a formagao e a maclagédo mecéanica (Chen et al., 1993; Chu et al., 1994).

Segundo, Park et al. (2010), o dominio do mecanismo de escorregamento
durante a deformacéo plastica independe do teor de aluminio. De forma complementar
em 2017, Chen et al. Afirmam que presenga do aluminio resulta no escorregamento
de discordancias como principal mecanismo de deformacéo independendo da EDE.
Além disso, o aluminio nas ligas de FeMn tem relagdo com a transformagéo
martensitica, a qual diminui sua quantidade com o aumento da EDE do aco. Portanto,
a transformacao martensitica é dificultada e ha um decréscimo da fracdo volumétrica
da martensita ¢ (Chen et al., 2017).

Por fim, as ligas de Fe-Mn-Al também se encontram na segunda geragao dos
AHSS, devido a combinagdo de propriedades mecanicas, como por exemplo, a
resisténcia ao impacto, a ductilidade, os elevados limites de escoamento e de
resisténcia a tracdo, mesmo em taxas de deformagdo mais elevadas, logo esses
materiais, em sua maioria, apresentam resultados aceitaveis de formabilidade. O
aluminio apresenta um comportamento da diminuicdo na densidade do material,
caindo cerca de 1,3% a cada porcento de aluminio adicionado. Porém, a partir de 7%
em peso o carbeto k € precipitado. Assim como grande parte dos carbetos a sua
presenca no material pode apresentar desvantagens como perda da capacidade de
deformagéo plastica e até ocasionar uma fratura fragil nas ligas em que o alongamento
pode ultrapassar 100% (Chen et al., 2017; Raabe et al., 2014).
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3.1.2 Dificuldades Encontradas nos Acgos Austeniticos Avangados com Adi¢cao de

Manganés

Uma das maiores dificuldades apresentadas pelos acos austeniticos de alto
manganés é a segregacao do soluto. Com o aumento no teor de manganés resulta
em um aumento da segregacao; além disso, ocasiona um aumento na temperatura
de transicdo ductil-fragil do material, podendo ocasionar a fratura fragil dessas ligas
em temperatura ambiente. O aumento na fragilidade da liga pode ser associado com
0 excesso de impurezas que segregam do interior do grao para o contorno;
heterogeneidade na composi¢cao quimica do material; além disso, a fragilizagcao
algumas vezes pode estar relacionada com a transformagdo martensitica em regides
proximas aos contornos (Xia et al., 2022).

Outra justificativa para a fragilizagdo dos agos austeniticos com elevado
manganés esta ligada com a diminui¢cao das falhas de empilhamento com a queda da
temperatura, mesmo apresentando estrutura cubica de face centrada (CFC), o que
favorece a formacao de maclas e planos de escorregamento. Durante o processo de
deformacgao, discordancias planares produzirdo o efeito de slipping off, cujo resultado
€ a fratura fragil oriunda das discordancias que saem dos planos de escorregamentos
e desviam para os contornos de maclas de recozimento ou para os contornos de alto
angulo (Xia et al., 2022).

A segregacdo do soluto pode ainda resultar no favorecimento de um
mecanismo alternativo para a formacdo de uma segunda fase, um fendmeno
termodinamico decorrente da nucleagao heterogénea, levando a um enriquecimento
de soluto no contorno de grdo diminuindo a mobilidade atdmica e uma consequente

diminuicdo da plasticidade dos contornos (Da Silva, 2018, 2019).

3.2 MECANISMOS DE DEFORMAGAO PLASTICA EM AHSS

Para os AHSS da segunda geragdo alguns mecanismos de deformacao
plastica se tornam fundamentais para a compreensdao do seu desenvolvimento
microestrutural, logo essa geracao é subdivida conforme o mecanismo principal
atuante entre eles, como os efeitos TRIP e TWIP (Demeri, 2013; Fonstein, 2015).

O efeito TRIP resulta em um aumento na resisténcia a deformacgao plastica,

consequéncia da transformacao martensitica que ocorre a partir da austenita retida.
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Ao atingir um certo nivel de deformacgéo, uma porcao da austenita retida que sofre as
maiores tensdes comecga a se transformar em martensita, aumentando a resisténcia
local e, prevenindo assim, uma subsequente deformacédo nesta regido. Esse
comportamento € apresentado nas regides adjacentes até que a transformacao
martensitica tenha sido completada, resultando em um maior alongamento uniforme
do material.

Comportamento este que pode ser ilustrado com base nos diagramas da
Figura 3.3. Referente a uma liga de Fe6Mn1.6Al0.2C e apresenta um aumento da
fracdo martensitica o', conforme € aumentada a deformacéao plastica do material, do
mesmo modo, ocorre uma diminuicdo da fase austenitica com o aumento da

deformacgéo.

Figura 3.3 — Diagramas de tenséo versus deformagdo de engenharia (a) apresenta o decréscimo da
fracdo da fase austenitica com a deformagao de engenharia e (b) apresenta o aumento da
fracdo de martensita o’ com o a deformacao de engenharia.
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A taxa de transformagado martensitica € diretamente proporcional as taxas de
deformacgéao e, com isso, o efeito TRIP ocorre em taxas mais elevadas (Demeri, 2013;
Fonstein, 2015).

Um dos requisitos para que um material apresente o efeito TWIP é a
microestrutura ser completamente austenitica em temperatura ambiente, além da
EDE estar entre 20 e 40 mJ/mZ2. Microestruturalmente, com a atuacao da deformacao
as maclas mecanicas tem a fracdo volumétrica aumentada, gerando novas
orientagdes microestruturais reduzindo o caminho livre para o escorregamento e
confina as discordancias em regides menores, resultando em uma elevada taxa de
encruamento para os materiais que apresentam esse efeito.

Com a continuidade da deformagdo a fracdo volumétrica de maclas
mecanicas aumenta ainda mais, assim como, 0s seus contornos que atuam como
contornos de grao, interagem entre si e com as discordancias desenvolvendo um
aumento na resisténcia local. Além disso, devido as interagbes, mais obstaculos sao
gerados levando a um aumento da dificuldade para a ocorréncia do escorregamento
de discordancias, retardando assim a estriccdo do material durante a deformagao
plastica (Allain et al, 2004; Demeri, 2013; Fonstein, 2015).

Segundo Yanushkevich et al (2016), o mecanismo de maclas € o que ocorre
em maior quantidade devido a deformacdo, consequéncia da laminacdo a frio,
resultando em um grande aumento na densidade de maclas e principalmente pela
significativa elevagdo no numero de sistemas de ativacdo desse mecanismo. Outra
caracteristica observada com o aumento da deformacéao € a diminuigcado no tamanho
das maclas, podendo acontecer por dois motivos: devido a transformacdes
martensiticas que atravessam esses defeitos; ou pela formacdo de maclas
secundarias que possuem orientagao perpendicular as maclas primarias (Yoo; Park,
2008).

Quando é falado a respeito dos mecanismos de deformagao nos AHSS de
segunda geragao, mais especificamente os acos com elevado teor de manganés, tem-
se uma competicdo entre os mecanismos de deformacéo. Segundo Allain et al. (2014),
na liga Fe22Mn a maclagdo compete com o escorregamento, entretanto o aumento
nos contornos de grdo e de maclas dificulta o movimento das discordancias
restringindo a sua movimentacao. Eles ainda dividiram o processo de maclagao

mecanica em duas etapas; onde na primeira a macla se move até um obstaculo e tem
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um impedimento no seu movimento e a na segunda ocorre um refinamento da macla
conforme o aumento da tenséao.

Na liga Fe22Mn, com adigdo de 1,2% em peso de aluminio, a evolugao
microestrutural pode ser dividida em duas etapas antes de 40% e apds essa
deformacdo. Abaixo de 40% a maclacdo mecanica € o mecanismo dominante e
conforme a densidade de maclas aumenta com o aumento da laminagéo, apos 40%
de deformacéo as bandas de cisalhamento sdo formadas e se tornam o mecanismo
principal, a Figura 3.4 apresenta a evolugao microestrutural destas etapas de uma liga
Fe22Mn1.2Al0.3C. Esse comportamento também foi encontrado em outras ligas de
alto manganés e com adigao de silicio (Anand et al., 2018; Kalsar; Suwas, 2017;
Klimova et al., 2017).

Figura 3.4 — Microscopia 6ptica da liga Fe22Mn1.2A10.3C apresentando 20%, 40%, 60% e 80% de
laminagéo a frio e maclas de deformagao antes dos 40% de deformagéo e o bandeamento
apos os 40%.

Fonte: ANAND, K. K. et al. Correlation of defect density with texture evolution during cold rolling of a
Twinning-Induced Plasticity (TWIP) steel. Materials Science and Engineering A, v. 711, p. 69-77, 5
nov. 2017.

Segundo Eskandari et al. (2016), no agco Fe21Mn com 2,5% em peso de silicio
e 1,6% em peso de aluminio, com sua microestrutura austenitica, os efeitos TRIP e
TWIP ocorrem simultaneamente e a atuacdo entre qual o mecanismo ativo depende

principalmente da estabilidade da austenita. Além disso, a taxa de transformacgao
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martensitica altera de acordo com a orientacao da austenita, aumentando nas familias
<110> e <111>.

3.3 TRANSFORMAGAO MARTENSITICA EM ACOS COM ALTO MANGANES

A transformacgao martensitica nos agos avangados com alto manganés pode
apresentar duas rotas: uma na qual a martensita o’ — cubica de corpo centrado (CCC)
— é transformada diretamente da fase austenitica y (CFC) e outra a austenita se
transformando em uma martensita hexagonal compacta (HC), denominada martensita
€, que posteriormente é transformada em martensita o’. Segundo Galindo-Nava et al.
(2017), a martensita ¢ é precursora da martensita o’ em solicitagdes unidirecionais. A

Figura 3.5 exemplifica os dois tipos de martensita, tanto hexagonal como cubica.

Figura 3.5 — Microestrutura da liga Fe17Mn3AI2Si1Ni apresentando em (a) microestrutura
caracteristica da fase martensitica ¢ e em (b) a estrutura das placas de martensita o’
indicada pela seta preta.

Fonte: SILVA, S. et al. Effect of cooling rate on (g, a’) martensite formation in twinning/transformation-
induced plasticity Fe-17Mn-0.06C steel. Materials Research, v. 16, n. 6, p. 1229-1236, 31 jul. 2013.

Um dos mecanismos para a formacao da martensita CCC é consequéncia
das bandas de deformacdo na austenita metaestavel. O crescimento da fase o’ é
consequéncia da continua interse¢do das bandas resultando na geragcdo de mais
nucleos e o consequente coalescimento. Além disso, para que a transformagao
martensitica o’ ocorra a EDE deve ser inferior a 20 mJ/m2. Em alguns casos a
martensita CCC pode ser encontrada em materiais com valores de EDE maiores, isso
devido a presenca da martensita € que futuramente na deformacéao se transforma em
a’ (Galindo-Nava et al., 2017).
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A formacgao da fase ¢ € dependente da EDE do material, para Allain et al.
(2004), a martensita hexagonal é encontrada em materiais com valores de energia
maiores que 18 mJ/m2. Tang et al. (2015), restringe esse o valor da energia e para
que ocorra a transformacao martensitica y — ¢, a EDE devera estar entre 15 e 20
mJ/m? isso pois a presenca de maclas induz a transformacgdo martensitica . A EDE
minima dentro do intervado de formacéo da fase & resulta em um maior volume de
martensita (Klimova et al., 2017). A partir de varias ligas alto manganés com EDE
diferentes, Curtze e Kuokkale (2010) concluiram que o material que apresentava 20
mJ/m? apresentou maior capacidade de alongamento uniforme, associado
provavelmente ao efeito da transformagao martensitica y — € — a.

A partir dos resultados obtidos por Galindo-Nava et al. (2017), a martensita ¢
e as maclas sao encontradas em regides com caracteristicas semelhantes. Quando
ocorrem trés falhas sequenciais de empilhamento as maclas sdo formadas; entretanto
quando essas falhas ocorrem nos planos {111} as placas de martensitas ¢ s&o
encontradas. Conforme aumenta a quantidade de defeitos de empilhamento, o
numero de sitios precursores da martensita HC também aumenta, com isso ocorre a
nucleacao e o crescimento desta fase martensitica.

A austenita tem sua morfologia alterada com o aumento da deformagéo e os
graos austeniticos sao fracionados por placas de martensita €. Ocorre também um
aumento na densidade de discordancias nesses graos devido ao impedimento do
escorregamento com desvio durante a deformac&o. Assim, Eskandari et al. (2016)
relaciona a presenca da martensita € com o refinamento dos graos. Além disso, a fase
¢ deforma com a austenita gerando mais maclas mecanicas e falhas de empilhamento
(Souza Filho et al., 2019).

A maior fracdo volumétrica de martensita ¢ coincide com a maior taxa de
encruamento do material, neste ponto, a presenga da fase hexagonal resulta na perda
de orientagdo dos graos austeniticos proximos das interfaces y/e (Souza Filho et al.,
2019). Em muitos casos, a martensita ¢ também é encontrada nos materiais que
apresentam o efeito TWIP, entretanto a partir de 30% de deformacgao. Eskandari et al.
(2016) relata que a martensita hexagonal ndo é mais encontrada, devido a
transformagao martensitica y — & ocorrer apenas em graos austeniticos com familias
de dire¢cdes especificas (<100>, <110> e <111>). Portanto, com o aumento da
deformacéo ocorre a ativacao de varios novos sistemas de deformacéao, os quais sao

mais facilmente ativados do que as familias de dire¢des, cuja martensita ¢ € formada.
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Em altas deformagdes o mecanismo de transformacdo martensitica
predominante é o efeito TRIP CCC, isso porque a estrutura cubica apresenta uma
maior capacidade de suportar as deformacdes causadas pelo elevado volume de
discordancias, quando comparados com a martensita HC (Eskandari et al., 2016).

Com as informagbes acima descritas e com relagao as ligas de ferro-
manganés, existe uma clara necessidade de aprofundamento, tanto nas ligas
especificas do trabalho quanto na area como um todo. Portanto, este estudo espera,
nao apenas fortalecer o tema, mas também estimular mais questionamentos e
investigacdes que possam levar a uma maior e mais completa compreensao destas

ligas.
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 MATERIAIS

As amostras recebidas tiveram duas composi¢des diferentes, uma contendo
ferro com adicédo de 18% em peso de manganés e outra com o mesmo teor de
manganés, porem com adigao de 3% em peso de aluminio, resultando assim nas ligas
Fe18Mn e Fe18Mn3Al, respectivamente. Elas foram fabricadas pelo Max-Planck-
Institut fiir Eisenforschung GmbH, na Alemanha, em forno de indugéo a vacuo e foram
recebidas na forma de cupons retangulares com dimensdes de 20 x 10 x 5 mm, cujas
composicdes estdo descritas na Tabela 4.1 e foram obtidas por espectroscopia por

dispersao de energia (EDS).

Tabela 4.1 — Composicdo das ligas através do ensaio de espectroscopia por dispersao de energia.

Elementos Fe Mn Al

Fe18Mn Bal. 179 -

Fe18Mn3Al Bal. 18,3 3,7

Fonte: O autor

4.2 METODOS EXPERIMENTAIS

No fluxograma da Figura 4.1 foram apresentadas as principais etapas do
desenvolvimento experimental, envolvendo as técnicas de caracterizagao

microestrutural empregadas, antes e depois do processo de laminacgao a frio.
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Figura 4.1 — Esquema de atividades realizadas, com atencao especial para a ferritoscopia que foi
realizada apenas para liga Fe18Mn3Al.

Amostras Iniciais

Fe18Mn Fe18Mn3Al

Caracterizagao

MO DRX Dureza MEV EBSD

h 4

Laminagao

MO DRX Dureza MEV EBSD Ferritoscopia

Fonte: O autor

O ensaio de ferritoscopia foi realizado apenas para a liga de Fe18Mn3Al, pois
eram necessarios dados adicionais de confirmagao dos teores de martensita, uma vez
que, em baixas deformacdes a fracdo martensitica era suficientemente baixa para

quantificacéo pelos espectros de raios X.

4.2.1 LAMINACAO A FRIO

As amostras recebidas foram encaminhadas para o processo de laminacéo a
frio, sendo laminadas em temperatura ambiente pelo laminador Fenn 042/4-046, no
qual o cilindro possui um diametro de 108 mm. As amostras de Fe18Mn foram
deformadas até 40% de reducao em espessura, ou 51% de deformacao, em quatro
passos (deformacdes 11%, 23% e 37%). Com a continuidade da laminag¢ao o material
ndo conseguiu suportar 50% de redugdo em espessura, sofrendo fratura durante a
processo de laminagao.

Para a liga Fe18Mn3Al a laminacgao a frio foi realizada até 60% de redugéao de
espessura, ou 61% de deformagao, passando pelas deformacdes de 9%, 19%, 31%,
39% e 55%, nao apresentando indicativo de fratura. Para as duas ligas foram geradas
amostras com intervalos de 10% de reducdo de espessura e para fins de

caracterizacao da evolugao microestrutural durante a deformacéao.
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4.2.2 MICROSCOPIA OPTICA (MO)

Para que pudessem ser manuseadas durante o processo de lixamento e
polimento as amostras foram embutidas em baquelite. Com o intuito de realizar a
microscopia no microscopio Olympus BX51, as amostras foram lixadas e as lixas
utilizadas foram as de grana 320, 600, 800, 1200, 1500, 2000 e 3000. As amostras
foram polidas na politriz Buehler AutoMet 250, utilizando pastas diamantadas de 1 e
0,3 um, com frequéncia de rotagao de 180 RPM para o disco e 30 RPM para a cabeca.

A revelagao da microestrutura foi realizada por diferentes ataques quimicos e
a escolha do reagente para cada material e deformacgéao variou conforme conforme o
nivel de detalhes apresetado. Foram utilizados os reagentes de Vilella (5 mL de HCL
+ 2 g de CeH3N307 em 100 mL de alcool etilico) para a liga de Fe18Mn como recebido,
metabissulfito de sddio aquoso (10g de Na2S205 em 100 mL de agua destilada) para
todos os passos de laminagao da liga Fe18MnAl, exceto 60% e nital 3% (3 mL de
HNOs em 97 mL de alcool etilico) o qual foi utilizado para atacar as amostras
laminadas de Fe18Mn e a amostra com 60% de reducao da liga Fe18Mn3Al. Além
disso, para a amostra como recebida de Fe18Mn3Al foi utilizado o ataque e polimento
eletrolitico, foi utilizado o eletrélito acido perclérico (700 mL de alcool etilico + 120 mL
de H20 destilada + 100 mL butil glicol + 68 mL HCIO4).

Para que fossem retirados quaisquer residuos ou agua da superficie as
amostras passaram pelo ultrassom durante 480 segundos em alcool isopropilico,
seguido de secagem com ar quente. Para realizar as fotos e edicbes metalograficas

foi utilizado o software Image Pro Plus 5.1.

4.2.3 MICRODUREZA VICKERS

O ensaio de dureza foi realizado no microdurémetro Shimadzu HMV-2 e para
realizacdo dos testes de microdureza Vickers, as amostras atacadas, foram
submetidas a aplicagdo de uma forga local superficial, aplicando uma carga de 19,6
kKN, HV2, durante 15 segundos. Para o Fe18Mn, foram realizadas medi¢gdes nos
corpos de prova como recebido, 10%, 20%, 30% e 40% de deformacao.

Por outro lado, nas amostras de Fe18Mn3Al, foram realizadas medi¢gdes nas
amostras: como recebida, 10%, 20%, 30%, 40%, 50% e 60% de deformacado. Para

cada uma das amostras foram realizadas 10 medicbes em regides escolhidas
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aleatoriamente, com intuito de obter uma perspectiva geral da dureza do material. Os
dados foram inseridos no Minitab Statistical Software para a analise estatistica e o
intervalo de confiangca usado foi de 95%, com os dados dentro da normalidade a
ferramenta ANOVA de um fator pdde ser realizado, com a utilizagdo do método de

comparagao Tukey.

4.2.4 DIFRATOMETRIA DE RAIOS X (DRX)

Para que as amostras pudessem ser destinadas ao difratbmetro de raios X
Rigaku/Ultima IV com radiacdo Cu-Ka, elas tiveram que ser desembutidas e passaram
por um processo de lixamento até a lixa de grao 2000 e depois foram polidas com
pasta diamantada 1 um, com o objetivo de minimizar os efeitos da preparagao
metalografica, mais especificamente na transformacao martensitica. No difratdbmetro
as amostras foram submetidas a uma varredura continua, partindo de um theta de 35
graus e finalizando em 105 graus, com velocidade de 5 graus/min, um passo angular
de 0,02 graus e angulo de abertura da janela do feixe incidente de 0,5°; os dados
obtidos foram plotados com a auxilio do software Origin Pro 9.0.

Os dados obtidos foram tratados e inseridos no software Highscore Puls,
tendo como objetivo verificar as mudangas de fases obtidas com a deformacgéao

plastica a frio.

4.2.5 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

A preparagao para a analise por MEV da amostra inicial da liga Fe18Mn foi
através de uma rota tradicional de preparacgao, lixamento a partir da lixa de grao 320
até a de grao 3000, seguido de um polimento mecanico com silica coloidal de 0,05
pMm, na politriz Buehler AutoMet 250. Foram realizados dois ciclos de 11 minutos,
seguidos de um ataque quimico utilizando o reagente de Vilella. A mesma preparagao
nao se apresentou eficaz para as demais deformacdes, portanto, as amostras
deformadas referentes a liga Fe18Mn foram atacadas eletroliticamente, que devido ao
tempo de imersao associado com a corrente aplicada, retiram os riscos do material.

Para o polimento eletrolitico as amostras passaram pelo processo de
lixamento até a lixa de grao 3000. O eletrolito utilizado foi acido perclérico (700 mL de
alcool etilico + 120 mL de H20 destilada + 100 mL butil glicol + 68 mL HCIO4) e com
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o auxilio de uma fonte de alimentagdo onde a amostra atua como dnodo, mantendo a
corrente em 1,5 A durante 30s. O processo foi repetido até que riscos nao sejam mais
visiveis no microscopio Optico e quando observado no campo escuro a microestrutura
estava visivel.

Devido as dificuldades encontradas no polimento mecanico das amostras de
Fe18Mn3Al, optou-se por utilizar o processo de polimento e ataque eletrolitico. As
amostras foram lixadas da mesma maneira que as amostras de Fe18Mn; e seguiu-se
para um polimento e ataque eletrolitico utilizando o acido nitrico 60% como eletrdlito,
mantendo a corrente em 0,8 A durante 5s. O processo foi repetido até que a
microestrutura estivesse visivel.

As analises foram realizadas em um microscépio eletrénico de varredura por
emissao de campo (FEG), da marca Tescan, modelo Mira 3, com sistema de EDS e
EBSD integrados, da marca Oxford. Foram obtidas imagens nos modos de elétrons

secundarios e retroespalhados.

4.2.6 DIFRAGCAO DE ELETRONS RETROESPALHADOS (EBSD)

Para a analise técnica de EBSD apenas algumas amostras foram utilizadas.
Para a liga Fe18Mn apenas a inicial e com 10% de deformagao foram analisadas,
enquanto para a liga de Fe18Mn3Al as amostras analisadas foram: inicial, 10%, 20%
e 30% de deformacédo. A preparacao para a analise foi realizada por lixamento até a
lixa de grao 3000, seguida de um polimento eletrolitico, a fim de ndo obter nenhum
defeito superficial que pudesse atrapalhar a caracterizacdo. Para tal, o eletrdlito
utilizado foi o acido percldrico, vide receita apresentada no item 4.2.6, durante 30s em
uma corrente de 0,8 A e a amostra atuando como anodo. Esse processo foi repetido
ao menos duas vezes. Para as amostras com maior deformagcdo os tempos de
polimento eletrolitico foram reduzidos.

As amostras preparadas foram analisadas em um FEG Tescan, modelo Mira
3, tendo o sistema acoplado AZTEC da Oxford Instruments. Além das imagens
geradas pelo software, foram obtidos dados dos tamanhos de graos, os quais foram
inseridos no Minitab Statistical Software, para geracao do grafico e analise dos dados.

Os dados de EBSD foram utilizados para a realizacdo das analises de
microtextura. Os dados foram analisados com o auxilio do software Analysis Tools for

Electron and X-ray diffraction (ATEX), academic edition, no qual foram geradas
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Figuras de Distribuicdo de Orientagdo (FDO) para analise dos componentes de

textura.

4.2.7 FERRITOSCOPIA

Com a mesma preparagcao da utilizada para o MEV as amostras foram
analisadas pela técnica de ferritoscopia utilizando o ferritoscopio Fisher DMP30.
Apenas as amostras da liga Fe18Mn3Al foram destinadas a este ensaio. Segundo
Talonen et al. (2004), para amostras estreitas uma calibracdo do teor real de
martensita o’ deve ser aplicado, e com isso um o fator de correcéo igual a 1,7 foi
necessario, pela quantidade de martensita o’ na superficie ser superior a encontrada
no interior da amostra. Os dados obtidos foram inseridos no Minitab Statistical

Software, onde o grafico foi plotado e os dados foram analisados.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO
5.1 CARACTERIZACAO DAS LIGAS NA CONDICAO INICIAL
5.1.1 Liga Fe18Mn resultados de MO, MEV e EBSD

A microestrutura da liga Fe18Mn esta apresentada na Figura 5.1, onde foi
possivel verificar uma estrutura refinada, sendo dificil a determinacdo dos graos e
essa dificuldade esta associada com a presencga da martensita &, que € encontrada
em forma de pequenas placas duras e frageis dentro de uma matriz austenitica (de

Dafé et al., 2013; Lee et al., 2014).

Figura 5.1 — Microscopia optica da liga Fe18Mn inicial atacada com o reagente de Vilella.

Fonte: O autor

Segundo Eskandari et al (2016), a presenga da martensita ¢ na liga Fe18Mn,
pode ajudar a explicar o motivo pelo qual o material apresenta uma estrutura refinada.
Cuja presenga, reduz significativamente o comprimento das plaquetas de martensita

o' e assim refina a estrutura do material.
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A partir dos resultados de EBSD apresentados na Figura 5.2, foi observada a
micrografia eletrébnica com contraste de banda, figura de polo invertido e os mapas de
fases em que foi possivel observar em azul a fase austenitica, amarelo a martensita ¢
e em vermelho a martensita o’. Além dessas fases, ainda foi possivel verificar varias
regides de coloragao preta, indicando regides que néo foram indexadas pelo software,
pois suas configuragbes ndo se enquadraram em nenhuma fase especifica. Efeito
decorrente da regido estar muito deformada, fora dos limites dos padrbes analisados
pelo programa ou pela falta de adicdo de um padrao relacionado com a fases
especifica, ou ainda, por se tratar de uma regido em uma transigéo de fases, na qual
nao possui um padrao definido.

Como encontrado por He et al., (2024), He et al., (2024)° e de Dafé et al.,
(2013), a martensita CCC foi encontrada sem um direcionamento especifico pois é
formada no resfriamento e durante a deformacdo a sua nucleagdo ocorre nas
interfaces entre ¢/y, /e e e/a’. A nucleagdo preferencial da martensita CCC nas
interfaces foi devido a flutuagao dos teores de manganés nessas regides, no qual um
dos requisitos é a regido que apresentar um teor de manganés inferior a 16% em peso,

acaba sofrendo a transformacg&o em martensita o’ (Chen et al., 2017).
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Figura 5.2 — Resultados de EBSD obtidos para a liga Fe18Mn como recebida em (a) contraste de banda
(b) mapa de fases (em azul a fase austenitica, amarelo martensita ¢ e vermelho martensita
o’) e (c) IPF-Z.

[111]

[1;)1]

Fonte: O autor
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A presencga da fase o’ € encontrada em menores quantidades do que as
demais fases presentes. Concluindo a nucleagcdo da martensita hexagonal ocorre de
maneira facilitada, pois diferentemente da martensita CCC ela necessita de um maior
teor de manganés para ser transformada.

Uma caracteristica da martensita € € com relagéo a sua formagao, na qual séo
formadas por placas com baixo dngulo e quando s&o formados dentro de um mesmo
grao sao geradas formando um angulo de 60°. Assim, a estrutura martensitica HC tem
uma microestrutura caracteristica e de facil interpretacdo onde muitas vezes sao
formadas figuras geométricas, que lembram principalmente tridngulos que sao
gerados devido a diferentes placas martensiticas que se encontram, como pode ser
visto na Figura 5.3. E possivel verificar a presenga da fase martensitica hexagonal
nos tragos em amarelo, devido a angulagao entre as retas ser aproximadamente 60°.
Além disso, a austenita é apresentada em um tom mais escuro e a martensita em tons
mais claros (de Dafé et al., 2013; Lee et al., 2014).

Figura 5.3 — Micrografia eletronica de varredura utilizando elétrons secundarios da liga Fe18Mn como
recebido apresentando as estruturas caracteristicas da fase martesitica ¢, representada
pelos tragos em amarelo.

SEM HV: 15.0 kV WD: 14.09 mm
SEM MAG: 3.00 kx Det: SE 20 ym
View field: 92.3 um SM: RESOLUTION Performance in nanospace

Fonte: O autor
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A Figura 5.4 representou a mesma area da Figura 5.3, porém com maior
aproximacao, sendo possivel verificar uma placa de martensita € que continua mesmo
depois de ser interrompida por uma regido austenitica e representado por uma elipse
branca, esse fendbmeno esta associado com transformagao martensitica favoravel em
algumas orientagdes especificas. Ainda foi possivel verificar uma situagao similar na
qual a fase martensitica é partida, mas como consequéncia da maclagao mecanica
como representado pelas setas e elipse preta, nesta regido o grdao muda sua
orientagdo cristalografica e retorna para a orientagao inicial apés a deformacéo
colaborativa dos atomos. As regides indicadas pelas flechas pretas, sdo regides

macladas.

Figura 5.4 — Micrografia eletronica de varredura utilizando elétrons secundarios da liga Fe18Mn como
recebido apresentando regides macladas sao indicadas por setas pretas, elipse preta
placa de martensita que sofreu maclagdo e elipse branca interrompida pela fase
austenitica.

SEM HV: 15.0 kV WD: 14.09 mm MIRA3 TESCAN
SEM MAG: 5.00 kx Det: SE 10 pm
View field: 55.4 um SM: RESOLUTION Performance in nanospace

Fonte: O autor
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5.1.2 Liga Fe18Mn3Al resultados de MO, MEV e EBSD

Com a introduc&o do aluminio, como elemento de liga, a microestrutura ndo
foi to refinada como encontrada para o Fe18Mn, e foi possivel visualizar uma grande
quantidade de maclas de recozimento, que séo estruturas de simétricas dentro de um
grao como demonstrado na Figura 5.5 e indicados por aros amarelos. Cuja
micrografia & referente a uma amostra inicial de Fe18Mn3Al, e utilizando o ataque

eletrolitico.

Figura 5.5 — Microscopia 6ptica da liga Fe18Mn3Al inicial com ataque eletrolitico. As regides indicadas
por aros amarelos sao referentes as maclas.

Fonte: O autor

A grande quantidade de maclas de recozimento e a sua formagao em
materiais CFC foi devido as falhas de empilhamento nos planos (111) e séo regides
em que existe uma simetria, bandas geralmente paralelas, dentro de um mesmo gréao,
e como dito por Padilha e Siciliano Jr (2005) esses defeitos podem ser gerados em
qualquer uma das etapas: solidificagao; deformacao; recristalizagdo e crescimento de
grao.

Foi possivel verificar uma diversificagdo no tamanho dos graos, que pode ser

mais bem observado na Figura 5.6 quando € aumentada a area de analise e utilizando
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o mesmo ataque eletrolitico, representado por elipses amarelas. A divergéncia no
tamanho dos grdos pode estar associada com a recristalizagcdo dindmica que foi
apresentada por essas ligas, ou ainda um crescimento anémalo oriundo da maior

energia presente nesses graos, o qual se consomem 0s grados menores adjacentes.

Figura 5.6 — Microscopia optica da liga Fe18Mn3Al inicial com ataque eletrolitico. As elipses amarelas
indicam os graos que sofreram um crescimento anémalo.

Fonte: O autor

Na Figura 5.7 foi apresentada uma micrografia eletrbnica de varredura
referente ao material inicial. Sendo possivel a visualizagdo das maclas de recozimento
com sua simetria caracteristica, indicada por setas azuis, além da resisténcia de cada
grao ao ataque realizado com base nas orientagbes, onde alguns ndo apresentam
sinal de ataque (setas verdes), enquanto outros com ranhuras (setas amarelas) e

ainda foi possivel verificar outros bem-marcados pelo ataque (setas brancas).
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Figura 5.7 — Micrografia eletrdnica de varredura utilizando elétrons secundarios da liga Fe18Mn3Al
como recebido | setas azuis representam as maclas de recozimento, setas verdes regides
sem ataque, setas amarelas regides com algumas ranhuras do ataque e setas brancas
regides bem atacadas.

®
|

SEM HV: 15.0 kV WD: 14.82 mm I f | MIRA3 TESCAN

SEM MAG: 1000 x Det: SE 50 pm

View field: 277 yum  Date(m/d/y): 11/08/23 Performance in nanospace

Fonte: O autor

Na Figura 5.8 foram apresentados os resultados de EBSD para a liga como
recebida e foi visualizado a micrografia com banda de contraste, 0 mapa de fases em
que as cores azul, amarelo e vermelho, representam as fases CFC (austenita), HC
(martensita €) e CCC (martensita o), respectivamente e o a figura de polo invertido.
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Figura 5.8 — Resultados de EBSD obtidos para a liga Fe18Mn3Al como recebida em (a) contraste de
banda (b) mapa de fases (em azul a fase austenitica, amarelo martensita € e vermelho
martensita o’) e (c) IPF-Z.

11

[101]

Fonte: O autor
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A transformacdo martensitica, devido a insercdo do aluminio, foi encontrada
nesse material em menores quantidades do que comparadas com a Fe18Mn como
mostrado na Figura 5.2 e em quantidades significativamente menores do que
encontrada por Walchaki, 2024. Na liga de Fe18Mn3Ti. Sendo possivel a visualizagéo
de uma pequena quantidade de martensita o’. Com a figura de polo invertido é ainda
de mais facil a visualizacdo das maclas presentes nessa liga como recebida e a

variagdo nos tamanhos dos graos.

5.2 CARACTERIZAGCAO DAS LIGAS NA CONDIGAO LAMINADA

5.2.1 10% de Reducao de Espessura

5.2.1.1 Liga Fe18Mn

Com a deformagédo plastica a frio foi esperado o aumento e a continuidade
das transformagdes martensiticas, tanto entre as fases y — ¢ quanto para ¢ — o’. As
forcas externas causam movimentagdo da estrutura cristalina do material e a
transformacdo martensitica y — ¢, também pode ser obtida como consequéncia do
alongamento das discordancias. Young-Lee e Hwang (2019), relacionaram a taxa de
deformagdo com a transformagdo martensitica e, ainda afirmam que sao
inversamente proporcionais.

A partir dos resultados do EBSD apresentados na Figura 5.9, foi possivel
verificar um aumento na fragdo das fases martensiticas, apresentado nos mapas de
fases em que em azul esta representado como fase austenitica, vermelho martensita
o’ e em amarelo martensita €. Pois, em 10% de deformacao ja foram visualizadas
algumas areas predominantemente martensiticas, além disso, tem-se uma maior

fracdo de regides nao indexadas quando comparadas com o mapa da Figura 5.2.



45

Figura 5.9 — Resultados do EBSD da liga Fe18Mn com 10% de redugao de espessura em (a) contraste
de bandas, (b) mapa de fases (azul fase austenitica, vermelho martensita CCC e amarelo
martensita HC) e (c) IPF-Z.

a) 1”5: .
A7, -

[111]

[101]

Fonte: O autor
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Ao analisar a figura de polo inverso (IPF) apresentada na Figura 5.9, foi
possivel verificar a orientagdo de uma area em especifico e comparando com o IPF
da amostra como recebida presente na Figura 5.2. Foi possivel observar que para a
amostra com redugcao de 10% de espessura, evidenciou uma maior definicdo dos
graos quando comparada com a amostra como recebida e esse efeito provavelmente
esta associado com o inicio do direcionamento dos graos na dire¢ao da laminagao
enquanto na amostra inicial a auséncia dessa solicitagao tornou a orientagao difusa,
dificultando a orientagcdo dos graos.

Em contrapartida, a maior parte das fases nao indexadas, se encontraram na
regido dos contornos na amostra inicial e na liga com deformagao a maior parte se
encontra no interior dos gréos. Além disso, foi possivel verificar uma maior mistura de
cores dentro de um mesmo grdo, estabelecendo relagdo entre a nucleagao
martensitica CCC nas interfaces (He et al., 2024).

5.2.1.2 Liga Fe18Mn3Al

Apods o primeiro passo da laminagao a frio e com as micrografias analisadas
referentes a liga Fe18Mn3Al, foi possivel observar que as micrografias apresentaram
algumas diferencas quando comparadas com a amostra inicial a Figura 5.5, referente
a 10% de deformacdo que foi atacada utilizando uma solucdo aquosa de
metabissulfito de sodio 4%, o qual coloriu a microestrutura em regides azuis e
marrons. As regides mais escuras ou marrons apresentaram a coloragéo devido a
maior energia daquela regido em especifica, o que muitas vezes sao relacionadas
com a fase martensitica e de maneira contraria ocorre com a cor mais clara de cor
azulada sendo relacionada com a fase austenitica, conforme pode ser visto na Figura
5.10.
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Figura 5.10 — Microscopia 6ptica da liga Fe18Mn3Al laminada a frio com 10% de redugéo de espessura
e atacada com metabissulfito de sédio. Regides escuras sdo mais energéticas.

Fonte: O autor

Analisando a microestrutura do material deformado, ainda foram encontradas
muitas maclas de recozimento, entretanto as maclas de deformacéo ja estédo
presentes, principalmente dentro das regides escuras, como linhas pretas, esse efeito

pode ser comprovado ao observarmos a Figura 5.10.
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Figura 5.11 — Micrografia eletrénica de varredura utilizando elétrons secundarios da liga Fe18Mn3Al
com 10% de reducéo de espessura. Indicado pela seta amarela maclas de recozimento
e deformagao compartilhando o mesmo gréo, seta preta indica um grdo com grande
energia e a seta branca indica maclas secundarias.

SEM HV: 15.0 kV WD: 15.33 mm i 1] MIRA3 TESCAN
SEM MAG: 500 x Det: SE 100 ym
View field: 554 ym  Date(m/d/y): 04/18/24 Performance in nanospace

Fonte: O autor

A partir da micrografia eletronica de varredura, mostrada na Figura 5.11, foi
verificado que dentro de um mesmo gréao maclas de deformacgao e de recozimento,
indicadas por uma seta amarela e por uma seta branca a presengca de maclas
secundarias, cuja caracteristica é possuir dire¢do perpendicular as maclas primarias.
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Além disso, foi encontrado um gréo com grande quantidade de maclas de deformagao,
o que foi concluido que possuia alta energia e esta indicado como uma seta preta.
5.2.2 20% de Redugao de Espessura

5.2.2.1 Liga Fe18Mn

No segundo passo da laminagéo a frio, em 20% de redugéo de espessura, a
partir da Figura 5.12, foi possivel observar a estrutura caracteristica da martensita ¢,
conforme apresentado dentro da elipse amarela, na qual duas placas se encontram

formando um angulo de 60°.

Figura 5.12 — Microscopia Optica da liga Fe18Mn laminada a frio com 20% de reducéo de espessura,
atacada com nital 3% e dentro da elipse amarela pode ser visto uma estrutura
caracteristica da martensita .

Fonte: O autor

Com o auxilio da microscopia eletrénica de varredura, conforme apresentado
pela Figura 5.13, ao analisar a amostra foi possivel identificar a presenga das duas

fases martensiticas; ¢, indicada por setas brancas e o, indicada por setas amarelas.
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Figura 5.13 — Micrografia eletronica de varredura utilizando elétrons secundarios da liga Fe18Mn
laminada a frio com 20% de redugéo de espessura. A fase martensitica ¢ indicada por
setas brancas e a fase martensitica o’ indicadas por setas amarelas.

-

: a
SEM HV: 15.0 kV WD: 13.92 mm ‘ MIRA3 TESCAN

SEM MAG: 4.00 kx Det: SE 20 pm
View field: 69.2 um SM: RESOLUTION Performance in nanospace

Fonte: O autor

A partir dos resultados apresentados pela Figura 5.13 através de comparagao
determinou-se as fases martensiticas. A base para comparagao foram os resultados

obtidos por Silva et al. (2013) apresentados Figura 3.5.
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5.2.2.2 Liga Fe18Mn3Al

Contudo, na amostra com 20% de deformacéo foi apresentada a dominacéao
do mecanismo de deformagao por maclas, podendo ser justificado pela presenga das
micromaclas que além do que ja foi visto na Figura 5.11 e como pode ser visto na
Figura 5.14, indicado por setas pretas; a presenca de novos sistemas de maclagem

foram ativados.

Figura 5.14 — Microscopia Optica da liga Fe18Mn3Al laminada a frio com 20% de redugédo de
espessura, atacada com metabissulfito de sédio. Micromaclas sendo indicadas por setas
pretas dentro de um gréo mais escuro.

Fonte: O autor

A combinacao entre aumento e resolucao que é fornecido pela microscopia
eletrobnica de varredura permitiu verificar um grdo especifico da amostra, como

apresentado na Figura 5.15.
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Figura 5.15 — Micrografia eletrénica de varredura utilizando elétrons secundarios da liga Fe18Mn3Al
da amostra com 20% de reducado de espessura. As setas brancas, pretas e amarelas
indicam maclas secundarias, primarias e de recozimento, respectivamente.

<
|

SEM HV: 15.0 kV WD: 15.02 mm ‘ MIRA3 TESCAN
SEM MAG: 1.00 kx Det: SE 50 pm
View field: 277 pum  Date(m/d/y): 03/25/24 Performance in nanospace

Fonte: O autor

Duas maclas de recozimento indicadas por setas amarelas, maclas primarias
indicadas pela seta preta e indicada pela seta branca estdo as maclas secundarias,
além disso, nesta imagem foi verificado que a maclagao mecanica nao possuiu efeito
sobre as maclas de recozimento, no sentido de continuidade, onde simplesmente a
macla mecanica continuou normalmente apds o aparecimento da macla de

recozimento.
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5.2.3 30% de Reducgao de Espessura
5.2.3.1 Liga Fe18Mn
Quando a laminagdo a frio alcangou 30% nenhuma condigdo exclusiva

aconteceu na transformacéao de fase e as mudancgas para a fase CCC ocorreram de

forma dominante tanto partindo da austenita como da martensita hexagonal.

Figura 5.16 — Microscopia 6ptica da liga Fe18Mn laminada a frio com 30% de redugéo de espessura e

atacada com nital 3%.

O autor

Com base na Figura 5.16, o que ocorreu segundo a microscopia Optica foi a
diminuigdo da microestrutura geométrica, muitas vezes associadas com a fase e.
Entretanto, mesmo nas regides com essas estruturas caracteristicas, da fase
hexagonal, foi possivel visualizar as placas sendo partidas e descontinuadas em
varios pontos, conforme apresentado dentro das circunferéncias azuis, mecanismo

deve estar associado com a transformacao martensitica o’ — «.
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5.2.3.2 Liga Fe18Mn3Al

Na Figura 5.17 foi verificado que com a continuidade da deformagéo para
valores proximos a 30%, ocorreu um aumento significativo na interagdo das maclas

ou na formacao das maclas secundarias.

Figura 5.17 — Microscopia Optica da liga Fe18Mn3Al laminada a frio com 30% de redugcédo de
espessura, atacada com metabissulfito de sédio e indicado pela seta preta esta uma
macla de recozimento que atua como contorno de gréo, espelhando duas regides com
mesma orientagao cristalografica.

Fonte: O autor

Além disso, foi encontrada uma regido onde ocorre a maclagdo mecanica
perpendicular a uma macla de recozimento que atua como contorno de grao e esta
indicada por uma seta preta na Figura 5.17, onde todo o grdo adjacente a macla de
recozimento deformou no mesmo sistema de deslizamento nos dois lados mantendo
apenas a macla de recozimento inalterada.

Com o auxilio da microscopia eletronica de varredura foi possivel a confirmagcao
da atuagédo da maclas como mecanismo de deformacgao principal, neste ponto. Além

do ja apresentado nas regides escuras, de maior energia, as maclas estavam bem
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presentes nas regides menos energéticas como indicas pelas setas na Figura 5.18
(Pierce et al., 2015).

Figura 5.18 — Micrografia eletrénica de varredura utilizando elétrons secundérios da liga Fe18Mn3Al
com 30% de redugao de espessura, apresentando maclas em toda a amostra e indicada
pelas setas estdo as maclas secundarias.

SEM HV: 15.0 kV WD: 14.96 mm | . MIRA3 TESCAN
SEM MAG: 2.00 kx Det: SE 20 ym
View field: 138 ym  Date(m/d/y): 11/08/23 Performance in nanospace

Fonte: O autor

A partir do EBSD apresentado na Figura 5.19 foi notavel um relativo aumento
nos pontos martensiticos (amarelos para HC e vermelhos CCC), quando comparado
com as amostras como recebidas. Entretanto, ainda nao foi possivel verificar regides

especificas de fases martensiticas, apenas pontos principalmente nos contornos dos
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graos que representam essa transformacdo. Além disso, foi visivel um aumento

consideravel na quantidade de fases nao indexadas pelo software de EBSD.

Figura 5.19 — EBSD da liga Fe18Mn3Al com diferentes redugbes de espessura, banda de contraste
em (a) 10%, (b) 20% e (c) 30%; mapa de fases, em azul fase austenitica, amarelo
martensita hexagonal e em vermelho martensita cubica (d) 10%, (e) 20% e (f) 30%;
IPF-Z em (g) 10%, (h) 20% e (i) 30%.

Fonte: O autor
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A partir das figuras de polo invertido, da Figura 5.19 g-i, demonstraram a
evolugao microestrutural da liga, uma vez que inicialmente em 10% de reducédo de
espessura foi possivel verificar novamente, grande numero de maclas no material,
principalmente de recozimento. Conforme a deformacgdo decorre, o material acaba
sofrendo mudangas microestruturais e como consequéncia mais regides ndo sao
indexadas, as maclas de deformacao dominam o material e dentro de um mesmo grao
tem-se diferentes gradientes de cores, representando uma textura de deformacéo,
além disso, foi possivel reparar que os graos estado se direcionando no sentido da
laminagcédo que pode ser visto como um aumento na fragdo de regides de coloragao
mais proximas, assim como um refino no tamanho dos graos principalmente dos graos
maiores.

E importante ressaltar que as fases ndo indexadas da amostra s&o
encontradas principalmente nas regides dos contornos de grao e nao dentro dos
graos, isso devido a maior instabilidade dos contornos de grao, que sofreram muito
com a deformacgao, efeito provavelmente associado com a estabilizacdo da fase
austenitica causada pela presencga do aluminio.

Com a analise das figuras d-f, da Figura 5.19. Foi pode ser visto aumento nos
pontos referentes a martensita ¢, na grande maioria em regides de fases nao
indexadas. Da mesma forma, a austenita teve sua fragcao diminuida, principalmente

pelo aumento dessas regides nao indexadas.

5.2.4 Acima de 40% de Redugao de Espessura

5.2.4.1 Liga Fe18Mn

A Figura 5.20 foi referente a liga em 40% de deformagao e a microestrutura
presente estd completamente deformada, sendo bem complexo o processo de
determinacdo das fases, para isso no microscopio 6ptico utilizou-se a lente para
visualizagdo e amplificacdo das caracteristicas de superficiais, sendo possivel a
verificacdo da orientacao preferencial na direcdo da laminacao.
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Figura 5.20 — Microscopia 6ptica da liga Fe18Mn laminada a frio com 40% de redugéo de espessura e
atacada com nital. Microestrutura completamente deformada, ndo sendo possivel definir
0S graos.

Fonte: O autor

Ao analisar a amostra em maiores resolugbes, como por exemplo a
microestrutura apresentada na Figura 5.21, além do direcionamento da microestrutura
foi possivel verificar a existéncia de buracos indicados por setas brancas, porém o
mais importante € uma regido que aparenta ser uma trinca intergranular indicada por
uma seta amarela, sendo possivel concluir que nesta etapa da deformagao o material

ja comegou com o seu processo de fratura.
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Figura 5.21 — Micrografia eletronica de varredura utilizando elétrons secundarios da liga Fe18Mn
laminada a frio com 40% de redugéo de espessura e indicado pelas setas brancas estéao
buracos e pela seta amarela uma trinca.

SEM HV: 15.0 kV WD: 14.91 mm ' MIRA3 TESCAN
SEM MAG: 2.00 kx Det: SE 20 um
View field: 138 um  Date(m/dly): 02/22/24 Performance in nanospace

Fonte: O autor

Assim, devido a esses buracos e as trincas presentes no matérias, a liga
Fe18Mn ndo suportou ser laminada a frio com 50% de redugao de espessura, uma
vez que, o material apresenta fratura durante o processo de deformagédo. Que

provavelmente foi iniciado por esses defeitos microestruturais.

5.2.4.2 Liga Fe18Mn3Al

Deste ponto da deformacédo adiante o material deformado foi aos poucos

perdendo suas caracteristicas cristalograficas para uma estrutura mais entrépica,
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devido a grande quantidade de energia advinda da laminagao a frio. Na Figura 5.22,
com 40% de deformacao, além de todas as caracteristicas apresentadas pelas demais
deformagdes anteriores, a micrografia apresentou grande parte da sua coloragao,
como sendo escura, devido a energia da deformagéao plastica a frio.

Figura 5.22 — Microscopia 6ptica da liga Fe18Mn3Al laminada a frio com 40% de reducéo de espessura
e atacada com metabissulfito de sédio, apresentando a maioria dos grdos como sendo
escuros representando regides mais energéticas.

Fonte: O autor

Em contrapartida na Figura 5.23, com a redugédo de espessura em 50%,
embora as regides escuras estejam menos aparentes quando comparadas com a
micrografia da Figura 5.22, ela apresentou maior quantidade de regibes pretas
indicando que a estrutura esta se alinhando e estirando para a dire¢cao de laminacao,

apresentando um maior nimero de maclas.
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Figura 5.23 — Microscopia 6ptica da liga Fe18Mn3Al laminada a frio com 50% de redugéo de espessura
atacada com metabissulfito de sdédio e apresentando um elevado niumero de maclas
indicados por linhas pretas.

Fonte: O autor

Na Figura 5.24, foi possivel verificar a incidéncia da combinagao entre maclas
e deslizamento de discordancias. Além disso, segundo Pierce et al. (2015) os
indicados por uma seta amarela estdo bandas de cisalhamento, indicando alto grau

de desorientacao da rede.
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Figura 5.24 — Microscopia 6ptica da liga Fe18Mn3Al laminada a frio com 50% de redugéo de espessura
atacada com metabissulfito de sddio e indicadas pelas setas amarelas estdo bandas de
cisalhamento e na regido branca é uma estrutura resultado do movimento cooperativo
entre maclas e deslizamento de discordancias.

Fonte: O autor

A partir da microscopia eletrénica de varredura apresentado na Figura 5.25,
referente a amostra com redugado na espessura de 60%, praticamente n&o foi mais
possivel determinar os graos do material, assim como, sua estrutura cristalina inicial
apresentada pela Figura 5.7. No lugar foi encontrada uma microestrutura que esta
direcionada a direcao da laminagao apresentando em algumas regides fragmentagao

consequéncia da laminacao, entretanto, ndo ha indicios de falha ou inicio dela.
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Figura 5.25 — Micrografia eletrénica de varredura utilizando elétrons secundarios da liga Fe18Mn3Al
com 60% de redugéo de espessura apresentando uma estrutura alinhada com a dire¢ao
de laminagéo e grdos maclados.

- » ~
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View field: 277 ym  Date(m/dly): 04/18/24 Performance in nanospace

Fonte: O autor

Os mapas de fungao de distribuicdo de orientacdo (ODF) foram gerados com
os resultados obtidos pelo EBSD, logo as amostras variam desde como recebido até
30% de reducao de espessura. Esses mapas podem ser visualizados na Figura 5.26,

onde estado dispostos em duas colunas uma delas compostas pelas letras: “a”, “c’, “e
e “g”; que estao relacionadas com o @2 = 0° e as letras “b”, “d”, “f’ e “h” sdo referentes
a @2 = 45°. Para realizar a analise dos mapas foram utilizados abacos para

interpretacéo de ODF referente aos respectivos @2.
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Figura 5.26 — ODF para a liga de Fe18Mn3Al (a) inicial e ¢2= 0°, (b) inicial e 2= 45°, (c) 10% e ¢p2=
0°, (d) 10% e @2=45°, (e) 20% e @2=0° (f) 20% e @2=45° (g) 30% e @2=0° e (h) 30%
e p2=45°.

Fonte: O autor
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A amostra inicial e com @2 = 0° apresenta elevada intensidade no conjunto
indicado por uma seta amarela na Figura 5.26, ou seja, nessa regiao ha grande
probabilidade de se encontrar a estrutura direcionada em {012}<221>, além disso ha
uma regido menos intensa em e orientada em {331}<123>, indicada por uma seta
preta, e ao mudar para ¢2 = 45° a regido fica mais intensa, concluindo que com
deslocamento de @2 tem-se um aumento orientagdo em comum dessa regido. Ao
deformar a amostra para 10% a regido perde intensidade na orientagdo em
{012}<221> enquanto o direcionamento {331}<123> tem um leve aumento tanto na
intensidade quanto em sua area de orientacdo e da mesma forma que para a amostra
inicial com o aumento de ¢2 aumenta a sua intensidade e a sua area. Ainda com
relacdo a amostra deformada em 10% tem-se uma grande e intensa regido orientada
em @2 = 0° com orientagao preferencial {100}<031>, indicada por uma seta verde.

Em 20% de redugdo de espessura, grande parte da amostra teve alguma
direcéo preferencial, o pico mais intenso em @2 = 0° estéa localizado na regido indicada
por uma seta branca na Figura 5.26, indicado pelo conjunto {100}<012>, sem uma
textura convencional, ha ainda outras regides com intensidade consideraveis. Quando

se alterou para @2 = 45°, o direcionamento favoravel encontrado na letra “e”, ndo é
mais apresentado e tem-se a textura do cobre encontrada, indicada pela seta
vermelha, essa textura também é encontrada na letra “h”, referente ao material com
30% de reducao de espessura, uma vez que com o aumento da laminagdo vai
ocorrendo o direcionamento estrutural na direcido da laminacdo, a presenca dessa
textura nos fornece o dado de que essa liga atua como um metal de alta EDE, quando
laminada a frio. Além disso, em 30% de deformacdo ha um direcionamento
preferencial na regido indicada por uma seta cinza, referente ao sistema {100}<011>.

Foi observado que ao aumentar a laminagao a frio, inicialmente ocorreu um
aumento da regiao orientada, mas com menores intensidades e com o aumento da
deformagdo ocorre um aumento na orientagdo tornando-a bem mais intensa,
resultando em uma maior textura da regido. Segundo os dados de Anand et al., (2018),
Kalsar e Suwas (2017) e Yanushkevich et al., (2016) e relacionando com as imagens
da Figura 5.26 a textura encontrada para esse material em @2 = 0° é do tipo G e a
partir de 10% de deformacao com @2 = 45° até 10% de deformacao tem-se uma textura

do tipo E, e a partir de 20% ¢é alterada para a caracteristica CuT (maclas de cobre).
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5.3 DIFRACAO DE RAIOS X

5.3.1 Fe18Mn

A partir do difratograma apresentado na Figura 5.27, foi possivel verificar os
picos caracteristicos da amostra inicial de Fe18Mn. No qual se encontram os principais
e maiores picos da fase austenitica, em 44 e 50°, segundo Jeong et al., (2013), ha um
pico austenitico em 43° e é referente a austenita (111) o qual esta sobreposto com
outros picos das fases martensiticas, com isso tem-se um leve deslocamento no pico
mais intenso da amostra, esse deslocamento provavelmente esta associado com a
auséncia de elementos microligantes, assim como o baixo teor de carbono. Além

disso, ha para a fase CFC picos menos intensos como em 75 e 91°.

Figura 5.27 — DRX de todas da liga Fe18Mn para todos os passos da laminacdo a frio, variando de
como recebido (inicial) a 40% de redugao de espessura.
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Fonte: O autor
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O material de estudo, mesmo com a auséncia de deformacdo a frio, a
transformacao martensitica ja esta presente como pode ser visto pelo difratograma
apresentado na Figura 5.27, tanto a transformagao para a martensita o', fase CCC,
como a martensita ¢, de fase HC sdo encontradas. A fase o’entre as martensitas foi
encontrada em menor quantidade.

Por outro lado, a fase ¢ aparece em maior quantidade, e em quatro picos com
intensidades similares entre si e encontrados em 41, 62, 83 e 91° e o maior deles
sendo encontrados em 47° referente a fase ¢ (101). Os picos encontrados em 41°
referente a fase ¢ (100) e 91° da fase ¢ (112) também foram encontradas por Lee et
al.,, (2014) e Lee e Hwang, (2019), os demais picos n&o foram encontrados
provavelmente associado com a divergéncia de composi¢cao das ligas trabalhadas
pelos autores e a liga do presente trabalho, embora sejam similares apresentam
algumas diferengas tanto em questdo da quantidade de manganés como com a
presenga de elementos microligados.

Além disso, ha também a presenca de picos menos intensos da fase
hexagonal e a fase encontrada em menor quantidade esta diretamente relacionada
com a quantidade de picos definidos, também estando associada com a dificuldade
da fase CFC de se transformar completamente em CCC sem aplicagdo de uma forca
externa, segundo Wang et al., (2021), a orientagdo dos gréos cristalinos afetam o
comportamento de transformacgéao de fases e portanto a fase martensitica ¢ se forma
com maior facilidade, consequentemente tem maior fragdo volumétrica.

He et al., (2024), compararam uma liga de Fe17Mn de alta pureza fundida
com uma processada por deformacgao e verificaram praticamente a total supressao da
fase CCC pelo processamento, indo ao encontro ao que pdde ser visto no
difratograma da Figura 5.27, o qual praticamente ndo apresentou picos da fase
martensitica o’, os quais foram transformados em martensita ¢, durante a etapa do
processamento, resultando em um aumento na sua fragao volumétrica.

O principal pico caracteristico da martensita ¢ localizado, em torno de 47°,
diminuiu consideravelmente com o aumento da deformacao, alcangando intensidades
similar ao pico de 44°. O mesmo ocorre com o pico martensitico € em 92° o qual ja
possuiu menos intensidade, mas ainda assim ele teve perda na intensidade, que
consequentemente se torna em picos largos, esse efeito foi consequéncia da

deformacéo plastica que induz a transformacdo martensitica tanto o’ como €. Além
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disso, em torno de 75° onde tem-se um pico austenitico cuja intensidade aumenta
com a deformacao, esse efeito deve ser consequéncia de uma austenita deformada.

O aparecimento de picos da fase martensitica o', 0s quais sdo encontradas
em aproximadamente 64° e 82° e embora o pico localizado em 82° esteja presente
desde o material inicial, apenas com a laminagao que o pico pode ser visualizado. Em
84°, foi encontrado um pico caracteristico da martensita ¢ e esta presente desde o
material inicial, entretanto com a deformagao o pico se torna mais intenso, a mudanca
na intensidade dos picos austeniticos e martensiticos foi observada também por Wang
et al., (2021).

Os picos caracteristicos da martensita € aumentaram até 20% de reducgéao de
espessura e em 30% os seus picos ja diminuiram consideravelmente e a intensidade.
Concluindo que a transformacao de fase entre as martensitas, mais especificamente
a fase HC em CCC, ou seja, a martensita € estava sendo transformada em martensita
o’ e pela microestrutura ndo ser mais capaz de conter a intensidade da deformagao
plastica.

Na Figura 5.27, a fase ¢ (112) estava presente inicialmente e apds a laminagéo
dois picos de martensita sdo encontradados em regides onde a transicdo entre a
martensita € e o’ ndo foi completada, ha, portanto, uma martensita HC e outra CCC
(Eskandari et al., 2016).

A martensita ¢ pré-existente iniciou a sua transformacdo em o', e
consequentemente a fragdo da fase hexagonal comega a decrescer até o inicio da
falha do material em 40%, entretanto mesmo nessas deformagdes a fase ainda é
encontrada. Foi visualizado a martensita o’ que a partir de 20% de redugao de
espessura até a falha do material tem a sua fragdo aumentada. Diferentemente do
que foi verificado por Eskandari et al., (2016), no que diz respeito de a fase hexagonal
nao estar mais presente em deformagdes maiores de 30%. Na liga estudada, a fase ¢
€ encontrada até a falha (préximo a 50%).

Devido a transformacao martensitica o’ possuir uma rota de transformacéao
passando pela fase martensitca €, 0 que ocorre apenas em graos austeniticos com
familias de diregbes especificas (<100>, <110> e <111>). Assim, quando se aumentou
consideravelmente a deformagao, ocorreu a ativacdo de varios novos sistemas de
deformagao, os quais sao mais facilmente ativados do que passar pelas familias de

direcdo, no qual, a martensita ¢ foi formada.
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Pela microestrutura em 40% de deformacdo, ja apresentar perda nas
caracteristicas cristalinas e ser o inicio da falha do material, o difratograma referente

a essa deformacao ja apresentava redugao dos picos caracteristicos de cada fase.

5.3.2 Fe18Mn3Al

O difratograma apresentado na Figura 5.28, referente a liga Fe18Mn3Al
apresentou quase que em sua totalidade picos intensos e caracteristicos da austenita
que foram encontrados também em uma liga de alto manganés com 9% em peso de
aluminio e alto carbono, esses picos sdo encontrados em 43, 50, 74, 90 e 95°, apenas
ultimos dois picos que apresentaram um deslocamento quando comparados com o

trabalho de Yoo e Park (2008).

Figura 5.28 — DRX da liga Fe18Mn3Al para todos os passes de laminacéo a frio, iniciando no material

como recebido (inicial) até 60% de reducéo de espessura.
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Fonte: O autor

Em 38°, tem-se um pico que pouco destoa do ruido e é referente a martensita
¢, da mesma forma com o pico caracteristico da fase CCC, encontrado em 81°, que

pelo difratograma é visivel apenas uma pequena ondulagdo, por outro lado, foi
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possivel ver em 44° um pico da martensita «’. Embora o DRX apresente esses
resultados de picos caracteristicos de cada uma das fases. Através do EBSD, as
martensitas ndo apresentam uma regido de fase martensitica na amostra inicial
apenas pequenos pontos como foi mostrado na Figura 5.8.

Na Figura 5.28, foi possivel visualizar uma diminuicdo no principal pico
caracteristico de austenita localizado em 43° e com o aumento da deformacao os
picos perdem intensidade. O mesmo acontece com outros picos, de menores
intensidades, localizados em 51, 91 e 95°. Da forma complementar, o pico localizado
em 44° é caracteristico da fase martensitica o'. Com o aumento da deformacgao
ocorreu um aumento na porgéo desta martensita, da mesma forma ocorreu com o pico
encontrado em 81°, entretanto, neste pico apenas nas deformagdes de 50 e 60% que
o pico comegou a tomar forma. Foi encontrada uma fase HC, a martensita ¢, com picos
praticamente imperceptiveis e sdo encontrados em 38° e esta presente até 10% de
deformacgéo.

Ainda na Figura 5.28, tem-se um pico austenitico localizado em 74° que
aumentou com a deformacéo até que fosse atingido 50% de deformacao e em 60% o
pico comecgou a perder sua intensidade. Segundo Khedr et al., (2023), o alargamento
de picos caracteristicos no difratograma esta associado com o aumento na densidade
de discordancias. Além disso, a continuidade dos picos caracteristicos da fase
austenitica durante toda a deformacgéo plastica, até 60% de deformacgdo, é um

indicativo da auséncia ou baixa intensidade da transformacéao de fase.

5.4 MICRODUREZA VICKERS E FERRITOSCOPIA

5.4.1 Fe18Mn

Os valores obtidos de microdureza Vickers para o Fe18Mn estédo
apresentados na Tabela 5.1 e utilizando o software Minitab, onde foi possivel obter
todos os dados estatisticos referente a dureza. Entre os dados da tabela, se
encontram as médias de cada faixa de deformacao e o desvio padrao correspondente,
sendo N o numero de amostras. Com o uso do intervalo de confiangca de 95% foi
possivel observar que em todos os grupos ha dados que estdo fora do intervalo de

confianga, porém nao é apresentado nenhuma relagao légica dos residuos.
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Tabela 5.1 — Valores de dureza Vickers da liga Fe18Mn desde o material como recebido até 40% de
redugao de espessura.

0% 10% 20% 30% 40%
272 272 315 354 370
289 279 308 355 393
284 288 321 347 402
286 271 322 363 385
281 314 308 360 403
268 309 345 367 403
282 310 326 374 388
264 285 333 371 398
270 308 343 368 390
273 324 321 377 388

Fonte: O autor

Para verificar que os dados obtidos sao normais, foi realizado o teste de
normalidade, o qual apresentou que dentro de cada intervalo de deformacgao os dados
sdo normais, sendo possivel seguir com a ANOVA de um fator, cujos dados estéo
apresentados na Tabela 5.2. A partir da ANOVA foi possivel realizar com confianga
os resultados para a analise de variancia, para isso foi usado o método de comparagéao

de Tukey e uma confiangca de 95%.

Tabela 5.2 — Médias dos valores de dureza da liga Fe18Mn até a redugéo de espessura de 40%.

Deformacgao N Média Desvio Padrédo IC de 95%
0% 10 276,90 8,53 (268,83; 284,97)
10% 10 296,00 19,13 (287,93; 304,07)
20% 10 324,20 12,92 (316,13; 332,27)
30% 10 363,60 9,59 (355,53; 371,67)
40% 10 392,00 10,26 (383,93; 400,07)

Fonte: O autor

A comparagao de Tukey nos fornece um entendimento sobre quais grupos
sao estatisticamente e significativamente diferentes, como pode ser visto na Tabela
5.3, cada letra do agrupamento esta em uma unica linha, o que significa que cada

grupo foi estatisticamente e significativamente diferente entre si.

Tabela 5.3 — Agrupamento estatistico, no qual deformagdo com agrupamentos diferentes séo
significativamente diferentes. Dados obtidos utilizando o método Tukey e 95% de
intervalo de confianga, para a liga Fe18Mn.



Deformacao N Média Agrupamento
40% 10 392,00 A
30% 10 363,60 B
20% 10 324,20 C
10% 10 296,00 D
0% 10 276,90 E

Fonte: O autor
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Com isso, a Figura 5.29 foi gerada onde em cada faixa de deformagao ha

uma correspondente da dureza estatisticamente diferente. A curva apresentou um

crescimento praticamente constante e proporcional ao grau de deformacgéao, portanto,

pode-se concluir que durante toda a deformacdo da liga Fe18Mn, apenas um

mecanismo de deformacao plastica tem a dominancia durante todo o processo, a

transformacao de fase esta presente desde a amostra inicial até a falha do material.

Figura 5.29 — Curva de Dureza versus Deformacgao da liga Fe18Mn.
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Da mesma maneira, o difratograma da Figura 5.27 mostrou um aumento na

intensidade dos picos de martensita e uma diminuigdo nos de austenita, de maneira

proporcional ao aumento da deformagao, ndo apresentando um comportamento fora

do padrao.

Além disso, pode-se relacionar os resultados de dureza encontrados com a

transformacao martensitica, logo em até 20% de deformacgdo a martensita ¢ é a fase
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mais formada, endurecendo a matriz austenitica. A partir de 20% de deformacéo, cuja
principal transformacéo € para a fase o', a angulagdo da curva aumenta e o material
fica ainda mais duro, como consequéncia da martensita CCC, o aumento na dureza
de 30 para 40% tem novamente uma redug¢ao na angulacéo da curva devido ao inicio

do processo de fratura do material.

5.4.2 Fe18Mn3Al

Na Tabela 5.4, estdo apresentados os dados referentes ao ensaio de dureza
Vickers da liga Fe18Mn3Al, realizado para todos os passos da laminagédo a frio,

iniciando com a amostra inicial até a reducao de espessura de 60%.

Tabela 5.4 — Valores de dureza Vickers da liga Fe18Mn3Al desde o material como recebido até 60%
de reducgao de espessura.

0% 10% 20% 30% 40% 50% 60%
135 149 145 166 166 210 245
125 170 166 165 154 182 260
126 129 150 159 185 181 208
129 133 154 182 169 195 195
127 112 169 154 180 196 189
129 149 128 170 180 209 192
126 111 135 161 164 195 233
123 130 157 160 149 180 209
125 128 171 155 160 182 234
125 162 151 145 171 191 245

Fonte: O autor

Na Tabela 5.5 estao dispostos os valores das médias e do desvio padrao para
cada intervalo de deformacao e novamente N, como sendo, o numero de amostras.
Com o intervalo de confianga de 95%, com excec¢ao das medidas da amostra inicial
(0%) que todos os dados estdo dentro do intervalo de confianga, os demais
apresentam pelo menos um dado fora do intervalo. Todos os intervalos estdo dentro

da normalidade e os residuos ndo apresentam qualquer interagao légica.
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Tabela 5.5 — Médias dos valores de dureza da liga Fe18Mn3Al até a redugéo de espessura de 60%.

Deformacgao N Média Desvio Padréao IC de 95%
0% 10 127,00 3,37 (117,42; 136,58)
10% 10 137,30 19,75 (127,72; 146,88)
20% 10 152,60 14,10 (143,02; 162,18)
30% 10 161,70 10,02 (152,12; 171,28)
40% 10 167,80 11,68 (158,22; 177,38)
50% 10 192,10 11,12 (182,52; 201,68)
60% 10 221,00 25,47 (211,42; 230,58)

Fonte: O autor

Utilizando a comparacédo Tukey conforme apresentado na Tabela 5.6, foi
verificado de que ha grupos de dados que nao sdo significativamente e
estatisticamente diferentes entre si, como € o caso dos agrupamentos “C”, “D” e “E”,
issO ocorre pois os valores estdo dentro do mesmo intervalo, ou seja, a liga de
Fe18Mn3Al, ndo apresentou mudanga significativa na dureza ao ser laminada da
amostra inicial para 10% de reducgao de espessura, de 10% para 20% de reducao e
de 20% até a 40% de redugao. Por outro lado, de 40 para 50% de reducao e de 50
para 60% de redu¢ao houve um aumento considerado significativo e estatisticamente
diferente do agrupamento anterior.

Ainda com os dados da Tabela 5.6, foi possivel encontrar que 10% e 20% de
reducdo de espessura estdo presentes em mais de um grupo de dados, como por
exemplo “DE” e “CD”, respectivamente. Isso ocorre devido ao tamanho do grupo, em
que a porg¢ao de dados superior de um grupo é compativel com a porgao inferior de

outro.

Tabela 5.6 — Agrupamento estatistico, no qual deformacdo com agrupamentos diferentes sao
significativamente diferentes. Dados obtidos utilizando o método Tukey e 95% de
intervalo de confianga, para a liga Fe18Mn.

Deformacgao N Média Agrupamento
60% 10 221,00 A
50% 10 192,10 B
40% 10 167,80 C
30% 10 161,70 C
20% 10 152,60 C D
10% 10 137,30 D E
0% 10 127,00 E

Fonte: O autor
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A Figura 5.30, foi obtida a partir dos valores de dureza para cada deformagao

e os intervalos foram calculados com a utilizagao do desvio padrao.

Figura 5.30 — Curva de Dureza versus Deformacgao da liga Fe18Mn3Al.
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Fonte: O autor

Diferentemente do que ocorreu com a liga Fe18Mn, a liga Fe18Mn3Al nao
apresentou um aumento proporcional da dureza, com relagdo ao grau de deformacao,
onde foi possivel observar um grande aumento de 40 para 60%, muito superior ao
encontrado de 0 a 40%. Esse aumento significativo a partir de 40% pode estar
relacionado com a transformagao martensitica que possui inicio nessa deformagao
conforme apresentado pelo DRX da Figura 5.28.

Foi verificado que a liga de Fe18Mn apresentou uma dureza
consideravelmente superior quando comparada com a liga Fe18Mn3Al e essa maior
dureza, segundo Eskandari et al (2016), é referente a presenga da martensita ¢
durante a deformacéo plastica por escorregamento, o que resulta em um refinamento
da microestrutura resultando no aumento na resisténcia da liga. Este refinamento
pode ser observado quando foi comparado os mesmos graus de deformagédo das
diferentes ligas. Foi visivel uma mudanca consideravel nos tamanhos dos graos, no

qual s&o maiores na liga Fe18Mn3Al.
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A partir dos dados obtidos pelo ensaio de ferritoscopia com o auxilio do
software Minitab, forma possiveis obter a Figura 5.31, a qual ja esta inserida o fator
de ajuste de 1,7 que segundo Tolonen et al., (2004), esse multiplicador &€ necessario
por existir maior quanidade de martensita o’ ha superficie do que no interior do material
e quando o material € polido eletroliticamente essa camada superficial € removida e
neste trabalho o valor obtido adicionado com fator de ajuste é denominado como
fracdo magnética real. Com isso, com a Figura 5.31 foi possivel verificar a auséncia
de fase magnética nas amostras inicial e em 10% de deformagéo, pela resolu¢do do

ferritoscopio.

Figura 5.31 — Grafico da fragdo magnética real versus deformacao da liga Fe18Mn3Al.
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Fonte: O autor

Além disso, com o auxilio do método de comparagédo Tuckey e com 95% de
confianca foram obtidos os dados presentes na Tabela 5.7, sendo possivel a
verificacdo das diferencas estatisticas entre cada faixa de deformacao através do
resultado da ferritoscopia.
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Tabela 5.7 - Agrupamento estatistico, no qual deformagdo com agrupamentos diferentes sao
significativamente diferentes. Dados obtidos utilizando o método Tukey e 95% de intervalo
de confianga, para a liga Fe18Mn.

Deformacgao N Média Agrupamento
60% 10 8,823 A
50% 10 5,576 B
40% 10 2,533 C
30% 10 1,989 C
20% 10 0,614 D
10% 10 0,000 E
0% 10 0,000 E

Fonte: O autor

Com as informagdes contidas na Tabela 5.7, foi possivel perceber que em
20% de deformacgdo ha a primeira presenca de fase magnética da amostra, a partir
deste ponto na deformagéo do material a transformagédo martensita entra numa regiéo
de estabilizagdo onde ainda ha um aumento, mas n&o significativo, por isso em 30 e
40% de deformagao a transformacéo para a fase CCC, cresce de maneira contida
portanto nessas deformacgdes néo ha diferenga significativa, deixando-os no mesmo
grupo.

Na deformagao de 50% o crescimento se um maior aumento na angulagéo da
curva, aumentando consideravelmente a fragdo de martensita o’ com o agrupamento
anterior, da mesma forma ocorre com 60% de deformagdo, A consequéncia do
aumento de uma fase mais dura, afeta a dureza do material, o que justifica o0 motivo
das deformagbes superiores (50% e 60%) apresentarem diferengas significativas
entre si, tanto na ferritoscopia quanto na dureza como pode ser visto através da Tabela

5.6 e podendo também serem visualizadas na Figura 5.31.
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6 CONSIDERAGOES FINAIS

As duas ligas de alto manganés estudadas nesse trabalho apresentaram
caracteristicas distintas, sendo que no exemplar de Fe18Mn apresentou uma
caracteristica de material que possui mecanismo de deformagao cooperativo entre os
efeitos TWIP e TRIP durante toda a deformagao, uma vez que as estruturas definidas
de martensita sao interrompidas por maclagdo mecanica e a transformagao
martensitica € um mecanismo importante visto que a sua fracdo volumétrica foi
aumentada a cada deformagao como pode ser analisado através do DRX, no qual os
picos das fases martensiticas sao intensificados.

Além disso, a liga Fe18Mn apresentou um comportamento linear na evolugao
da dureza durante com deformacgao plastica a frio, comprovando a relagao entre os
mecanismos de deformacao até a falha, tendo a transformagao martensitica como
mecanismo principal durante toda a laminagao a frio. O inicio da falha do material em
40% de deformacéo esta relacionado com a grande fragdo da fase martensitica ¢, que
€ dura e fragil, a qual possui grandes dificuldades de sofrer maclagem ocasionando
buracos e trincas.

A adigao 3% em peso de aluminio no Fe18Mn alterou significativamente o
comportamento mecanico da liga, uma vez que, a capacidade de deformagao
aumentou de 40 para mais de 60% — o qual ndo apresentou indicios de falhas — a
dureza das ligas de Fe18Mn3Al sdo menores mesmo com 60% de deformacgéo e este
evento esta associado com a baixa fragéo de transformagao martensitica até 40% de
deformagédo. A partir de 50% ocorreu um aumento consideravel no aumento da fase
martensitica atingindo quase 5% e um consequente aumento na dureza.

No grafico dureza por deformacéao o evento da transformacao martensitica foi
visualmente identificado por um consideravel aumento na inclinagéo da reta a partir
de 40% de reducgao de espessura, resultado esse foi comprovado com o ensaio de
ferritoscopia com o intuito de medir a fragado volumetria da fase magnética neste caso
a fase CCC (martensita o’), ja que a austenita e a martensita € s&o ndo magnéticas e
foi verificado que o resultado do ensaio vai de acordo com o encontrado pelo EBSD e
o apresentado pelo grafico da dureza que mostram auséncia de fragdo magnética na
amostra inicial e com 10% de deformagao e um teor consideravel comega a ser

percebido a partir de 50%, no qual segundo a dureza ocorre um aumento na
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angulacdo da curva dureza por deformacdo devido ao inicio da transformacéao
martensitica.

Apenas a liga de Fe18Mn apresentou regides de martensita ¢, entretanto a
presencga do aluminio estabiliza a austenita de modo a suprimir, grande parte dessa
transformacdo. Nessa liga ha uma grande competicdo entre deslizamento de
discordancias e maclagao, devido ao grande volume de maclas de deformacgéo na
microestrutura do material e o deslizamento de discordancias agindo de maneira ativa,
resultando em um retardamento da transformag¢ao martensitica.

Embora o aluminio tenha estabilizado a austenita, o maior impedimento na
transformacado martensitica € com relagdo ao comportamento do material quando
laminado a frio, visto que segundo os resultados de microtextura a liga Fe18Mn3Al
apresenta caracteristicas de materiais que apresentam média e alta EDE, que sao
materiais que nao sofrem transformacgé&o martensitica como mecanismo principal de
deformacéo plastica.

Ao compararmos com a liga Fe18Mn3Ti, o aluminio apresentou uma
supressdao da transformagdo martensitica tanto ¢ como o, onde em 50% de
deformagao possui 6% de fracdo martensitica. Além disso, as ligas estudadas neste
trabalho ndo apresentaram a formacado de qualquer outra fase, precipitados ou
inclusdes. Com a auséncia do efeito TRIP o efeito TWIP possui grande influéncia na

deformacéo plastica.
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