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RESUMO

Os acos inoxidaveis duplex sdo uma categoria de acos alta liga caracterizados
por uma microestrutura bifasica composta por ferrita e austenita. A combinacdo da alta
ductilidade da austenita e da boa resisténcia mecanica e a corrosdo intergranular da
ferrita confere a esses agos altas performances. O seu processamento usualmente passa
pelos processos de laminagdo a quente, solubilizacdo, laminacgéo a frio e recozimento.
Alguns trabalhos relatam que, a solubilizacdo antes do trabalho a frio, o refino de gréo e
a distribuicdo caracteristica dos contornos de grdo, elevam as boas propriedades dessa
classe de acos inoxidaveis. Dentro dessa categoria, a liga padrdo 2205 (22%Cr-5%Ni-
3%Mo) € uma das mais utilizadas para aplicagdes que requerem elevado desempenho
mecanico e resisténcia a corrosdo. Este trabalho visa obter grdo ultrafino no aco
inoxidavel duplex 2205 através de laminacédo a frio com 80% de reducdo da espessura e
posterior recozimento. Além disso, pretende-se avaliar a influéncia da homogeneizacao
antes do trabalho a frio nas alteracdes microestruturais e na distribuicdo caracteristica
dos contornos de grdo, relacionando-as com o desempenho mecéanico e resisténcia a
corrosdo por pite em meio salino. Pode se observar que, mesmo com a homogeneizacao,
obteve-se grdo ultrafino (em torno de 2 pm) ap6s recozimento. A ferrita mantem a
textura de deformacdo mesmo apds o recozimento, sendo constituida, principalmente,
pela componente cubo girado e orientagdes desenvolvidas na fibra-a. A textura da
austenita evolui de maneira similar aos acos inoxidaveis austeniticos quando
submetidos a laminacdo a frio e recozimento, sendo constituida principalmente pelas
componentes latdo, Goss e S. A homogeneizagdo acarretou no aumento dos contornos
de baixo angulo, CSL X3 na austenita e CSL £17b na ferrita que resultaram em aumento
da ductilidade sem perda significativa da resisténcia mecanica, além de maior
estabilidade do filme passivo e desempenho em resisténcia & corrosdo por pite em meio

salino.

Palavras-chave: Aco Inoxidavel Duplex; Grdo Ultrafino; EBSD; Textura;
Engenharia de Contorno de Grdo; Comportamento Mecanico; Resisténcia a Corroséo.



ABSTRACT

Duplex stainless steels are a category of high-alloyed steels characterized by a
dual phase ferrite and austenite microstructure. The combination of high ductility of
austenite and good mechanical and intergranular corrosion resistances of ferrite give to
these steels’ high performance. Its processing usually consists of hot rolling, solution
annealing, cold rolling, and final annealing. Some works have been reporting the
positive influence of solution annealing, grain refinement and grain boundary character
distribution on the good properties of these steel classes. In this category, the standard
duplex 2205 (22%Cr-5%Ni-3%Mo) is the workhorse of its generation, being applied
where high mechanical and corrosion resistance are required. The aim of this work was
to obtain ultrafine grain in 2205 duplex stainless steel through cold rolling with 80%
thickness reduction and final annealing. Besides that, intends to evaluate the influence
of solution annealing on the microstructural and grain boundary character distribution
changes, establishing a relationship between them with mechanical behavior and
chloride pitting resistance. It could be noticed that, even with solution annealing,
ultrafine grain (around 2 um) was obtained. Ferrite phase maintains deformation texture
even after final annealing, being constituted majority by rotated-cube and a-fiber
components. There are indicates of oriented nucleation theory on recrystallization
mechanism of ferrite grains. Austenite texture develops in a similar way of austenitic
stainless steels when submitted to cold rolling and final annealing, being formed mainly
by brass, Goss and S components. The solution annealing leads to the development of
low angle grain boundaries, CSL X3 on austenite and CSL X17b on ferrite that
influenced on the highest ductility without significant strength loss, besides a better

passive film stability and chloride pitting resistance.

Key-words: Duplex stainless steel; Ultrafine grain; EBSD; Texture; Grain
boundary engineering; Mechanical behavior; Pitting resistance.



1. INTRODUCAO

Os agos inoxidaveis duplex (“AID”) fazem parte de uma categoria de agos que
possuem microestrutura bifasica, normalmente constituida de ilhas de austenita (y) em
matriz ferritica (o), em propor¢des aproximadamente iguais. Surgiram na década de 30
na Franca, visando um melhor desempenho em resisténcia a corrosdo intergranular em
comparagdo aos acos inoxidaveis austeniticos. Além disso, os AID séo utilizados em
aplicacdes que requerem alta resisténcia mecanica e tenacidade. Eles possuem crescente
uso em diversos setores industriais, tais como: industrias nucleares, quimicas, celulose,
6leo e gas. Além disso, devido a baixa concentracdo de niquel, sdo aplicaveis a

biomateriais e mais baratos.

Dentre as diversas composicdes de acos inoxidaveis duplex existentes, o
comercialmente mais utilizado é o UNS S32205 (22Cr-5Ni-3Mo0-0,16N), também
conhecido como SAF 2205, ou apenas 2205. Este aco é normalmente utilizado na
condigdo trabalhado, onde passam pelo menos uma vez pela rota de encruamento
(deformacéo pléstica), recuperacdo e recristalizacdo. O processo termomecanico no AID
2205, visando o refino de grdo, afeta a orientacdo dos mesmos. Além disso, aumenta a
dureza, a plasticidade e a resisténcia a corrosdo quando comparado a0 mesmo a¢o com

gréo grosseiro.

A “engenharia de contorno de grao” (Grain Boundary Engineering — GBE) tem
sido estudada para materiais de estrutura cbica de face centrada, como ligas a a base de
Ni, Cu e acos inoxidaveis austeniticos, que possuem baixa energia de falha de
empilhamento (Stacking Fault Energy — SFE). E normalmente aplicada a processos que
envolvam diferentes combinacdes de deformacéo e recozimento, que levam a melhoria
das propriedades relacionadas com os contornos de grdos dos materiais, como
resisténcia a corrosdo, ao aumentar a frequéncia de baixos contornos especiais CSL
(Coincidence Site Lattice), do tipo 3", sendo os de baixa energia definidos como 3<X<
29.



Para o AID ndo foram encontrados estudos que avaliem a GBE e respectiva
influéncia em resisténcia a corrosao. A Figura 1.1 representa 0 numero de publicacfes

relacionadas aos assuntos na base de dados Scopus apds os anos 2000.

300
= GBE 217 264

250 m GBE + Corrosion

200 GBE + Duplex
150

100

Numero de PublicacGes

50

Figura 1.1: Distribui¢do de publicagcdes por anos com os termos “Grain Boundary
Engineering” e “Grain Boundary Engineering” associado aos termos “Corrosion” e

“Duplex” obtido na base de dados Scopus.

O trabalho teve como objetivo realizar tratamentos termomecanicos no AID
2205 visando refinamento de grdo e capazes de alterar o perfil de distribuicdo dos
contornos especiais do tipo CSL. Além disso, pretendeu-se avaliar a influéncia do perfil
de distribuicdo na microestrutura, proporcdo de fases, textura -cristalogréafica,
desempenho mecanico e resisténcia a corrosdo do ago estudado.

Para avaliar as fases e 0 tamanho de grdo, as amostras foram caracterizadas no
Microscopio Optico (MO) e no Microscopio Eletrénico de Varredura (MEV), com
separagdo de fase revelada por ataque quimico e contorno de gréo revelado por ataque
eletrolitico. A presenca das fases foi analisada via difratometria de raios-X (DRX). A
textura e a distribuicdo caracteristica dos contornos de grdo foram avaliadAs via
Difracdo de Elétrons Retroespalhados (EBSD) e a resisténcia a corrosdo por pite foi
mensurada por Polarizagdo Ciclica (PC). A resisténcia mecénica foi avaliada por ensaio

de tracdo.



2. OBJETIVOS

2.1 Objetivo Geral

Avaliar a influéncia dos tratamentos termomecénicos visando refinamento de
grdo no AID 2205 na microestrutura e distribuicdo caracteristica dos contornos de gréo
e correlacionar o perfil de distribuicdo dos contornos especiais do tipo CSL em seu

desempenho mecanico e resisténcia a corrosao.

2.2 Objetivos Especificos

e Auvaliar a influéncia da homogeneizacao, laminacao a frio e recozimento
do aco inoxidavel duplex 2205 em sua microestrutura, proporcéao de fases
e textura cristalografica.

e Avaliar a influéncia da homogeneizacdo, laminacao a frio e recozimento
do aco inoxidavel duplex 2205 na distribuicdo caracteristica dos
contornos de gréo.

e Avaliar a influéncia da microestrutura e do perfil de distribuicéo
caracteristica dos contornos de grdo e dos contornos especiais do tipo
CSL do aco inoxidavel duplex 2205 em seu desempenho mecénico e em

resisténcia a corrosao.



3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Acos Inoxidaveis

Os acos inoxidaveis sdo caracterizados como ligas de ferro, carbono, cromo
(com no minimo 10,5%) e comumente niquel. Outros elementos metalicos também
podem integrar essas ligas. O cromo € um dos mais importantes, pois fornece uma
elevada resisténcia a corrosdo. Ja o molibdénio, cobre, titanio, aluminio, silicio, niobio,
nitrogénio, enxofre e selénio sdo adicionados com o propodsito de melhorar as

propriedades mecanicas ou aumentar o desempenho em alguma propriedade especifica.

A boa resisténcia a corrosdo dos acos inoxidaveis é consequéncia da criacao de
um filme protetor que restringe o ataque. Essa pelicula protetora (camada passiva) é
constituida por 6xido de cromo e sua formacao por completo s6 ocorre quando o teor de

cromo atinge no minimo 10,5% em massa na liga [1-4].

3.1.1 Acos inoxidaveis duplex
Os acos inoxidaveis duplex sdo uma classe intermediaria entre 0s agos
inoxidaveis austeniticos e 0s agos inoxidaveis ferriticos. Contém cerca de 18% a 30%
de cromo, 1,5% a 4,5% de molibdénio e adigbes de elementos formadores e
estabilizantes da austenita, principalmente o niquel e o nitrogénio. Possuem
microestrutura formada, normalmente, em proporcdes de 50% de ferrita (o) € 50% de

austenita (y) [5].

A presenca das duas fases em igual proporcdo confere aos AID a combinagédo
das boas propriedades dos acos ferriticos e dos acos austeniticos: elevada resisténcia a
corrosdo, elevada resisténcia mecanica e boa soldabilidade, comparado com 0s outros

tipos de agos inoxidaveis [2].

A Tabela 3.1 compara as propriedades dessa classe as outras classes de acos

inoxidaveis.



Tabela 3.1: Propriedades dos acos inoxidaveis duplex em relacdo aos outros acos inoxidaveis. *Valores
de propriedades mecénicas para 0s acos X20Cr13 e X5CrNi13 4, respectivamente [adaptada de Kotecki

[61].
Critério Duplex Austenitico Ferritico Martensitico
. ... . | Boaresisténcia a oA
Boa resisténcia a x Boa resisténcia
« . corrosdo o
corrosdo, baixa eneralizada sob condigdes
susceptibilidade a g : moderadas de
N . Dependendo da x Como os agos
corrosdo por pite - Corroséo, e
" Composicao L ferriticos, apesar
€ COorroséo por P resisténcia ;
quimica, pode ser de susceptivel a
fresta. Isento de . moderada em -
x mais ou menos o trincas por
x corrosdo s meios &cidos. x
Corrosao . susceptivel a - corrosao sob
intergranular, N . Isento de trincas <
bai corrosdo por pite, x tensdo e
aixa por corroséo sob o
i fresta e x fragilidade
susceptibilidade a | . . tensdo, . .
; intergranular. E PR induzida por
trincas por PR susceptivel a : o
x susceptivel & N . hidrogénio
corrosdo sob ; corrosdo por pite
. . trinca por "
tensdo induzida 50 sob € corrosdo por
or cloretos €oITosdo so fresta
P tensdo
2 o LE (MPa) >450 200 300 550/950*
T @
o Q
§ & LR (MPa) >650 600 >650 850/1100*
58
o Impacto (J) 55 150 >100 130/150*
Temperatura x
méxima de 300 ?ﬁgr(cr%:;’f:r‘; 300 350
servigo (°C) 9
Tratamento R e N Témpera +
t6rmico Solubilizagao Solubilizagao Solubilizacao Revenimento
Usinabilidade Média Ruim Boa Boa
Tendéncia a
Boa, sem trinca a quente, . Boa, nos casos de
- ~ : Risco de -
Soldabilidade corrosao susceptivel a . martensita
. x fragilizacéo .
intergranular corrosao revenida
intergranular

Os acos inoxidaveis duplex surgiram na década de 1930, sendo o tipo AISI 329
0 pioneiro com alto teor de carbono e inexisténcia de nitrogénio na liga, apresentando
sérias dificuldades quanto a soldabilidade. Mais tarde, na década de 1950, foi
desenvolvida a liga CD4MCU, também com auséncia de nitrogénio dificultando a
soldagem. A partir da década de 1980 a demanda de alto desempenho mecénico e de

resisténcia a corrosdo estimulou uma grande evolucdo no desenvolvimento dessas ligas

[7].

O desenvolvimento das ligas com baixos teores de carbono (<0,03%)

compensados com a adigdo de nitrogénio foi o grande responsével pela melhoria da
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soldabilidade. O teor de carbono também esta diretamente ligado a resisténcia a

corrosdo das ligas de acos inoxidaveis duplex [7,8].

3.1.2 Transformaces de fases em acos inoxidaveis duplex
Durante 0s processos termomecanicos, 0s agos inoxidaveis duplex podem
apresentar precipitacdo de fases intermetélicas numa faixa de temperatura entre 300 a
1000°C, levando a degradacdo de suas propriedades mecanicas e a perdas na resisténcia
a corrosdo. De todas as fases intermetalicas possiveis de precipitacéo, as fases chi e
sigma sdo as que possuem maior probabilidade de se precipitarem, além dos carbonetos
e nitretos. A fase sigma € a mais prejudicial, causando quedas em tenacidade e em

resisténcia a corroséo [9].

3.2 Processamento dos Acos Inoxidaveis Duplex

O diagrama pseudobinario da Figura 3.1 retrata esquematicamente a
solidificacdo que se inicia logo abaixo da temperatura de 1450°C no a¢o inoxidavel
duplex, apresentando estrutura primeiramente monofasica de ferrita-3. A partir do
resfriamento, a austenita comeca a se formar em temperaturas por volta de 1300°C. Em
temperatura ambiente, portanto, se encontrara uma estrutura bifasica composta de
ferrita-o. e austenita, podendo-se formar outras fases dependendo da condicdo de

resfriamento [10,11].
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Figura 3.1: Se¢do do diagrama ternario 70%Fe-Cr-N [10].

A formacéo das fases caracteristicas do duplex, ferrita e austenita, € determinada
pela particdo preferencial dos elementos de liga que compdem essas duas fases,
principalmente o molibdénio e cromo (alfagénicos) e o niquel (gamagénico). A Figura
3.2 apresenta uma microestrutura tipica do ago inoxidavel duplex, sendo ilhas de

austenita em uma matriz ferritica, em proporc6es aproximadamente iguais [12].

‘v.
it «100um

% \ _
s A
. :
Figura 3.2: Microestrutura obtida por microscépio 6ptico de uma barra comercial do aco inoxidavel
duplex 2205, (a) secdo longitudinal; (b) secdo transversal [13].

Muitas alteragcdes microestruturais podem ocorrer como resultado dessa parti¢éo
durante os tratamentos térmicos e termomecanicos desses acos, sendo a transformacéo
da ferrita em austenita a principal mudanca estrutural durante o processamento a quente.
Essa transformacdo ocorre através da nucleacdo e crescimento das particulas de
austenita, que possuem orientacdo coerente com a matriz ferritica [12].



Genericamente, a rota de processamento do AID consiste em etapas alternativas
de laminacdo e recozimento como mostra a Figura 3.3 [14]. Ap6s o lingotamento
continuo, a chapa é submetida a varios passes de laminacdo a quente com o intuito de
obter grandes reducdes de espessura. Depois, 0 material é recozido para recuperar a
ductilidade necessaria ao processo subsequente de laminagdo a frio, visando a espessura
final requerida. O processo termina com um recozimento final que da ao ago as
caracteristicas apropriadas para as aplicacbes futuras. Durante essas etapas de
processamento industrial, o aco sofre mudangas microestruturais que afetam as

propriedades do produto final [14].

A Figura 3.4(a) mostra a microestrutura do ago AID 2205, na condi¢éo laminado
a quente (HR — “Hot Rolling”). Essa condigdo ¢ representada pelo ponto 1 da Figura
3.3. A microestrutura ja aparece fortemente orientada, alinhada na direcdo de laminacgéo
(RD — “Rolling Direction”). O panquecamento dos graos ¢ visivel e consiste em
achatamento, alargamento e alongamento das bandas de ferrita e austenita, apresentando
espessuras entre 0,5 e 11 um. J& a Figura 3.4 (b) mostra a condicdo laminada a quente e
recozido a 1080°C por 15 min (HRA - “Hot Rolling and Annealing”). O recozimento de
solubilizacdo tem como finalidade dissolver qualquer fase deletéria formada na
laminacdo a quente, recuperar a ductibilidade para o processo subsequente de laminacéo
a frio, quando for executado, visando obter aumento de resisténcia mecanica e redugio
de espessura desejada [14,15]. Essa condicdo é representada pelo ponto 2 da Figura 3.3.
As bandas de ferrita e austenita apresentam espessuras entre 3 e 11 um, ja que a
recuperacdo extensiva ocorre na ferrita com o aumento do tamanho médio dos subgréos.
A recuperacdo é afetada pela deformacéo presente apos a deformacéo e, como resultado,

0s subgraos se desenvolvem seguindo a direcdo de laminagéo [14].

Apos a laminacédo a frio (CR — “Cold Rolling”), como mostra a microestrutura
da Figura 3.5 (a), ha uma reducdo acentuada da espessura das bandas, levando a valores
entre 3 e 5 um. Como consequéncia da deformacéo, sdo visiveis as bandas quebradas
achatadas de austenita e ferrita no plano de laminacgéo. Essa etapa é representada pelo
ponto 3 da Figura 3.3. Na Figura 3.5 (b) a microestrutura representa o ultimo passo de
recozimento realizado a 1050°C por 10 minutos, resultando no produto final (FP —

“Final Product”), representado pelo ponto 4 da Figura 3.3. Os mecanismos de



amaciamento conduzem a restauracdo das fases alinhadas ao longo da direcdo de
laminacdo originadas na primeira fase do processo (ponto 1 da Figura 3.3). O
recozimento de recristalizacdo tem como objetivo promover a formacéo de novos graos
no material laminado, com objetivo de reduzir o tamanho de grdo em relagdo ao
material ndo deformado, e ajustar as proporg¢des das fases de ferrita e austenita. A maior
parte dos novos graos formados é equiaxial [14,15]. A Figura 3.6 apresenta a variagédo

da fracdo volumétrica da fase austenitica durante o processo industrial [14].

§ Lingotamento Recozimento Recozimento
m .

— . o final

5| contiuo L asiinncio s

E, a quente a frio

’VWM—\ N
\_ J %\./—\.—AMW"/ X

Processo

Figura 3.3: Desenho esquematico da rota industrial de processamento para 0 a¢o inoxidavel duplex [14].

Figura 3.4: Microestrutura tridimensional do aco inoxidavel duplex (a) laminado a quente (b) laminado a
quente e recozido [14].



Figura 3.5: Microestrutura tridimensional do aco inoxidavel duplex (a) laminado a quente, recozido,
laminado a frio (b) laminado a quente, recozido, laminado a frio e recozido 4.
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Figura 3.6: Variacdo da fracdo volumétrica de austenita para as condi¢fes HR (laminada a quente), HRA
(laminada a quente e recozida), CR (laminada a frio) e FP (produto final — laminada a frio e recozida)
[14].

Diversas alteragbes microestruturais podem ocorrer durante os tratamentos
térmicos e termomecanicos desses acos, sendo a transformacao da ferrita na austenita a
mais importante mudanga estrutural durante o processamento & quente. Essa
transformac&o ocorre através da nucleagdo e crescimento das particulas de austenita que
tem a forma acicular do tipo Widmanstatten, seguindo a relagcdo de orientacdo de
Kurdjumov-Sachs que sdo, portanto, coerentes com a matriz ferritica [16].

3.3 Textura Cristalografica

Os materiais policristalinos sdo formados por pequenos cristais chamados graos.
Os gréos sao separados uns dos outros por fronteiras denominadas contornos de graos e
cada grdo possui uma orientacdo cristalografica que pode diferir em dezenas de graus

dos grdos vizinhos. Quando h& uma concentragdo, em maior ou menor grau, em relacéo
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a algumas orientacOes particulares, o que denominamos orientacdo preferencial ou
textura cristalografica [17]. A Figura 3.7 (a) e (b) apresenta um esboco de um material

sem textura e com textura, respectivamente.

\ —
AT

MATERIAL COM

MATERIAL
SEN TEXTURA TEXTURA DE CUBO

Figura 3.7: (a) Material sem orientagdo preferencial dos gréos (sem textura), (b) material com orientacdo
preferencial dos grdos (com textura) [18].

Materiais policristalinos naturais ou processados industrialmente raramente ndo
possuem textura. A textura pode se desenvolver durante varias etapas do processamento
industrial tais como fundigdo, conformacdo mecanica e recozimento. Durante a
conformacdo mecénica, a deformacdo plastica se da principalmente por deslizamento de
determinados planos cristalinos, estabelecendo a textura de deformacédo, que depende
principalmente da orientacdo inicial dos grdos antes da deformacéo, da temperatura e
forma imposta na deformacdo. Quando o metal deformado € recozido pode ocorrer
fendmenos de restauracdo — recuperagdo e/ou recristalizacdo). Na maioria das vezes o
recozimento a baixas temperaturas causa apenas recuperacdo e pouca ou nenhuma
modificacdo da textura. Ja em altas temperaturas o recozimento acarreta frequentemente
em recristalizagdo, surgindo uma nova textura normalmente diferente da textura de
deformacgéo, a chamada textura de recristalizacdo. Durante o crescimento normal de
grdos apos a recristalizacdo ndo ha grandes alteracdes na textura. Um mesmo AID pode
apresentar diferentes orientacdes de textura caso as condicdes de laminacdo e

recozimento sejam diferentes [19].

3.3.1 Representacdo da textura cristalografica para chapas laminadas

A representacdo das orientacOes dos grdos é dada por indices de Miller na
forma (hkl)[uvw] ou {hkI}<uvw> para representar uma familia de mesmo indice. A
Figura 3.8 apresenta um diagrama esquematico da orientacdo Goss (110)[001],

componente muito importante na textura de deformacéo dos metais ctbicos de face
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centrada (cfc). Em chapas laminadas, a direcdo (110) é paralela & ND e [001] €

paralela a direcdo de laminacao [20].

ND
(110) -

@ [001] /

Figura 3.8: Representacao esquematica da relagdo entre os eixos da amostra e do gréo de orientagcdo Goss
(110)[001] [20].

Uma das formas mais bem estabelecidas de se representar essas orientacdes é
pelo espaco de Euler. Qualquer orientacdo expressa em angulos de Euler pode ser
representada a partir desse sistema de coordenadas, que ¢ formada por trés angulos de

Euler, segundo a notagéo de Bunge (o1, ® € ¢2), como representa a Figura 3.9 [20].

360°
9 0220°
o, A 180°
2 o
W 90° -
0° o, 180° 360°

Figura 3.9: Representagdo de uma orientacdo g no espago de Euler [20].

Atualmente, a forma mais utilizada de representacao das orientacdes € feita pela
Funcdo Distribuicdo de Orientacbes (ODF — Orientation Distribution Function),
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segundo a notacdo de Bunge no espaco de Euler, que fornece uma descricdo mais

completa da textura, conforme ilustra a Figura 3.10[20,21].
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Figura 3.10: Representacdo de trés componentes de orientacdo S (123)[634] (a)

no espaco de Euler e (b) sua representacdo em ODF [20].

A textura também pode ser abordada como fibra, que é caracterizada por um

tubo continuo formado por um conjunto de orientacdes, conforme ilustra a Figura 3.11
[20,21]. Como exemplo, a fibra o passa por Goss {110}<001> (®=45°, ¢2=90°, ¢1=0°)
até latdo {110}<112> (D=45°, ¢2=90°, ¢1=35°). Enquanto a fibra B vai de latdo
{110}<112> (D=45°, 92=90°, ¢1=35°), passando por S {123}<634> (D=37°, ¢2=63°,
01=59°), até cobre {112}<111> (®=35°, @2=45°, ¢1=90°). Essas duas fibras s&o

texturas tipicas de deformagéo para metais cubicos de corpo centrado (ccc) [20,21]
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Figura 3.11: Desenho esquematico representado a posicao das fibras o e B no espago de Euler [20].

3.3.2 Textura de deformacao
No processo de conformacdo mecénica, as mudancas de orientacdo nao sao
aleatérias. A deformacdo plastica gera mudancas de orientacdo nos sistemas
favoravelmente orientados a direcdo de laminacdo atraves dos mecanismos de
escorregamento e maclacdo. Assim, os metais deformados adquirem uma orientagdo

preferencial dos seus gréos, o que chamamos de textura de deformacdo [21,22].

Nos metais cfc, a textura de deformacéo inicialmente determinada pela SFE. A
Tabela 3.2 e a Figura 3.12 representam, respectivamente, as componentes e as quatro
fibras importantes associadas a textura dos AID austeniticos laminados, que possuem
baixa SFE (,, < 25m/m~?) [20,21].
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Tabela 3.2; Componentes de textura em metais cfc laminados. Adaptado de Humphreys & Hatherly [21]

Componente,
) {hki} <uvw> 01 @ 92
simbolo
Cubo 001 110 0 0 0
Cobre, C 112 111 90 35 45
Latdo, B 011 211 35 45 90
Goss, G 011 100 0 45 90
S 123 634 59 37 63
Dillamore, D 4411 11,11,8 0 0 0
90°
90°
_ _ _ | .;‘\v‘e .....
Fibra  Eixo da Fibra Angulo de Euler y-fibre N (C

a — <011>//RD
Y — <111>/IND
T — <011>//TD
[3 e -

0°, 45°, 0°- 90°, 45°, 0°

60°, 54.7°, 45°- 90°, 54.7°, 45°

90°, 0°, 45°-90°, 90°, 45°
90°, 35°, 45°- 35°, 45°, 90°

Figura 3.12: Representacéo das fibras importantes para materiais cfc. Adaptado de Humphreys &

Hatherly e Engler & Randle [20,21].

Para 0 aco inoxidavel superduplex, Jia e co-autores [23] relatam, como ilustra a

Figura 3.13, através das fibras o e t para baixas reducbes (em torno de 50%), Goss

como principal

componente,

enquanto a componente

latdo é constantemente

intensificada & medida que a deformacdo aumenta. A 85% de reducdo, as componentes

Goss e latdo podem ser identificadas com alta intensidade, o que é caracteristico de
materiais cfc com baixa SFE [22,23]. Ja Akdut, Foct e Gottstein [24] utilizam ODFs

(Figura 3.14) e densidade de orientagdes das fibras t e p (Figura 3.15) para evidenciar a

textura tipica de latdo para a fase austenitica do AID 2205.
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—o0— As-received 12}
2r —e— Cold rolled at 25%

—a&— Cold rolled at 50%
Cold rolled at 85%

10

f(9)

(@) (b)

Figura 3.13: Densidade de orientacGes f(g) ao longo das fibras da fase austenitica do aco inoxidavel
superduplex 2507, laminado a frio em varias reducdes; (a) fibra a, (b) fibra t [23].
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Figura 3.14: ODFs da fase austenitica do AID 2205. Adaptado de Akdut, Foct & Gottstein [24].
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33359

Figura 3.15: Densidade de orientacGes f(g) ao longo das fibras 1 e  da fase austenitica do AID 2205.
Adaptado de Akdut, Foct & Gottstein [24].

J& 0s metais ccc, tem suas principais componentes associadas as fibras o (<110>
paralela a direcdo de laminac&o) e y ({111} paralelo a dire¢cdo normal), conforme ilustra
a Figura 3.16. A Figura 3.17 evidencia que em reducdes até 70% a densidade de
orientacOes ao longo da fibra o aumenta uniformemente com a deformacéo, sendo que
as componentes {112}<110> e {111}<110> se tornam ainda mais proeminentes em
reducgBes superiores. Ja a fibra y é relativamente uniforme em reducGes de até 80%, a

partir disso, a componente {111} <110> se fortalece [21,24].

- 90°

0° Py
(001)[110] (001)[070] (001)[110]
ru—ﬁbre
(112)[170]
(223)[170] :

@ Ve fibre 1)tz

7 »—
(M)T0] (111)[121]  (111)[011] _
(554)[225]
_ (p,=45°
g90° L 110)170] (110}{0011.

Figura 3.16: Localizacdo das componentes de textura importantes para os metais ccc [21].
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Figura 3.17: Densidade de orientacOes f(g) ao longo das fibras o e y da fase ferritica do AID 2205.
Adaptado de Akdut, Foct & Gottstein [24].

Em metais bifasicos, como os AID, a compatibilizacdo da carga da laminacéo
entre as fases pode afetar a evolugdo da textura, principalmente pela presenca dos
contornos oy que podem restringir a rotacdo dos grdos, enfraquecendo a textura. O
enfraquecimento da textura apds a laminagdo é reportada em diversos trabalhos [25-
27].

3.3.3 Textura de recristalizacéo
A microestrutura bifasica, com a presenca dos contornos a/y, dos AIDs também
afeta a textura de recristalizacdo. O fortalecimento da componente cubo na austenita e
da fibra y na ferrita, fendmenos tipicos da textura de recristalizacdo, ndo ocorrem de
forma acentuada, sendo muitas vezes inexistente. Os novos grdos formados podem
manter a orientacdo prévia de laminacéo e ter suas fibras fragmentadas em componentes
individuais [28,29].

Nos metais ccc € comum notar uma diminuicdo da fibra o [30] e, para a ferrita,
uma orientacdo dos grdos mais aleatoria apds a recristalizacdo, o que indicaria a

auséncia de uma relacdo de orientacéo preferencial entre as fases [26].
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J& os metais cfc com baixa EFE, como 0s a¢os inoxidaveis austeniticos, a textura
de recristalizacdo é geralmente caracterizada pelas componentes cobre ({112}<111>), e
cubo {001}<100> [31].

A textura de recristalizacdo de metais deformados pode ser descrita por dois

mecanismos [21,31-36]:

I.  Teoria de nucleacéo orientada: a textura de recristalizacéo é caracterizada
pela orientacdo de novos ndcleos com uma orientacdo particular,
assumindo que nucleos com orientagcBes especificas se formam mais
rapidamente do que com outras orientacées.

Il. Teoria de crescimento orientado: a textura de recristalizacdo €
determinada pelo crescimento preferencial de grdos com orientagdo
especifica provindos de uma textura mais aleatéria, assumindo que
existem relacdes especificas de rotacdo com rapida migracao do contorno

de gréo.

De acordo com Lee e Han [37], os grdos com orientagdo Goss que persistem
apos a laminacdo das ligas cfc parecem agir como nudcleos durante a recristalizacéo.
Assim, esses se desenvolvem consumindo os graos vizinhos de latdo. Ja nas ligas ccc, a
baixa energia armazenada nas componentes <110> comparada as componentes da fibra

v, leva ao favorecimento da nucleacdo dos gréos {111}[36,38,39].
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Gongalves, Santos e Oliveira [40] caracterizaram a textura do AID 2205 ap06s
laminacdo a frio com 64% de reducdo e recozimento a 1055°C, conforme representa a
Figura 3.18. Pode-se notar um enfraquecimento das fibras o e y para a ferrita. Ja para a
austenita, percebe-se o enfraquecimento de latdo e um leve desenvolvimento da

componente cobre.

Ferrita Austenita
SIS
& omo » S ) (\\j 9 Pu
Recebida A p (= R [——
e * o 4 6 —13000
B =7 o \ 1 1 e 11.000
Laminada a e ot \ Voo (e 9,000
. =2\ ( ) & 2 7.000
frio (64%) = o) K N2 —— 5000
N . il@adl i —w
0 45" o a8 L — 1 000
. Y\ ) ;5,- - —]
Recozida J b S S C i =
1055°C )2 el
0* 45° 0 <5 65

Figura 3.18: ODFs do AID 2205 para amostras como recebida, laminada a frio com 64% de reducéo e
recozidas a 1055°C. Adaptada de Gongalves, Santos & Oliveira [40].

3.4 Distribuicdo Caracteristica dos Contornos de Gréo (GBCD - “Grain
Boundary Character Distribution”)

Os contornos de grdo sdo barreiras para o escorregamento, que conferem
resisténcia mecanica aos materiais metalicos [41]. Por outro lado, os contornos também
sdo fontes para susceptibilidade e falha, levando a degradacéo e reducéao de performance
[42].

Os contornos CSL (“Coincident site lattice”) sdo pontos coincidentes de
compartilhamento atémico, caracterizados por valores especificos de desorientacdo. A
formacdo de um contorno do tipo CSL esta representada na Figura 3.19. Esses
contornos séo classificados de acordo com o valor de sigma. Designa-se como sigma
(¥) a densidade volumeétrica de sitios coincidentes, calculada conforme ilustra a
formagéo de X5 na Figura 3.20 [42-46].
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Reticulo 1 Cuntomo

Reticulo 2

[uvw]

Figura 3.19: Formacao de um contorno CSL onde dois reticulos vizinhos estdo desorientados por 6/uvw,
onde 0 e uvw sdo o angulo o eixo de desorientacdo, respectivamente. [adaptada Engler e Randle[20]].

Ponto de 4tomo
compartilhado
(coincidente)

AN Rede 2
& Coincidence
X Site
7N Lattice
N\

7N “
K -

Volume de CSL por célula unitaria

Volume de redes por célula unitaria

Figura 3.20: Representacdo esquematica da geometria CSL para X5 formado por desorientacdo de
36.87°/<100> de duas redes adjacentes [adaptada de Aust [43]].

A Figura 3.21 também representa um contorno CSL do tipo X5, que possui em
um (em azul) a cada cinco 4&tomos (em vermelho e verde) localizados em sitios coincidentes

numa relacéo de desorientacdo 36.87°/<100>.
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Figura 3.21: Representacdo bidimensional da formagdo do CSL X5[47].

CSL sdo considerados especiais por possuirem melhores propriedades quando
comparados aos contornos de alto (HAGB — “High Angle Grain Boundary”) e de baixo angulo
(LAGB - “Low Angle Grain Boundary”), quando 3 < X < 29 [43,48]. O processamento
envolvido para aumentar a fracdo desses contornos € denominado engenharia de
contorno de gréo (GBE — “Grain Boundary Engineering”). S&o gerados principalmente
em metais cfc, que formam facilmente maclas de recozimento através de tratamentos
termomecanicos, gerando CSL do tipo X3 [42]. Tipicamente, o processamento de GBE
envolve varias interacdes de laminacdo a frio e recozimento, resultando em um tamanho

de gréo fino e melhor desempenho [49].

Contornos CSL do tipo X3 apresentam menores energias que 0s contornos
comuns, o que confere a melhoria de algumas propriedades [42,49-51]. Muitos
trabalhos[52—-61] mostram o aumento do desempenho mecéanico, como a ductilidade, e
da resisténcia a fragilizacdo, oxidacdo, corrosdo intergranular e por pite em acos que
passaram por tratamentos visando o aumento de contornos especiais do tipo CSL. O
entendimento e controle da textura de metais recozidos também é reportada [43]. Em
metais ccc ja existem evidéncias de que que os contornos X3 também sdo especiais

devido aos planos de baixa indexacéo [62].

Na caracterizacdo de AID, Zhao e co-autores [61] notaram a deterioracdo da
resisténcia a corrosdo para um ago lean duplex com a dimuicdo dos contornos CSL
baixo-X. Para os AID convencionais, Malta e co-autores [63] observaram que a adi¢ao
de molibdénio, faz com que a formacdo de contornos CSL seja desfavoravel, quando

comparado ao lean.
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A textura de recozimento dos materiais ccc e cfc tem sido explicada pela relagédo
entre crescimento orientado e contornos do tipo CSL. Foi estabelecido que certas
desorientacGes, em torno de 40° de <111> em ccc e 26,5° de <110> em cfc, resultaram
em alta mobilidade das interfaces que cresceram preferencialmente durante a
recristalizacéo [37,64-66]. A maior mobilidade de contornos CSL X7, desorientados
38,2° de <111>, também esta intimamente ligada a teoria de crescimento orientado e
parece estar associada a substituicdo de grdos deformados com textura S por gréos
recristalizados com textura cubo [66]. Malta e co-autores [67] observaram que durante
0 recozimento do aco inoxidavel ferritico, os grdos de orientacdo {554}<225> se
formam as custas dos de orientacdo {112}<110>, sob uma desorientacdo de 26,5° de

<110>, a mesma dos contornos CSL >19a.

3.5 Desempenho Mecéanico

A combinacdo de alta resisténcia mecénica e resisténcia a corrosdo tem
despertado o interesse nos AID nas ultimas décadas. A Aperam South America,
fornecedora do AID deste estudo, fornece valores de limite de resisténcia (LR) igual a
840 MPa, 620 MPa de limite de escoamento — 0,2% (LE) e 29 % de alongamento — 50
mm (AL) para a amostra laminada a frio e recozida para este material [68]. A norma
ASTM A240 [69] estabelece LR = 620 MPa, LE = 450 MPa e AL = 25% para o AID
2205.

Para alcancar esse desempenho mecanico, o controle da microestrutura em seu
processamento é de grande importancia. Principalmente das fracdes volumétricas de
ferrita e austenita, uma vez que os mecanismos de deformacdo, endurecimento e
amaciamento agem diferentemente em cada uma dessas fases [16]. Além de influenciar
a textura, a presenca dos contornos o/y afeta consideravelmente os mecanismos de
deformacdo dos AID, devido ao escorregamento cristalografico nas fases ccc e cfc e as

incompatibilidades de deformacéo dos contornos de fase [70-73].

Quando as duas fases sdo deformadas em conjunto, a deformacdo ndo é
distribuida uniformemente [74]. A deformacdo plastica na ferrita ocorre
predominantemente pela movimentacdo das deslocacdes devido a alta SFE e aos varios
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sistemas de escorregamento. J& na austenita, pode ocorrer tanto por movimentacéo de

deslocaces, quanto por transformacoes induzidas por deformacao [75].

Inicialmente, a deformacéao se concentra na ferrita que é a fase mais macia e, na
recuperacdo, é significativamente amaciada formando rapidamente estrutura de sub-
graos [16,76]. A medida em que a deformacgdo prossegue, o gradiente de deformagcéo
interna diminui devido a transferéncia das tensdes e deformacbes da matriz para a
austenita. J& na recuperacdo dessa fase, nota-se a a¢do de mecanismos de amaciamento,
como recuperacdo dinamica e recristalizacdo e deslizamento de contorno de gréo devido

ao grande acumulo de energia interna [16,77].

Além dos mecanismos de deslizamento ou maclagéo da austenita e dos maltiplos
sistemas de escorregamento da ferrita, caso a austenita ndo esteja adequadamente
estabilizada, ocorre a formagdo de martensita induzida por deformagao (“SIM — strain-
induced martensite”’). Em AID padréo, como o 2205, a austenita € mais estavel devido a

alta SFE que esta diretamente ligada a composi¢do quimica [78-80].

Para 0 aco estudado, Breda e co-autores[78] evidenciam a formacdo de SIM
apos laminacao a frio com 85% de reducdo na espessura. Além disso, notou-se também
a influéncia da textura inicial da austenita na SIM, induzindo & maior estabilidade dessa
fase e um retrocesso na cinética dessa transformagdo. Também ¢é reportado[81] o
aumento da resisténcia e da plasticidade com o refino de grdo por homogeneizacao,
laminacdo a frio e recozimento. A SIM também ¢ inibida através desses processamentos
e da adigdo de molibdénio [63,81].

A influéncia dos contornos especiais do tipo CSL no desempenho mecénico dos
materiais também tem sido estudada[75,82-84]. Paula e co-autores[75] observaram uma
correlacdo entre 0 aumento da ductilidade do AID 2304 com o aumento da fracdo dos
contornos CSL X3 na austenita. Enquanto o aumento dos contornos CSL X13b na

ferrita, foram associados a perda de resisténcia.

3.6 Resisténcia a Corrosao
O estudo acerca da resisténcia a corrosdo abrange 0 conhecimento da

microestrutura do material e seu comportamento eletroquimico quando exposto a
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diferentes meios corrosivos. A interacdo entre o material e o ambiente corrosivo causa a

sua deterioracdo, podendo torna-lo invidvel a aplicacdo que lhe foi conferida [85].

A resisténcia a corrosdo € determinada pela capacidade que os acos tém de se
passivar e permanecer passivados no ambiente corrosivo em que Se encontram. Essa
propriedade esta relacionada a fatores como composi¢do quimica, tamanho de grdo,
distribuicdo e morfologia das inclusdes, precipitacdo de fases e qualidade da superficie.

Os AID possuem elevada resisténcia a corrosdo generalizada e alta resisténcia a

corrosdo intergranular devido ao baixo teor de carbono [85-87].

Os mecanismos de corrosdo mais comuns nos acos inoxidaveis duplex sdo
corrosdo por pite, corrosdo sob tensdo e fragilizacdo por hidrogénio. Quando ha
precipitacdo de fases intermetalicas, que sdo ricas em elementos de liga, o material fica
mais susceptivel a corrosdo j& que as zonas adjacentes aos precipitados ficam
empobrecidas de elementos como o cromo e o niquel [9,87]. A Figura 3.22 ilustra as
regides de austenita e ferrita adjacentes ao precipitado empobrecidas em cromo devido a

formagdo da fase intermetalica.

+—— AUSTEMITA —s

FERRITA —»

1 MG,

CROMO (%)

Figura 3.22: Perfil de cromo esquematico da interface ferrita/austenita, onde ocorreu a precipitacao de
carboneto Mz3Cs “3.

O aumento do teor de cromo, molibdénio e nitrogénio nos acgos inoxidaveis
melhora a resisténcia a corrosdo por pite em solugdo contendo cloretos, sendo essa
forma de corrosdo a mais temida por ser um ataque localizado, podendo causar falhas
como corrosdo sob tensdo e fragilizagdo por hidrogénio [88]. A Figura 3.23 apresenta as

principais morfologias dos pites nos acos.
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Figura 3.23: Principais morfologias encontradas dos pites em agos [85].

Uma forma comum de se prever a susceptibilidade de um aco inoxidavel a
corrosdo por pite é empregando-se um indicador de resisténcia a corrosdo como o fator
PREN (Pitting Resistence Number) [89].

PREN = %Cr + 3,3(%Mo + %W) + 16(%N) (Equacio 3.1)

O diagrama da Figura 3.24, fornecido pela Aperam South America, compara
qualitativamente o potencial de pite em um meio agressivo (13,5% NaCl / pH=8,0) de
alguns acos ferriticos, austeniticos e duplex. Os altos indices de cromo, nitrogénio e
molibdénio Os altos indices de cromo, nitrogénio e molibdénio fazem com que o AID
2205 possuam uma excelente aplicabilidade em relacdo a resisténcia a corrosdo por

pites, possuindo performance, inclusive, superior ao AISI 304L e ao 316L [68].

e Pite
a ambiente

ncial d

Pote

=
]

Figura 3.24: Comparacdo qualitativa do potencial de pite em meio agressivo em relacdo ao PREN para
alguns acos ferriticos, austeniticos e duplex [68].

A dependéncia das caracteristicas dos contornos de grdo na resisténcia a

corrosdao tem sido avaliada por diversos autores[75,90-92]. Qi e co-autores[90]

27



observaram que, para um aco inoxidavel austenitico, o aumento da fracdo dos contornos
CSL de baixo X pode levar ao aumento da resisténcia a corrosao por pite para acos de
mesmo tamanho de grdo. Apds sensitizacdo, a resisténcia a corroséo relativa de LAGB,
contornos X3 e X9 foram 100%, 95% e 25%, enquanto contornos X27, outros contornos

baixo-X e HAGB aleatorios ndo apresentaram resisténcia a corrosao.

Malta e co-autores [75] observaram uma correlacdo do aumento da resisténcia a
corroséo por pite da austenita com o aumento da fracdo dos contornos CSL £3 no AID
2304. Enquanto para a ferrita, 0 aumento dos contornos CSL X£13b foram associados a

um desempenho inferior.

A microestrutura resultante dos processos termomecanicos também possui um
papel fundamental na resisténcia a corrosdo. Para o AID 2205, Luo e co-autores[92]
observaram que, ap0s tratamento térmico de homogeneizacdo a 1000°C durante duas
horas, a camada passiva se mostrou mais estavel em solucéo de cloreto de sddio do que
a condicdo original. Portanto, a homogeneizacdo poderia aumentar a resisténcia a pite
do AID devido a reducéo de areas precursoras de pite. Para 0 mesmo material, Jinlong e
co-autores[81] observaram que o refino de grédo por homogeneizacao, laminagéo a frio e

recozimento também aumentou a resisténcia a pite em ambiente salino.

4. METODOLOGIA

4.1 Materiais

O aco inoxidavel duplex 2205 foi utilizado como material de estudo, e recebido
na forma de chapa laminada a quente e recozida, com espessuras de 4,12 e 5,5 mm e
comprimentos de 150 mm, produzidas industrialmente pela Aperam South America. A

composic¢do quimica deste material esta apresentada na Tabela 4.1 a seguir.

Tabela 4.1: Composicgao quimica (% em massa) do aco inoxidavel duplex 2205

C Mn P S Si Cr Ni Mo Cu N
0,0234 | 1,797 | 0,0374] 0,001 | 0,278 | 22,52 | 554 | 3,246 | 0,148 | 0,157
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4.2 Recozimento de homogeneizagdo

Em uma das rotas de processamento, a chapa como recebida (AR — “as-
received”) passou por recozimento para homogeneizacao a temperatura de 1100°C e 30
minutos de encharque em um forno elétrico Linn Elektro Therm, e posterior

resfriamento em &gua com agitacdo (ARH — “as-received homogenized”).

A Figura 4.1 apresenta a curva experimental de aquecimento da chapa como
recebida, obtendo-se o tempo estimado de 180 s para atingir a temperatura de
homogeneizacao.

Temperatura (*C)

T T T T T T 1
] 20 40 &0 8) 100 120 140 180 180 200 Z20

Tempo (s)

Figura 4.1: Curva de aquecimento do AID 2205 laminado a quente e recozido.

4.3 Laminacéo a Frio
A chapa como recebida foi submetida a deformacdo plastica (CR — “cold
rolled”’) em um laminador piloto Frohling, a uma velocidade de 6,5 m/min. A reducdo

na espessura foi de aproximadamente 75%, alcancada em 14 passes de laminacdo,
conforme a Tabela 4.2.
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Tabela 4.2: Plano de passes da laminacéo a frio da chapa como recebida

Passe E_spessu ra E_spessu ra Deformacéo
Inicial (mm) | Final (mm) [ Acumulada (%o)

1 4,12 3,84 6,80

2 3,84 3,56 13,59
3 3,56 3,13 24,03
4 3,13 2,74 33,50
5 2,74 2,44 40,78
6 2,44 2,21 46,36
7 2,21 2,03 50,73
8 2,03 1,89 54,13
9 1,89 1,70 58,74
10 1,70 1,59 61,41
11 1,59 1,47 64,32
12 1,47 1,28 68,93
13 1,28 1,14 72,33
14 1,14 1,02 75,24

Na rota apés a solubilizacdo (CRH — “cold rolled homogenized™), a chapa obteve

reducdo de 80% da espessura alcangada em 12 passes de laminagéo, conforme a Tabela

4.3.

Tabela 4.3: Plano de passes da laminacéo a frio da chapa solubilizada

Passe E_spessu ra E_spessu ra Deformacéo
Inicial (mm) | Final (mm) | Acumulada (%)

1 5,5 5,04 8

2 5,04 4,97 10
3 4,97 4,64 16
4 4,64 3,41 38
5 3,41 3,35 39
6 3,35 3,04 45
7 3,04 2,3 58
8 2,3 2,06 63
9 2,06 1,92 65
10 1,92 1,73 69
11 1,73 1,32 76
12 1,32 1,11 80
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As chapas laminadas a frio foram fracionadas em corpos de prova de 1 cm
largura e 10 cm de comprimento, os quais foram submetidos a recozimento no forno

elétrico Linn Elektro Therm.

4.4 Recozimento

Apos a laminacéo a frio, as amostras de ambas as rotas de processamento foram
recozidas a 1050°C com 180 segundos de encharque em um forno elétrico Linn Elektro
Therm e resfriadas em agua com agitacao, gerando o produto final (FP — “final product”
e FPH — “final product homogenized”). A temperatura e o tempo foram escolhidos de
acordo com o diagrama de fases ilustrado na Figura 4.2, para obter uma fracdo de
austenita e ferrita aproximadamente iguais e com auséncia de fases deletérias. Este
diagrama foi calculado utilizando a base de dados TCFE4 do Thermo-Calc™ para a
composicdo quimica dada na Tabela 4.1. O perfil de aquecimento das amostras

laminadas esté representado na Figura 4.3.

4
1.0 1 1 1 1 1 1 1 1 1

1:(BCC_A2)
2:(FCC_A1#1)

0.9 4 vIN
4:(LIQUID)

0.8 1
0.7 7
0.6
0.5 4
0.4 —
0.3 +

0.2 +

Fracao Volumétrica das Fases

0.1+

0 —
500

Temperatura (°C)

Figura 4.2: Diagrama de fases calculado no Thermo-Calc™ para o AID 2205.
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Figura 4.3: Curva de aquecimento do AID 2205 laminado a frio.

Assim, foram obtidas 6 condi¢des, conforme resume a Tabela 4.4.

Tabela 4.4: Identificacdo das amostras deste estudo de acordo com o processamento empregado

Identificacio Processamento
Solubilizagdo | Laminacéo a frio | Recozimento
AR - - -
CR - €=0.75 -
FP - e=0.75 1050°C 180s
ARH 1100°C 1800s - -
CRH 1100°C 1800s €=0.80 -
FPH 1100°C 1800s €=0.80 1050°C 180 s

45  Preparacdo Metalogréafica

As orientacdes correspondentes ao produto laminado estdo representadas na
Figura 4.4, onde ND, RD e TD correspondem as direcBes normal, de laminagdo e
transversal, respectivamente.
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ND

Figura 4.4: llustracdo esquemaética das dire¢des e planos da chapa laminada.

As amostras foram preparadas de acordo com procedimento metalografico
convencional, envolvendo seccionamento, embutimento a quente, lixamento em lixas
#100, #240, # 320, #400, #600, #1000 e #2400.

Para microscopia éptica (MO), microscopia eletronica de varredura (MEV) e
difracdo de elétrons retroespalhados (EBSD), as amostras foram retiradas na secdo
longitudinal & direcdo de laminacdo ao longo da espessura (plano ND-RD) e polidas
com pasta de diamante de 9 pm, 3 um, 1 pm e solugdo OPS durante 180 s. O contorno
de grdo foi revelado por ataque eletrolitico (solucdo de acido oxalico 10%, 4,5 V e
catodo de platina) e registrado no MO. Para 0 MEV, a separacdo de fase foi revelada
por ataque quimico com o reativo Behara (Solugcdo de estoque: 48g de bifluoreto de
amonia; 800 ml de &gua destilada; 400 ml de acido cloridrico. Solugdo de Ataque: 100

mL de solucdo de estoque e 1 g de bissulfito de potassio).

Para difratometria de raios-x (DRX) e polarizacdo ciclica, a preparacdo foi
realizada no plano de laminacdo (RD-TD). As amostras de polarizacdo ciclica foram
embutidas com um ponto de solda em um fio para contato elétrico e as de DRX foram

retiradas do embutimento para analise.
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4.6 Difratometria de Raios-x

A andlise de difracdo de raios X foi realizada em um difratbmetro da marca
Panalytical, modelo Empyrean, com radiagdo Cu Ka (A = 0,15418 nm), varrendo
angulos de 35° a 100° ao passo de 0,02 s-1. As fases e os planos cristalogréficos a cada
pico foram identificados por comparagdo com padrfes disponiveis no banco de dados
do ICSD.

4.7  Difracdo de Elétrons Retroespalhados

O EBSD foi obtido via detector acoplado ao MEV, de marca FEI e modelo
Inspect S50, em areas de 40 x 120 pm? e passo de 0,2 um. A tensdo de aceleracéo
utilizada foi de 20 kV e a distancia de trabalho aproximadamente 20 um. Os arquivos de
dados obtidos por EBSD foram processados e a proporcdo de fases, tamanho de gréo,
textura e distribuicdo caracteristica dos contornos de grdo foram obtidos utilizando o

software OIM™,

4.8 Ensaio de Tracéo

Com o intuito de caracterizar as propriedades mecanicas, foram usinados corpos
de prova sub-size no plano RD-TD na RD por meio de eletroerosdo a fio, conforme a
norma ASTM A370-14 [93], e submetidas ao ensaio de tragcdo em triplicata com uma
taxa de deformacgdo de 10° mm.s** em uma maquina Instron modelo 5582. O limite de
escoamento, limite de resisténcia e o alongamento até a estriccdo foram determinados

em todas as condicdes.

4.9 Teste de Polarizacéao Ciclica

A resisténcia a corrosdo por pite foi mensurada por Polarizacdo Ciclica (PC) nas
condicBes apds recozimento, utilizando solucéo 3,5% em massa de NaCl desaerada com
argbnio por uma hora a cada litro, temperatura ambiente, eletrodo de Ag/AgCl,
potencial de varredura igual a 2,0 mV/s e densidade de corrente de reversio igual a 103

Alcm?2.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Microscopia Optica

As micrografias da Figura 5.1 apresentam o contorno dos grdos da fase
austenitica das amostras. A amostra como recebida apresenta microestrutura lamelar
alongada na direcdo da laminag&o a quente. Com a homogeneizacao, a estrutura se torna
mais grosseira, e é possivel notar maclas de recozimento na fase austenitica, indicada
pela seta na Figura 5.1(b). Apds a laminacdo a frio pode-se notar o encruamento do
material e a formacdo de bandas de cisalhamento nas lamelas de y, com angulo de
deformacdo em relacdo a RD indicado em vermelho. Utilizando o software ImageJ™,
pode-se medi-los e obter-se aproximadamente 32° na Figura 5.1(c) e 22° na Figura
5.1(d). A formacdo dessas bandas tem um papel importante na acomodacdo da
deformacdo imposta no material, sendo que a ocorréncia de angulos em torno de 25 e
35° é citado com frequéncia na literatura [23,40,94-96].

Apos o recozimento, pode-se notar a recristalizacdo primaria da austenita, onde
na Figura 5.1(e) é evidenciada uma microestrutura de morfologia mais globular e, na
Figura 5.1(f), percebe-se uma morfologia do tipo bambu, mantendo uma estrutura
lamelar [97]. A estrutura bandeada gerada pelo trabalho a frio limita o crescimento dos
gréos recristalizados em cada fase, 0 que faz com que a microestrutura permanega com
morfologia bandeada mesmo ap0s a recristalizacdo total de ambas as fases [70,97,98]. O
fato da amostra FP aparentar um processo de recristalizacdo mais acentuado pode ser
explicado devido a maior forca motriz para a recristalizacdo, por meio do maior
acumulo de deslocagdes durante a deformacdo plastica da amostra FP, quando

comparada a FPH que passou pelo processo de homogeneizacéo.
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20 pm

Figura 5.1: Micrografia das amostras (a) AR, (b) ARH, (c) CR, (d) CRH, (e) FP, (f) FPH. Ataque: Acido
oxalico 10%.

As caracteristicas evidenciadas no MO sdo acentuadas nas micrografias obtidas
por MEV apresentadas na Figura 5.2. Apo6s o trabalho a frio, as duas fases constituintes
foram deformadas plasticamente e desenvolveram uma estrutura de bandas alternadas
de ferrita e austenita alinhadas paralelamente ao plano de laminacao, sendo chamada de
uma estrutura panquecada [95]. Devido a alta deformacdo, podem ser observadas

lamelas com espessura inferior a 1 pm.
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As observagdes feitas no MEV apontam a possibilidade da ocorréncia de SIM
apos a laminacdo a frio. O reativo utilizado revelou algumas modificacdes
microestruturais dentro da regido austenitica, apontadas pela seta em vermelho na
Figura 5.2(c) e Figura 5.2(d). Esse comportamento também foi observado por Breda e
co-autores [78], ficando mais evidente a medida em que a deformagéo do AID 2205
aumentava. Em seu trabalho, o fenbmeno foi confirmado através de microscopia
eletronica de transmissdo (MET) em deformac6es a frio de 85%. Rodrigues e co-autores

[96] identificaram essas modificacbes como bandas de cisalhamento associadas a

formagéo localizada de SIM.
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Figura 5.2: Micrografia das amostras (a) AR, (b) ARH, (c) CR, (d) CRH, (e) FP, (f) FPH. Ataque:

Behara.

5.2 Difratometria de Raios-x

Os difratogramas apresentados na Figura 5.3 sdo caracterizados por picos
estreitos e, nas amostras AR e ARH, de alta intensidade nos picos principais (110). e
(111),. Com a laminacéo a frio, o desaparecimento do pico (200), pode ser associado ao
desenvolvimento de textura ou a SIM[78,99,100]. Entretanto, o uso da DRX para
identificacdo de martensita ndo € efetiva devido a sobreposicao de seus picos com os de
ferrita. Apos recozimento, as amostras FP e FPH apresentaram altura dos picos (200). e
(220), proxima a dos picos principais (110). e (111),, indicando a formacdo de textura

em ambas as fases [78].

Em nenhuma condicdo foi evidenciada a presenca de outras fases além da ferrita

e austenita.
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Figura 5.3: Difratogramas de raios-x para as amostras (a) sem homogeneizacdo e (b) homogeneizadas.
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5.3 Difragéo de Elétrons Retroespalhados

5.3.1 Qualidade de imagem
A Figura 5.4 obtida no centro do plano ND-RD através da fungdo “Image
Quality” do software OIM™, reforga as caracteristicas microestruturais apresentadas no
MEV. Nessas imagens fica mais claro a recristalizacdo da amostra FP, com estrutura

mais globular, enquanto FPH apresenta estrutura do tipo bambu.
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Figura 5.4: 1Q (Image Quality) das amostras (a) AR, (b) CR, (c) FP e (d) ARH, (e) CRH, (f) FPH.
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5.3.2 Mapa de fases e angulo de rotacéo dos contornos de grao
Através do software OIM™ obteve-se 0s mapas de fases da Figura 5.5 e a fracéo

volumétrica das mesmas, apresentada na Figura 5.6.

Assim como as microestruturas obtidas anteriormente, observa-se uma
microestrutura formada por lamelas alternadas de ferrita (em vermelho) e austenita (em
verde). A distribuicdo é, aparentemente, heterogénea em relagdo a morfologia das
lamelas. A amostra AR apresenta uma microestrutura bem balanceada, com 54,7% de
ferrita e 45,3% de austenita. Com a homogeneizacdo, a proporcdo de fases néo
apresentou mudancas, sendo 54,3% de o e 45,7% de y. Na Figura 5.5(d) pode se
observar que o tratamento produziu maclas de recozimento na fase austenitica da
amostra ARH.

Apbs a laminacdo a frio, hd uma consideravel reducdo do espacamento
interlamelar com um aumento consideravel do achatamento dos grdos, principalmente
na ferrita. E possivel notar um aumento da fracdo de ferrita em ambas as condigdes,
passando para 58,7% na amostra CR e 64,9% na amostra CRH, o que pode indicar a
formacdo de SIM a partir da austenita metaestavel. A presenca de estruturas ccc dentro
dos grédos austeniticos sugere que a martensita tenha se formado durante a deformacéo
plastica [63]. Aléem disso, a falta de resolucdo do MEV em indexar regiGes muito

refinadas e deformadas também pode influenciar na fracdo obtida para cada fase.

Apds o recozimento, obteve-se uma proporcdo de fases equivalente. A fracdo
encontrada para FP foi 50,2% de o e 49,8% de y. Ja FPH, 54,6% de o e 47,4% de .
Com a separacdo das fases, é possivel notar que a microestrutura do tipo bambu
presente na amostra FPH se deve, principalmente, a auséncia de recristalizacdo da
ferrita. Como a austenita tem menor SFE, o endurecimento por deformacdo e a forca
motriz para recristalizacdo dessa fase sdo maiores do que para a ferrita. J& a ferrita passa
por um processo acentuado de recuperacao antes da recristalizagdo [101]. Também pelo
software, calculou-se o tamanho de grdo médio, apds o recozimento, por meio do
método do intercepto linear ap0s o recozimento. A amostra FP apresentou tamanho
médio grdo (TG) de 1,86 um, sendo TG, = 2,9 um e TG, = 1,67 pm. E a amostra
FPH,TG = 2,26 um, sendo TG, = 3,0 ym e TG, = 1,75 um. Alguns trabalhos ja
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reportaram a obtencao satisfatdria de grios austeniticos ultrafinos (TG < 2,0 pm) através
de SIM no trabalho a frio e posterior recozimento seguido de resfriamento rapido
[60,102].

Sobreposto ao mapa de fases, pode-se observar em branco os contornos de baixo
angulo (2 a 15°) e em preto os de alto angulo (15 a 180°). As fracbes desses contornos

estdo detalhadas na Figura 5.7.

I Austenita I Ferrita — 2°-15° == 15°-180°

(b) (©)
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(d)

(€)

Figura 5.5: Mapa de fases das amostras (a) AR, (b) CR, (c) FP e (d) ARH, (e) CRH, (f) FPH com os
contornos de angulo sobrepostos.
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Figura 5.6: Fracdo volumétrica das fases a. e y para as amostras (a) sem homogeneizagao e (b)
homogeneizadas.

O aumento dos HAGB apds laminacéo a frio, principalmente na austenita como

mostra a Figura 5.5(b,e), é consistente com a presenga dos pequenos blocos livres de

ferrita dentro dos graos austeniticos, associados a SIM [96,103-105].
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A amostra FPH possui maior fragdo de LAGB, comparada a FP, corroborando
com a microestrutura do tipo bambu encontrada nas micrografias, ja que a presenca de
LAGBs pode indicar que o material ndo se encontra 100% recristalizado [106]. Além
disso, os LAGBs interrompem a conectividade com os contornos aleatorios, que séo 0s
mais susceptiveis a corrosdo intergranular, e sdo téo resistentes & esse fenémeno quanto

0s contornos X3 nos acos inoxidaveis austeniticos [90].

[ ]LAGB
100+ Bl HAGB 100+ [ ]LAGB
%] 90 I HAGB
S 801 S 801
Q704 Q70
S 601 S 60
(@] (@]
*g 50- *g 50-
QO 40 QO 40+
I 30 I 30
% 20- % 20-
& 104 & 104
L 0 L 0
AR CR FP ARH CRH FPH
Condicdes Condicdes
(a) (b)

Figura 5.7: Frag8o de contornos de baixo e alto &ngulo para as amostras (a) sem homogeneizacéo e (b)
homogeneizadas.

5.3.3 Figura de polo inversa
A Figura 5.8 apresenta a figura de polo inversa (IPF — “Inverse Pole Figure”)
para a ferrita e a Figura 5.9 para a austenita. As cores correspondem a uma determinada

direcdo paralela a dire¢cdo normal da amostra (ND), conforme legenda.

Percebe-se que para a amostra AR, ha uma distribuicdo mais estreita das cores
em ambas as fases, indicando forte textura. Com a homogeneizagdo, a amostra ARH
apresenta uma distribuicdo ligeiramente mais heterogénea do que a AR, porém ¢
possivel notar o reaparecimento das componentes tipicas de deformac&o apos o trabalho
a frio em ambas as rotas, que mantém mesmo apos o recozimento nas amostras FP e
FPH. A presenca de contornos de baixo angulo indica que o material ndo se encontra
100% recristalizado, principalmente na amostra FPH, o que corrobora com o fato de
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serem observadas texturas tipicas de deformacdo na ferrita e austenita mesmo apds o

recozimento[106].
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Figura 5.8: IPF ferrita das amostras (a) AR, (b) CR, (c)FP e (d)ARH, (¢)CRH, (f)FPH.
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Figura 5.9 IPF Austenita das amostras (a) AR, (b) CR, (c)FP e (d)ARH, (¢)CRH, (f)FPH.

5.3.4 Desorientacdo média de Kernel
O mapeamento de desorientacdo média de kernel (KAM — “Kernel Average
Misorientation ”’) permite avaliar a energia elastica armazenada em cada fase, associada
a densidade de deslocacGes e ao acumulo de deformacdo plastica. A cor azul representa
as regides de menor energia, sequido de verde, amarelo e sendo as regides de cor

vermelha as de maior energia armazenada, conforme legenda.

O calculo de KAM ¢ baseado na média de desorientacdo de cada pixel em
relagdo aos seus vizinhos, sendo uma boa ferramenta para avaliar o grau de deformacao

e recristalizacdo de uma determinada fase.

A Figura 5.10 apresenta o mapa KAM para a ferrita e a Figura 5.11 para a
austenita. Como esperado, pode-se notar que em AR a deformacéo do trabalho a quente
estd mais concentrado na austenita, devido a sua menor SFE [101]. Com a
homogeneizacdo, ambas as fases apresentam baixas intensidades de KAM, indicando
recuperacao [103].

Com a laminagdo a frio, a alta intensidade de KAM esté relacionada ao alto
acumulo de deformacdo em ambas as fases e, principalmente, na austenita devido ao
maior acumulo de deformacdo ligado a baixa SFE, as bandas de cisalhamento e a
formacéo de SIM [96,101].

As amostras FP e FPH apresentam menores intensidades de KAM apds o
recozimento. Esse resultado é esperado devido ao acumulo de energia obtido através da
deformacéo plastica que levou aos processos de recuperacao e recristalizagdo em ambas
as fases [101]. A etapa de homogeneizacgdo antes da laminacdo a frio parece influenciar
no acumulo de energia proveniente do trabalho a frio, principalmente na ferrita, o que

pode ter levado a uma forga motriz de recristalizacao insuficiente para essa fase.

47



Eain i
S e !
fbieer

—=

(d)
Figura 5.10: Mapa KAM para a ferrita das amostras (a) AR, (b) CR, (c) FP e (d) ARH, (e) CRH, (f) FPH.

48



(d)

Figura 5.11: Mapa KAM para a austenita das amostras (a) AR, (b) CR(c) FP e (d) ARH, (e) CRH, (f)
FPH.
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5.3.5 Distribuigdo caracteristica dos contornos de gréo
A Figura 5.12 apresenta a distribuicdo caracteristica dos contornos de grédo para

a ferrita e a Figura 5.13 para a austenita.

mmm 2°-15° mmm ]15°-180° === CSL

(@) (b) (©)
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Figura 5.12 Angulo de rotacio dos contornos de gréo da ferrita das amostras (a) AR, (b) CR, (c) FP e (d)
ARH, (e) CRH, (f) FPH.
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Figura 5.13 Angulo de rotacao dos contornos de gréo da austenita das amostras (a) AR, (b) CR, (c) FP e
(d) ARH, (e) CRH, (f) FPH.

Para a ferrita, a distribuicdo dos contornos especiais do tipo CSL esta
representada na Figura 5.14. Os contornos CSL para as amostras ndo homogeneizadas
estdo em AR concentrados em >3 e >'5, provavelmente devido a presenca de maclas de
recozimento. Com a laminacéo a frio, a fracdo de contornos se distribui em valores de

Yentre 3 e 13. FP tem os contornos Y 3, >'5 e Y13 em destaque.

Ja nas amostras homogeneizadas, 0s contornos estdo em AR concentrados em
Y>5¢e > 17. Com a laminacdo a frio, hd um decréscimo de >'17, porém ainda é o contorno
mais evidente. ApGs 0 recozimento, uma expressiva fracdo de contornos Y13 ¢ >17 é

observada.
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Figura 5.14: Distribuicéo dos contornos CSL para a fase ferritica das amostras (a) sem homogeneizacao e
(b) homogeneizadas.

Jé& para a austenita, podemos observar na Figura 5.15 que os contornos CSL para
as amostras ndo homogeneizadas estdio em AR concentrados em >3 e )5,
provavelmente devido a presenca de maclas de recozimento. Com a laminacéo a frio, a
fragdo de Y5 e Y29 fica mais expressiva. FP tem os contornos Y3, >5 e Y13 em

destaque.

J& nas amostras homogeneizadas, 0os contornos estdo em AR concentrados em
5 e Y 17. Com a laminag&o a frio, Y3 e 317 sdo mais evidentes. Apos 0 recozimento,

uma expressiva fracdo de contornos >3 e Y 11 é observada.
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Figura 5.15: Distribuicdo dos contornos CSL para a fase austenitica das amostras (a) sem
homogeneizagdo e (b) homogeneizadas.
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Como revela a Figura 5.16, no geral a fracdo de contornos CSL ndo passa por
grandes alteracdes durante o processamento do AID. Em excecdo temos a amostra FPH,
com elevada fracdo de contornos »'13b e >17b na ferrita € >3 e 5 na austenita. A
obtencdo de altas fracdes de Y 17b apOs processamentos termomecanicos em agos
ferriticos tem sido reportada, principalmente a altas deformacdes [107—-109].

Austenita Ferrita Austenita Ferrita
mQOutros ®33 ®Outros ®)13b - ®OQOutros ®™3>3 ®Outros ™3 13b
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Z 03 & 03
@) @
g 025 20,25 -
g 0 £ 02
5 0,15 S 0,15 -
2]
g 0,1 'g 0,1 -
g 0,05 50,05
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(@) (b)
Figura 5.16: Fracdo numérica de contornos CSL. Contornos Y3 da austenita e > 13b da ferrita em
destaque.
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Figura 5.17: Fra¢dao numérica de contornos CSL. Contornos Y 5 da austenita e > 17b da ferrita em
destaque.

5.3.6 Microtextura
As texturas da ferrita observadas em ¢2=0° e ¢2=45° estdo representadas através
da ODF na Figura 5.18.

Em todas as condi¢cOes de processamento pode-se observar a presenca da
componente cubo girado {001}<110>, tipica de textura de deformacao, o que corrobora
com os resultados de IPF. Na laminagdo essa componente tem sua intensidade

diminuida com o aumento da intensidade da fibra a (<110>//DL). A fibra o que esta
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presente desde a amostra como recebida, é fortalecida em redugdes acima de 75%,
como se pode observar para ambas as rotas de processamento [24,110]. Conforme a
ODF e a densidade de orientagdes da Figura 5.19, pode-se observar que o

desenvolvimento ocorre, principalmente, na componente {112}<110>.

Na amostra FP, a fibra o desenvolvida na laminacdo tem sua intensidade
diminuida no recozimento, onde a fibra y (<111>//DN), textura tipica de recristalizagao,

comecga a se desenvolver. A fibra y aparenta estar fortemente desenvolvida na amostra
1100 A [28,29].

O mecanismo de nucleagédo orientada para a ferrita se baseia no fato de que as
componentes de deformagdo {001}<110> e {112}<110> da fibra o sdo associadas a
uma menor quantidade de energia quando comparadas a fibra y, o que favorece a

nucleacdo preferencial dos graos relativos a essa fibra, de orientacdo {111}<uvw> [67].

Pode-se notar uma dependéncia da textura apds recozimento da ferrita em
relacdo a textura de deformacdo. Em FP, os grdos de orientagdo cubo girado
({001}<110>) séo preferencialmente consumidos com os primeiros sinais de fibra y. Ja
em FPH, os grdos de orientacdo {112}<110> sdo preferencialmente consumidos
enquanto a componente cubo girado aparece intensificada, indicando uma nucleagéo
preferencial desses grdos. Acredita-se, portanto, que a recristalizacdo da ferrita esteja

baseada na teoria de nucleacdo orientada.

)

45° 45° 45°
[T I I
1.000 32.810 1.000 15.356 1.000 15.368

(@) (b) (©)

55



P10-009

¢

R-Cubeyp

/
N\
(0-90°) & ﬂ

Q

{112)<110>

{111}<110>

45° 45° 45°
Q2 = 45°
I T [T
1.000 10.004 1.000 11.361 1.000 46.544
(d) (€) (f)

Figura 5.18: ODF para as sec¢Bes de ¢,=0° e ¢,=45° da fase ferritica das amostras (a) AR, (b) CR, (c) FP e
(d) ARH, (e) CRH, (f) FPH.
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Figura 5.19: Densidade de orienta¢des f(g) ao longo da fibra o da fase ferritica (¢1=0° e ,=45°).

J& a Figura 5.20 representa a textura da austenita observada em ¢2=0°, ¢2=45° e
¢2=65°, obtidas pela ODF.

Para austenita, observamos a presenca da componente latdo {001}<211>,

caracteristica de uma textura de deformacéo, desde a amostra como recebida.

Também € possivel notar a presenga da fibra y nas amostras laminadas a frio.
Essa fibra desaparece apds o recozimento, como se pode notar nas amostras recozidas

apos essa etapa de deformacéo plastica [111].
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As componentes Goss ({110}<001>) e latdo, usualmente encontradas na
austenita com alta deformacéo, possuem alta intensidade em FP. Em FPH, Goss néo é
evidente. A componente cobre ({112}<111>), caracteristica de recristalizacdo, sé esta
presente em ARH e FP. A componente cubo {001}<100> também ¢é tipica de
recristalizacdo para os metais cfc, porém aparece, com pouca intensidade, apenas nas
amostras como recebida e solubilizada. Em alguns casos essa componente pode néo

estar presente, como em amostras recozidas ap6s laminacao a frio [31].

Para a secdo de ¢»>=60° podemos observar a presenca da componente S
{123}<634> em todas as amostras, caracteristica de metais cfc. Essa componente se

mostrou estavel durante o processamento.
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Figura 5.20: ODF para as sec¢@es de ¢2=0°, ¢2=45° e ¢»,=65° da fase austenitica das amostras (a) AR, (b)
CR, (c) FP e (d) ARH, (e) CRH, (f) FPH.

A Figura 5.21 apresenta as densidades de orientagcdes ao longo da fibra a €, a
Figura 5.22, ao longo da fibra  para a austenita. As fibras, assim como observado para
a ferrita, apresentam um decréscimo da intensidade da textura ap6s a laminagdo. A
evolucdo da textura durante a laminacdo é afetada principalmente pela presenca de
contornos a/y, que dificulta a rotagdo dos cristais, diminuindo a sua intensidade
[25,112].

Além disso, baseado nas relacdes K-S de SIM, as componentes da fibra  da
austenita podem se transformar em componentes das fibras a e y da ferrita [113,114].
Portanto, o decréscimo na intensidade da fibra B, principalmente na componente
{011}<211>, ¢é provavelmente responsavel pelo aparecimento da componente

{112}<110> na ferrita ap6s laminacdo a frio devido a SIM.
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@ (b)

Figura 5.21: Densidade de orientacGes f(g) ao longo da fibra o da fase austenitica (©=45° e ¢,=0°).

Figura 5.22: Densi((f;)de de orientacgdes f(g) ao longo da fibra  da fase aui?e)nl'tica (coordenadas
variaveis).
Uma textura mais intensa para a ferrita em comparag¢do com a austenita também
é amplamente reportada [70,115-118]. A maior intensidade na textura de laminacdo da
ferrita pode estar relacionada a sua energia de falha de empilhamento, que leva a uma
menor tendéncia a recristalizacdo dindmica. Por outro lado, a austenita dificulta o
desenvolvimento de uma textura forte pois € mais propensa a aniquilacdo continua de

orientacdes de laminacdo provenientes da recristalizacdo dinamica [70,116,119].

5.4 Ensaio de Tracao
As curvas obtidas através do ensaio de tracao estdo representadas na Figura 5.23.

A Tabela 5.1 apresenta os valores obtidos de limite de escoamento, limite de resisténcia
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e alongamento para as amostras sem homogeneizagao e a Tabela 5.2 para as amostras

homogeneizadas.

E possivel observar que, apds a homogeneizagdo, a amostra como recebida
apresentou uma perda de 5,6% no limite de resisténcia e um aumento de 4,9% no
alongamento. Como observado no mapa de fases, ndo ha aumento significativo da
fracdo de austenita neste processamento, podendo essas propriedades serem

relacionadas a estrutura grosseira.

Como esperado, o aumento da densidade de deslocacbes proveniente do
encruamento obtidos apds o trabalho a frio, leva ao aumento da resisténcia mecanica.
Associado a isso, a ocorréncia de SIM e o aumento dos contornos de alto angulo

contribuem para 0 aumento da resisténcia e a significativa fragilidade dessas condicoes.

Com o recozimento, FPH apresenta um aumento de 10,2% na ductilidade em
relagcdo a FP. Esse desempenho pode estar associado ao aumento de contornos de baixo
angulo. Além disso, como amplamente reportado para a y, 0 aumento dos contornos
CSL do tipo X3 provenientes das maclas de recozimento desenvolvem essa propriedade.
Além disso, alguns autores[120,121] também associaram o aumento da ductilidade com
o0 desenvolvimentos dos contornos CSL do tipo X17b. Apesar de Malta e co-autores[75]
relacionarem o aumento dos contornos ~13b da ferrita com a perda de resisténcia no
AID sem molibdénio, a reducdo no limite de resisténcia (2,5%) para o AID 2205 se

mostrou insignificante.

(a) (b)
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Figura 5.23: Curvas de tensdo versus deformacédo de engenharia para as amostras (a) sem
homogeneizacdo e (b) homogeneizadas.

Tabela 5.1: Propriedades mecénicas das amostras sem homogeneizacao

AR CR FP
Limite de Escoamento (MPa) 597 +2 1334 + 37 582+3
Limite de Resisténcia (MPa) 7681 1350 + 24 819+2
Alongamento (%) 265+0,1 1,3+05 26+ 04

Tabela 5.2: Propriedades mecénicas das amostras homogeneizadas

ARH CRH FPH
Limite de Escoamento (MPa) 506 £ 6 1250+ 5 542 +7
Limite de Resisténcia (MPa) 725+ 3 1285+ 4 783+8
Alongamento (%) 276+0,2 15+£01 274+04

5.5 Polarizacédo Ciclica

Apesar do desempenho em corrosdo dos AID estar ligado ao tamanho de gréo, a
amostra FPH obteve um melhor desempenho no ensaio de polarizagdo ciclica[60].
Como mostram a Figura 5.24 e a Tabela 5.3, a condicdo FP apresentou uma maior
densidade de corrente de corroséo passiva, maior potencial de corrosdo, menor potencial
de pite e menor potencial de repassivacdo, o que leva a um desempenho inferior em

ambiente salino.

Além disso, FP apresentou a ocorréncia de pites metaestaveis antes do
aparecimento dos pites estaveis, indicados pelas seta na curva em vermelho da Figura
5.24 [122,123]. O melhor desempenho em resisténcia a pite em parte estd ligado a
maior fracdo de austenita da amostras FPH em relacéo a FP, porém, ha também o efeito
microestrutural, ja& que em condi¢bes de processamento semelhantes, o0s pites
metaestaveis sdo em maioria encontrados na fase austenitica [123-126]. Luo e co-
autores [92] relacionaram o efeito da homogeneizacao na resisténcia a corrosao por pite,
encontrando filmes passivos mais estaveis ap0s o tratamento térmico devido a redugéo
de areas precursoras de pite. O aumento da resisténcia a pite com o aumento dos

contornos de baixo angulo e CSL do tipo X3 da austenita também vem sido amplamente
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reportado [42,75,90,127]. Por outro lado, a presenga de contornos £13b na ferrita tem

sido relacionada a degradacdo dessas propriedades [63,75]. Ambas condigdes, FP e

FPH, apresentam uma fragdo considerdvel de X13b, porém, a presenga de contornos

>17b (9%) parece aprimorar o desempenho em corrosao por pite dessa fase.

Todas as curvas obtidas apresentam histerese negativa, o que indica que as

amostras foram capazes de se repassivar apds a quebra do filme passivo.

AN
“~

Figura 5.24: Curvas de polarizacao ciclica em 3,5% NaCl das amostras recozidas (FP e FPH).

Tabela 5.3: Potenciais de corroséo (E*), de pite (Epit), € de repassivagao (Erepassivagio) Provenientes da
polarizagdo ciclica em 3,5% NaCl

FP FPH
E* (Ves) -0,375 | -0,443
Epite (Vesc) 1,025 1,052
Erepassiva(;éo (Vesc) 0,951 1,031

62



6. CONCLUSOES

o A anélise microestrutural do AID 2205 apresentou uma estrutura bandeada com
morfologia alongada para as fases ferrita e austenita, paralelas a direcdo de laminacao,
nas duas rotas de processamento.

o Apods a laminacdo a frio, foram observadas evidéncias de transformacéo
martensitica induzida por deformacéo plastica na fase austenitica.

o Com o recozimento, a microestrutura passou por recuperacao, evidenciada pela
morfologia do tipo bambu na rota homogeneizada. Na rota sem homogeneizacdo, a
microestrutura apresentou morfologia mais globular apds recozimento.

o O recozimento a 1050°C produziu uma microestrutura com proporcdes de fases
balanceada, proximo a la:ly, sem a precipitagdo de fases deletérias. O tamanho de grdo
médio pode ser considerado ultrafino para ambas as rotas.

o A rota homogeneizada apresentou uma maior fragdo de contornos de baixo
angulo e especiais do tipo CSL ap6s laminacéo a frio e recozimento.

o A ferrita mantem a textura de deformacdo mesmo apds o recozimento, sendo
constituida, principalmente, pela componente cubo girado e orientacdes desenvolvidas
na fibra-o. O mecanismo de recristalizacdo dos gréos ferriticos parece ser baseado na
teoria de nucleagéo orientada.

o A textura da austenita do AID 2205 evolui de maneira similar aos acos
inoxidaveis austeniticos quando submetidos a laminacdo a frio e recozimento, sendo
constituida principalmente pelas componentes latdo, Goss e S.

o O aumento dos contornos de baixo angulo, CSL X3 na austenita e CSL X17b na
ferrita na rota homogeneizada acarretaram 0 aumento da ductilidade sem perda
significativa da resisténcia mecéanica.

o A homogeneizagdo antes da laminagdo acarretou a maior estabilidade do filme
passivo, menor potencial de corrosdo e maior resisténcia a corrosdo por pite em

ambiente salino na amostra laminada a frio e recozida.
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7. RELEVANCIA DOS RESULTADOS

Os acos inoxidaveis duplex sdo cada vez mais utilizados pela industria, pois
abrangem aplicacGes que requerem elevada resisténcia a corrosdo a cloretos conciliada a
altos niveis de resisténcia mecanica. Portanto, entender a sua complexidade

microestrutural e os efeitos em suas propriedades € de importancia relevante.

A adicdo de uma etapa de homogeneizacdo no processamento usualmente
empregado nesses acos conferiu um aumento de ductilidade sem perda significativa na
resisténcia mecanica e resultou, também, em melhores valores nos ensaios de

polarizacdo ciclica.

Além disso, a engenharia de contorno de grdo € um assunto que vem ganhando
cada vez mais importancia no processamento e aplicacdo dos acos, devido ao
desenvolvimento das técnicas de analise de imagem, pois tem sido amplamente
correlacionada com o desempenho desses. Neste trabalho, a melhoria das propriedades
mecanicas e em resisténcia a corrosdao foi correlacionada com a distribuicao

caracteristica dos contornos de gréo do aco, justificado a melhoria dessas propriedades.

Dessa forma, em busca de materiais cada vez mais resistentes e de custo mais
baixo, os resultados alcancados nesse estudo poderdo ser utilizados como referéncia e
ponto de partida para trabalhos futuros.
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8. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

o Relacionar a distribuicdo caracteristica dos contornos de grdo com o
desempenho mecanico e resisténcia a corrosdo em relacdo a outras temperaturas de
recozimento.

o Caracterizar as amostras apds o ensaio de corrosdo, buscando identificar qual a
composicao quimica de cada fase e sua influéncia na corrosédo por pites.

o Caracterizar as amostras ap0s ensaio de tracdo, buscando identificar o tipo e
mecanismos de fratura.

o Realizar analise via EBSD em microscépio de alta resolucdo nas amostras
laminadas a frio para se obter maior relevancia estatistica dos resultados.

o Estudar a transformacdo da martensita induzida por deformagdo pléstica via
MET (microscopia eletronica de transmisséo) e correlacionar com os resultados obtidos

em textura.
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9. PRODUCAO INTELECTUAL RELACIONADA A DISSERTACAO

1. DIAS, F. L.; TAVARES, T. B.; SANTOS D. B. Microstructure, texture, and
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Journal of Physics Conference Series, v. 1270, p. 1-6, 2019. DOI: 10.1088/1742-
6596/1270/1/012019

2. DIAS, F. L.; SANTOS, D. B.; Texture and mechanical behavior of UNS S32205
duplex stainless steel processed by warm, cold rolling and annealing. In: AISTech 2019
- The Iron & Steel Technology Conference and Exposition, Pittsburgh, PA, Estados
Unidos. DOI: 10.33313/377/238

3. DIAS, F. L.; SANTOS, D. B.; Effects of annealing on the microstructural
evolution of UNS S32205 duplex stainless steel. In: 23° CBECiMat - Congresso
Brasileiro de Engenharia e Ciéncia dos Materiais. Foz do luacu, PR, Brasil, 2018. p.
4380-4391. Disponivel em: http://cbecimat.com.br/anais/PDF/111d09-071.pdf
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