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RESUMO

Os agos alto manganés (Mn) tem sido estudados como alternativas mais baratas em
substituicdo aos acgos inoxidaveis austeniticos e agos Fe-9Ni, em tanques de
armazenamento e tubulagdes de gas natural liquefeito (GNL) que operam em
temperaturas criogénicas. Esse tipo de aplicagao exige que os materiais tenham boa
tenacidade a temperatura criogénica. A energia de falha de empilhamento define o
mecanismo de deformacdo das ligas de aco alto Mn, influenciando no seu
comportamento sob deformagéo. Quatro ligas de ago alto Mn com teores de Mn (20-
30%) e C (0,2 - 0,6%) foram estudadas analisando-se a microestrutura, a resisténcia
a tracao, a tenacidade ao impacto Charpy e tenacidade a fratura CTOD e Integral-J,
em ensaios realizados nas temperaturas ambiente e criogénica. Buscou-se
relacionar os resultados dos ensaios realizados com os mecanismos de deformacao
resultante do processo de fabricacdo dos agos ou da utilizagdo em servico severo
com a energia de falha de empilhamento calculada. A microestrutura das ligas é
formada por matriz austenitica, e quando deformada apresenta maclas mecanicas
nas temperaturas estudadas, confirmadas também pelo calculo da EFE,
classificando as ligas como agcos TWIP. As propriedades mecanicas a tragdo foram
maiores a temperatura criogénica do que a temperatura ambiente, com consequente
redugdo no alongamento. A liga 30Mn26C (30 %Mn; 0,26 %C) apresentou
tendéncias de ductilidade e tenacidade ao impacto surpreendentes a temperatura
criogénica, apresentando valores de 28% no alongamento e 73,2 J na energia de
impacto Charpy quando comparadas com as outras ligas a essa temperatura. Na
correlacdo da tensdo de escoamento, tensao de resisténcia mecanica e taxa de
encruamento, com a EFE foi verificada uma proporcionalidade inversa em relacéo a
temperatura ensaiada, enquanto na relagdo da EFE com a ductilidade a tracdo e
tenacidade ao impacto Charpy, a proporgao € direta. A tenacidade a fratura das ligas
na temperatura ambiente foi excelente, sendo a liga com menor teor de Mn e maior
teor de C a mais tenaz. A tenacidade a fratura a temperatura criogénica das ligas
nao foi satisfatéria devido a presenga de heterogeneidades do processo de
fabricagdo das mesmas. As ligas com maiores teores de Mn e com adi¢cdo de Al
obtiveram melhor tenacidade a fratura na temperatura criogénica. Em termos de
tenacidade a temperatura criogénica a liga 30Mn26C é a mais indicada, pois obteve

os melhores resultados de tenacidade a fratura (6, = 0,152 mm; J, = 178,1 kd/m?),



juntamente com a liga 22Mn53C, e o maior valor de energia de impacto (73,2 J)
dentre todas as ligas.

Palavras-chave: Ac¢os alto manganés, aplicagdes criogénicas, propriedades

mecanicas, tenacidade a fratura.



ABSTRACT

High manganese steels have being studied as a cheaper alternative to replace
austenitic stainless steels and Fe-Ni alloys in storage tanks and liquefied natural gas
pipes (LNG) applications operating at cryogenic temperatures. This type of
application requires that materials have a good toughness to cryogenic temperature.
Stacking fault energy (SFE) defines the mechanisms of deformation in high-Mn
steels, influencing the behavior of these mechanisms under deformation. Four high-
Mn steels with Mn (20-30%) and C (0.2-0.6%) contents were studied by analyzing
the microstructure, tensile mechanical properties, Charpy impact toughness, and
CTOD and J-Integral fracture toughness in tests performed at room and cryogenic
temperatures. We sought to relate the results of tests performed with the
mechanisms of deformation resulting from the steelmaking process or from severe
service utilization with stacking fault energy calculated from the chemical
composition, temperature and microstructure. The microstructure of alloys is formed
by austenitic matrix, and when deformation is present the appearance of mechanical
twins at studied temperatures, also confirmed by SFE calculation, classifying the
alloys as TWIP steels. The tensile mechanical properties were higher at cryogenic
temperature than at room temperature, with consequent reduction in elongation. The
30Mn26C (30% Mn; 0.26% C) alloy showed surprising ductility and impact toughness
at cryogenic temperature, presenting values of 28% in elongation and 73.2 J in
Charpy impact energy when compared to the other alloys at this temperature. In
correlation with yield stress, ultimate tensile strength and strain hardening rate with
SFE, an inverse proportionality was verified in relation to temperature tested. While,
in the relationship of SFE with tensile ductility and Charpy impact toughness, the
proportion is direct. The fracture toughness of alloys at room temperature was
excellent, the alloy with lower Mn content and higher C content was the most
tenacious. The fracture toughness at the cryogenic temperature of alloys was not
satisfactory due to the presence of heterogeneities in alloys manufacturing process.
Higher Mn contents alloys and with Al addition obtained better fracture toughness at
cryogenic temperature. In terms of toughness at cryogenic temperature, the
30Mn26C alloy is the most indicated, because it obtained the best results of fracture
toughness (dm = 0.152 mm; Jm = 178.1 kd / m?), together with the 22Mn53C alloy,
and the highest impact energy value (73.2 J) of all.



Keywords: High manganese steels, cryogenic applications, mechanical properties,

fracture toughness.
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1 INTRODUGAO

As aplicagdes criogénicas na engenharia estao relacionadas a produgao e
desenvolvimento de processos e equipamentos que trabalham a baixa temperatura.
Essa baixa temperatura acontece abaixo de -173 a -123 °C, temperatura na qual os
gases nitrogénio (N2) e oxigénio (O,) comegam a sua liquefagdo. O aumento da
demanda desse tipo de aplicagcao cresceu com 0s avangos tecnoldgicos da propria
engenharia e da fisica nas areas de armazenamento, produgdo e transporte de
insumos energéticos e em programas espaciais. Essas areas podem ser divididas
nas seguintes categorias: a) transporte e armazenagem de liquidos criogénicos; b)
producao e separagcao de gases; c) aplicagdes médicas e bioldgicas; d) alteragao
das propriedades de materiais pela redugcdo da temperatura; e) aplicagdes espaciais
(propulséo de foguetes, simulagéo espacial); f) supercondutividade. (DAVID, 2003).

Devido a Revolugédo Industrial a humanidade comegou a demandar cada vez
mais insumos energéticos para acompanhar esse desenvolvimento, principalmente
nas areas de producgao industrial e transportes. Desde a utilizagdo do carvao vegetal
na Primeira Revolucdo Industrial, @ mudanca para utilizacdo dos combustiveis
fésseis e energia elétrica na Segunda Revolugédo Industrial, de fontes de energia
renovaveis e menos poluidoras na Terceira Revolugéo Industrial.

Dentre esses ultimos tipos de fontes de energia, o gas natural liquefeito
(GNL) vem ganhando bastante espaco no mercado mundial de combustiveis
industriais, principalmente com o aumento do rigor da legislagdo ambiental, e apds
os recentes desastres maritimos ocorridos com vazamentos de 6leo combustivel.
Além disso, o GNL apresenta diversas vantagens relativas a sua operacao
(transporte, armazenagem e combustdo), tais como: combustdo limpa com baixa
emissao de poluentes, reducdo dos custos de manutencdo, melhor rendimento
térmico (estado gasoso), maior vida util dos equipamentos, melhor qualidade dos
produtos fabricados. (IGU - INTERNATIONAL GAS UNION, [s.d.])

Com sua maior utilizacdo, € necessaria também, a fabricacdo de
equipamentos de transporte e armazenagem que suportem as condi¢gdes de
temperatura e pressdo do gas no seu estado liquido. Além de, principalmente,
materiais que tenha boa resisténcia mecanica e tenacidade a temperatura
criogénica. Para atingir esses requisitos das propriedades, as normas internacionais

que tratam da fabricacdo desses tipos de equipamentos tém liberado para uso
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materiais com estrutura cubica de face centrada (CFC), na sua quase totalidade
(excegao é o aco 9% niquel). Pois esses materiais normalmente n&o apresentam
uma transi¢cao ductil-fragil (CHOI et al., 2012; SAITOH et al., 1993). Atualmente, os
materiais estruturais mais utilizados sao: acos inoxidaveis austeniticos, acos
inoxidaveis ao manganés, agos maraging, ligas de aluminio, ligas InVar e ligas de
acgo-niquel, todos materiais de alto custo de produgédo (CHOI et al., 2012; EXXON
MOBIL, 2018; LINCOLN ELECTRIC COMPANY, [s.d.]).

Com o aumento da comercializagao desses equipamentos as empresas
siderurgicas tém buscado, através da pesquisa, materiais com custos de produgao
cada vez menores que viabilizem ainda mais a utilizacdo do GNL. As ligas ferro-
manganés (Fe-Mn) comecaram a ser pesquisadas para aplicagcdes criogénicas
desde 1975 por Schanfein et al (1975), ja quanto a temperatura de transicao ductil-
fragil foi em 1982 por LONG-SHENG LI et al. (1982), inicialmente devido suas
propriedades magnéticas como materiais supercondutores, na virada do século
comegaram as pesquisas das propriedades mecanicas para aplicagdo na industria
automotiva (CHAO; LIU, 2002; COUTURIER; SGOBBA, 2000). Apenas,
recentemente iniciaram as pesquisas para aplicagdo no transporte e armazenagem
de GNL (CHOlI et al., 2012).

E claro que o fator comercial tem grande influéncia na motivacdo das
pesquisas, com o prego mundial do manganés variando de um quarto (4) a um
sexto (1/6) do preco do niquel (minério presente na maioria dos materiais utilizados
para esse fim atualmente) (AHMED et al., 2017; JUPITER MINES LIMITED, [s.d.];
MARKETS INSIDER, [s.d.]). Somado a isso, a tendéncia que a ligas de ago alto Mn
atendam todas as necessidades de propriedades, reside no fato de que os
elementos carbono (C) e Mn sado estabilizadores de austenita (estrutura CFC)
tornando a liga bastante tenaz.

Nesse contexto o Laboratério de Caracterizacdo de Materiais (LACAM) da
Universidade Federal do Ceara que ja estuda ha varios anos ligas de aco com
aplicagao no fornecimento de energia nuclear (LIMA FILHO et al., 2016; SILVA et al.,
2019) e ligas de ago com aplicagdo na industria do petroleo (ABREU et al., 2006;
MOURA, 2015; REIS, 2015; SOUZA, 2004) vem também iniciar pesquisas das
promissoras ligas modelo de ag¢o alto Mn, mais uma grande demanda da area

energética mundial.
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Daqui surge a motivagao para execugao desta tese, o desenvolvimento de
ligas modelo de ago com grande potencial de mercado, haja vista sua aplicabilidade,
que é crescente devido a utilizagdo cada vez maior do GNL. Além disso, o Brasil é
um dos maiores produtores mundiais de manganés, e que, com 0 aumento de sua
comercializagdo proporcionaria um grande desenvolvimento econémico e
tecnoldgico para nosso pais (WORLD ATLAS, [s.d.]).

Essas ligas modelo de ago alto Mn podem ser classificadas como agos TRIP
(Transformation Induced Plasticity - Plasticidade Induzida por Transformagao) ou
TWIP (Twinning Induced Plasticity - Plasticidade Induzida por Maclas). Nos acgos
TRIP a deformacado plastica ocorre pela transformacdo da austenita retida em
martensita. Nos acos TWIP as tensées no material devido aos esforgos externos
aplicados geram deformacgdes plasticas através do mecanismo conhecido como
maclagdo mecanica (CURTZE; KUOKKALA, 2010).

Os efeitos das transformagdes dos acos TRIP ou TWIP dependem da
composi¢ao quimica, temperatura e da condi¢gdo do tratamento termomecanico. A
transformacao de fase durante a deformacgado, e, portanto as propriedades
mecanicas das ligas de acgo alto Mn, estdo relacionadas a energia de falha de
empilhamento (EFE) da matriz austenitica. A EFE é o parametro crucial que
determinara se ocorrera transformagdo martensitica, maclacdo ou apenas
deslizamento de discordancias durante a deformacdao do material. (CURTZE;
KUOKKALA, 2010; DUMAY et al., 2008; JIMENEZ; FROMMEYER, 2010)

As fases presentes no sistema Fe-Mn-C em funcdo dos percentuais de C e

Mn foram apresentadas por Schumann (1972) e estdo mostradas na Figura 1.
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Figura 1- Diagrama de estabilidade de Fases para Ligas Fe-C-Mn.
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Fonte: editado de (SCHUMANN, 1972).

Nesse estudo, quatro ligas experimentais com teores de Mn e C entre 20% e
30% e 0,2% e 0,6%, respectivamente, foram fabricadas com o objetivo de se obter
durante o processamento termomecanico apenas a fase austenita (y), de acordo
com o diagrama de Schumann (1972), para que a liga tivesse uma homogeneidade
de fases e nado prejudicasse as caracteristicas de boas propriedades mecanicas e
tenacidade a temperatura criogénica. Os acos utilizados na pesquisa foram
fornecidos pela empresa FAI (Fundicdo de Aco Inox). Foram recebidos oito lingotes
de aco alto Mn de secdo quadrada com dimensdes de aproximadamente 60 x 60 x

210 mm, confeccionados em fornos de inducéo elétricos.

Para prever possiveis fases precipitadas e para conhecimento da faixa de
temperatura para homogeneizagdo da microestrutura austenitica por processo
termomecanico de laminagao a quente a partir dos lingotes fundidos foi realizado um
estudo termodinamico através do programa computacional Thermo-Calc®. A EFE foi
calculada para identificagdo das ligas como TWIP ou TRIP, e depois confirmadas
por caracterizagbes microestruturais através de microscopia ética (MO), microscopia
eletrénica de varredura (MEV), espectroscopia de energia dispersiva de raios-x
(EDS) e difragcédo de raios-x (DRX). Essas caracterizagdes foram feitas antes e apds
a deformagao dos ensaios mecanicos realizados, para confirmagéo das ligas como

transformaveis por deformacao.
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As propriedades mecénicas foram avaliadas a temperatura ambiente e a
temperatura criogénica com uso de nitrogénio liquido para simulagdo das ligas na
sua condi¢ao de trabalho. Foram realizados ensaios de dureza, ensaios de impacto
Charpy e ensaios de tragao.

A principal propriedade mecéanica necessaria para a aplicagdo deste
material no transporte e armazenagem de GNL é a tenacidade a temperatura
criogénica. Para avaliar tal propriedade foi realizado o ensaio de Tenacidade a
Fratura pelo método CTOD (Crack Tip Opening Displacement - deslocamento de
abertura da ponta da trinca) e calculada a Integral-J, descrevendo o comportamento
elasto-plastico do material. Este ensaio também foi realizado a temperatura

ambiente e a temperatura criogénica.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo geral

Avaliar diferentes composi¢cdes de agos alto-manganés (20-30 %p. Mn) - (0,2-

0,6 %p. C) quanto as propriedades mecanicas, principalmente quanto a tenacidade,

as temperaturas ambiente e criogénica para utilizagdo como alternativa as ligas

utilizadas para transporte e armazenagem de gas natural liquefeito.

2.2 Objetivos especificos

Especificamente, os objetivos deste trabalho sao:

1.

Classificar as ligas modelo de ago alto Mn como agos TRIP ou TWIP nas
temperaturas ambiente e criogénica, antes e apos deformacao por tragao,
através do calculo termodinamico da EFE. Confirmando os célculos da
EFE através das técnicas de identificacdo de fases: difracdo de raios-X,
microscopia Otica, microscopia eletrbnica de varredura e simulagao
computacional com software (Thermocalc®).

Determinar as principais propriedades mecanicas das ligas modelo através
da curva tensao versus deformacgao (ensaios de tragao) e medir a dureza
nas temperaturas ambiente e criogénica;

Determinar a tenacidade ao impacto das ligas modelo de aco alto Mn por

meio dos ensaios Charpy nas temperaturas ambiente e criogénica.

. Medir o valor critico de abertura de trinca (6.- CTOD) e calcular a Integral-J

para avaliagado da tenacidade a fratura das ligas modelo nas temperaturas

ambiente e criogénica;
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 O sistema Fe-Mn e Fe-Mn-C

Pode-se iniciar o estudo dos agos alto manganés analisando o diagrama de
equilibrio de fases do sistema Fe-Mn, considerando que essas ligas tém até 93% de
sua composi¢cao quimica constituida de Fe e Mn. A Figura 2 apresenta o diagrama

de equilibrio de fases do sistema Fe-Mn.

Figura 2 - Diagrama de fases em equilibrio Fe-Mn.
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Fonte: editado de SILVA; MEI, (2010).

No diagrama acima podemos ver um grande campo da fase austenitica ()~
Fe,»—Mn) que possui estrutura cristalina CFC, e pode-se constatar que a medida que
se aumenta o teor de Mn reduz-se o campo da fase ferritica-delta (o) que possui
estrutura cristalina cubica de corpo centrado (CCC), para temperaturas acima de

1394 °C. E o campo da fase ferritica («), também com estrutura cristalina CCC, é
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reduzido para temperaturas abaixo de 910 °C, aumentando-se ainda mais 0 campo
da fase y. Pode-se notar que o elemento manganés é estabilizador da fase austenita

(v) (CALLISTER JR.; RETHWISCH, 2016; CHOI et al., 2012; SILVA; MEI, 2010).

Outra caracteristica do sistema Fe-Mn é que ndo ocorre segregagdo de Mn
durante a solidificag&o, devido a regido de duas fases que separa a fases liquida (L)
e austenitica (y) ser bastante estreita (SUTTON, 2013).

Assim como o Mn, o carbono também é um elemento estabilizador da
austenita, e responsavel pelo aumento da resisténcia mecanica nas ligas de aco alto
Mn (REED-HILL, 1982; SILVA; MEI, 2010). Podemos visualizar na Figura 3, se¢des
politérmicas de diagramas de fases do sistema Fe-Mn-C a 20 e 30 %at. Mn, que em
quantidades menores de C temos novamente o grande campo de austenita, e a
medida que se aumenta o teor de carbono surgem outras fases como martensita
épsilon (&) e cementita (SIL’'MAN, 2005).

Figura 3 — Secdes politérmicas de diagramas de fases do sistema Fe-Mn-C a 20 e
30 %at. Mn.
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Uma das caracteristicas metalurgicas das ligas de aco alto Mn é a presenca
de fases metaestaveis como a martensita ¢ citada acima e a martensita alfa linha
(). Elas sdo formadas a partir de condigbes de resfriamento fora do equilibrio a
partir da fase austenitica. A martensita «’ pode ter estrutura CCC ou tetragonal de
corpo centrado (TCC), isso dependera do teor de carbono. Ja a martensita & possui
estrutura hexagonal compacta (HC). A Figura 4.(a) mostra um diagrama de fases
metaestaveis fora do equilibrio de ligas Fe-Mn-C aquecidas a 950 °C e solubilizadas
a temperatura ambiente. A Figura 4.(b) mostra as temperaturas aproximadas de

inicio de formagéao das martensitas (Ms), &’ e & (LIMA, 2018).

Figura 4 - a) Diagrama de fases do sistema Fe-Mn-C fora do equilibrio, a 950° C; b)
Diagrama de fases do sistema Fe-Mn-C fora do equilibrio com as temperaturas Ms.
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Fonte: editado de SUTTON, (2013).

Essa variedade de constituicdo de fases fornece aos agos alto-Mn
excelentes caracteristicas de propriedades mecanicas como: boas resisténcia

mecanica e tenacidade.
3.2 Agos com alto teor de manganés

Acos alto manganés sao ligas Fe-C-Mn com teor de manganés acima de
12 % em peso. Os agos com alto teor de manganés foram criados pelo bardo Sir
Robert Hadfield em 1882, contendo 1,2 %C e 12 %Mn, em média, devido ao seu
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inventor sdao comumente chamados de acgos Hadfield. Combinam elevada
tenacidade e ductilidade com alta capacidade de encruamento aliada a excelente
resisténcia ao desgaste. Devido a essas caracteristicas € utilizado principalmente na
construcédo de estradas de ferro e em maquinas e equipamentos de mineradoras:
exploracédo de pedreiras, dragagem, na fabricagdo de produtos de cimento e barro,
trituradores de rochas, pas carregadeiras e bombas para lidar com cascalho e
pedras (ASM INTERNATIONAL, 1990; ENCYCLOPAEDIA BRITANNICA, 1999).

Como se trata de uma liga Fe-C-Mn, possui matriz austenitica e estrutura
CFC. Apés sua fundigcdo podem ocorrer precipitacdes de carbonetos, o que o torna
mais fragil principalmente se ocorrerem em regides intergranulares. Para evitar isso,
sao realizados tratamentos térmicos de solubilizagdo a temperaturas em torno de
1150 °C, fazendo com que ocorra homogeneizagcdo da microestrutura com a
dissolugdo dos carbonetos (MAZANCOVA, 2007).

Entretanto, a principal qualidade buscada nos acos Hadfield é a capacidade
de encruamento sem ocorréncia de fratura fazendo com que sua dureza inicial de
240 HB atinja até 500 HB, gerando assim uma boa resisténcia ao desgaste
(OLIVEIRA, 2016). Esse aumento de dureza é atribuido a transformacdo por
deformacgao, onde a austenita (y) se transforma em martensita o’, ou o aparecimento
de maclas de deformacdo que agem como barreiras ao movimento de
discordancias. E essa caracteristica metalirgica de aumento de resisténcia
mecanica que proporciona a excelente propriedade de resisténcia ao desgaste

desses acgos.

3.2.1 Agos com alto teor de manganés para aplicagées criogénicas.

Os materiais com estrutura cubica de face centrada (CFC) sao utilizados
para aplicagdes criogénicas desde que foi descoberto que eles possuem transigao
ductil-fragil ndo convencional a baixa temperatura, com mecanismo de falha por
cisalhamento dos planos de macla ou de deslizamento (CHOI et al., 2012; MORRIS
et al., 2003).

Schanfein et al. (1975) estudaram as propriedades mecénicas de ligas Fe-
Mn com percentuais de manganés variando de 4 a 20% com e sem adigao de 8% de
cromo (Cr). Foram verificadas as presencgas de martensita a’ nas ligas com 12% Mn,

a presenga de martensita € + a’ nas ligas com percentual de 16% Mn, nas ligas com
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20% Mn as fases predominantes foram ¢ + y e nas ligas com 30% Mn somente
austenita -y. A diferenca microestrutural das ligas Fe-Mn em relagao as ligas Fe-Ni é
a formagdo da martensita ¢ inexistente em ligas de Ni. Na Figura 5 abaixo, é
mostrado o ensaio de tenacidade ao impacto Charpy-V realizado em faixas de
temperatura de -196 °C até a temperatura ambiente. Podemos ver que nas ligas Fe-
Mn sem adicdo de cromo com concentracdes de Mn acima de 12%, a formagao das

fases ¢ e y contribuiram para uma temperatura de transigao ductil-fragil menor .

Figura 5 — Ensaio de tenacidade ao impacto Charpy-V versus temperatura do ensaio
para ligas Fe-Mn sem cromo.
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Fonte: editado de SCHANFEIN et al., (1975).

Nesse mesmo trabalho os autores concluiram que o aumento do percentual
de fase € quando a microestrutura da liga € formada por € + a gera uma redugao na
tensdo de escoamento, enquanto o aumento dessa mesma fase quando a
microestrutura da liga € formada por € + y, em ligas com percentual de manganés a
partir de 20%, produz um aumento na resisténcia ao escoamento. A adicdo de
8 %Cr aumentou a resisténcia ao escoamento nas ligas com percentual de Mn de
até 16%. Na liga com 20 %Mn nao gerou aumento nem reducao dessa propriedade.

Long-Sheng Li et al. (1982) iniciaram as pesquisas com acgos alto-Mn
fundidos, examinando trés ligas com percentuais de Mn de 15, 19 e 22 %, e 0,5 %C.
Com adicdo de 2,9 %Cr em média, e 1 %Al em média. As amostras foram
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ensaiadas a temperatura ambiente e em quatro temperaturas abaixo de 0, -80, -115,
-160 e 196 °C. Foram realizados ensaios de tracdo e ensaios tenacidade ao impacto
Charpy, onde além das propriedades medidas foram feitas fractografias. Foram
feitas micrografias para analisar a microestrutura e ensaio de difracdo de raios-x
para a analise de fases. Os autores concluiram que uma elevada razdao Mn/C
contribui para uma melhoria da tenacidade. E, que as ligas com estrutura mista € + y
possuem propriedades mecanicas melhores do que as ligas puramente austeniticas
caso essas possuem baixos teores de elementos de liga.

Couturier; Sgobba (2000) pesquisaram trés ligas de ago alto-Mn austenitico
com percentuais de manganés variando de 10 a 28 %Mn e comparando-as com 0
aco inox AISI 316 LN. Foram realizados testes de susceptibilidade magnética a
temperatura ambiente em amostras que foram ensaiadas a tracdo na temperatura
de -268,95 °C. Utilizou-se um extensbmetro especial de alta precisdo para medidas
de deformacao a baixa temperatura, desenvolvido na Organizagcao Européia para a
Pesquisa Nuclear (em francés: Organisation Européenne pour la Recherche
Nucléaire), conhecida como CERN (antigo acrénimo para Conseil Européen pour La
Recherche Nucléaire), para ensaiar amostras a varios niveis de deformacgao plastica.
Esse dispositivo permitiu o estado do fenbmeno dente-de-serra apresentado pela
tensdo de escoamento no ensaio de tracao realizado a temperatura de -268,95 °C e
sua influéncia na evolucao da susceptibilidade magnética. Os resultados mostraram
que as ligas com elevados teores de Mn possuem austenita mais estavel evitando a
transformacao martensitica de a’, mantendo elevada resisténcia mecanica a
temperatura criogénica.

Como podemos ver os bons resultados de resisténcia a tragao e tenacidade
dessas ligas a temperatura criogénica foram cada vez mais, gerando confianga para
que a pesquisa fosse sendo direcionada para as mais diversas aplicacdes
criogénicas ja citadas.

Um fator preponderante que fortaleceu o aumento das pesquisas dessas
ligas e consequentemente o inicio da produgédo comercial das mesmas foi o seu
custo de produgdo em relagdo as outras ligas ja utilizadas (AHMED et al., 2017;
BOUAZIZ et al., 2011; CHOI et al., 2012). Podemos observar na Figura 6, 0 aumento

do numero de publicagdes e patentes produzidos sobre acos alto-Mn.


https://pt.wikipedia.org/wiki/L%C3%ADngua_francesa

Figura 6 - Evolugdo do numero de publicacdes e patentes relacionadas aos agos
austeniticos alto-Mn para aplicagdes estruturais nos ultimos 13 anos.
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Na Tabela 1 seguinte, podemos verificar os precos do niquel e do

manganés, ja beneficiados como matéria-prima, em $ por kg valores do ano de

2016. Confirmando que o pre¢o do Mn é aproximadamente 1/6 (um sexto) do preco

do Ni.

Tabela 1 - Pre¢o de matérias-primas.

$ por kg

Niquel 10,45
Manganés 1,65
Cobalto 26,26
Sulfato de Niquel 3,96
Sulfato de Manganés 0,60
Sulfato de Cobalto 9,99
Carbonato de Sédio 0,3
Carbonato de Litio 7.9

Fonte: editado de AHMED et al., (2017).
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Na Figura 7 abaixo temos uma relagdo comparativa de pregos do Ni e Mn,
mostrando a raz&o de prego entre as duas ligas ao longo de oito (8) anos. Nota-se
que a menor razdo de preco ainda mostra que o manganés é cinco vezes mais

barato.

Figura 7 - Razao de preco niquel/manganés nos ultimos anos.
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3.3 Agos com mecanismos de transformagao TRIP e TWIP

Os acos desenvolvidos para explorar as propriedades obtidas quando
ocorrem reagdes da martensita durante a deformacéao plastica sdo conhecidos como
acos TRIP (Transformation Induced Plasticity - Plasticidade Induzida por
Transformacgéo). Eles s&o resistentes e exibem um alongamento consideravel antes
da falha. Sdo agcos com estrutura completamente austenitica a qual se transforma
em martensita quando sao aplicadas deformagdes plasticas (BHADESHIA;
HONEYCOMBE, 2006).

Os acos TRIP foram desenvolvidos inicialmente para a industria automotiva
com o objetivo de reducdo de peso e para melhorar a seguranga dos veiculos
quanto ao impacto. Eles consistem predominantemente de ferrita alotriomérfica com
15-30 % de austenita retida rica em carbono. Os acgos utilizam a transformacao da

austenita retida durante a deformacao para melhorar as propriedades mecanicas. A
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forca motriz mecanica devido a tensdo pode fazer a transformacgido possivel acima
da temperatura de inicio de transformag¢ao da martensita Ms, pelo fornecimento da
forgca motriz termodinamica necessaria. Como podemos ver na Figura 8 a variagao
da energia livre (4G¢), a temperatura (Ms), é a forga motriz critica necessaria para a
transformacdo. A temperatura T; acima de Ms, o valor da variagdo de energia livre
para a transformagao, AG,, € menor do que a for¢ga motriz critica AG4,. A martensita
s6 pode se formar a essa temperatura com a adigdo de uma energia de valor U, tal

que U + AG; = 4Gy, Isso pode ser feito através de aplicagao de tensédo (RYU, 2012).

Figura 8 - A deficiéncia na forgca motriz para transformagao martensitica acima da
temperatura Ms que pode ser compensada por aplicagao de tensao.

Fonte: editado de RYU, (2012).

A transformacéao se torna possivel a uma temperatura maior que M; devido
ao trabalho realizado pela tensdo externa, quando uma forga motriz mecanica é
adicionada a variacao de energia livre quimica. Quanto maior for a temperatura
acima de Ms , maior devera ser o valor da tensdo necessaria. Contudo, a resisténcia
da austenita diminui a elevadas temperaturas. Quando a tensdo necessaria para a
transformacao martensitica excede a tensdo necessaria para transformacéao
austenitica, a deformacado plastica precede a transformacado. Isso torna dificil
fornecer for¢ga motriz mecanica adicional, entdo a temperatura limite, chamada My, é
atingida, acima da qual a austenita ndo se transforma.

E necessario que a austenita retida tenha uma estabilidade moderada para

retardar o inicio do empescogamento durante a deformagdo e para atingir um
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balanco resisténcia/ductilidade. Se a pequenas deformacbes plasticas a
transformacao € extinta entdo a protecao de estabilidade contra o0 empescogamento
€ perdida, e se a austenita também ¢é estavel ela ndo contribui para o encruamento
em concentragdes de tensdo. A estabilidade da austenita retida é afetada

principalmente pela composigéo quimica, tamanho e forma do gréo.

3.3.1 Acos alto Mn TRIP

A maioria dos agos possui microestrutura estavel quando sujeitos a
deformacédo elastica ou plastica. Contudo, existem materiais metaestaveis que sao
estaveis no resfriamento a baixas temperaturas, mas nao sobre carregamento
mecanico. Ocorrera, entdo, reducdo de area (empescogamento) com grande
alongamento nos ensaios de tragdo devido a transformagédo martensitica induzida
por deformacado. Essa transformacao produzira propriedades mecanicas superiores,
tais como elevadas taxa de encruamento, ductilidade e resisténcia. Agos alto-Mn

exibem a formacdo de maclas mecanicas, martensitas induzidas por deformacéo, ¢
(HC) e a’ (CCC), na matriz austenitica y (CFC) sob tensdes internas e externas.

Dois caminhos diferentes de transformacdes séo relatados, y »a’ ey »¢ —»a’. A

formacao dessas fases depende da composi¢cdo quimica, da temperatura do ensaio
e da quantidade de deformacédo. As caracteristicas das mudangas microestruturais
induzidas por deformacdo afetam as propriedades mecanicas (GRASSEL et al.,
2000).

3.3.2 Acgos alto Mn TWIP

Existem trés modos essenciais que os acos podem ser permanentemente
deformados a temperatura ambiente, sem recorrer a difusdo. Discordancias
individuais cujo vetor de Burgers corresponda a vetores da rede, podem deslizar
levando a uma mudanc¢a na forma sem alterar a estrutura cristalina ou o volume. Em
contraste, uma transformagdo com deslocamento (martensita ou bainita, por
exemplo) resulta ndo apenas numa deformagdo plastica, mas também numa
mudanca na estrutura cristalina e na densidade; esse € o fendmeno explorado pelos
acos TRIP.
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O terceiro modo de deformacao € a maclacdo mecanica, na qual a estrutura
cristalina do ago é preservada, mas a regido maclada é reorientada no processo. A
maclagdo mecanica resulta numa deformacdo de cisalhamento muito maior,
s = 1/+/2, comparada com as transformagées com deslocamento onde s é 0,25. Ha
uma classe particular de ligas de ago extremamente ducteis, conhecida como agos
TWIP, que exploram a maclagdo mecanica para atingir suas propriedades. Na

Figura 9 seguinte, podemos ver a microestrutura tipica de um ago TWIP.

Figura 9 - Microscopia 6tica de um ago TWIP apo6s deformagao mostrando a
profusdo de maclas mecanicas.

Fonte: editado de BHADESHIA; HONEYCOMBE, (2006).

TWIP significa plasticidade induzida por macla. As ligas s&o austeniticas e
permanecem assim durante a deformagdao mecanica, mas o material esta apto a
acomodar deformagao, tanto via deslizamento de discordancias individuais, quanto
por maclagdo mecanica, no sistema {111},(11 ?)y. As ligas normalmente contem
uma grande quantidade de manganés, algum aluminio e silicio (por exemplo, Fe-
25Mn-3Si-3Al %p) com carbono e nitrogénio presentes como impurezas. Maiores
quantidades de carbono podem ser adicionadas para aumentar a resisténcia.

A maclagao mecanica tem efeito duplo. As maclas adicionam plasticidade,
mas também tem um grande efeito no aumento da taxa de encruamento pela
subdivisdo da austenita ndo-maclada em regides mais finas.

Uma das grandes vantagens dos agos TWIP é que eles sédo austeniticos e

mantem propriedades atrativas a temperaturas criogénicas (-150 °C) e elevadas
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taxas de deformagado, por exemplo, 10 s™ (BHADESHIA; HONEYCOMBE, 2006;
KIM; KWON; DE COOMAN, 2017; NIEWCZAS, 2007).

Uma certa quantidade de tensdo € acomodada pelo escoamento elastico
depois que o material deforma plasticamente pela formacédo e deslizamento de
defeitos lineares, discordancias, em metais CFC apds serem submetidos a tensao
externa.

Discordancias perfeitas podem se dissociar dando origem a discordancias
parciais e falhas de empilhamento a elas associadas. A maclagdo mecanica é
acompanhada por certos movimentos bem definidos de discordancias parciais. Para
a deformacdo a temperatura ambiente de metais e ligas CFC a maclagao
geralmente ocorre tardiamente, no estagio 3, quando a subestrutura esta
profundamente deslocada. (KIM; KWON; DE COOMAN, 2017).

A principal questdo no mecanismo de formagcdo da maclagdo por
deformagao € como a disposi¢céo necessaria das discordancias parciais de Shockley
se desenvolve. A maioria dos modelos de maclacdo por deformagao assume que
uma macla € nucleada em uma heterogeneidade com uma disposicao de
discordancia particular. Uma fonte de deslizamento prismatica situada no plano de

deslizamento primario poderia se dissociar em uma discordancia parcial de Frank

imovel do tipo %(1 1 1) e uma discordancia de maclagao parcial de Shockley do tipo

%(112) no plano de deslizamento conjugado sob a agdo de uma tensao

externamente aplicada.

Os acgos Alto Mn TWIP sao um tipo de acgo estrutural, caracterizados tanto
pela alta resisténcia mecanica quanto pela conformabilidade superior. Nos acos
TWIP, a maclacao por deformacéao resulta em um aumento na taxa de encruamento
pela criacdo de contornos de macla que agem como obstaculos efetivos ao
deslizamento de discordancias por um efeito “Hall-Petch dindmico” (KUSAKIN;
KAIBYSHEV, 2016). Esse efeito ocorre nos agos Alto Mn pela maclagao mecanica
de forma dinémica por aplicagdo de tensdes, que subdividem os graos de austenita
em cristalitos delineados por contornos de maclas, conforme visto na Figura 10. O
deslocamento meéedio da discordancia é reduzido, resultando em um aumento de
resisténcia mecanica (KIM; KWON; DE COOMAN, 2017).
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Figura 10 - Representacado esquematica do Efeito Hall-Petch dindmico.

Fonte de Discordancias A: caminho livre médio da discordancia

Macla

Fonte: editado de (KUSAKIN; KAIBYSHEV, 2016)

Podemos verificar a grande presengca de maclas em varias pesquisas
realizadas com acgos alto Mn, como na Figura 12 abaixo, onde temos as micrografias
oticas de dois tipos de aco Alto Mn com composi¢céo quimica Fe-22%Mn-0,6%C-(0-
3)%Al, submetidos a ensaio de tragdo. E compara-las com outra micrografia 6tica de
um aco alto Mn TWIP sem deformagdo com composi¢ao quimica semelhante a dos
demais (Fe-22%Mn-0,6%C) na Figura 11.

Figura 11 — Microestrutura ago alto Mn X-IP 980 n&o deformado por ensaio
mecanico.

Fonte: editado de JIMENEZ; FROMMEYER, (2010).
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Figura 12 - Micrografias oticas dos agos Alto Mn Fe-22%Mn-0,6%C-(0-3)%Al
submetidos a ensaio de tragdo até ruptura, mostrando grandes regides de maclas
mecanicas; a) Fe-22%Mn-0,6%C; b) Fe-22%Mn-0,6%C-3%Al.

Ap6s ruptura (67%) Apos ruptura (82%) 8%

>

Na Figura 13 abaixo, podemos verificar a influéncia da temperatura no
aumento da densidade de maclas de uma liga de aco Alto Mn Fe-0,3C-23Mn-1,5Al

submetido a laminacéo.

Figura 13 - Micrografias eletronicas de varredura (MEV) do aco Fe-0,3C-23Mn-1,5Al
apos laminagédo a 20 °C (a) e -196,15 °C.

Fonte: editado de KLIMOVA et al., (2017).
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3.4 Energia de falha de empilhamento — EFE

Os metais com estrutura CFC sao mais susceptiveis a ocorréncia de falhas
de empilhamento, seu comportamento nesses metais influencia a deformagao
plastica. Sabe-se que uma falha de empilhamento em um metal CFC corresponde a
uma pequena regidao de um metal HC e vice-versa. Uma falha de empilhamento em
um metal CFC é uma pequena regidao hexagonal limitada por discordancias parciais.
Discordancias aproximadamente paralelas tendem a se repelir, mas a tensao
superficial da falha de empilhamento (Energia de Falha de Empilhamento - EFE)
tende a aproxima-las. Quanto menor a energia de falha de empilhamento, maior € a
separacgao das discordancias parciais e maior a largura da falha de empilhamento
(DIETER, 1988).

A EFE, I, fornece uma forga por unidade de comprimento de linha tendendo
a puxar as duas discordancias parciais. Quando as forgas atrativas e repulsivas
estiverem em balanco sera criada uma separacdo de equilibrio. A separagao de
equilibrio, d, é obtida em fungédo de I' no lugar de F (forgas de atragdo e repulséo

das discordancias):

Gb?
d= py (1.1)

A Figura 14 abaixo ilustra a falha de empilhamento na forma de tira entre
duas discordancias parciais formadas (HULL; BACON, 2011).
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Figura 14 - a) Micrografia eletronica de transmissédo de discordancias alargadas em
uma liga Al-7%Cu; b) Disposi¢ao das discordancias mostradas em a).

v,
(b) Falhas de empilhamento

Fonte: editado de HULL; BACON, (2011).

Por apresentarem estrutura CFC, os acos Alto Mn também séo
subordinados pela EFE no que diz respeito a transformacgédo por deformacédo. E o
valor da EFE da liga indicara o mecanismo de deformagéao, portanto, definindo se a
liga € um aco TRIP ou TWIP. Sob deformagdo a austenita se deforma por
deslizamento de discordancias juntamente com os mecanismos de deformagéo
secundaria que podem ser: formacao de martensita ¢ (HC), martensita ' (CCC ou
TC) e maclas mecanicas. Esses mecanismos podem se formar conjuntamente ou
em separado dependendo da EFE (SOHN et al., 2015).

A relagao de valores da EFE com o mecanismo de deformacgao formado nao
estdo totalmente definidos, pois existem pesquisas que indicam faixas diferentes
para formagao dos mecanismos. Allain et al. (2004); Xiong et al. (2014) afirmam que
com valores de EFE na faixa de 12-35 mJ/m? teremos formacdo de maclas, e
valores abaixo de 18 mJ/m?, a formacao de martensita ¢, valores de EFE acima de
35 mJ/m? teremos apenas deslizamento de discordancias. Em outra pesquisa, Sohn
et al (2015), afirma que a formagao de maclas acontecera na faixa de 20-40 mJ/m?,
e que podera ocorrer transformacao de austenita para martensita a' com valores de
EFE aproximados a 20 mJ/m2. Ja Dumay et al. (2008) afirma que a formagao de
martensita a’ ocorrera para valores abaixo de 12 mJd/m?, e que martensita ¢ se
formara até 18 mJ/m? e a partir desse valor teremos a formacdo de maclas
mecanicas. Podemos visualizar essas diferengcas nas pesquisas na Figura 15

abaixo.
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Figura 15 — Relagdo da EFE com o mecanismo de deformagao formado, de acordo
com varios autores.
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Fonte: Autor.

Existem quatro métodos de medida da EFE, dentre eles, podemos citar:
microscopia eletrénica de transmissao (MET), utilizando a técnica de imagens weak-
beam de medicdo dos parametros dos nos das discordancias parciais; calculos ab-
initio que utiliza modelagem matematica baseada na combinagdo dos métodos dos
orbitais “estanho-muffin” exato com a aproximacao potencial coerente; método do
“atomo-embutido” onde sao feitos calculos com dados posicoes dos defeitos
atdbmicos; e o método termodindmico que utiliza modelagem termodinamica
utilizando a energia livre de Gibbs da transformagdo de fase, baseada na
composicao e a temperatura. Segundo Xiong et al. (2014), para as ligas de ago Fe-
Mn-Si é dificil de se medir a EFE por MET porque ela é tao baixa que a discordancia
estendida pode ser mal constrita. Os calculos ab-initio sdo mais adequados para as
ligas Fe-Cr-Ni, e o método EAM para os metais puros. Portanto o modelo
termodinamico proposto por Olson e Cohen (1976), tem sido amplamente utilizado

para os acos alto Mn.

3.4.1 Calculos termodinamicos da EFE

A modelagem termodinamica das ligas de acgo alto-Mn TWIP é a mesma
utilizada para ligas de ago TRIP, esse modelo de falha de empilhamento é obtido
através de duas camadas atébmicas de martensita - ¢ dentro de planos densos.
Entdo, utiliza-se a energia necessaria da transformacédo de fase austenitica para

martensitica. Como a transformacao para macla mecanica também ocorre a partir de



50

falha de empilhamento e por dissociacdo em discordancias parciais, o mesmo
modelo termodinamico é utilizado para esses tipos de ligas (DUMAY et al., 2008).

A EFE é entdo calculada usando a equacgao proposta por Olson; Cohen
(1976) adicionada do termo em excesso que calcula a influéncia de barreiras

adicionais como, por exemplo, o tamanho de grdo da matriz (LEE; CHOI, 2000):

['=2pAGY™% +207/% + 2pAGey | AG,, = 170,06 - exp(— 18d55 (1)

onde pé a densidade superficial molar dos atomos ao longo dos planos {1 1 1},
relacionado ao parametro de rede a. AG'”°é a energia livre da transformacéo de
fase y & o”% é a energia por unidade de superficie de um plano {1 1 1} na
interface entre as fases y e & E AG¢ € 0 termo em excesso devido ao efeito do
tamanho de grao (d) (XIONG et al., 2014).

A densidade superficial molar é calculada pela equacédo 2 (ALLAIN et al.,
2004):

41
P=Fan @

sendo N o numero de Avogadro. Em varias pesquisas realizadas com ligas Fe-Mn-C
foi encontrado o valor médio do parametro de rede a igual 0,361 nm (ALLAIN, 2004).
Quanto a energia interfacial, %, o valor utilizado para ligas de ago Alto-Mn TWIP é
=8mdJ/m?2.

O modelo termodinédmico proposto por Olson e Cohen (1976) foi sendo
ajustado para as ligas Fe-Mn-C ao longo dos anos por varios pesquisadores
(ALLAIN et al., 2004; CURTZE; KUOKKALA, 2010; DUMAY et al., 2008; FERREIRA;
MULLNER, 1998; KAUFMAN; BREEDIS, 1971), adequando as formulas de energias
livre para os elementos quimicos presentes nessas ligas. Inicialmente temos o

calculo para o sistema ternario Fe-Mn-C:
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'\III'—‘,-E_ _ 'Y—\’E- ¥—*+E 'Y—\’E-
AGY”® =xpe AGY. " + xym AGL® + xc AGY,
Y—E L Y —*E
+ XFEXI'\-'['IJ ﬂFEMﬂ + IFEICQFEC + IMHIC ﬂMﬂC

Y—E

AG
| +AGmg 3)

E, posteriormente a equacao (3) acima foi parametrizada para ligas ternarias
Fe-Mn-C com adicdo de elementos de liga que sdo mais comuns nessas ligas.
Obtemos entdo, a equagao para o calculo da energia livre molar da transformacgao

de fase austenitica para martensitica (y—¢):

e _ pYE y—e y—e
AGY™% = AGY oy + XcAGlorr /o + AGYS

(4)

ondeAG;/:A,an € a contribuicdo quimica de todos os elementos na rede CFC (termo

em excesso). E AGY_)‘8 € a contribuicdo quimica empirica do efeito do
- B BUremnx/c ¢ao g P

carbono no teor de manganés. Essas contribuicbes sd&o obtidas através de
parametros modelados especialmente para ligas de aco alto-Mn e dependentes das
fragdes molares de cada elemento quimico e da temperatura (em K) no momento da
transformacao de fase (ALLAIN, 2004; ALLAIN et al., 2004). A variavel x; é a fragao

molar de carbono da liga (DUMAY et al.,, 2008). O termo em excesso Fe-Mn -

AGY ¢

FeMnX_ & definido pelas equacdes:

AG;‘/:A/[an = ZixiAGiy_)s + XpeXMn [C + D(xFe - an)] + XpeXsi [E +
F(xpe — x5)] (5.a)

AG/7¢ = A;+ BT, i=FeMn,CuCr,ALSi (5.b)

Os parametros, fungdes numéricas e valores utilizados nessas equacodes

estao indicados na Tabela 2 abaixo:



52

Tabela 2 — Parametros, fungdes e valores numéricos utilizados para o calculo das
Equacgdes (5.a) e (5.b).

i 2.94 % 10~ molm—2

gt 8mJm~?

ac%j’ —2243.38 +4.309T I mol !

AGy" —1000.00 +1.1237 T mol !

&GFE;“ =2873Imol~': D=—717 I mol~!

/ ',_” . a= mol™ " b=14, mol™ " :ec=—11/. mol™
AGYatnxic 1246 Jmol~"; b=24.29J mol " 17.175 I mol !
ﬁ:'"flu[-], 0. 7xpe +0.62xpn — 0.64xpaxpn — dxco

B lug 0.62xzmp — 4xc

ac;]‘“ 2800+ 5T Jmol~!

AGL 1370 — 10T I mol~"

ac;;” 2273 Jmol ™"

AG —560 — 8T Jmol ™!

AGL E=2850] mol~'; F=3520J mol~!

Fonte: editado de DUMAY et al., (2008).

O termo AG%EE € a contribuicdo magnética da transformacao de Néel,

paramagnética para antiferromagnética, de cada fase ¢:

NG, = Gf — G (6)
onde:
o _ BN (T _
G, = RTln (1 + uB)f (T,(f’)’ Q=Y (7)

Com B? sendo o momento magnético da fase o, T,ff a temperatura de Néel da fase

¢, ug 0 magneto de Bohr, e f uma funcdo polinomial que contem uma declaragao
condicional que considera a mudanga no estado magnético, essa fungdo é
dependente da temperatura analisada, T, da temperatura de Néel, e contém e
constantes que representam a entalpia magnética que esta sendo absorvida na
transformacao magnética de fase (CURTZE; KUOKKALA, 2010).

Como exemplo de EFE’s calculadas com esse modelo para agos Alto-Mn
TWIP citam-se os resultados obtidos por Curtze 2010 na Tabela 3, e por Pierce 2015
na Tabela 4, para trés ligas, a temperatura ambiente, juntamente com a composicao

quimica:
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Tabela 3 — Composi¢bes quimicas e energias de falha de empilhamento calculadas
a temperatura ambiente para trés ligas de ago Alto-Mn TWIP.

Matenal Mn (%) Al (%) St (%) C (%) Cr+Mo (%) Nb (%) Fe (%) SFE (ml m™)
TWIP 1 28 1.6 0.28 0.08 <001 <1001 Bal. 27

TWIP 2 25 1.6 (.24 0.08 <01 (.05 Bal. 203

TWIP 3 27 41 0.52 0.08 <0.01 0.03 Bal. 42

Fonte: editado de CURTZE; KUOKKALA, (2010).

Tabela 4 — Composi¢des quimicas e energias de falha de empilhamento calculadas
a temperatura ambiente para trés ligas de ago Alto-Mn TWIP.

Designacio Material Mn Al Si C 0 (ppm) Fe AGEP (] mol ) SFE (m]m?)
22%Mn Fe-22Mn-3A1-35i 222 2.76 2.92 0.0093 <5 Bal. 88 15
25%Mn Fe-25Mn-3AI-35i 247 2.66 2.95 0.0053 <5 Bal. k]l 21
28%Mn Fe-28Mn-3AI1-35i 275 2.74 2.89 0.0071 <5 Bal. 199 39

Fonte: editado de PIERCE et al., (2015).

Allain et al. (2004) calculou a EFE da liga de ag¢o Alto-Mn Fe-22 %p. Mn-

0,6 %p. C em diferentes temperaturas onde se vé a dependéncia linear decrescente

da EFE com a mesma e também a mudanga no mecanismo de deformagao. Como

pode-se observar na Tabela 5.

Tabela 5 — Variagao da EFE e respectivos mecanismos de deformagédo com a

temperatura para a liga de ago Alto-Mn Fe-22Mn-0,6C.

Temperatura (°C) EFE (mJ/m?) Mecanismo de
deformacgao

399,85 80 Deslizamento de
discordancia

19,85 19 Maclagao mecanica +
deslizamento de
discordancia

-196,15 10 Transformacgéao de

martensita ¢ + deslizamento

de discordancia

Fonte: editado de ALLAIN et al., (2004).
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Também é possivel ver que a temperaturas criogénicas ha uma redugao na
EFE, verificando os resultados obtidos por Sohn et al. (2015) para quatro ligas

diferentes de aco Alto-Mn :

Figura 16 — Energia de Falha de Empilhamento a 25 °C e -196 °C para quatro ligas
de aco Alto-Mn.
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=
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19Mn 22Mn 19MIn2 Al 22Mn2Al

Fonte: editado de SOHN, (2015).

3.4.2 Influencia dos elementos de liga na EFE

Analisando a Equacao (3) de calculo da EFE que possui as contribuigdes
quimicas de calculo de energia livre, através da visualizacdo da Tabela 2,
constatamos a forte dependéncia da composi¢cdo quimica para o calculo da EFE,
visto que s&o usadas para a mesma as fragées molares dos elementos da Liga.

Segundo a literatura, a adicdo dos elementos quimicos Al, C e Mn
aumentam a EFE (DUMAY et al, 2008; PIERCE et al., 2014). Constata-se
claramente no trabalho realizado por Saeed-Akbari et al. (2012),onde sao avaliadas
sete ligas com teor de carbono de 0,6 %p. e teor de aluminio variando de 0 a 6 %p.,
quanto a EFE e sua variagdo de conteudo de Mn, na Figura 17. Pois quando se
verifica, por exemplo, a liga com 0 % de Al, vemos que a medida que se aumenta o
teor de manganés nessa liga tém-se um aumento de EFE, mesmo que nao seja de
forma linear. Essa tendéncia ocorre para todas as outras seis ligas com teores de

aluminio diferentes.
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Figura 17 — Efeitos da composi¢ao quimica no valor da EFE (/") de agos TWIP Fe-
Mn-Al-C com um conteudo de carbono constante de 0,6 %p. e Al variando de 0 a

6 %p.
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Fonte: editado de SAEED-AKBARI et al., (2012).

A mesma tendéncia ocorre quando ao avalia 0 aumento de Al, ao escolher
um valor fixo de Mn, aumentando a EFE resultara na variagdo do grafico para a liga
com maior teor de aluminio.

Dumay et al. (2008) também mostra a influéncia de varios elementos de liga
na EFE para uma liga Fe-22Mn-0,6C, apresentada aqui na Figura 18, onde vé-se a
forte influéncia do aluminio com uma variagao linear crescente, a influéncia também
crescente do cobre, a variagao inversamente proporcional do cromo, e por fim, o
comportamento do silicio que aumenta a EFE com teores até aproximadamente

3,5 %p. e com maior adi¢gao proporciona queda na EFE.
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Figura 18 — Influéncia dos elementos de liga na EFE de uma liga Fe-22Mn-0,6C.
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Fonte: editado de DUMAY et al., (2008).

3.5 Propriedades mecanicas

Nas secgbes anteriores, as ligas de aco Alto-Mn sofrem mudancgas
microestruturais quando deformadas, no caso das ligas TWIP tais mudangas
proporcionam elevada plasticidade e consequentemente alta resisténcia, ductilidade
e elevada taxa de encruamento, afetando as propriedades mecanicas da liga.

Como foi dito anteriormente as ligas TWIP apresentam um efeito Hall-Petch
dindmico, pois a formacdo das maclas mecanicas proporciona uma reducado do
tamanho de gréo levando ao encruamento da liga. Portanto, faz-se necessario
confirmar se esse efeito age apenas para um aumento de fragilidade ao invés de
também aumentar sua tenacidade. E qual o comportamento do mesmo para a
aplicacao a temperaturas criogénicas.

Para isso varios pesquisadores vem realizando estudos das propriedades
mecanicas a tragdo, da tenacidade ao impacto e da tenacidade a fratura dessas

ligas. E o que vemos a seguir.

3.5.1 Propriedades mecénicas a tracdao

Na Tabela 6 abaixo, sdo apresentados os resultados dos ensaios de tracdo

para duas ligas (15% e 19% Mn) a temperatura ambiente e na liga com 19% Mn, o
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ensaio foi realizado a temperatura criogénica (LONG-SHENG LI et al., 1982).

Tabela 6 - Valores de Resisténcia Mecénica, Resisténcia ao Escoamento,
Alongamento e Redugéo de Area de dois Agos Mn.

. Temperatura
E:’?Eirg,;ao de ensaio T. Esc. T. Resist. Along. R.A.
(°C) (MPa) (MPa) (%) (%)
15% Mn +20 — 978 38.8 40.9
19% Mn +20 380 688 37.5 36.9
- 196 — 778 17.1 15.6

Fonte: editado de LONG-SHENG LI et al., (1982).

Comparando os resultados dos ensaios do aco com 19% Mn, mesmo a
temperatura criogénica ele mantém a tenacidade ja que o alongamento mesmo
reduzindo préximo de 55%, ainda pode ser definido como sendo de um material com
boa tenacidade.

Em outra pesquisa (CHOI et al., 2012), também foram feitos ensaios de
tracao, e os resultados apresentados na Figura 19 e na Tabela 7 mostram um leve
aumento na resisténcia mecanica e uma pequena redugdo no alongamento quando
comparamos quanto a reducao de temperatura. Mas, o mais impressionante € o
aumento significativo da tensdo de escoamento da temperatura criogénica de -163°C
em relagdo ao resultado encontrado a temperatura ambiente, em torno de 47% a

mais. Uma demonstragao explicita de tenacidade.
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Figura 19 - Propriedades Mecanicas a Tracdo de Chapa de A¢o Alto Mn em trés
temperaturas.
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Fonte: editado de CHOI et al., (2012).

Tabela 7 - Propriedades Mecanicas a Tragdo de Chapa de Ago Alto Mn a Trés
Temperaturas

Temperatura |T. Esc. (MPa) |T. Resist. (MPa) Al (%)
25°C 470 901 54
-100°C 569 1,038 49
-163°C 691 1,125 45

Fonte: editado de CHOI et al., (2012).

Uma caracteristica que vem sendo observada nos agos Alto-Mn TWIP
ensaiados a temperatura criogénica € o aparecimento de serrilhagcbes na regiao
plastica das curvas tensdo-deformagdo. Efeito esse gerado pelo fenbmeno DSA
(Dynamic Strain Aging - Envelhecimento por Deformagdo Dinémico), também
conhecido como efeito Portevin-Le Chatelier, onde a liga envelhece e escoa de
forma sucessiva enquanto é deformada, um fenémeno geralmente atribuido a
interacdo de atomos de soluto e discordancias moéveis a temperaturas acima da
ambiente (DIETER, 1988; REED-HILL, 1982). Podemos ver um exemplo desse

fenbmeno na Figura 20 abaixo.
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Figura 20 - Gréfico Tensao x Deformagao de quatro Ligas de ago ensaiadas a
temperatura de -268°C.
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Fonte: editado de COUTURIER; SGOBBA, (2000).

A ocorréncia de envelhecimento por deformagdo dindamico a temperatura
criogénica pode ter duas justificativas fisicas (RODRIGUEZ; VENKADESAN, 1995):

e A maclacdo mecanica continua que € caracterizada por uma
dependéncia positiva a temperatura e uma sensitividade negativa a taxa
de deformagao na tensdo de escoamento (DSA);

e Um aumento repentino na temperatura devido a um aquecimento
adiabatico é caracteristico de ensaios criogénicos. A amostra ao se
deformar gera calor que nao consegue se dissipar devido estar coberto
por camadas de moléculas de gas criogénico. O aumento local de
temperatura satisfaz a condicido para ocorréncia da DSA.

O trabalho apresentado na Figura 20 se refere a utilizagdo do ago alto Mn
como material estrutural do acelerador de particulas do CERN Pesquisa Nuclear na
fronteira Franco-Suigca (COUTURIER; SGOBBA, 2000). As propriedades mecanicas
a tragdo de um aco alto Mn, denominada internamente como KHMN30L, foram
avaliadas e comparadas a trés outros materiais. As composicdes quimicas de todos

os materiais sado apresentados na Tabela 8.



60

Tabela 8 - Composi¢des Quimicas das Ligas de A¢o Estudadas.

Acos C Mn Ni Cr Mo Si N P S B

P506 0.012 | 12.05 | 10.90 | 19.18 0.86 0.23 0.33 0.005 | 0.001 | <0.001

YUSL308 0.09 10.70 6.60 | 18.00 0.10 0.40 0.32 0.022 | 0.004 -

KHMN30L | 0.10 28.00 0.82 6.70 - 0.60 0.10 0.022 | 0.004 -

316 LN 0.021 | 1.26 |13.03 | 1733 2.61 0.61 016 0.025 | 0.0008 | 0.0011

Fonte: editado de COUTURIER; SGOBBA, (2000).

Todos esses materiais, com exceg¢ao do ago inoxidavel AISI 316 LN que foi
laminado a quente, foram laminados a frio e foram submetidos a tratamento térmico
de recozimento.

Os ensaios de tragdo foram executados a temperatura do He liquido, -
268,95°C, tanto na direcao de laminagdao como na diregao transversal a laminagao.
O aco alto Mn foi o que apresentou a maior deformagao, e mostrou boa tenacidade,
comparavel a dos outros acos ensaiados. E o que se constata analisando os dados
de tensao de resisténcia mecanica e tensao de escoamento apresentados na Tabela
9.

Tabela 9 - Propriedades Mecanicas a Tragcdo de quatro Ligas de Ago ensaiadas a
Temperatura de -268°C.

Agos Diregéo T.Esc. (MPa) L.R.T. (MPa) A/%
D506 D. LAM. 1520+35 2105428 17.3+1
- D. TRANSV. 1633422 2086+43 15.3+3
D. LAM. 1360+35 1881+8 25.3+0.4
YUS130S
D. TRANSV. 1581+9 1902+8 24824
D. LAM. 1168+16 1557+20 42.8+4 3
N3
KHMN30L D. TRANSV. 1155+14 1559+8 40.6+13
316 LN D. TRANSV. 1202420 1603+34 30.8+5

Fonte: editado de COUTURIER; SGOBBA, (2000).

3.5.1.1 Taxa de encruamento

Um bom meétodo de caracterizar as propriedades mecénicas das ligas de
aco Alto-Mn TWIP é analisando a taxa de encruamento das mesmas, obtida a partir
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das tensdes e deformagdes verdadeiras do ensaio de tragdo. Pois €& possivel
verificar o inicio de formagdo das maclas primarias e secundarias observando a
forma do grafico do/de X ¢, ja que apresenta estagios com formas diferentes das
ligas metalicas ndo transformaveis por deformacéo. Asgari et al. (1997) define os
quatro estagios do seguinte modo: estagio A — descréscimo da taxa de encruamento
— processo de recuperagao dinamica que inclui aniquilagdo e deslizamento
transversal de discordancias em hélice de sinais opostos. Estagio B — pequeno
aumento da deformagédo com taxa de encruamento constante, caracterizado pelo
aparecimento das maclas primarias que agem como locais de acumulo de
discordancias e reduzem o tamanho do grdo para os sistemas de deslizamentos
nao- coplanares com o sistema de maclas ativo. O estagio C — descréscimo estavel
da taxa de encruamento — dificuldade do aumento do numero de maclas primarias.
Estagio D — segundo estagio de taxa de encruamento constante — aparecimento de
grande quantidade de maclas secundarias que interceptam as maclas primarias
inibindo todos os sistemas de deslizamento. Podemos verificar esses estagios na
Figura 21, que apresenta o grafico da taxa de encruamento normalizada com o

modulo de cisalhamento G versus a deformacgao.

Figura 21 — Os quatro estagios da taxa de encruamento com os mecanismos de
deformagéao propostos para a liga MP35N.
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Fonte: editado de ASGARI et al., (1997).
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Segundo Renard e Jacques (2012), podem ser encontradas trés partes em
uma curva de taxa de encruamento versus deformacgdo verdadeira. Na parte A
ocorre um decréscimo nao-linear que marca um desequilibrio entre o
armazenamento e a recuperacgao de discordancias. Na parte B ocorre um aumento
na taxa de encruamento com um inicio de aumento da quantidade de maclas. O
aumento do numero de maclas causa um aumento de dureza quer seja pelo efeito
Hall-Petch dindmico e/ou pela diferenga de dureza entre as maclas e a matriz. As
maclas reduzem o espago de movimentagao de discordancias, ocorre um aumento
no numero de maclas devido a ativacdo de sistemas de deslizamentos suficientes
para sua formacdo. Na parte C, a taxa de encruamento cai e se torna estavel, ocorre
uma saturagdo de novos grdos maclados. A deformagdes maiores se torna mais
dificil criar novas maclas nos graos prévios ja encruados, além disso os graos que
ainda ndo possuem maclas também n&o formardo devido sua orientagdo
desfavoravel. Verifica-se os trés estagios descritos acima na Figura 22 abaixo, onde

€ mostrado o grafico (do/de)/G X g, para um ago Alto-Mn TWIP.

Figura 22 — Curva da taxa de encruamento como fungao da deformacao verdadeira
do aco TWIP Fe-20%Mn-1,2%C ensaiado a temperatura ambiente.
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Fonte: editado de RENARD; JACQUES, (2012).



3.5.2 Energia de impacto Charpy

De posse dessa evidéncia, Long-Sheng Li et al. (1982) ja naquela época,
realizou estudos em trés ligas de agos alto Mn para aplicagdes criogénicas que
continham teor de carbono na ordem de 0,05%p. Logo abaixo, na Tabela 10, temos

as composi¢cdes quimicas das trés ligas e constatamos que realmente queria se

estudar explicitamente a influéncia do manganés (LONG-SHENG LI et al., 1982).

Tabela 10 - Composi¢des quimicas dos Agos (% p.).

Descrigéo da Liga C Mn Cr Al Ni Si P S
15% Mn 0.045 145 290 1.03 1.16 0.18  0.001 0.0l
19% Mn 0.05 18.7 293 08 Ll6 048 001 0.0l
22% Mn 0.05 21.6 2.82 0.68 1.16 0.18 0.01 0.01

Fonte: editado de LONG-SHENG LI et al., (1982).

Nesse trabalho Long-Sheng Li et al. (1982) fez ensaios de impacto Charpy,

ensaios de tragcdo, verificou a microestrutura através de microscopia otica e

eletrénica de varredura, e verificou a estrutura através de difratometria de raios-x.

Os ensaios de impacto Charpy foram realizados a diferentes temperaturas

criogénicas: -80, -115, -160 e -196°C. Abaixo na Figura 23, os resultados desse

ensaio.
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Figura 23 - Resisténcia ao Impacto Charpy com entalhe em “V” versus Temperatura.
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Fonte: editado de LONG-SHENG LI et al., (1982).

Os resultados mostram que ha uma queda da resisténcia ao impacto a
medida que a temperatura cai, isso ja era esperado. Mostram também que mesmo a
temperatura mais baixa (-196°C), a resisténcia ao impacto ainda é satisfatéria, ou
seja, o decaimento da resisténcia n&o foi tdo grande como quando comparamos com
outras ligas metalicas. Mas, o fato mais intrigante desse resultado é que nao
podemos estipular uma linearidade entre a resisténcia ao impacto e o percentual de
manganés, pois a temperatura ambiente vemos que 0 ago com maior resisténcia € o
que possui 15% Mn; ja a -115°C o ago com maior resisténcia ao impacto € o que
possui 19% Mn.

No trabalho de Choi et al. (2012), em que foram estabelecidos resultados
desejados para que as ligas trabalhassem a temperatura criogénica, para o ensaio
Charpy esses valores foram: 82 J - para as amostras com entalhe na diregao
longitudinal a dire¢do de laminagao; e 54 J - para as amostras com entalhe na
direcao transversal a direcado de laminacdo. Como podemos ver pelos resultados
apresentados na Figura 24, os resultados foram semelhantes ao trabalho de Long-
Sheng Li et al. (1982), ou seja, ha uma redugéo da energia de impacto Charpy com
a reducao da temperatura; mas o valor obtido para a menor temperatura (-196°C)
ainda é mais alto do que os valores pré-estabelecidos, tanto para a direcao
longitudinal, como para a direg&o transversal. O que significa que a liga de ago alto

Mn ensaiada consegue manter boa tenacidade ao impacto a temperatura criogénica.
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Figura 24 - Energia de Impacto Charpy x Temperatura para Amostras com entalhe
Longitudinal e Transversal.
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Fonte: editado de CHOI et al., (2012).

Podemos agora comparar esses resultados obtidos para os agos alto Mn e
verificarmos que 0 mesmo possui tenacidade ao impacto comparada a do ago 9%
Ni, que é o aco que vem sendo mais utilizado ultimamente para aplicacdes
criogénicas.

Logo abaixo, na Figura 25, vemos resultados obtidos para energia de
impacto Charpy a temperatura de -196°C para quatro ligas de ago 9% Ni em ensaios
executados pelo fabricante ArcellorMittal. (ARCELLORMITTAL USA, 2010)
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Figura 25 - Ensaio de Impacto Charpy com entalhe em “V” de Ligas de A¢o 9% Ni a
temperatura de -196°C.
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Fonte: editado de ARCELLORMITTAL USA, (2010).

Analisando agora as superficies de fratura resultantes do ensaio de impacto
com microscopio eletrbnico de varredura (MEV), as mesmas revelam modo de
fratura ductil com dimples aparecendo nas Figuras 26.a) e 26.b), e a medida que a
temperatura decresce revela-se modo de fratura fratura misto com facetas
intergranulares e pequena presenca de dimples, nas Figuras 26.c) e 26.d) (LONG-
SHENG LI et al., 1982). Como podemos ver nas fractografias do ago com 22% Mn

apresentadas na Figura 26.
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Figura 26 - Fractografias obtidas no MEV de superficies de fratura de ensaio de
impacto do ago com 22% Mn ensaiado a temperaturas de (a) +20°C - regido de
fratura transgranular, (b) -80°C regido de fratura transgranular, (c) -115°C regiao de
fratura intergranular, (d) -196°C regi&o de fratura intergranular

Fonte: LONG-SHENG LI et al., (1982).

E possivel constatar que a medida que a temperatura cai o modo de fratura

vai mudando de transgranular para intergranular.

3.5.3 Tenacidade a fratura

A tenacidade a fratura surgiu como um método mais especifico para se obter
a resisténcia de um material a propagacdo de uma trinca e sua consequente falha
catastréfica em equipamentos. Desde que os métodos convencionais se baseiam na
resisténcia ao escoamento e o uso de coeficientes de seguranga para definir a
tensdo de projeto de um material, bastando ele possuir resisténcia maior que a
tensao aplicada.

A tenacidade a fratura € o método da Mecanica da Fratura que quantifica, a
dimensao/geometria do defeito permitindo determinar a resisténcia do material do
inicio da propagacgao de uma trinca.

Dentre as sete areas de atuagdo da mecanica da fratura, as areas que sao
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independentes do tempo s&o: linear-elastica e elasto-plastica (ANDERSON, 2005).

A Mecénica da Fratura Linear-Elastica (MFLE) se aplica apenas a materiais
que respeitam a Lei de Hooke e em condi¢bes estaticas, portanto, sendo chamados
de materiais linear-elasticos, sendo valida somente se a deformagao for confinada a
uma pequena regido ao redor da ponta da trinca. Para materiais ducteis é
praticamente impossivel caracterizar o comportamento a fratura dessa forma.

A Mecanica da Fratura Elasto-Plastica (MFEP) considera a deformacgao
plastica em condigbes estaticas, sendo n&o linear e independente do tempo. Ela
possui dois métodos que procuram resolver os problemas de fratura de materiais de
elevada tenacidade: CTOD (Crack Tip Open Displacement — Deslocamento de
abertura da ponta da trinca) e Integral-J. O método CTOD é baseado em um
conceito fisico, enquanto que a Integral-J utiliza o conceito de balangco de energia
(ANDERSON, 2005; HAAG, 2015).

3.5.3.1 CTOD

Na tentativa de Wells para medir valores do fator de intensidade de tensdes
critico (Kic) em certos materiais estruturais, ele descobriu que eram muito tenazes
para serem caracterizados pela MFLE. Observando esses materiais mais tenazes,
Wells verificou que a deformagdo plastica na ponta da trinca causava um
embotamento da mesma, a ponta da trinca perdia sua acicularidade ficando obtusa,
retardando a fratura. As faces da trinca se afastavam antes da fratura (veja a Figura
27). O grau de embotamento era diretamente proporcional a tenacidade do material.
Essa observacédo levou Wells a propor que a abertura da ponta da trinca é uma
medida da tenacidade a fratura, esse parametro é conhecido como CTOD.
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Figura 27 — Deslocamento de abertura da ponta da trinca (CTOD). Uma trinca
inicialmente aguda embota com a deformacdo plastica, resultando em um
deslocamento finito na ponta da trinca (3 ).
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Fonte: editado de ANDERSON, (2005).

Existem varias definicbes alternativas do CTOD. As duas mais comuns sao:
o deslocamento original na ponta da trinca e o método do intercepto 90°. Essa ultima
definigdo foi sugerida por Rice e é utilizada para medir o CTOD em modelos de
elementos finitos. Os dois parametros sdo equivalentes para o caso da trinca
embotar na forma de um semicirculo. Esse parametro contempla efeitos nos quais a
estrutura do material possa ser submetida, tais como: tensdes residuais, tipo de
defeito, tamanho de gréo, entre outros (ANDERSON, 2005; HAAG, 2015).

Existem algumas formas de calcular o CTOD a partir de ensaios
experimentais, como o Modelo Britdnico (Normas BS 7448-1 (1991); ISO 12135
(2016)), Modelo Americano (Norma ASTM E1820-17 (2017) e Método Schwalbe
(SCHWALBE et al., 2002). O Modelo Britanico da Norma 1SO 12135 (2016) foi o
utilizado nesse trabalho.

A maioria das medidas experimentais sao feitas em amostras para flexdo em
trés pontos com entalhe pré-usinado. Um dispositivo de medicdo com chapas planas
€ inserido no entalhe, a medida que a trinca é aberta ocorre rotacdo em uma das

pontas do medidor. O CTOD é medido assumindo que as metades da amostra séo
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rigidas e rotacionam em torno de um ponto articulado. Como ilustrado na Figura 28.

Figura 28 — O modelo articulado para medigdo do CTOD em amostras de flexdo em
trés pontos.

X / N

Fonte: ANDERSON, 2005.

O modelo adotado nas normas € um modelo articulado modificado em que
os deslocamentos sdo separados em plasticos e elasticos. O método utiliza as
informagdes obtidas para o ensaio de K¢ relacionando com os dados obtidos no

ensaio de CTOD. Abaixo a equagao 8 descreve o modelo:

K; rp(ﬂ- —.':?JP;

0=0,+0_ = +
e P mO'EE' J}(H"—ﬁ)Jra

(8)

Os indices el e p significam elastico e plastico, respectivamente. O fator
rotacional plastico é r,, V,, € a componente plastico do deslocamento V obtido no
ensaio de CTOD que fornece a curva carga (P) versus deslocamento (V). A forma
dessa curva é semelhante a da curva tensdo versus deformacgéo. A Figura 29 mostra

a curva carga versus deslocamento do ensaio de CTOD (ANDERSON, 2005).
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Figura 29 — Determinagao da componente plastica do deslocamento de abertura do
entalhe.
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Fonte: editado de anderson2005.

3.5.3.2 Integral - J

A Integral — J idealizada por Rice forneceu a base para estender a mecanica
da fratura para bem além dos limites de validade da MFLE.

Rice apresentou uma integral de contorno com caminho independente para
analise de trincas, baseada no conceito de energia. O valor dessa integral (chamada
por ele de J) é igual a taxa de alivio de energia em um corpo elastico ndo linear que
contenha uma trinca. Também foi mostrado, por Hutchinson, Rice e Rosengreen,
que J caracteriza unicamente as tensdes e as deformacgdes na ponta da trinca em
materiais n&o lineares. Assim a Integral — J pode ser vista tanto como um parametro
energético, como um parametro de intensidade de tensées (ANDERSON, 2005).

Rice mostrou que era possivel em certos casos determinar J diretamente da
curva carga versus deslocamento de uma amostra simples. Em geral para uma

variedade de configuragdes a Integral J pode ser descrita pela equagao 9:

— ”LTC
onde 7 € uma constante adimensional. A equacao 9 expressa J como uma energia
absorvida (U;), dividida pela a area da sec¢ao transversal (B.b), vezes uma constante

adimensional. Para trincas profundas em dobramento puro, n = 2. A equagéao 9 pode

ser separada em componentes plasticos (p) e elasticos (el) na equagao 10:
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3.56.3.3 Tenacidade a fratura dos agos alto Mn

No estudo de tenacidade a fratura dessas ligas existem poucos trabalhos de
tenacidade a fratura pelo método CTOD, que é um método que simula o
comportamento do material sob o efeito de um defeito inserido.

No trabalho realizado por Choi et al.,, (2012) foram feitos ensaios as
temperaturas de 25°C, -100°C e -163°C, em amostras com espessura de 30 mm na
diregao transversal a diregdo de laminagcdo e com a pré-trinca de fadiga validada
pela norma BS 7448:1 (BRITISH STANDARD INSTITUTION, 1991). Nas duas
primeiras temperaturas os valores de CTOD nao puderam ser calculados pois a pré-
trinca ndo se propagou até os limites necessarios. Ja a temperatura de -163°C a pré-
trinca comecgou a se propagar aos valores de CTOD na faixa de 0,56 - 0,65 mm. A

Figura 30 abaixo apresenta os graficos com os resultados do ensaio CTOD.
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Figura 30 - Resultados de Ensaio de CTOD em Acgos Alto Mn.
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Fonte: CHOI et al., (2012).

A seguir, para efeito de comparacéao, sdo apresentados na Tabela 11, os
resultados de ensaios de CTOD realizados em acos 9% Ni a temperaturas
criogénicas (SAITOH et al., 1993). E possivel analisar que & temperatura em que foi
possivel medir o CTOD aco alto Mn, o comportamento do agco 9% Ni apresentou

melhor tenacidade com o dobro do valor.
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Tabela 11 - Resultados de Ensaios de CTOD de Agos 9%Ni.

Esp. da Orientagdo | Temperatura
Chapa (mm) | da amostra (°C) 8 (mm)
L - 165 =1.172 >1.184 >1.132
- 196 0.571 0.528 0.514
40 T - 165 1.051 1.123 1.071
- 196 0.409 0.429 0.475

Fonte: editado de SAITOH et al., (1993).

E justamente por existirem poucos resultados de ensaios de CTOD para as
ligas de aco alto Mn, que este foi um dos ensaios de Tenacidade a Fratura

escolhidos para serem realizados nessa tese.
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4 MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo s&o descritos os materiais, métodos e procedimentos

experimentais que foram utilizados para atingir os objetivos desse trabalho.

4.1 Materiais

Os materiais de estudo desse trabalho sdo quatro ligas modelo Fe-C-Mn
com teores de carbono variando de 0,2 a 0,6%, teores de manganés variando de 20
a 28%, maiores que os das ligas comerciais encontradas no mercado no inicio da
pesquisa.

Foram solicitadas a empresa FAI (Fundicdo de Ago Inoxidavel) lingotes de
ago alto-manganés contendo as seguintes composi¢des de elementos principais,
quais sejam:

28% Mn - 0,2% C;
25% Mn - 0,3% C;
23% Mn - 0,45% C;
20% Mn - 0,6% C.

A escolha foi baseada na literatura (CHOI et al.,, 2012; SCHUMANN,
1972), e nas andlises de Thermocalc®, para que se obtivesse uma liga totalmente
austenitica com o objetivo de manter, assim, uma boa tenacidade a temperatura
criogénica. Conforme podemos ver na Figura 31 abaixo, que mostra o diagrama de
estabilidade de fases de Schumann para ligas Fe-C-Mn solubilizadas a 950°C, em
conjunto com as composi¢gdes quimicas das quatro ligas solicitadas ao fabricante,

mostrando que as mesmas encontram-se completamente no campo austenitico.
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Figura 31 — Diagrama de estabilidade de fases para ligas Fe-C-Mn solubilizadas a
950°C, as setas indicativas em azul mostram as composi¢cdes quimicas solicitadas
ao fabricante das quatro ligas estudadas.
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Fonte: Editado de CHOI et al., (2012).

A empresa FAI enviou, entéo, oito (8) lingotes fundidos (dois de cada liga)
medindo 60 x 60 x 210 mm, sem identificagcdo e sem certificado que atestasse suas
composi¢gdes quimicas. Na Figura 32 podemos ver os lingotes de aco Alto-

manganés enviados pela empresa que foram utilizados nesse trabalho.
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Figura 32 — Lingotes fundidos de ago Alto-Mn das quatro ligas, enviados pela
empresa.

Fonte: Autor.

Fizeram-se necessarios entdo, ensaios quimicos analiticos e quantitativos
para determinagédo da correta composi¢gao quimica das quatro ligas. Para obtengao
da correta composi¢cdo quimica das ligas em estudo foi utilizada a fluorescéncia de
raios-X. E, devido essa técnica ndo ser capaz de quantificar corretamente o
elemento carbono, foi utilizado a analise quimica de carbono por combustdo pelo
método gasomeétrico.

Foram realizados ensaios de fluorescéncia de raios-x para determinacao
da quantidade dos elementos quimicos. Os ensaios foram realizados no Laboratério
de Raios-X do Departamento de Fisica da UFC, utilizando o equipamento de
fluorescéncia ZSX - Mini do fabricante Rigaku. Os ensaios de determinagdo do
carbono por combustido foram realizados nas amostras fundidas recebidas da
empresa FAI, segundo a norma ABNT NBR 5604:1982 pelo método gasométrico,
para se obter a correta quantificacdo do percentual em massa do elemento carbono.
Esse ensaio foi realizado pela empresa M Control- Controle de Maquinas e
Equipamentos em Piracicaba — SP (ABNT NBR5604: 1982).

Na Tabela 12, abaixo, sao apresentados os resultados de composigao
quimica das quatro ligas de ago alto Mn fornecidas pelo fabricante FAI.



Tabela 12 - Composi¢cao Quimica das Quatro Ligas de Ago Alto Mn (% em peso).

Ligas Mn C Si Al Cr Fe
30Mn26C 29,50 0,26 1,62 1,17 0,22 Bal.
25Mn32C 25,00 0,32 1,51 1,05 0,29 Bal.
22Mn53C 22,21 0,53 2,51 3,40 0,48 Bal.
20Mn62C 19,70 0,62 2,80 3,65 0,54 Bal.

Fonte: Autor.

Podemos observar que apesar das composicdes reais das quatro ligas
fornecidas virem acrescidas de teores elevados adicionais de Si e Al, e certa
impureza de Cr, mesmo assim as quatro ligas se apresentam no campo austenitico
do diagrama de Schumann. E o que demonstramos na Figura 33 abaixo, onde é
plotado o diagrama de estabilidade de fases para as ligas Fe-C-Mn solubilizadas a
950 °C em conjunto com as composi¢des quimicas obtidas nos ensaios analiticos

apresentados na Tabela 12.

Figura 33 - Diagrama de estabilidade de fases para ligas Fe-C-Mn solubilizadas a
950°C, as setas indicativas em vermelho mostram as composi¢cdes quimicas das

quatro ligas estudadas obtidas nos ensaios analiticos.
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Fonte: editado de CHOI et al., (2012).
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4.2 Métodos

A metodologia utilizada durante a execugdo das etapas de
desenvolvimento do trabalho esta representada no fluxograma da Figura 34,
proporcionando assim uma visédo global da pesquisa. Nessa sec¢éo serdo detalhadas
as etapas de analise termodinédmica, processo de laminagao a quente e tratamentos
térmicos, técnicas de caracterizagdo microestrutural e as técnicas de ensaios

mecanicos incluindo a mecanica da fratura.

Figura 34 — Fluxograma das etapas de desenvolvimento do trabalho.
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Fonte: Autor.

4.2.1 Analise termodinamica

A simulacao termodinamica € uma ferramenta que vém sendo largamente
utilizada por académicos da area de Engenharia de Materiais. A ferramenta ajuda
bastante para obtencédo do diagrama de equilibrio de fases, calculos de percentuais
em massa e molar de fases formadas, partindo de dados basicos como a
composicdo quimica das ligas. E possivel prever a formacdo de fases em
tratamentos térmicos realizados. (DMITRIEVA et al., 2011)

Foi utilizado o programa comercial TCW5Thermo-Calc®, pacote de dados
TCFES6, construido conforme o protocolo CALPHAD (Computer Coupling of Phase

Diagrams and Thermochemistry), para se obter o diagrama de equilibrio de fases



80

das quatro ligas, bem como a comparacéo da variagado de percentual em massa da
austenita em funcdo da temperatura entre as mesmas (SUNDMAN, 2008a, 2008b).
Dessa forma, foi possivel escolher as temperaturas de solubilizagdo tedricas das
quatro ligas.

Esses dados auxiliam a analise dos resultados obtidos nos ensaios de

caracterizagcao microestrutural.

4.2.2 Laminacao a quente e solubilizagao

Com o objetivo de aumentar a quantidade de amostras disponiveis para
ensaio pelo aumento de comprimento, os oito lingotes foram submetidos ao
processo de laminacdo a quente. E para que tais amostras tenham dimensdes
suficientes para a usinagem dos corpos-de-prova a serem fabricados de acordo com
as dimensdes especificadas nas normas dos ensaios mecanicos a serem realizados.

Os lingotes foram enviados para a empresa Saturno Acgos e Ferramentas,
em Sao Paulo -SP, para que fossem aquecidas no forno até atingirem a temperatura
de 1150 °C e mantidas nessa temperatura por duas horas. Apos o ultimo passe de
laminagdo, as amostras foram solubilizadas a temperatura de 1150 °C com
resfriamento em agua. A espessura final das chapas obtidas foi de 14 mm.

O tratamento de solubilizagdo tem como fim a manutencdo da fase
austenitica em equilibrio a temperatura ambiente para tornar possivel a realizacéo
dos demais ensaios de caracterizagdo das ligas com essa fase presente e estavel.
De acordo com os resultados obtidos na Analise Termodinamica pdde-se observar
que a temperatura ideal para o tratamento de solubilizagdo das quatro ligas
estudadas esta na faixa de 727 a 1297 °C. Para otimizar o trabalho e fazer a
solubilizagdo das amostras das 4 ligas ao mesmo tempo no forno utilizamos a
temperatura de 1150° C. Sendo essa a maxima temperatura que poderia ser
utilizada no forno tipo mufla disponivel no laboratério, caso fosse necessario refazer
algum tratamento de ressolubilizag&o.

O tratamento térmico em si consiste em aquecer os materiais até a
temperatura citada acima, manutencdo das amostras nessa temperatura durante
duas horas para homogeneizagao microestrutural, e resfriamento rapido em agua.

Foi feito um tratamento de solubilizacdo posterior a 800 °C para verificar

uma possivel redugdo no tamanho de grdao e consequente alteragdo nas
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propriedades mecanicas.
As barras de cada liga foram ent&o cortadas em amostras com dimensdes
50 x 50 x 20 mm e, entdo foram solubilizadas a temperatura de 800 °C para reduzir

o tamanho de grao.

4.2.3 Ensaios de caracterizagdo microestrutural

4.2.3.1 Difracao de raios-X

Foi utilizada a técnica de difratometria de raios-X (DRX) para analise de
fases presentes nas quatro ligas apdés o processo de laminacdo a quente e
solubilizag&o, e depois de serem deformadas a tracdo nas temperaturas criogénica e
ambiente. As superficies das amostras analisadas foram lixadas com lixas de
granulometria 400.

As medidas de difragao foram feitas no Difratdmetro de Raios-X da marca
Philips - modelo X'Pert do LACAM (Laboratério de Caracterizagdo de Materiais da
UFC). Foram utilizados os programas: X'Pert Data Colletor para aquisigdo dos
dados; X'Pert High Score para identificacdo das fases presentes no difratograma. Os
parametros para as medidas foram: tubo de cobalto com monocromador, intervalo
de varredura entre os angulos 30 e 120°, passo de 0,02°, tempo por passo 1,5 s e
velocidade de varredura de 0,013 °/s. Deve ser ressaltado que estes parametros

foram mantidos para todas as medidas de raios - X neste trabalho.

4.2.3.2 Microscopia otica

A caracterizagado por microscopia otica teve por objetivo avaliar a evolugao
microestrutural das amostras submetidas ao tratamento térmico de solubilizagao,
para verificar sua eficiéncia quanto a manutencdo da fase austenitica antes dos
ensaios mecanicos, assim como, observar as transformacdes por deformacdes
(aparecimento das maclas mecanicas) ocorridas nos ensaios mecanicos de tragao,
as duas temperaturas ensaiadas, ambiente e criogénica.

Para a caracterizacdo foi utilizado o microscopio 6tico Zeiss modelo
Axiolmager M2m com software Axio Vision SE64 para aquisicdo de imagens,
pertencente ao LACAM-UFC.
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A preparagdo metalografica teve etapas distintas entre as amostras
solubilizadas e as amostras ensaiadas a tracdo. Foram retiradas uma amostra de
cada liga apds laminagao a quente e para cada tratamento térmico de solubilizagdo
na secao transversal (diregdo perpendicular a laminagao), a 1150 °C e a 800 °C,
medindo cada uma 15 x 15 mm. Foram retiradas também uma amostra de um corpo
de prova de tracdo de cada liga, na regido proxima a fratura, em cada condi¢cdo
ensaiada, temperatura ambiente e criogénica, na sec¢ao transversal. Totalizando oito
amostras metalograficas dos corpos de prova ensaiados a tracdo. Todas as
amostras apds serem cortadas foram embutidas em baquelite.

As amostras retiradas apdés a solubilizacdo foram lixadas e polidas
mecanicamente com pastas de diamante de 3 e 1 um ou com alumina de 1 e 0,05
um. Por fim, as amostras foram polidas eletroliticamente em uma solugdo que
consistia de etanol 50%, glicerol 25% e acido fosférico 25%, utilizando uma tenséo
de 33 V com uma corrente variando de 0,7 a 1,5 A, durante um tempo de 10
minutos.

Apos muitas tentativas para encontrar o melhor reagente, as amostras
solubilizadas foram atacadas quimicamente com uma solucdo aquosa a 40% de
HNO3; por imersao durante 3 segundos.

Ja as amostras retiradas dos corpos de prova ensaiados a tragao, também
foram embutidas em baquelite e lixadas da mesma forma que as anteriores. Porém,
foram polidas mecanicamente somente com a utilizagdo de alumina com
granulometria de 1 um. O ataque quimico dessas amostras, apds muitas tentativas,
foi realizado com uma solugao de nital 5% por imersao durante 37 segundos para

cada amostra.

4.2.3.3 Microscopia eletrbnica de varredura e espectroscopia por dispersao de

energia

A microscopia eletrénica foi realizada nas amostras laminadas e solubilizadas a
1150 °C com o objetivo de verificar a morfologia e o aparecimento de possiveis
fases presentes apos analise feita com a microscopia o6tica e confirmar a presenca
de vazios da fundicdo. As amostras foram preparadas e atacadas da mesma
maneira descrita na secao 4.2.5.2 para microscopia Ootica. As analises foram

realizadas no equipamento da marca TESCAN® modelo VEGA XMU, do Instituto de
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Pesquisas, Desenvolvimento e Inovacdo do Estado do Ceara (IPDI). No mesmo
equipamento também foram realizadas espectroscopias por analise de energia
dispersiva (EDS) utilizando o software Espirit 1.8 para geragcdo dos espectros de
difracdo e quantificagdo dos elementos quimicos presentes nas amostras

solubilizadas.
4.2.4 Ensaios mecanicos

Para avaliar as propriedades mecanicas das ligas modelo de ago Alto-Mn
TWIP foram realizadas medidas de dureza a temperatura ambiente, ensaios de
tracdo e impacto Charpy na condicdo do material laminado a quente e solubilizado
nas temperaturas ambiente e criogénica. A seguir estdo descritos os tipos de

ensaios mecanicos que foram realizados no trabalho.

4.2.4.1 Ensaio de dureza

As durezas das ligas modelo de ago Alto-Mn TWIP foram medidas apos
os tratamentos térmicos de solubilizacdo a 1150 e 800 °C para ser avaliada a
influéncia da redugcéo do tamanho de grao nas propriedades mecéanicas de cada liga.

Os ensaios para medi¢cdo da dureza Vickers foram realizados segundo a
Norma ASTM E92-17 (2017), utilizando uma carga de 100 kgf durante o tempo de
10s, foram realizadas dez impressdes em cada corpo-de-prova, excluidas a maior e
a menor medida e o resultado final sera a média das oito medidas restantes. Foi
utilizado o durbmetro da marca Insize modelo ISH-BRV pertencente ao Laboratério
de Metalografia e Ensaios Mecanicos (LMEM) da Universidade Federal do Piaui
(UFPI).

4.2.4.2 Ensaio de tragéo

Foram realizados ensaios de tracdo nas chapas laminadas a quente e
solubilizadas a 1150 °C. Foram retirados corpos de prova, seis amostras de cada
liga, na dire¢do de laminagédo das chapas, os quais foram usinados e ensaiados a
temperatura ambiente (A) e temperatura criogénica (NL) de acordo com a Norma
ASTM E8/E8M - 16a (2016). Os corpos de prova tiveram geometria cilindrica

reduzida com comprimento total de 100 mm e didmetro de 10 mm, conforme mostra
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o desenho da Figura 35 abaixo.
Figura 35 — Desenho do corpo de prova reduzido para os ensaios de tragao.
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Fonte: Autor.

Os ensaios de tracdo foram realizados no Laboratério de Materiais
(LMAT) do Instituto Federal do Ceara IFCE-Campus Maracanau. Foi utilizada uma
maquina universal de ensaios, marca Time, modelo WDW 300E, de 30 Toneladas. A
velocidade (deslocamento do travessdo) empregado foi de 1mm/minuto, a
temperaturas de 25 °C no ensaio ambiente e a -196 °C no ensaio a temperatura
criogénica.

Para execugdo dos ensaios a temperatura criogénica utilizou-se
nitrogénio liquido (NL) para se obter a temperatura de -196 °C, temperatura de
trabalho para a qual as ligas deverdo ser utilizadas. Foi utilizado um reservatério
plastico com um furo no fundo, de didmetro ligeiramente menor que o didmetro da
extremidade do corpo de prova, para acondicionar o0 nitrogénio liquido. A
extremidade do corpo de prova foi entdo introduzida nesse furo até a regiao préxima
do raio de curvatura. Para uma melhor vedacao entre corpo de prova e reservatorio
plastico foi utilizado silicone. A Figura 36 abaixo mostra um corpo de prova montado
no reservatério e na maquina de universal de ensaios, em (a) sem nitrogénio liquido

e em (b) com nitrogénio liquido.
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Figura 36 — Corpo de prova montado no reservatorio e na maquina de ensaios
universal, a) sem nitrogénio liquido, b) nitrogénio liquido adicionado ao reservatorio.

Fonte: Autor.

As regides de comprimento util dos corpos de prova foram mantidas
submergidas em nitrogénio liquido por um tempo de aproximadamente 10 minutos
antes do inicio do ensaio para que ocorresse a homogeneizagao da temperatura dos
mesmos. Durante todo o ensaio foi necessaria a reposi¢céo do nitrogénio liquido para
que fosse mantida a temperatura criogénica dentro do reservatério e no corpo de
prova. Apds 0 ensaio 0s corpos prova que foram ensaiados a temperatura criogénica
foram lavados em agua corrente, depois em alcool etilico secados com soprador
térmico, para evitar a oxidagdo oriunda do vapor d’agua condensado formado em
sua superficie.

No ensaio de tracdo, a uniformidade da deformacdo permite obter
informacdes precisas da variagcdo de comprimento em fungao da tensao aplicada e é
representada graficamente por meio da curva tensao versus deformacdo. Essa
curva é obtida com os dados de variagdo de comprimento e carga aplicada.

Antes da realizagdo do ensaio os corpos de prova foram pintados e
tracados com um tracador de altura disponibilizado pelo Laboratério de Metrologia
(LMET) do Instituto Federal do Ceara IFCE-Campus Maracanau.

Posteriormente foi medido o comprimento final e a deformacao foi
calculada apds os ensaios de tragdo. O alongamento percentual foi obtido medindo
o comprimento final através da marcagdo nos corpos de prova seguindo a Norma
ASTM E8/E8M - 16a. As principais propriedades mecanicas das ligas de ago Alto-Mn
TWIP foram determinadas. Além da curva tensao versus deformagao de engenharia,

também foram plotadas as curvas tensao versus deformacéo verdadeira, e taxa de
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encruamento versus deformacdo verdadeira. Através da primeira foram
determinados os valores do limite de escoamento, do limite de resisténcia e do
alongamento percentual (deformagdo) dos corpos de prova. A curva da taxa de
encruamento versus deformacdo permitiu a analise da formagcdo das maclas
mecanicas durante a deformagdo. Podemos ver na Figura 37 um corpo de prova
marcado antes do ensaio ao lado de outro corpo de prova ja ensaiado ASTM
E8/E8M - 16a (2016).

Figura 37 - Corpos de prova para ensaio de tragéo antes e apds o ensaio.

Fonte: Autor.

As superficies de fratura dos corpos de prova dos ensaios de tracao
foram analisadas por microscopia eletrénica de varredura, com o objetivo de

caracterizar o modo de fratura da liga em estudo.

4.2.4.3 Ensaio de impacto Charpy

Foram realizados ensaios de impacto Charpy nas chapas laminadas a
quente e solubilizadas. Foram retirados corpos de prova, seis amostras de cada liga,
na direcdo transversal a laminacdo das chapas, os quais foram usinados e
ensaiados a temperatura ambiente (A) e temperatura criogénica (NL) de acordo com
a Norma ASTM E23 — 16b. Os corpos de prova de se¢do quadrada foram usinados
e retificados para realizagado dos ensaios Charpy-V com dimensées de 10 x 10 x 55
mm, conforme mostra o desenho da Figura 38 abaixo (ASTM E23 -16b, 2016).
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Figura 38 - Desenho esquematico do corpo de prova reduzido para ensaio de
impacto Charpy.
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Fonte: Autor.

O entalhe dos corpos de prova de impacto Charpy foi confeccionado em
brochadeira automatica disponivel no Laboratério de Pesquisa e Tecnologia em
Soldagem (LPTS) da UFC. Os ensaios foram realizados a temperatura ambiente e
criogénica no Laboratério de Ensaios Mecanicos (LEM) da UFC. O equipamento
utilizado nos ensaios de impacto Charpy possuia um martelo de 150 J, o qual pode

ser observado na Figura 39.
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Figura 39 — Equipamento para ensaio de impacto Charpy.

Fonte: Autor.

No ensaio a temperatura criogénica foi utilizado um reservatério de isopor
contendo nitrogénio liquido onde os corpos de prova e a tenaz que os conduziu ao
equipamento ficaram submersos por cinco minutos, conforme recomendado pela
Norma ASTM E23 — 16b. Outro procedimento recomendado pela norma e que foi
executado € que os corpos de prova, ao serem retirados do isopor, devem ser
ensaiados em até 5 segundos, caso contrario o ensaio sera invalidado. A Figura 40
mostra os corpos de prova e a tenaz utilizada imersos no nitrogénio liquido dentro do

reservatorio de isopor.
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Figura 40 — Corpos de prova de ensaio de impacto Charpy e tenaz utilizada imersos
em nitrogénio liquido.

Fonte: Autor.

Apds o0 ensaio os corpos prova que foram ensaiados a temperatura
criogénica foram lavados em agua corrente, depois em alcool etilico secados com
soprador térmico, para evitar a oxidagdo oriunda do vapor d’agua condensado
formado em sua superficie apds a camada de gelo se liquefazer. Abaixo na Figura
41 vemos um corpo de prova logo apds o ensaio em (a) com uma camada de gelo

na superficie; e em (b) trés corpos de prova apds a limpeza acima.
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Figura 41 — a) Corpo de prova apds o ensaio a temperatura criogénica com fina
camada de gelo na superficie; b) corpos de prova ensaiados a temperatura
criogénica apos a limpeza.

Fonte: Autor.

O alinhamento do equipamento de ensaio Charpy — V, o alinhamento do
péndulo, bem como as perdas de atrito no seu deslocamento foram verificados antes
da realizagcdo dos ensaios. Os valores de absorcdo de energia registrados foram
tabelados para associagdo com outras propriedades do material em estudo. As
superficies fraturadas dos corpos de prova rompidos foram submetidas a analise

fractografica no MEV.

4.2.5 Ensaio de tenacidade a fratura CTOD

Esse ensaio é considerado o principal método na determinagdo da
tenacidade a fratura de materiais ducteis e, assim como o ensaio de impacto Charpy
sera realizado em duas temperaturas diferentes: criogénica (NL) e temperatura
ambiente (A).

Os ensaios foram realizados nas chapas laminadas a quente e

solubilizadas. . Foram retirados corpos de prova, seis amostras de cada liga, na
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direcdo transversal a laminacdo das chapas, os quais foram usinados e ensaiados
de acordo com a Norma ISO 12135:2016(E). Foram escolhidos os corpos de prova
do tipo dobramento para ensaio de flexdo em trés pontos. Os corpos de prova de
secao quadrada foram usinados e retificados com dimensdes de 11 x 11 x 60 mm,
conforme mostra o desenho da Figura 42 abaixo (ISO 12135:2016(E), 2016).

Figura 42 - Desenho esquematico do corpo de prova para ensaio de CTOD.
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Fonte: editado de ISO 12135, (2016(E)).

O entalhe dos corpos de prova foi confeccionado em equipamento de eletro-
erosao na empresa Polimatec em Fortaleza — CE. As dimensdes estabelecidas para
O corpo de prova sao:

e BeW-11mm;
¢ Distancia entre os rolos de apoio — 44 mm,;
e a-—deve estar entre 0,45W e 0, 70W (4,95 e 7,70 mm);

e largura do entalhe — 0,6875 mm.
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Na Figura 43 abaixo, mostramos detalhes dimensionais do entalhe do
corpo de prova fabricado por eletro-erosdo. O entalhe citado acima foi verificado
dimensionalmente com um projetor de perfil disponibilizado pelo Laboratério de

Metrologia (LMET) do Instituto Federal do Ceara IFCE-Campus Maracanau.

Figura 43 — Detalhe dimensional do entalhe do corpo de prova para ensaio de
CTOD.

0,6875

Fonte: Autor.

Para realizacdo do ensaio de trés pontos foram utilizados cutelo e pinos de
apoio com dimensdes estipulados de acordo com o especificado pela Norma ISO
12135:2016(E). Os pinos tinham dimensao de 5,5 mm de diametro. Para fixar o
extensbmetro (“clip gauge”) de medicdo do deslocamento COD foram utilizadas
cunhas com as seguintes dimensdes: largura — 9,45 mm; espessura — 1,65 mm;
comprimento superior — 15 mm; comprimento inferior — 14 mm. As mesmas foram
fixadas no corpo de prova com cola na superficie de contato. Na Figura 44 abaixo,
vemos uma fotografia do corpo de prova montado nos apoios e cutelos, as cunhas

fixadas no corpo de prova e o extensémetro fixado nas cunhas.
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Figura 44 - Fotografia mostrando o corpo de prova apoiado em trés pontos, as
cunhas fixadas no corpo de prova e o extensdmetro fixado nas cunhas.
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e

Fonte: Autor.

O equipamento utilizado no ensaio foi a maquina servo-hidraulica para
ensaios estaticos e dindamicos “MTS Landmark” modelo 3010 com célula de carga de
100 kN e controlador “flex-test” 40. O programa utilizado foi o “Multipurpose Elite” e
“Multipurpose Testware”. Esse equipamento foi disponibilizado pelo Laboratério de
Ensaios Mecanicos da Universidade Federal de Sergipe (UFS). A Figura 45 mostra a

imagem do equipamento utilizado.
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Figura 45 — Equipamento utilizado para os ensaios de tenacidade a fratura.

Fonte: OLIVEIRA (2014).

Para execugdo dos ensaios a temperatura criogénica utilizou-se
nitrogénio liquido (NL) para se obter a temperatura de -196 °C, temperatura de
trabalho para a qual as ligas deverao ser utilizadas. Foi utilizado um reservatorio
plastico em forma de funil, onde o tarugo cilindrico de fixacdo do cutelo foi
introduzido, para acondicionar o nitrogénio liquido. A configuragcdo de montagem do
corpo de prova no equipamento foi invertida, com o cutelo ficando para baixo do
corpo de prova, e os apoios e clip gage ficando acima do corpo de prova. A Figura
46 abaixo mostra um corpo de prova montado no reservatério e na maquina de
universal de ensaios dindmicos utilizada, em (a) sem nitrogénio liquido e em (b) com

nitrogénio liquido.
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Figura 46 - Corpo de prova montado no reservatorio e na maquina de ensaios
universal, a) sem nitrogénio liquido, b) nitrogénio liquido adicionado ao reservatorio.

Fonte: Autor.

Os corpos de prova foram mantidos submergidos em nitrogénio liquido por
um tempo de aproximadamente 10 minutos antes do inicio do ensaio para que
ocorresse a homogeneizagdo da temperatura dos mesmos. Durante todo o ensaio
foi necessaria a reposigdo do nitrogénio liquido para que fosse mantida a
temperatura criogénica dentro do reservatério e no corpo de prova. Apos o ensaio foi
realizado o mesmo procedimento dos ensaios de tracdo para evitar a oxidacao
oriunda do vapor d’agua condensado formado em sua superficie.

Os corpos de prova foram pré-trincados por fadiga com carregamento ciclico
e controle de AK crescente, a razado de carregamento utilizada foi 0,1; a frequéncia
variavel entre 10 e 20 Hz, e o Ky nos Ultimos ciclos foi 10 MPa.m”. Os ensaios
foram realizados com taxa de carregamento de 1 mm/min. O objetivo da pré-trinca é
fornecer uma trinca por fadiga reta e aguda que nao seja influenciada pela ponta do
entalhe usinado, e a subsequente taxa de propagagcdo de trinca nao seja
influenciada pela mudanca na forma da ponta da trinca ou pelo histérico de forgas. O
critério de parada foi a obtengdo do comprimento da pré-trinca que segunda a norma
para os corpos de prova utilizados deveria estar entre 1,45 e 4,2 mm. Foi escolhido

1,5 mm.
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Apos a abertura da pré-trinca, executa-se o ensaio de CTOD com aplicagao
de carga monotdnica. O critério de parada do ensaio foi de fratura das amostras ou
obtencdo da carga maxima possivel para as amostras ndo fraturadas. Apdés o
término do ensaio, os corpos de prova nao fraturados foram pés-fadigados para que
a frente de propagacdo estavel ficasse em evidéncia e pudesse ser medida.
Nenhum dos corpos de prova ensaiados fraturou. Na Figura 47 (a), abaixo, podemos
ver um corpo de prova durante o ensaio de CTOD, e na Figura 47 (b), um corpo de

prova apds o ensaio.

Figura 47 — a) corpo de prova sob ensaio de CTOD; b) corpo de prova apds o ensaio
de CTOD.

| W\

Fonte: Autor.

4.2.5.1 Validagdo dos corpos de prova e tratamento dos resultados

ApoOs a separacdo dos corpos de prova em duas partes foram tiradas
fotografias das superficies de fratura para analise de validagdo dos ensaios segundo
a Norma ISO 12135:2016(E). Foi utilizado o microscépio estereoscopio marca Zeiss
modelo Stemi 2000-Ca.

Para a validacdo dos ensaios € necessario medir a pré-trinca em nove
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medidas igualmente espagadas; as duas medidas mais externas deve estar
afastadas devem estar afastadas da extremidade do corpo de prova a 1% da medida
B. As medidas foram realizadas com o auxilio do software Imaged, a partir das
fotografias tiradas no microscépio estereoscopio. A medida ay foi calculada pela

formula:

0= (E52) + k)

2

Os seguintes critérios de validacdo exigidos pela Norma devem ser

observados:

e A diferenca entre quaisquer das sete medidas centrais e o
comprimento da trinca médio ay, nao deve exceder 10% de ay;

e Nenhuma medida da pré-trinca de fadiga deve ser menor do que 1,3
mm;

e Arazao ayW deve estar compreendida entre 0,45 e 0,70.

O ensaio de CTOD, carga monotbénica, fornece dados de carga e
deslocamento para obteng¢ao do grafico Forga (kN) versus COD (mm), esse grafico é
utilizado para obtencao de dois parametros importantes para o calculo do CTOD - 6,
a forga maxima (Fp) e o componente plastico do comportamento do deslocamento
de abertura do entalhe (V,). A forma da curva, comportamento do material, indicara
como deverao ser obtidos os parametros citados acima. A Figura 48 abaixo, mostra

os tipos de curva possiveis, de acordo com a Norma.
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Figura 48 — Tipos de graficos caracteristicos for¢a versus deslocamento em ensaios
de fratura.
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Fonte: editado de norma ISO 12135, (2016(E)).

A forma do grafico encontrada para todos os corpos de prova validados foi a
(6) da Figura 48. Portanto, a forca maxima (F,) deve ser tomada diretamente do
grafico, assim como o respectivo valor de V. Ja o valor de V, foi obtido com calculo
de regressao linear através da curva forca versus deslocamento utilizando o
programa Origin 8.0, seguindo orientacdo da norma, de acordo com a Figura 49

abaixo.
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Figura 49 — Definicdo de V, (para a determinag&o do CTOD).
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Fonte: editado de norma ISO 12135, (2016(E)).

Com os valores de F, e V), foi calculado o CTOD - ¢, através da equagéo:

F (@)]Z A 0AWmay)

s
8o = [—-—- 12
0 W (B2W)05 91\w 20gE  0,6a,+04W+z P (12)

Onde:
e F = F,,-forca maxima aplicada;
e S -“span” ou distancia dos centros dos roletes;
e B - Espessura dos corpos de prova;
e W -largura do corpo de prova;
e v - Coeficiente de Poisson;
e 2z - Altura da cunha do “clip-gauge”.
e ap— Pré-trinca;

e V,—deslocamento de deformagéo plastica.
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4.2.5.2 Calculo da integral - J

A tenacidade a fratura também foi verificada e calculada em termos da
Integral J, através da equagao abaixo:

Jo = [5es90 (&) - 250 4 st (13)

A forca maxima F foi obtida diretamente do grafico, assim como foi feito para
o calculo do CTOD. Da mesma forma que os outros parametros que também estéao
presentes no calculo do CTOD. A excecdo é o parametro U, que é obtido através da

integracao total da area sob a curva forga versus deslocamento subtraida da area do
tridngulo U, indicado na Figura 50.

Figura 50 — Definicdo de U, (para determinacao da Integral J).

Fe, Fyor Fpy®

Forga, £

Deslocamento de abertura do entalhe, g

de

Fonte: editado da norma ISO 12135, (2016(E)).
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo serdo apresentados e discutidos os resultados dos
procedimentos experimentais que foram utilizados para atingir os objetivos desse

trabalho.

Para facilitar a discussdao sobre as ligas modelo de ago Alto-Mn TWIP
desenvolvidas nesse trabalho, foram adotadas as seguintes notagées quanto as
composi¢cdes quimicas das ligas estudadas e as temperaturas utilizadas nos

experimentos:
e 30Mn26C - 29,5 %Mn e 0,26 %C;
e 25Mn32C — 25 %Mn e 0,32 %C;
e 22Mn53C - 22,21 %Mn e 0,53 %C;
e 20Mn62C — 19,7 %Mn e 0,62 %C;
e A —temperatura ambiente — 25 °C;

e NL — temperatura criogénica do nitrogénio liquido - -196°C.
5.1 Analise quimica quantitativa
Na Tabela 13, abaixo, sdo apresentados os resultados de composigao
quimica das quatro ligas de aco alto Mn fornecidas pelo fabricante FAI. A analise foi

obtida por fluorescéncia de raios-X com excec¢ao do elemento quimico carbono, que

foi medido por combustao pelo método gasométrico.

Tabela 13 — Composigao Quimica das Quatro Ligas de Ago Alto Mn (% em peso).

Ligas Mn C Si Al Cr Fe
30Mn26C 29,50 0,26 1,62 1,17 0,22 Bal.
25Mn32C 25,00 0,32 1,51 1,05 0,29 Bal.
22Mn53C 22,21 0,53 2,51 3,40 0,48 Bal.
20Mn62C 19,70 0,62 2,80 3,65 0,54 Bal.

Fonte: Autor.
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5.2 Analise termodinamica

De posse da composi¢ao quimica foi possivel obter os diagramas de fragao
em massa de fases das quatro ligas estudadas, utilizando o software Thermocalc®,
os quais sdo apresentados na Figura 51 abaixo. E possivel ver que todas as ligas
apresentaram apenas as fases ferrita (o), austenita (y), e os carbonetos M23C6 e
M5C2.

Figura 51 — Diagrama de fragdo em massa de fases a) 30Mn26C; b) 25Mn32C; c)
22Mn53C; d) 20Mn62C.
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Fonte: Autor

A partir dos graficos da Figura acima foi obtido o diagrama da fragdo em
massa da fase austenitica em funcao da temperatura. Através desse diagrama é
possivel determinar a temperatura de solubilizagdo tedrica das ligas. Abaixo na

Figura 52 o diagrama € mostrado para as quatro ligas em estudo.
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Figura 52 - Diagrama de Fracdo em Massa de Austenita em Fung¢do da
Temperatura para Quatro Ligas de Ago Alto Mn.
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Fonte: Autor.

A faixa de temperatura em que temos 100% de austenita nas quatro ligas
estudadas vai de 727 a 1297°C. Confirma-se o efeito do Mn nas quatro ligas através
do extenso campo austenitico apresentado pelas mesmas nos diagramas acima.
Portanto é possivel solubilizar as quatro ligas para obtencdo de austenita em

qualquer temperatura dentro dessa faixa. Isso de acordo com essa simulacéo.

5.3 Microscopia 6tica

Apos preparacao metalografica com ataques quimicos ja descritos na segao
meétodos podemos observar as microestruturas apresentadas nas Figuras 53 a 55.

As microestruturas das quatro ligas de acgo alto-Mn antes de serem
submetidas aos ensaios mecanicos sao puramente austeniticas com presenca
esporadica de maclas térmicas e bandas de deformacédo devido a laminacao a
quente, como podemos visualizar nas Figuras 53 (a-d). As estruturas consistem de
graos de austenita para as quatro ligas com tamanho variando de 26,88 a 31,77 um,
tamanho de grdao ASTM 7,0 a 7,5. Pode-se notar também a grande presencga de

microporos remanescentes do processo de fundicio.



104

Figura 53 - Microestruturas das quatro ligas de aco alto — Mn antes dos ensaios de
tracao; a) 30Mn26C; b) 25Mn32C; c) 22Mn53C; d) 20Mn62C.

PES

Fonte: Autor.

Nas Figuras 54 (a-d) e 55 (a-d) abaixo sao apresentadas as microestruturas da
quatro ligas apos serem deformadas pelo ensaio a tragdo, nas temperaturas
ambiente e criogénica, respectivamente. Em ambas as temperaturas e em todas as
ligas nota-se 0 numeroso aparecimento de maclas mecanicas nas microestruturas

de todas as ligas.
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Figura 54 - Microestrutura das quatro ligas de ago alto — Mn apds ensaio de tragéo a
temperatura ambiente (A); a) 30Mn26C; b) 25Mn32C; c) 22Mn53C; d) 20Mn62C.
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o

Fonte: Autor.
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Figura 55 - Microestrutura das quatro ligas de ago alto — Mn ap6s ensaio de tragao a
temperatura criogénica (NL); a) 30Mn26C; b) 25Mn32C; c) 22Mn53C; d) 20Mn62C.

-

Fonte: Autor.

5.4. Microscopia eletrénica de varredura e espectroscopia de energia

dispersiva

As micrografias das ligas modelo de ago Alto-Mn TWIP foram feitas no MEV
no modo SE, para anélise microestrutural apos preparagdo metalografica e ataque.
O principal objetivo era identificar as heterogeneidades que apareceram no interior
dos gréos nas amostras antes do ensaio de tragao, para diferencia-las entre maclas
mecanicas, alguma nova fase, inclusdo ou porosidades. Para tanto, foi realizada
analise de EDS pontual nessas heterogeneidades.

A Figura 56 apresenta a micrografia obtida por MEV da liga 30Mn26C na

condi¢ao laminada a quente e solubilizada a 1150 °C com a medida de EDS ao lado.



107

Figura 56 — Analise de EDS e microestrutura do ago Alto-Mn 30Mn26C laminado a
quente e solubilizado a 1150 °C.

EDS PONTO

Mn | 37,05 | 13,44
S | 31,80 | 33,18
Fe | 10,16 | 35,88
Al | 11,08 | 16,59
Ca | 7,51 | 0,00
Mg | 1,83 | 0,00

Fonte: Autor.

Observa-se uma inclusdo de sulfeto de manganés, principalmente pelos
resultados de composicdo quimica do ponto 2 com elevados teores de enxofre e
manganés. O ponto 1 também apresentou teores elevados de enxofre e manganés
juntamente com teores de impurezas como calcio, magneésio e aluminio
provenientes da siderurgia. A forma alongada da inclusdo também confirma a
caracterizacao da inclusdo de sulfeto de manganés.

Na Figura 57 observamos a micrografia obtida por MEV da liga 25Mn32C na

condig¢ao laminada a quente e solubilizada a 1150 °C com a medida de EDS ao lado.
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Figura 57 — Analise de EDS e microestrutura do ago Alto-Mn 25Mn32C laminado a
quente e solubilizado a 1150 °C.

EDS | Ponto
% p. 1
Mn 24,26
Si 1,65
Fe 67,26
Al 6,83

Fonte: Autor.

Observando a figura e o EDS se vé uma porosidade, pois a composigcao

quimica apresentada é semelhante a composicao da propria liga 25Mn32C.

A Figura 58 apresenta a micrografia obtida por MEV da liga 22Mn53C na

condigao laminada a quente e solubilizada a 1150 °C com a medida de EDS ao lado.
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Figura 58 — Analise de EDS e microestrutura do ago Alto-Mn 22Mn53C laminado a
quente e solubilizado a 1150 °C.

EDS | Ponto

% p. 1
Mn 47,15
S 26,70
Fe 23,58
Al 1,35
Si 1,22

Fonte: Autor.

Novamente verifica-se uma inclusdo de sulfeto, agora na liga 22Mn53C,
essa bem caracterizada com forma alongada e composi¢gdo quimica elevada de
enxofre e manganés, encontrada nos contornos dos gréos.

A Figura 59 apresenta a micrografia obtida por MEV da liga 20Mn62C na
condigao laminada a quente e solubilizada a 1150 °C com a medida de EDS ao lado.
As maclas mecanicas superficiais oriundas do processo de lixamento ao serem
observadas no MEV tinham uma aparéncia de segunda fase, portanto, foi realizado
EDS pontual na macla mecanica para verificacdo e constatacdo de composicao

quimica.
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Figura 59 — Analise de EDS e microestrutura do ago Alto-Mn 20Mn62C laminado a
quente e solubilizado a 1150 °C.

EDS | Ponto

%p. 1
Fe 75,69
Mn 20,40
Al 2,25
Si 1,66

Fonte: autor.

Quando se observa a composicdo quimica obtida na analise da macla
mecanica vé-se que € muito aproximada a composicao da liga 20Mn62C,
confirmada assim a sua existéncia e ndo a de uma possivel segunda fase, carboneto

ou fase deletéria.

5.5 Energia de falha de empilhamento

As energias de falha de empilhamento foram calculadas de acordo com o
que vem sendo descrito na literatura, para as temperaturas ambiente e criogénica
que foram as condi¢cdes dos ensaios mecanicos.

As energias de falha de empilhamento calculadas para as quatro ligas de
acgo alto-Mn sao apresentadas na Figura 60, para as temperaturas ambiente (25°C) e
criogénica (-196°C). Os valores de EFE, na temperatura ambiente, sdo 32,7, 26,1,
40,4 e 41,7 md/m? para as ligas 30Mn26C, 25Mn32C, 22Mn53C e 20Mn62C,

respectivamente.
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Figura 60 - Energia de Falha de Empilhamento a 25° C e -196 °C para as quatro
ligas de ago alto Mn.
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Fonte: Autor.

E possivel ver que as ligas 22Mn53C e 20Mn62C tem os maiores valores de
EFE a temperatura ambiente, devido principalmente ao teor de aluminio
aproximadamente trés vezes maior que as outras duas ligas. Pesquisas mostram a
grande influéncia do Aluminio no aumento da EFE. Além de possuirem teores de
carbono maiores que as outras duas ligas (30Mn26C e 25Mn32C), apesar de
menores teores de manganés. A liga 25Mn32C possui o0 menor valor de EFE, apesar
de apresentar teor de aluminio semelhante a liga 30Mn26C, possui teor de Mn 17%
menor e teor de carbono 18% maior. Constata-se, portanto, as grandes influéncias
do manganés e do carbono na EFE (CURTZE; KUOKKALA, 2010; DUMAY et al.,
2008; XIONG et al., 2014).

Os valores da EFE a temperatura criogénica sao 26,9, 19,0, 30,2 e 27,7
mJ/m? para as ligas 30Mn26C, 25Mn32C, 22Mn53C e 20Mn62C, respectivamente.
Todas com valores muito aproximados, a exceg¢ao da liga 25Mn32C que apresenta
EFE ligeiramente menor que as demais, o que se justifica mais uma vez por
apresentar aluminio inferior aos das ligas 22Mn53C e 20Mn62C, e menor teor de Mn

que a liga 30Mn26C, sendo que esses elementos aumentam a EFE
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significativamente (CURTZE; KUOKKALA, 2010; DUMAY et al., 2008; SATO et al.,
2011, Xiong, 2014).

Se nota o efeito de redugdo da energia entre os ensaios realizados a
temperaturas diferentes, ja que o modelo termodindmico de calculo da EFE é
dependente da temperatura. E, que pelos valores obtidos, todas as ligas, tanto a
temperatura criogénica como a temperatura ambiente, ter&o como mecanismos de
transformacdo o deslizamento de discordancias e a maclagem mecanica. Nao

ocorrera, portanto, o aparecimento de novas fases, tais como, as martensitas € e a

em nenhum dos casos.

5.6 Analise por difragao de raios-X

As analises de Difragcdo de Raios-X foram realizados nas quatro ligas
estudadas na condicédo laminado a quente e solubilizado a 800 °C antes de sofrerem
deformagado sob tracdo, apds ensaio de tragcdo a temperatura ambiente, e apos
ensaio de tracdo a temperatura criogénica. Os difratogramas sado apresentados na

Figura 61.



Figura 61 - Difratogramas de Raios-x das quatro ligas de ago
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alto Mn antes e apos

0s ensaios de tragao a temperaturas ambientes e criogénicas
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Fonte: Autor.

O resultado dos difratogramas acima vem, portanto, confirmar os resultados

obtidos com modelo termodinémico para os calculos de EFE das ligas. Ou seja, ndo

foram encontrados nenhum dos dois tipos de martensita, ¢ ou «, comumente

encontradas nas ligas TRIP, através da transformacgao por deformacdo. Fato esse

que nos leva a classificar as quatro ligas ensaiadas como ligas de ago TWIP.

5.7 Medidas de dureza

Os valores de medida de Dureza Vickers foram realizadas nas amostras que

foram solubilizadas apds a laminagao a quente a 1150 °C e nas amostras que foram

solubilizadas a 800 °C. Com o objetivo de identificar alguma variacdo de ductilidade

devido a diferenga no tamanho de grao ou de uma presenga maior de porosidades e

inclusées em uma determinada liga.
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A Figura 62 apresenta os valores de dureza das ligas modelo de ago Alto-Mn
TWIP.

Figura 62 — Representacdo dos valores de dureza das ligas solubilizadas a 1150 °C
e solubilizadas a 800 °C.
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Fonte: Autor.

E possivel ver que o ensaio de dureza confirma a importancia do carbono
em ligas Fe-Mn. Em recente artigo publicado na revista Nature por LEE et al. (2017)
investigando as propriedades de tragdo de trés acos austeniticos Fe-Mn com
energia de falha de empilhamento e tamanhos de grdo semelhantes, mas diferentes
concentracdes de carbono eles concluiram que quando a concentracdo de carbono
aumentou, tanto o limite de resisténcia quanto a ductilidade melhoraram
significativamente. Isso indica que a adicdo de carbono resulta em uma
proporcionalidade entre resisténcia mecanica e ductilidade, em vez de uma
competicdo entre essas propriedades que € o que se verifica na maioria das ligas
metalicas. Nas ligas estudas nesta tese, foi constatada uma pequena variagdo no
tamanho de grao das quatro ligas entre as duas diferentes temperaturas de
solubilizacdo.
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5.8 Ensaios de tragao

Os ensaios de tragcado foram realizados nas temperaturas ambiente (~25 °C)
e criogénica (-196 °C) com 3 corpos de prova cilindricos, com tamanho reduzido,
para cada uma das ligas de ago Alto-Mn TWIP. A Tabela 14 apresenta os valores
das propriedades mecénicas obtidas nos ensaios juntamente com o valor de EFE

calculado.

Tabela 14 — Propriedade mecanicas de tracdo obtidas no ensaio de tragdo para as
quatro ligas de acgo Alto-Mn TWIP, ao lado da EFE.

TEMP. LIGASDE TENSAO DE RESISTENCIA ALONGAMENTO EFE

DE ACO ESCOAMENTO MECANICA (%) (mJim?)

ENSAIO  ALTO-Mn (MPa) (MPa)

25°C 30Mn26C 380 50 763 & 31 58+ 0,8 32,7
25Mn32C 384 + 51 888 + 55 484 +4.4 26,1
22Mn53C 393 + 55 889 + 29 63,8+6,3 40,4
20Mn62C 453 + 21 948 + 42 64,7 £3,2 41,7

-196°C 30Mn26C 593 + 61 1020 + 43 28+6,7 26,9
25Mn32C 600 + 60 971+ 65 74146 19,0
22Mn53C 672 + 45 1119 + 38 19,7+0,8 30,2
20Mn62C 760 + 25 1100 + 60 11,4+4 27,7

Fonte: Autor.

O mesmo comentario apresentado no tépico referente aos resultados de
dureza vale para os ensaios de tracdo. As ligas com maior teor de carbono
apresentaram maior resisténcia mecanica e limite de resisténcia elastico. A liga
25Mn32C apresentou os menores valores em quase todas as propriedades, excegao
foi a resisténcia ao escoamento que foi a segunda menor, o que € coerente pois é a
liga com menor EFE. Enquanto menor a EFE menor sera a disponibilidade do
mecanismo de deformacdo do tipo deslizamento de discordancias atuar,
aumentando a presenca de barreiras fisicas ao seus movimentos, no caso, as
maclas mecanicas.

A Liga 30Mn26C apresenta tendéncias de ductilidade e tenacidade
surpreendentes a temperatura criogénica, apresentando valor de 28% no

alongamento quando comparadas com as outras ligas a essa temperatura.
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Verifica-se também, na Tabela 14, que a medida que se aumenta os teores
de C e Al, e reduz-se os teores de Mn, aumenta-se a tensao de escoamento para as
duas condigbes de temperatura. O mesmo ocorre para a resisténcia mecanica a
temperatura ambiente. A temperatura criogénica esse aumento da tensdo de
escoamento esta associado somente ao aumento do teor de aluminio.

Quando se tenta relacionar a resisténcia mecanica a tragdo com a EFE,
verifica-se que ndo ha uma concordancia de valores proporcionais nem diretamente,
nem inversamente. Observa-se que, quanto maior o teor de carbono maior sera a
resisténcia mecanica, apesar de que o aumento do teor de aluminio nas ligas
22Mn53C e 20Mn62C, atenue bastante a disparidade de resisténcia mecanica entre
as ligas.

Comparando os resultados de ensaios criogénicos (-196 °C) apresentados
na Tabela 14 com os valores da Tabela 7 pode-se concluir que: os valores de tensao
de escoamento e tensao de resisténcia a tragao para as ligas modelo de ago alto Mn
estudadas sao similares aos das ligas de aco alto Mn da pesquisa de Choi et al
(2012), e valores de alongamento menores que podem ser atribuidos aos maiores
teores de silicio das ligas estudadas e porosidades presentes oriundas da fundi¢do.

Na Figura 63 se observam as curvas tensdo versus deformacdo de
engenharia das quatro ligas de ago Alto-Mn ensaiadas na temperatura ambiente, e

na Figura 64, o resultado dos ensaios a temperatura criogénica.
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Figura 63 - Curva tensao-deformacao de engenharia das quatro ligas de ago alto-Mn
ensaiadas a temperatura ambiente (25°C).
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Figura 64 - Curva tensao-deformacao de engenharia das quatro ligas de aco alto-Mn
ensaiadas a temperatura criogénica (-196°C).
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E possivel verificar na Figura 64, o aparecimento de “serrations”, na forma
de platds nas ligas ensaiadas a temperatura criogénica. Uma evidéncia do fendmeno
conhecido como envelhecimento por deformacgéo dindmica — “Dynamic Strain Aging”
(DSA). Esse fendmeno leva a instabilidade de deformagdo associada com a
propagacdo ou repeticdo estacionaria das bandas de Portevin-Le Chatelier
(RAMACHANDRAN; BALDWIN; REED-HILL, 1970; SEOL et al., 2017). Esta
relacionado a interacao entre pares de atomos C-Mn e maclas mecanicas formadas
de falhas de empilhamento devido a discordancias parciais com deformacao de
cisalhamento nas dire¢cdes {111}, <112>,que empilha em todo plano atémico {111},
(HOSFORD, 2005; RODRIGUEZ; VENKADESAN, 1995; YOSHIMURA; SHIMIZU;
KITAJIMA, 1982). Uma das causas mais citadas de aparecimento de “serrations” na
zona elastica de ligas metdlicas € o aquecimento adiabatico que ocorre a
temperaturas criogénicas. A dissipagao do calor devido a deformacéao se torna dificil,
pois o material esta circundado de uma camada de gas do nitrogénio liquido. O
aumento local de temperatura no corpo de prova gera uma queda de carga devido a
maior taxa de deformacéo plastica gerada pelo nivel de tensao aplicado.

Nas Figuras 65 e 66 sao mostrados graficos comparativos da resisténcia
mecanica e resisténcia ao escoamento das quatro ligas ensaiadas nas temperaturas

ambiente e criogénica, respectivamente.
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Figura 65 - Limite de resisténcia mecéanica das quatro ligas de ago alto-Mn
ensaiadas a temperatura ambiente.
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Figura 66 - Limite de resisténcia ao escoamento das quatro ligas de ago alto-Mn
ensaiadas a temperatura criogénica.
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A tensdo de escoamento a temperatura criogénica, Figura 66, € maior do
que a temperatura ambiente, devido o movimento de discordancias encontrar mais
barreiras, pois aquela temperatura, as quatro ligas apresentardo uma maior
densidade de maclas mecanicas e menor movimento de discordancias devido a
menor EFE. Comparando os valores de tensdo de escoamento a temperatura
ambiente com os resultados obtidos a temperatura criogénica, vemos que houve um
aumento médio na tenséo na faixa de 80 a 100%. Sendo que as Ligas 22Mn53C e
20Mn62C obtiveram aumentos proporcionais maiores do que as Ligas 30Mn26C e
25Mn32C. Lembrando que as primeiras possuem teor de aluminio duas vezes maior
que as ultimas. E a Liga 20Mn62C obteve a maior tensdo de escoamento dentre
todas as Ligas ensaiadas a temperatura criogénica.

Na Figura 67 abaixo, podemos comparar os valores de alongamento % nas
temperaturas ambiente e criogénica das quatro ligas estudadas. O menor
alongamento a temperatura ambiente e criogénica foi da liga 25Mn32C. A
temperatura criogénica houve uma grande redugdo no alongamento de todas as
ligas, sendo que a liga 30Mn26C teve uma menor redugdo, 50% em relagdo a
temperatura criogénica, enquanto as outras ligas tiveram uma reducao de 75 a 80%

em média.

Figura 67 - Alongamento das quatro ligas de ago alto-Mn ensaiadas as temperaturas
ambiente (25°C) e criogénica (-196°C).
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Analisando a ductilidade em vista dos resultados de alongamento do ensaio
de tracdo, vé-se que a temperatura ambiente o comportamento do grafico da Figura
67 é semelhante ao grafico da Figura 60, de energia de falha de empilhamento. Ou
seja, verifica-se que quanto maior a EFE maior sera a ductilidade, pois havera
menor densidade de maclas mecanicas proporcionando maior deslizamento de
discordéncias e continuidade do fenédmeno DSA. Analisando agora para a
temperatura criogénica nota-se uma queda no alongamento de 60% em média para
todas as ligas. A temperatura criogénica a Liga 20Mn62C tem alongamento menor
do que o da Liga 22Mn53C, o que ndo ocorreu a temperatura ambiente. Em ambos

0s casos existe a proporcionalidade direta com a EFE.

5.8.1 Taxa de encruamento

Das curvas tensdo X deformacdo de engenharia foram extraidas as curvas
tensao X deformacéo verdadeiras e taxa de encruamento, apresentadas na Figura
68 abaixo. Comparando os comportamentos das quatro ligas nas duas
temperaturas, a taxa de encruamento na temperatura criogénica, Figura 68. b), é
maior do que a temperatura ambiente, Figura 68. a), e que, as mesmas apresentam
comportamentos um pouco diferentes. As ligas a temperatura ambiente apresentam
curvas de taxa de encruamento com trés estagios definidos (RENARD; JACQUES,
2012), e as mesmas ligas ensaiadas a temperatura criogénica com curvas
apresentando quatro estagios definidos (ASGARI et al., 1997). A diferenga esta na
definicdo do estagio B das ligas ensaiadas a temperatura criogénica, que apesar de

ocorrer a deformagdes muito pequenas pode ser verificado na Figura 68. d).
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Figura 68 - Curvas de taxa de encruamento e tensdo — deformacéo verdadeiras das
quatro ligas de aco alto Mn ensaiadas a (a) temperatura ambiente; (b) temperatura
criogénica; (c) escala ampliada de (a); (d) escala ampliada de (b).
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Fonte: Autor.

E possivel verificar, também, que nas amostras ensaiadas a temperatura
ambiente, que as quatro ligas confirmaram o critério de Considére (DIETER, 1988;
KUSAKIN; KAIBYSHEV, 2016), que estabelece que a carga maxima € o ponto do
inicio da formagéo do “pescogo” no corpo de prova (reducdo da area da segao
transversal), onde a taxa de encruamento se iguala a tensdo graficamente. E um
indicativo de ductilidade. Fato que n&o ocorre nas quatro ligas quando ensaiadas a
temperatura criogénica.

Analisando as taxas de encruamento a temperatura criogénica, verifica-se
variagbes entre as ligas entre os estagios iniciais e finais de deformacdo. Nos
estagios iniciais, deformacbes verdadeiras de até 0,15, a menor taxa de
encruamento € da liga 30Mn26C e a maior taxa da liga 25Mn32C, sendo que a

primeira possui EFE quase igual @ maior EFE da liga 22Mn53C, e a liga 25Mn32C



123

possui a menor EFE a essa temperatura. E possivel relacionar a menor taxa de
encruamento com a menor densidade de maclas mecanicas da liga 30Mn26C, e
maior EFE, 26,9 mJ/m2. Apds deformacdes de 0,15 a taxa de encruamento tende a
se estabilizar se tornando a maior, e possuindo também a maior deformagao. Isso
ocorre devido, nos estagios iniciais, deformagdes menores que 0,15, ocorrerem o
aparecimento de maclas primarias e, logo apos, uma dificuldade do aumento do
numero de maclas devido a saturagdo dos grdos maclados. Em deformacgdes
maiores que 0,15, o aparecimento de maclas secundarias interceptam as maclas
primarias e inibem os sistemas de deslizamento, e os grdos que ndo possuem
maclas também n&o formario devido a orientagao desfavoravel, fazendo com que a
taxa de encruamento fique estavel. (ASGARI et al., 1997; RENARD; JACQUES,
2012).

A diferenca para a liga 25Mn32C que possui menor EFE, 19,0 mJ/m?, e
portanto maior densidade de maclas mecanicas, € o fato de possuir maior numero
de graos saturados de maclas, fazendo com que a taxa de encruamento nao caia
bruscamente, e apds uma pequena estabilizacdo ja ocorra a ruptura do corpo de
prova, resultando na menor deformagao dentre as ligas ensaiadas a temperatura
criogénica, 7,4%.

As ligas 22Mn53C e 20Mn62C apresentam comportamentos de taxa de
encruamento semelhantes, sendo que a liga 20Mn62C possui a menor taxa de

encruamento, menor EFE, e portanto deforma menos do que a liga 22Mn53C.

5.8.2. Fractografias corpos de prova de tragao

Os corpos de prova de tragao apds o ensaio foram examinados por MEV e
suas fractografias foram caracterizadas quanto ao mecanismo de fratura ocorrida.
Foi escolhida a fractografia que mais representa cada liga em cada temperatura
ensaiada.

Nas Figuras 69, 70, 71 e 72 sao apresentadas a fractografias dos corpos de
prova ensaiados a tracao na temperatura ambiente, os aumentos de 1000x foram

realizados em areas préoximas ao centro do corpo da regido fraturada.
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Figura 69 — Fractografia em MEV da liga 30Mn26C apds ensaio de tragéo a
temperatura ambiente: a) aumento de 50X; b) aumento de 1000x.

Ty

Fonte: autor

Figura 70 — Fractografia em MEV da liga 25Mn32C apds ensaio de tracéo a
temperatura ambiente: a) aumento de 50X; b) aumento de 1000x.

1 2mm

Fonte: autor
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Figura 71 — Fractografia em MEV da liga 22Mn53C apds ensaio de tragao a
temperatura ambiente: a) aumento de 50X; b) aumento de 1000x.

2 mm

Fonte: autor

Figura 72 — Fractografia em MEV da liga 20Mn62C apds ensaio de tracao a
temperatura ambiente: a) aumento de 50X; b) aumento de 1000x.

1 ?2mm

a)

Fonte: autor

Analisando as fractografias em MEV de todas as ligas a temperatura
ambiente com aumento de 50X, é visivel o comportamento tipico de fratura ductil
com os corpos de prova de todas as ligas apresentando o formato “taga-cone”, que
pode ser melhor observado nas bordas dos corpos de prova. Ao analisar as
fractografias em MEV com aumento de 1000x, verifica-se aspecto de maior
ductilidade nas ligas 30Mn26C, 25Mn32C e 22Mn53C. Sendo que nas ligas
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25Mn32C e 22Mn53C (Figuras 70 e 71, respectivamente) ocorre grande presenga
de alvéolos (dimples) e na liga 30Mn26C presenga de dimples de tamanho maior,
com coalescéncia de vazios, presenga de particulas de segunda fase. Enquanto a
liga 20Mn62C, com aspecto semelhante a liga 30Mn26C, sendo que com pequena
presenca de facetas de clivagem. Isso justifica-se, por ser essa liga 20Mn62C que
apresentou maior resisténcia mecanica e maior resisténcia ao escoamento, devido

principalmente ao maior teor de carbono.

Nas Figuras 73, 74, 75 e 76 sao apresentadas a fractografias dos corpos de prova
ensaiados a tragcdo na temperatura criogénica, os aumentos de 1000x foram

realizados em areas préoximas ao centro do corpo da regido fraturada.

Figura 73 — Fractografia em MEV da liga 30Mn26C apds ensaio de tragdo a
temperatura criogénica: a) aumento de 50X; b) aumento de 1000x.
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Fonte: autor
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Figura 74 — Fractografia em MEV da liga 25Mn32C apds ensaio de tragdo a
temperatura criogénica: a) aumento de 50X; b) aumento de 1000x.
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Fonte: autor

Figura 75 — Fractografia em MEV da liga 22Mn53C apds ensaio de tragédo a
temperatura criogénica: a) aumento de 50X; b) aumento de 1000x.
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Fonte: autor
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Figura 76 — Fractografia em MEV da 20Mn62C apds ensaio de tragao a temperatura
criogénica: a)

a) . " T—

Fonte: autor

Analisando as fractografias em MEV de todas as ligas a temperatura
criogénica com aumento de 50X, se vé diferengcas nas ligas em pares. As ligas
30Mn26C e 22Mn53C apresentam um comportamento tipico de fratura ductil com os
corpos de prova de apresentando o formato “taca-cone”, que pode ser melhor
observado nas bordas dos corpos de prova com ruptura por cisalhamento
acentuada. Ja as ligas 25Mn32C e 20Mn62C apresentam aspecto tipico fratura
fragil, com bordas com cisalhamento minimo e até inexistente, e o restante dos
corpos de prova plano.

Ao analisar as fractografias em MEV com aumento de 1000x, verifica-se
aspecto de maior ductilidade nas ligas 30Mn26C e 22Mn53C. Com presenga de
dimples de tamanho maior, com coalescéncia de vazios, e presenca de particulas de
segunda fase. Enquanto as ligas 25Mn32C e 20Mn62C o aspecto fragil também é
visivel, sendo visto com maior intensidade na liga 20Mn62C. A liga 25Mn32C
apresenta ainda uma pequena presenca de alvéolos, mas também, aspecto de
facetas de clivagem, inclusive com a presencga de uma trinca. Na liga 20Mn62C, vé-

se uma enorme fratura intergranular com graos de grandes dimensdes.
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5.9 Ensaios de tenacidade ao impacto Charpy

Os ensaios de Impacto Charpy foram realizados nas temperaturas ambiente
(~25 °C) e criogénica (-196 °C) com 3 corpos de prova cilindricos, com tamanho
reduzido, para cada uma das ligas de ago Alto-Mn TWIP.

No ensaio a temperatura ambiente, apresentado na Figura 77, podemos
observar a elevada tenacidade ao impacto de todas as ligas com valores meédios de
105 J, com excecgdo da 25Mn32C que obteve um resultado de 68,9 J.

Comparando os valores de energia na temperatura ambiente com os valores
ensaiados a temperatura criogénica verificou-se uma redugdo de 70% em média
quando analisamos as ligas 25Mn32C, 22Mn53C e 20Mn62C. A liga 30Mn26C
obteve valor ainda elevado de 73,2 J, uma reducéo de apenas 32,5%. Ligas de ago
alto manganés com teores acima de 25% Mn, costumam apresentar realmente
valores maiores para a tenacidade ao impacto (TOMOTA; STRUM; MORRIS, 1987).

Figura 77 - Energia de Impacto Charpy , em Joules, de cada Liga ensaiadas as
temperaturas ambiente e criogénica.
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Ao analisar a tenacidade ao impacto (ensaio Charpy), a qual € um ensaio
dindmico com velocidade de deformacio elevada comparada ao ensaio de tracao,

verificamos o maior efeito da temperatura, pois ocorre uma grande queda da energia
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de impacto a temperatura criogénica, Figura 77. No ensaio realizado a temperatura
ambiente verifica-se 0 menor valor da liga 25Mn32C. Na correlagdo com os valores
de EFE, existe uma grande semelhanga entre os valores para todas as ligas nas
duas temperaturas, mostrando que a queda de EFE, maior densidade de maclas
mecanicas e discordancias, esta associada a queda no valor da energia de Impacto
Charpy, cerca de 25% a menos na EFE proporcionou uma grande queda de 70% em
média na energia de impacto Charpy. Apesar disso, € possivel observar os mesmos
mecanismos de fratura vistos nas outras ligas a temperatura criogénica, micro-
dimples ducteis e planicies de dimples rasos, na Figura 79 (DIETER, 1988). A
surpresa agora ficou por conta da liga 30Mn26C que apresentou energia de impacto
semelhante as quatro ligas ensaiadas a temperatura ambiente, isso quando
comparamos aos valores de EFE dessa liga a temperatura criogénica. Mesmo
apresentando mecanismo de fratura intermediario entre fragil e ductil (dimples
rasos), demonstrou boa tenacidade ao impacto.

Comparando os resultados de ensaios criogénicos (-196 °C) apresentados
na Figura 77 com os valores da Figura 25, que apresenta resultados de ensaios
criogénicos para ago 9% Ni, pode-se concluir que: os valores de energia de impacto
Charpy para as ligas 30Mn26C e 22Mn53C estudadas sdo maiores do que as ligas
de aco 9%Ni que possuem 0,1%C da pesquisa da ArcellorMittal USA (2010); e na
mesma literatura, os resultados de todas as ligas modelo de acgo alto Mn estudados
possuem valores de energia de impacto Charpy maiores do que a exigéncia da
Norma API 620, que é de 16J para corpos de prova transversais.

Na Figura 78, confirmam-se os valores elevados de energia de impacto
charpy com as fractografias apresentadas de todas as ligas a temperatura ambiente.
Vemos uma aparéncia mista com predominancia de vazios (“dimples”)
caracteristicas de fratura ductil (alveolar), e uma quantidade menor de dimples rasos
com presenga de micro-vazios, modo de fratura mista ductil-fragil (DIETER, 1988;
LAl et al., 1974; SOHN et al., 2015).
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Figura 78 - Fractografia no MEV dos corpos de prova ensaiados no ensaio de

Energia de Impacto Charpy a temperatura ambiente: a) 30Mn26C; b) 25Mn32C; c)
22Mn53C e d) 20Mn62C.
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Fonte: Autor.

Na Figura 79, amostras ensaiadas a temperatura criogénica, existem dois
comportamentos distintos de mecanismos de fratura; o mecanismo de dimples rasos
persistiu em aparecer nas ligas 30Mn26C e 22Mn53C (Figuras 79.a) e 79.c),
respectivamente), e também o aparecimento do mecanismo de fratura fragil
intergranular nas ligas 25Mn32C e 20Mn62C (Figuras 79.b) e 79.d)). Na liga



132

25Mn32C se vé uma fratura ainda mista com presenga dos micro-vazios
(microdimples), e o aparecimento de mecanismo de fratura intergranular. Enquanto
que na liga 20Mn62C, observa-se a presencga total da fratura intergranular, mas
mostrando um aspecto de clivagem em cada face plana de grdo, mostrando que a
propagacéao da trinca ndo se deu rapidamente, mas de forma gradual formando sub-
placas nas faces dos gréos. Isso pode explicar o fato de sua energia de impacto

Charpy ter sido levemente superior a da liga 25Mn32C.
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Figura 79 - Fractografia no MEV dos corpos de prova ensaiados no ensaio de
Energia de Impacto Charpy a temperatura criogénica: a) 30Mn26C; b) 256Mn32C; c)
22Mn53C e d) 20Mn62C.
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5.10 Ensaio de tenacidade a fratura : CTOD e integral J

Os ensaios de Tenacidade a fratura foram realizados nas temperaturas
ambiente (~25 °C) e criogénica (-196 °C) utilizando 3 corpos de prova, para cada
uma das ligas de aco Alto-Mn TWIP. As Figura 80 e Figura 81 apresentam as curvas
forgca versus deslocamento da abertura da trinca (COD) para cada liga estudada nas

temperatura ambiente e criogénica, respectivamente.

Figura 80 - Curva forca versus deslocamento da abertura da trinca (CMOD) das
quatro ligas de aco alto-Mn ensaiadas a temperatura ambiente.
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Fonte: Autor.
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Figura 81- Curva forca versus deslocamento da abertura da trinca (CMOD) das
quatro ligas de aco alto-Mn ensaiadas a temperatura criogénica.
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Fonte: Autor.

No ensaio a temperatura ambiente observa-se que todas as ligas
demonstram semelhanga quanto a area plastica sob as curvas forga versus
deslocamento. Apresentando também cargas maximas de boa amplitude. Essas
caracteristicas sao indicativas de elevada tenacidade a fratura, pois significam que
houve grande deslocamento da abertura da trinca e consequentemente os corpos de
prova deformaram bastante plasticamente antes que atingissem o valor maximo de
carga suportada até que comecassem a propagar a fratura instavel. As ligas
22Mn53C e 20Mn62C possuem os maiores valores de carga maxima, enquanto a
liga 30Mn26C, o menor valor. Quanto ao deslocamento de abertura da trinca, a liga
20Mn62C se sobressai com o maior valor, enquanto as outras ligas possuem valores
semelhantes. Mostrando que os maiores teores de C dessas ligas proporcionaram
grande resisténcia mecanica sem detrimento da tenacidade.

A temperatura criogénica observa-se que houve aumento consideravel,
~25%, da carga maxima nas ligas 30Mn26C, 22Mn53C e 20Mn62C e a liga
25Mn32C um aumento bem menor. Em contrapartida houve uma reducédo da ordem
de ~66% no deslocamento de abertura da trinca das ligas 30Mn26C, 25Mn32C e
22Mn53C. E a liga 20Mn62C uma redugéo de 85%, que era a liga que demonstrava
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melhor tenacidade a temperatura ambiente. A liga 22Mn53C apresenta a maior area
da regido plastica, mostrando uma tendéncia a melhor tenacidade nessa
temperatura. E possivel verificar, portanto, que o comportamento de tenacidade a
fratura de todas as ligas foi bastante afetado pela temperatura criogénica.

Na tabela 15, Figuras 82 e 83 sdo mostrados os resultados de tenacidade a
fratura CTOD e Integral J, e o valor da pré-trinca de fadiga, para as quatro ligas

estudadas ensaiadas as temperaturas ambiente e criogénica.

Tabela 15 — Resultados da tenacidade a fratura CTOD e Integral J para as ligas de
acgo Alto-Mn as temperaturas ambiente e criogénica.

Material ao (mm) Om (Mmm) JIm (kJ/m?)
30Mn26C - A 5,09 0,633 448,2
25Mn32C - A 4,95 0,594 455,0
22Mn53C - A 5,29+ 0,1 0,509 + 0,04 4949 + 57,9
20Mn62C - A 5,36 0,765 767,7
30Mn26C - NL 5,14 0,152 178,1

25Mn32C -NL | 5,05+0,03 0,082 + 0,02 106,5 + 29
22Mn53C - NL 5,18 0,149 286,4
20Mn62C - NL 5,00 0,062 120,1

Fonte: Autor.
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Figura 82 - Tenacidade a fratura CTOD das ligas de ago Alto-Mn as temperaturas
ambiente e criogénica.

Fonte: Autor.
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Figura 83 - Tenacidade a fratura Integral-J das ligas de aco Alto-Mn as temperaturas
ambiente e criogénica.

Fonte: Autor.
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Analisando os resultados de tenacidade a fratura CTOD das quatro ligas a
temperatura ambiente, confirmam-se a observacédo feita das curvas forga versus
deslocamento, ou seja, todas as ligas apresentam excelente tenacidade com valores
de CTOD que representam que houve boa plasticidade antes que a trinca
propagasse para a falha catastréfica. Sendo a liga 20Mn62C que apresenta o maior
valor de CTOD, 33% maior que a liga 22Mn53C que mostrou o menor valor.
Recordando que nos ensaios de tragdo a temperatura ambiente, a liga 20Mn62C
apresentou os maiores valores de resisténcia mecanica, resisténcia ao escoamento
e alongamento percentual. Como esta liga (20Mn62C) tem o maior valor de EFE a
temperatura ambiente, o mecanismo de deformacdo de deslizamento de
discordancias é mais influente, fazendo com que o fenbmeno DSA seja mais
intenso. Justificando que o maior percentual de carbono nao prejudicou sua
tenacidade a fratura na temperatura ambiente, o qual foi compensado pelos teores
de Al e Mn presentes na liga.

Ao verificar-se os resultados de tenacidade a fratura CTOD das quatro ligas
a temperatura criogénica, houve uma redugéo média de 80%, uma queda acentuada
na tenacidade a fratura. Mostrando que a temperatura fragilizou bastante todas as
ligas. As duas ligas que tiveram maior valor de tenacidade a fratura foram as ligas
30Mn26C e 22MnS53C, as duas ligas que tiveram maior tenacidade ao impacto nessa
temperatura. Constata-se que a temperatura criogénica o elevado teor de Mn e
baixo teor de C, favorece a tenacidade, e em ligas como menor teor de Mn e maior
teor de C, a mesma pode ser melhorada com adigao Al. Justifica-se a grande queda
na tenacidade a fratura pela presenga de heterogeneidades nas quatro ligas desde a
fabricagdo, mostradas nos resultados de MEV e microscopia o6tica, inclusbes de
sulfeto de Mn e presenca de porosidades.

Comparando os resultados de ensaios criogénicos (-196 °C) apresentados
na Tabela 15 com os resultados apresentados na pesquisa de Choi et al (2012),
mostrados na sec¢ao 3.5.3, onde obtiveram-se valores no intervalo de 0,56 ~ 0,63
mm, pode-se concluir que: os valores de tenacidade a fratura CTOD, 6, para as ligas
modelo de ago alto Mn estudadas sdo menores. Devemos considerar que na
pesquisa de Choi et al (2012) foram utilizados corpos de prova com a seguinte
relagao B/W: W = 2B.

Quanto aos resultados de tenacidade a fratura Integral J na temperatura
ambiente, se vé uma semelhanga aos valores de CTOD, com todas as ligas
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apresentando valores de liberacdo de energia que representam excelente
tenacidade. Mais uma vez a liga 20Mn62C apresenta o maior valor, quase o dobro
das ligas 30Mn26C e 25Mn32C, que chega a ser excepcional em termos de
tenacidade a fratura, 767,7 kd/m2 A diferenga em relagdo ao CTOD foi a Liga
22Mn53C que mostrou o segundo maior valor de Integral-J.

Analisando a tenacidade a fratura Integral J na temperatura criogénica,
também encontra-se grande reducéo, da ordem de 65 a 70%, assim como foi o caso
do CTOD. Novamente as ligas 30Mn26C e 22Mn53C apresentaram os maiores
valores de tenacidade a fratura, com a liga 22Mn53C mostrando a maior taxa de
liberacdo de energia no deslocamento de abertura da trinca. O que pode mostrar
que o Al, favorece bastante a tenacidade a fratura dessas ligas a temperatura
criogénica. Mas observa-se também que a presenga das heterogeneidades € a

causadora da reducao drastica a essa temperatura.
5.10.1 Superficies de fratura
A Figura 84 mostra as regides de fratura presentes em um corpo de prova

ensaiado na tenacidade a fratura. Podemos usa-la como referéncia para avaliar os

corpos de prova ensaiados nesse trabalho.
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Figura 84 — Esquema representativo com as regides de fratura de um corpo de
prova ensaiado por tenacidade a fratura.
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Fonte: Autor.

Nas Figuras 85 e 86 sao apresentadas as fractografias dos corpos de prova
ensaiado por tenacidade a fratura nas temperaturas ambiente e criogénica,

respectivamente.



Figura 85 - Fractografias dos corpos de prova ensaiados a temperatura ambiente.
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a) liga 30Mn26C b) liga 25Mn32C

c) liga 22Mn53C d) liga 20Mn62C

Fonte: Autor.
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Figura 86 - Fractografias dos corpos de prova ensaiados a temperatura criogénica.
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a) liga 30Mn26C
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b) liga 25Mn32C

c) liga 22Mn53C

d) liga 20Mn62C

Fonte: Autor.

Analisando as fractografias dos corpos de prova ensaiados comprova-se a

grande redugao da tenacidade a fratura que ocorreu nos ensaios a temperatura

criogénica em relagédo aos ensaios a temperatura ambiente. Nos corpos de prova de

temperatura ambiente se observa claramente a regido de propagagao da pré-trinca

de fadiga juntamente com a regido de trinca estavel, além da modificagao nos perfis

laterais dos corpos de prova formando uma estriccdo. Essa estriccdo € um indicativo

de boa tenacidade.
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Enquanto que nas fractografias dos corpos de prova ensaiados a
temperatura criogénica, existem regides de pré-trincas de fadiga com falhas, os
perfis laterais dos corpos de prova bastante retilineos, e na regido da trinca instavel
a presengca das heterogeneidades, rechupes e trincas, as quais devem ter
contribuido para a baixa tenacidade. A exceg¢do em termos de fractografia € a liga
22Mn53C que apresenta um pouco de estriccdo nos perfis laterais e pequena
presenca de rechupes.

Nas figuras 87 e 88 sao apresentadas fractografias feitas no microscépio
eletrénico de varredura (MEV) da possivel regido de crescimento da trinca estavel,
proxima a regido da pré-trinca de fadiga. Nas amostras ensaiadas a temperatura
ambiente existe grande presenga de microcavidades profundas e rasas que sao
caracteristicas da regidao de trinca instavel. Devido as heterogeneidades nao foi
possivel identificar com precisdo a regido de crescimento da trinca estavel. Nas
amostras ensaiadas a temperatura criogénica se vé a maior presenca de vazios e
microporosidades, e trincas e fraturas do tipo intergranular, como nas ligas 25Mn32C
e 20Mn62C.
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Figura 87 — Fractografias de MEV das amostras ensaiadas a temperatura ambiente.
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Fonte: Autor.
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Figura 88— Fractografias de MEV das amostras ensaiadas a temperatura criogénica.
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Fonte: Autor.
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6 CONCLUSOES

Com base nos resultados ja apresentados e discutidos nesta tese é possivel

realizar as seguintes conclusdes especificas:

1. Pelo calculo do modelo termodinamico utilizado para EFE, os mecanismos de
transformacao por deformacéao obtidos foram o deslizamento de discordancias e
a maclagem mecanica, tanto a temperatura criogénica como a temperatura
ambiente. Ndo ocorreram o aparecimento de novas fases, tais como, as
martensitas € e a’ em nenhum dos casos. Os resultado dos difratogramas
confirmaram os resultados obtidos com os calculos de EFE das ligas. As quatro
ligas ensaiadas podem ser classificadas como ligas de aco TWIP.

2. Nas amostras ensaiadas a temperatura ambiente, a taxa de encruamento
aumenta da liga que possui maior teor de Mn% para a liga que possui menor
teor, e, da liga que possui menor teor de %C para a liga que possui maior teor
de %C. Verifica-se, também, que nas amostras ensaiadas a temperatura
ambiente, que as quatro ligas confirmaram o critério de Considére.

3. A tenacidade ao impacto charpy das ligas foi proporcional a EFE em quase
todas as ligas na temperatura ambiente. Na temperatura criogénica observou-se
0 mesmo comportamento. A excecao foi a liga 30Mn26C que possui teor de
manganés de 30%p. Mn e que obteve o maior valor de energia de impacto das
quatro ligas. Segunda a literatura esse percentual de Mn apresenta melhor
tenacidade ao impacto.

4. A tenacidade a fratura das ligas na temperatura ambiente foi satisfatéria, sendo
que a liga 20Mn62C apresentou a melhor tenacidade. Demonstrando que o
elevado teor de C e a adigao de Al favorece a tenacidade a fratura dessas ligas
nessa temperatura.

5. Os resultados da tenacidade a fratura das ligas a temperatura criogénica nao
foram satisfatérios. Fato que pode ser justificado pela presenca de vazios,
microvazios e rechupes que foram identificados na caracterizacéo
microestrutural. Sendo as ligas 30Mn26C e 22Mn53C as que apresentaram
melhores resultados. O que nos faz concluir que elevados teores de Mn e adi¢ao
de Al melhora a tenacidade a fratura dessas ligas a temperatura criogénica.
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6. Todas as ligas obtiveram resultados satisfatérios de resisténcia mecéanica e
resisténcia ao escoamento nos ensaios de tragdo a temperatura criogénica,
quando comparamos aos existentes na literatura.

7. As fractografias de todas as ligas sempre apresentam aspectos de ductilidade

com presenga de dimples (alvéolos), inclusive a temperatura criogénica.

Por fim, conclui-se que:

As ligas modelo de ago alto Mn apresentaram propriedades mecanicas
comparaveis as ligas utilizadas no transporte e armazenagem de GNL. Com
resisténcia mecanica, resisténcia ao escoamento, tenacidade ao impacto e
tenacidade a fratura semelhantes a temperatura ambiente. Obtendo resultados um
pouco menores a temperatura criogénica, principalmente devido a
heterogeneidades. Sua composi¢céo quimica influencia nas propriedades mecéanicas.
Por serem ligas transformaveis por deformacéo, a EFE ¢é fator preponderante nas
consequéncias das transformacdées. E a mesma ¢é fortemente influenciavel pela
composi¢cdo quimica. Para teores abaixo de 30% de Mn, o teor de carbono é a
variavel principal na determinacdo das propriedades, podendo ser um pouco
amenizada por adicdes de aluminio.

Em termos de tenacidade a temperatura criogénica a liga 30Mn26C é a mais
indicada, pois obteve os melhores resultados de tenacidade a fratura juntamente
com a liga 22Mn53C, mas obteve o maior valor de energia de impacto dentre todas

as ligas.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Avaliar ligas de acos alto Mn que possuam composi¢des quimicas relativas
com teores de carbono fixo e/ou teores de manganés fixo, e/ou com ou sem adigdes

de aluminio; para verificar a real influéncia de cada elemento quimico.

Avaliar a tenacidade a fratura, confeccionando as curvas de resisténcia — R,

indicadas para verificagdo materiais de elevada tenacidade.

Avaliar a influéncia da textura e anisotropia nas propriedades mecanicas das

ligas modelo de ago alto Mn.
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