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CHAGAS, Jeferson Firmino. Estudo dos Micromecanismos de Deformagio (in

situ), por Microscopia Eletronica de Transmissio, de um Aco ultrabaixo com
Baixos Niveis de Intersticiais, Estabilizado ao Titanio. Guaratingueta, 1999.
129p. Dissertagdo (Doutorado em Engenharia Mecéanica, sub-area de Materiais) -
Faculdade de Engenharia, Campus de Guaratinguetd, Universidade Estadual

Paulista “Julio de Mesquita Filho”.

RESUMO

Neste trabalho investigam-se os mecanismos € micromecanismos de deformacgdo
de um ago ultrabaixo carbono, com baixos niveis de intersticiais, estabilizado ao
titanio (Ago IF-Ti).

Em microscopio eletronico de transmissdo (MET), observa-se inicialmente, em
corpo-de-prova compactos, ensaiados por tragdo, que a deformagdo é homogénea
com as discordancias de aspecto planar. Com o aumento da deformagdo observa-
se a formagdo de células de discordancias com tamanhos semelhantes, distribuidas
regularmente na matriz ferritica € com bandas de deslizamentos finas e pouco
espagadas. No mesmo microscopio, porém com estagio especial para ensaio de
tragdo, ou seja, tragdo in situ, estuda-se o micromecanismo de deformacgdo, a
nucleag¢@o de trincas e a propagagdo de trincas em regides finas e espessas do

corpo-de-prova. O corpo-de-prova utilizado apresenta perfuragdo central.




Constata-se que a nucleagdo ocorre preferencialmente nas regides finas do corpo
de prova, ou seja, ao redor do furo central. A propagac¢do da trinca aguda, em
regides finas, € transgranular pela emissdo de discordancias da ponta da trinca.
Essa emissdo de discordancias € a responsavel pela formagdo da zona plastica.
Nesta regido € encontrado o modo III de deformagdo. Observa-se também a
mudanga no modo de abertura da trinca de modo III para modo I a medida que a
propagagdo da trinca em zigue-zague caminha para regides mais espessas do
corpo de prova. O zigue-zague ocorre devido a ativagdo de dois sistemas de
deslizamentos. Em regides espessas do corpo-de-prova, a trinca propaga-se
também pela emissio de discordancias da ponta da trinca, porém por
arredondamento da mesma seguido da nucleagdo de microvazios a sua frente, com
posterior coalescimento entre os microvazios € a trinca pré-existente. Apos

arredondamento, a trinca ndo se propaga até o afinamento da regido a frente da

ponta da trinca. Durante a propagac¢@o ndo ocorre a formag@o de zona livre de

discordancia dentro da zona plastica.

Palavras-Chaves: ago IF-Ti, estampagem profunda, deformagdo in situ, fratura
ductil, discordancias, nucleagdo de trinca, ponta da trinca, propagacdo em zigue-

zague.




CHAGAS, Jeferson Firmino. Study of Deformation Micromecanisms (in situ)
by Transmission Electron Microscopy of Ultra-low Interstitial Free Carbon
Steel Ti-added. Guaratingueta, 1999. 129p. Dissertagdo (Doutorado em
Engenharia Mecénica, sub-area de Materiais) - Faculdade de Engenharia, Campus

de Guaratingueta, Universidade Estadual Paulista “Julio de Mesquita Filho”.

ABSTRACT

In this work are analysed the mechanical properties, deformation mechanism and
deformation micromechanism of Ti - added IF steel.

Using transmission electron microscopy, in compact tensile specimen, the
uniform deformation is used. In the beginning of deformation a linear

arrangement of dislocation, with fine and linear slip bands is observed. After that,

with increasing of loading, the origin of dislocation cell is observed. The

dislocation cell distribution in the ferrite matriz is used for special stage for in situ
straining test.

The thin foils specimen were eletropolished until central perforation. In the
beginning of deformation is observed sharped crack nucleation in the thinner
region, i.e, near central perforation. After a little deformation is observed
dislocation emission from the crack tip with the propagation crack in zig-zag
from thinner to thicker regions. The zig-zag is explained because two inclinated
slip planes are activated ahead of crack tip during the propagation. By contrast, it

is observed the plastic zone formed by dislocation emission from the crack tip.




The crack propagation by an opening mode III is constacted in thinner region, but
the crack opening mode changed from mode III to I, as long as the crack reached
crack tip without crack propagation. After that, microvoids, are formed ahead of

blunted crack tip. The blunted crack tip changes to sharped crack tip and the

propagation occurs by rupture of ligament between microvoids and sharped crack

tip, nucleated inside the plastic zone. During the propagation dislocation free zone

inside the plastic zone is not observed.

Keywords: Ti- added IF steel, deep drawing, in situ deformation, ductile fracture,

dislocations, crack nucleation, crack tip, zig-zag propagation,
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CAPITULO 1 - INTRODUCAO

1.1 - Aspectos Gerais

Nos ultimos anos, ocorreram grandes avangos no
desenvolvimento da tecnologia de fabricagdo de acos, correlacionando sempre
aspectos microestruturais com as propriedades mecanicas.

O carbono era utilizado como principal elemento de liga
visando um maior aumento na resisténcia a tragdo. No entanto, muitas falhas
mecanicas ocorreram, visto que, com o aumento no teor de carbono, ocorreram
diminuigdes significativas na tenacidade e soldabilidade dos agos. Com isso,
houve uma redugdo no teor de carbono e um maior controle no tamanho de graos
dos agos, juntamente com a adi¢gdo de elementos capturadores de carbono e
nitrogénio. Com essas alteragdes, os agos de baixo carbono passaram a apresentar
melhores propriedades mecanicas como ductilidade, tenacidade e resisténcia
mecanica’.

A manufatura dos agos ultrabaixo carbono so6 foi possivel
gragas ao avango tecnologico dos processos de desgaseificagdio a vacuo. A

purificagdo por degaseificagdo oxidativa aumentou a qualidade dos produtos

. - 2
siderirgicos”.

Os agos ultrabaixo carbono com baixos niveis de intersticiais
(agos IF) foram inicialmente produzidos ha quase trés décadas. O objetivo desta
produgdo foi o de fornecer chapas com maior conformabilidade, comparado aos

agos baixo carbono e ultrabaixo carbono. O primeiro ago ultrabaixo carbono com




baixos niveis de intersticiais foi produzido utilizando o titdnio como estabilizante.
Esse ago apresentava cerca de 100ppm-p (partes por milhdo, em peso) de carbono.
Em seguida, foram produzidos agos ultrabaixo carbono com baixos niveis de
intersticiais estabilizado ao nioébio e também estabilizados ao nidbio e ao
titanio™*.

A produgdo de agos com teores de carbono e nitrogénio
inferiores a 50 ppm-p possibilitou o aperfeicoamento dos agos IF. Essa
diminuigd@o possibilitou a obtengdo de produtos com excelente conformabilidade e
estampabilidade. Grande parte desses produtos € utilizada na induastria
automobilistica °.

Nos ultimos anos, a produgdo dos agos IF apresentou um
grande crescimento. Empresas como a Nippon Steel, no Japdo, Thyssen Stahl, na
Alemanha, e empresas americanas e coreanas estdo fornecendo grandes
quantidades de agos IF, principalmente para as industrias automolibisticas. A
USIMINAS e a Companhia Siderirgica Nacional (CSN) também estdo investindo
na tecnologia de produgdo de agos IF. Sabe-se que alguns automoveis

confeccionados no Brasil apresentam suas portas fabricadas com uma classe de

ago IF °.

1.2 - Objetivo e Justificativa

Os agos IF apresentam grande aplicabilidade em processos de

dificil conformagdo. Portanto, o presente trabalho teve como objetivos estudar os




mecanismos e micromecanismos de deformag¢do de um ago IF estabilizado ao
titdnio, visando a investigagdo da alta conformabilidade dessa classe de agos,
assim como o estudo da nucleagdo e propagagdo de trincas. Alguns materiais

ducteis e monocristalinos ja foram ensaiados por tragdo “in situ”, porém, poucas

informagdes existem sobre materiais ducteis policristalinos. Até a presente data,

ndao se encontraram, para os agos IF, artigos publicados ou pesquisa em
desenvolvimento que retratem o estudo da deformag@o, por tragdo in situ.

Pode-se estudar os mecanismos de deformagdo pelo método
convencional, onde ensaios de tragdo e embutimento sdo realizados com posterior
retirada de pedagos dos corpos-de-prova para avaliagdo microestrutural, ou
avaliar os micromecanismos de deformagdo de forma dindmica, ou seja, por
ensaios de tragdo in situ, em microscopio eletrénico de transmissdo (MET).

Os ensaios de tragdo in situ permitem observagdes continuas
das mudangas microestruturais no corpo-de-prova enquanto deformado por tragao,
dentro do MET. Na maioria dos casos, a deforma¢do em materiais policristalinos
¢ governada pela movimentagdo e multiplicagdo de discordancias. Essa técnica
também permite o estudo da nucleagdo e propagagdo de microtrincas na
microestrutura. Todos esses modos de deformagdo s3o dindmicos e suas
observagdes sdo essenciais para entender a maneira como o material deforma

microscopicamente "




CAPITULO 2 - REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 - Introducio

Os agos ultrabaixo carbono com baixos niveis de intersticiais
apresentam elementos intersticiais, como carbono e nitrogénio, com baixos teores,
estabilizados por elementos microligantes, como niobio e titdnio. Com o titanio
ocorre a formagdo de precipitados sob a forma de carbonetos e nitretos. O titanio
remove os elementos intersticiais que estavam na solugdo solida. Baixos valores
de nitrogénio e carbono nos intersticios podem garantir uma textura favoravel as
operagdes de estampagem, ou seja, textura de recristalizagdo {111} e

Degaseificados a vacuo € com um processamento
termomecanico muito bem monitorado, os agos IF apresentam altos valores de
coeficiente de encruamento, ductilidade e coeficiente médio de anisotropia (rm) .
Por outro lado, apresentam menores valores no limite de escoamento € na
resisténcia a tragdo. Devido ao fato de apresentarem altos valores de coeficiente
médio de anisotropia, os agos IF podem ser empregados na confecgdo de pegas
dificeis de conformacdo !¢,
Os agos IF pertencem a uma terceira geragdo de materiais

utilizados em estampagem profunda, seguindo os agos efervescentes e os

acalmados ao aluminio. Eles podem ser classificados de acordo com o

alongamento e os valores de anisotropia médio. A Fig. 1 mostra a classificagdo




dos agos com qualidade comercial (QC), com qualidade em estampagem (QE),
com qualidade em estampagem profunda (QEP), com qualidade em estampagem
extraprofunda (QEEP) e qualidade para estampagem superextraprofunda
(QESEP). O aumento nos niveis de alongamento e nos valores de anisotropia
médio ou valores de Lankford, aumentam a capacidade de estampagem dos agos
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Figura 1- Classifica¢do das chapas de ago utilizadas nas operagdes de estampagem

em fungdo do alongamento e do valor de anisotropia médio *°.

Existem também os agos IF de alta resisténcia, agos endurecidos
por solugdo solida através da adi¢do de fosforo e manganés, agos fosforizados e
os agos IF endurecidos apos pintura (bake hardening). Estes ultimos tém a
vantagem de elevar os valores de resisténcia a trag@o ap0s a estampagem e pintura

em altas temperaturas'®.
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Os agos IF também podem ser classificados quanto ao tipo de
estabilizante utilizado para retirar o carbono e o nitrogénio dos intersticios: agos
IF contendo nidbio (IF-Nb), agos IF contendo titdnio (IF-Ti) e agos IF contendo
titanio e niobio (IF-Ti+Nb).

Nos agos IF-Ti, o titdnio combina-se com o nitrogénio, enxofre
e carbono, formando uma variedade de precipitados. Em agos IF-Ti+Nb, o titanio
¢ adicionado para combinar com o nitrogénio e formar o nitreto de titanio. O
niobio captura o carbono formando o carboneto de titanio (NbC). Nos agos IF-Nb,
o nidbio captura o carbono e o nitrogénio combina-se com o aluminio formando o
nitreto de aluminio (AIN). O enxofre combina-se com o manganés formando

sulfeto de manganés (MnS) "¢,

2.2- Acos livres de intersticiais estabilizados por titanio (Acos IF-Ti)

A composi¢do quimica dos agos IF exerce forte influéncia nos

pardmetros de conformabilidade, ductilidade e anisotropia. Um controle muito

bem monitorado, em termos de composi¢do quimica € processamento
termomecanico, pode gerar um ago IF com alta ductilidade, altos valores de
anisotropia média e excelente conformabilidade.

O titdnio, adicionado nos agos IF, pode ser encontrado em
quantidade estequiométrica ( Ti efaivo), para remover o carbono dos intersticios,

ou pode estar em excesso .




Ti efetivo = Ti total =3,42N-158
Ti excesso = Titotal -4 C-3,42N-1,5S
Alguns pesquisadores enfatizam que altos valores de anisotropia
sdo alcangados na adi¢do de titdnio em excesso, suficiente para interagir por
completo com nitrogénio, carbono e enxofre (Ti excesso > 0). A Fig 2 ilustra a
influéncia da quantidade de titdnio em excesso no coeficiente de anisotropia
médio de um ago IF-Ti com teores de carbono entre 20 e 30 ppm-p. Maiores
valores de titdnio em excesso geraram maiores valores de coeficiente de
anisotropia médio. Pode-se observar, ainda, que o aumento na temperatura de
bobinamento do ago IF também elevou os valores de coeficiente anisotropia
médio. Menores valores de temperatura de bobinamento sdo mais sensiveis as
variagdes de titanio em excesso. Portanto, altas temperaturas de bobinamento
reduzem a quantidade de excesso de titanio necessaria para produzir altos valores
de ductilidade e anisotropia médio. E preciso encontrar um valor adequado de

titdnio em excesso, visto que altos valores podem gerar defeitos superficiais em

chapas de agos IF-Ti'".
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Figura 2 - Efeito do excesso de titanio no coeficiente médio de anisotropia
ago IF-Ti 7.

O aumento na quantidade de titdnio aumenta os valores de
alongamento dos agos IF-Ti. Maiores temperaturas de bobinamento apresentam
maiores valores de alongamento. A Fig. 3 apresenta a variagdo do alongamento
com o aumento do teor de titdnio para um ago IF-Ti variando entre 20 e 30ppm-p
carbono. Note-se que para a temperatura de bobinamento de 720° C foram
encontrados maiores valores de alongamento em relagdo a temperatura de

bobinamento de 600°C .
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Figura 3- Efeito da quantidade de titanio no alongamento de um ago IF-Ti (20-30
ppm-p C) .

O aumento no teor de titdnio também aumenta os valores do
coeficiente médio de anisotropia. A Fig. 4 mostra , para um ago IF-Ti (20-30 ppm-
p C), que o aumento no teor de titdnio eleva os valores de coeficiente de
anisotropia médio, sendo que maiores temperaturas de bobinamento apresentam
maiores valores do coeficiente médio de anisotropia *°.
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Figura 4 - Efeito da quantidade de titanio sobre os valores de coeficiente médio de

anisotropia de um ago IF-Ti (20-30 ppm-p C)" .
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O limite de escoamento diminui com o aumento do titdnio em
excesso, até cerca de 0,04%. Acima desse valor nio existe influéncia significativa
sobre o limite de escoamento. Ao diminuir o teor de titdnio em excesso, ocoIre a
formagdo de precipitados finos de carbeto de titanio (TiC) que retardam a
recristalizagdo e o crescimento de grao, provocando um aumento no limite de
escoamento 2°.

A mesma explicagio dada para o aumento no limite de
escoamento até 0,04% de titdnio em excesso € valida para o aumento nos valores
de coeficiente de encruamento, alongamento e nos valores do coeficiente de
anisotropia médio.

Como mencionado anteriormente, os agos IF-Ti sdo fortemente
sensiveis as variagdes de composi¢do quimica como também as variagdes do
processamento termomecanico.

Os compostos de titdnio dissolvem-se e precipitam-se em
temperaturas mais altas do que em compostos de ni6bio. Portanto, os precipitados
de titdnio s3o mais estaveis e exercem uma menor influéncia nas temperaturas de
processamento termomecanico. Por exemplo, em temperaturas de reaquecimento
de 1000° C, todo carbeto de niébio (NbC) ¢é dissolvido, enquanto que, mesmo um

pouco acima dessa temperatura, existem precipitados de carbeto de titdnio (TiN)

. A 17
que ainda ndo dissolveram .




2.3 - Efeito do carbono e do nitrogénio nas propriedades mecinicas dos acos
IF-Ti.

GUPTA & BHATTACHARYA'” verificaram que o aumento no
teor de carbono, até cerca de 200ppm-p, eleva a resisténcia mecanica dos agos IF
com queda na ductilidade e no coeficiente de encruamento, enquanto que os
valores de coeficiente do anisotropia médio sdo pouco influenciados. AKBARI et

al”!

verificaram exatamente o contrario quanto a variagdo dos valores de
coeficiente de anisotropia médios em fungdo da quantidade de carbono. Entre

20ppm e 40ppm verificaram uma ligeira diminui¢do dos valores médios de

anisotropia. GUPTA & BHATTACHARYA'” também constataram a aparigéo de

defeitos superficiais em agos IF produzidos com teores de carbono acima de
100ppm-p. Observaram, entdo, que os agos IF deveriam ser produzidos com
teores de carbono inferiores a 50 ppm-p.

22 foram realizadas, confirmando os

Outras pesquisas
resultados d¢ GUPTA & BHATTACHARYA'”, mostrando que os valores
médios do coeficiente de anisotropia realmente ndo sdo influenciados pelo
aumento na quantidade de carbono, entre 20ppm-p e 80ppm-p. Em contrapartida,
foi constatada uma diminui¢gdo no alongamento, nos valores do coeficiente de
encruamento € aumento no limite de escoamento.

PRADHAM ** mostrou que o aumento no teor de carbono até
cerca de 50ppm-p eleva o limite de escoamento e o limite de resisténcia a tragdo,

com diminuigdo do alongamento total, nos valores do coeficiente de encruamento,

e pequena diminuigdo nos valores médios do coeficiente de anisotropia médio.




Os agos IF-Ti apresentaram menores variagdes nas propriedades mecénicas em

comparagdo aos agos IF-Ti+Nb. As Fig. de 5 a 10 apresentam as variagdes

encontradas por PRADHAM?**

Coeficiente de Encruamento

Teor de Carbono ( ppm-p)

Figura 5 - Efeito do teor de carbono nos valores do coeficiente de encruamento de

um ago IF-Ti .
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Figura 6- Efeito do teor de carbono nos valores médios de anisotropia de um ago
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Figura 7 - Efeito do teor de carbono no limite de escoamento de agos IF-Ti e IF-

Ti+Nb?*.
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Limite de Resisténcia (MPa)

Figura 8- Efeito do teor de carbono no limite de resisténcia a tragdo de agos IF-Ti
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Figura 9- Efeito do teor de carbono no alongamento total de agos IF-Ti e

IFTi+Nb**,
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Figura 10- Efeito do teor de carbono nos valores do coeficiente de encruamento de

agos IF-Ti e IF-Ti+Nb**.

Todas estas variagdes apresentadas nas Fig. de 5 a 10 podem ser
explicadas em fungdo da variagdo do tamanho de grdo da ferrita. A diminuigdo
nos tamanhos de gréos ferriticos dos agos IF-Ti e IF-Ti+Nb ocasiona aumento no
limite de escoamento, aumento na resisténcia a tra¢do, diminui¢io do
alongamento total, diminui¢do nos valores do coeficiente de encruamento e
diminui¢@o nos valores do coeficiente de anisotropia médio. Para ilustrar uma
parte dessas variagdes, as Fig. 11 e 12 apresentam , respectivamente, a varia¢do do
limite de escoamento e a variagdo dos valores de anisotropia médio com a

variagdo do tamanho dos graos ferriticos dos agos IF-Ti e IF-Ti+Nb.
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Figura 11- Relag@o entre o limite de escoamento e o tamanho de grio ferritico

para os agos IF-Ti e Ti+Nb**,
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Figura 12 -Relagdo entre os valores médios de anisotropia e o tamanho

ferritico para agos IF-Ti e IF-Ti+Nb **,

Geralmente, os teores de nitrogénio encontrados nos agos IF sdo

inferiores a 30ppm-p. Apods sua remogdo, formam precipitados do tipo nitreto de
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aluminio (AIN) e nitreto de titanio (TiN). Foi relatado que a diminuigo no teor de

nitrogénio reduz o limite de escoamento e eleva os valores médios do coeficiente

de anisotropia *.

2.4 - Mecanismo de deformacio

2.4.1 - Mecanismo de deformacio em sistemas c.c.c

A deformagdo dos metais e suas ligas geralmente € regida por
mecanismos complexos. Os parametros de deformagdo ( taxa de deformagdo,
temperatura, modo de deformagdo) e os parametros do material (presenga de
estabilizantes, estrutura cristalina e energia de falha de empilhamento) sdo fatores
que afetam significativamente os mecanismos de deformagdo. Devido aos
pardmetros de deformacdo estarem ligados diretamente aos parametros do
material, varias equagdes constitutivas foram e ainda estdo sendo desenvolvidas
no intuito de criar um elo entre os parametros microestruturais € os de
deformagdo. De acordo com o conjunto de parametros de deformagdo, a evolugdo
da microestrutura ocorre, basicamente, devido ao balango entre os processos de
produgdo, rearranjo e aniquilagdo de discorddncias. A discordancia € o defeito
linear da rede cristalina, responsavel pela maioria dos mecanismos de deformagao
dos metais 2%

A teoria das discordancias e o estudo dos caminhos preferénciais

de deslocamento dos atomos em um sistema de deslizamento definido
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desempenham um papel de grande importadncia nos conceitos modernos da

deformagdo plastica®®. Nesta segdo, ambos os topicos serdo discutidos para

materiais com estrutura cristalina cubica de corpo centrado (c.c.c) , principalmente
para materiais ducteis.

As estruturas hexagonal compacta (h.c) e cubica de face
centrada (c.f.c) sdo ambas compactas, enquanto que a célula unitaria c.c.c ocupa
menos atomos por volume de célula. A deformagdo plastica é confinada aos
planos de baixos indices de Miller, que possuem uma maior densidade de atomos
por area unitaria do que os planos de altos indices. A deformagédo plastica ocorre,
normalmente, nos metais através dos planos cristalograficos, uns aos outros. Esses
planos sdo os planos de deslizamento. A diregdo e o plano definem o sistema de
deslizamento *'*2,

A estrutura cristalina c.c.c ndo apresenta um plano de densidade atomica
predominante como o plano (111) para a estrutura cristalina c.f.c e o plano (0001)
na estrutura cristalina h.c. Os planos {110} apresentam a maior densidade
atdmica na estrutura cristalina c.c.c, mas sem grande superioridade a varios outros
planos. No entanto, a dire¢gdo <111> é tdo compacta quanto a <110>dacfcea
dire¢do <1120> da h.c. Portanto, os metais com estrutura cristalina c.c.c deslizam
segundo a dire¢do mais compacta, entretanto, diferem da maioria dos outros
metais quanto ao deslizamento em planos mais compactos. O deslizamento no
metal c.c.c pode ocorrer nos planos {110}, {112} e {123}, enquanto que a

diregdo mais compacta é sempre a [111]. >




Quando as discordancias se movimentam nos planos de
deslizamento, o movimento é chamado de conservativo. Se o movimento da
discordancia se der fora do plano de deslizamento, perpendicular ao vetor de
Burgers, o movimento € denominado de ndo-conservativo, ou de escalagem.

Ao movimentar-se em um plano de escorregamento ou de
deslizamento, a discordancia passa sucessivamente por posi¢des de maximo
(equilibrio instavel) e de minimo (equilibrio estavel). Essa alternancia € devido a
forga de atrito entre as discordancias e o plano de deslizamento (forga de Peierls-

Nabarro). Este tipo de movimento conservativo € ativado termicamente, isto €, a

movimentagdo de discordancias é maior com o aumento da temperatura®.

O plano de escorregamento de uma discordancia é determinado
pelo vetor de Burgers e pela linha de discordancia. Na discordancia em cunha, o
plano de escorregamento € unico, porém, na discordancia em hélice, inimeros
planos atdmicos podem conter a linha de discordéncia e o vetor de Burgers. Uma
discordancia em hélice pode desviar de um plano de maxima densidade atdmica
que contenha um obstaculo, para outro plano, também de méaxima densidade
atomica. No caso de uma discorddncia em cunha, ndo existe a possibilidade da
discordancia mudar de plano de deslizamento de forma conservativa. Por outro
lado, a discordancia em cunha que se movimenta perpendicularmente ao seu
vetor de Burgers so podera ascender para outro plano através da sua interagdo com
lacunas.**!

A presenga de uma discordancia no reticulado cristalino causa

um aumento na energia interna . As discordancias sio rodeadas por um campo




elastico de tensdes que atuam umas sobre as outras dando origem a interaga@o entre
as discordancias e os atomos de soluto.

Duas discordancias podem reagir entre si e formar uma outra
discordancia e uma discorddncia pode se decompor em duas outras. As
discordancias apresentam a tensdo de linha analoga a tensdo superficial de uma
bolha de sabdo. Essa tensdo € proporcional ao comprimento, ou seja, um aumento
no comprimento da discordancia, causa um aumento de sua energia. Para que
uma discordancia se mantenha encurvada, € necessaria a aplicagdo de uma forga
que venga a tensdo de linha da discordancia, razdo pela qual, em materiais
metalicos com alta taxa de deformagdo, observam-se as discordancias encurvadas.

Outra caracteristica importante das discordancias, esta
relacionada ao efeito de intersec¢do. Uma discorddncia em movimento em um
plano definido pode ser interceptada por uma discordancia perpendicular a este
plano, havendo a formagdo das chamadas florestas de discordancias . Neste tipo
de intera¢do entre discorddncias ocorre a formagdo de degraus que afetam a
movimenta¢do de outras discorddncias. Sob determinadas condigdes em que a
tensdo ¢ suficientemente alta, os degraus enfileirados ao longo da linha de

discordancias podem ser forgados a se agruparem formando superdegraus e, mais

adiante, marcas em formas de anéis®”.

Na rede cristalina c.c.c, o deslizamento verifica-se na diregdo
<111>. O menor vetor da rede estende-se de um atomo no vértice do cubo até o
atomo do centro da célula unitaria, ocasionando um vetor de Burgers (a,/2) [111].

Uma vez que o plano de deslizamento é normalmente o (110), trés planos do




tipo{110}se interseccionam numa unica diregdo [111]. Sendo assim, as
discordancias em hélice com vetor de Burgers ao/2 [111] podem movimentar-se
aleatoriamente nos planos {111} que estejam submetidos a uma alta tensdo
cisalhante . Nos metais c.c.c ndo sdo observadas as discorddncias estendidas da
maneira que o so nos metais c.f.c e h.c>>*".

Foi proposto um mecanismo capaz de produzir uma reagdo de
discordancias que conduz a formag@o de discorddncias imoveis na rede c.c.c. A
Fig. 13 apresenta a associagd@o de uma discordancia com vetor de Burgers (a,/2)
[111] deslizando num plano (101) e outra discordancia com vetor de Burgers
(ar/2) [111] deslizando sobre um plano (101). As duas discordancias encontram-se

e reagem, a fim de diminuir sua energia de deformagdo, originando uma

discordancia em cunha num plano (001) e
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Figura 13- Deslizamento sobre planos (110) que se cortam®'.
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2.4.2 - Deformaciio na fase ferrita de acos baixo carbono e ultrabaixo
carbono

Com o aumento da deformagdo na ferrita, as discordancias
originarias do processamento termomecanico tornam-se ativadas e a densidade de
discordancias do metal ou liga metalica aumenta. O movimento das discordancias
apos sua produgdo pode resultar na interagdo e formagéo de diferentes arranjos. A
variag@o na distribui¢do das discordancias na ferrita é fungdo da temperatura, da
adigdo de elementos de liga que estabilizam a ferrita e da distribui¢do e tamanho
dos precipitados formados durante o processamento termomecanico *>°>

Com o aumento da deformagdo, ocorre a formagdo de uma
estrutura celular de discordancias. Essa distribuigdo ndo homogénea ¢é

caracterizada pela formagdo de paredes de emaranhados com alta densidade de

discordancias e baixa densidade de discordidncias no interior das células

formadas. Atribui-se a formag@o dessas células de discordancias, a capacidade

das discordancias exibirem deslizamento ondulado a qual estd relacionada a
energia de falha de empilhamento e a presenga de finas particulas na ferrita®?>*.
Uma série de investigagdes foi conduzida com o objetivo de
avaliar a natureza e estudar a estrutura das células de discordancias na ferrita. Foi
observado que o tamanho limite das células de discordancias em matriz ferrita
pura € cerca de 0,4um . Em agos de Alta Resisténcia e Baixa Liga (agos ARBL) e
também em agos biféasicos, foi estimado o tamanho das células de discordancias

na ferrita tendo sido obtidos valores de mesma grandeza . Em um ago microligado

estabilizado ao vanadio ( 0,05% C, 0,13% V) e em um ago microligado




estabilizado ao nidbio (0,05% C, 0,04% Nb), o tamanho das células de
discordancias na matriz ferritica e a espessura das paredes das células de

discordancias diminuiram com o aumento da deformagdo, enquanto que a

densidade das discordancias nas paredes das células aumentou’>>*. A presenca de

precipitados de carbetos afetou a formagdo das células na ferrita. Os
emaranhados formados situaram-se proximos aos carbetos presentes na ferrita. O
tamanho limite das células foi de 0,4um. A espessura da parede diminuiu com o
aumento da quantidade de carbetos >>°°.

As bandas de deslizamento podem variar de acordo com a
morfologia da microestrutura e com a energia de falha de empilhamento. Bandas
grosseiras e largamente espagadas sdo caracteristicas de microestruturas com
precipitados coerentes que s3o facilmente cisalhados por discordancias, inibindo
a formagdo de estruturas celulares. Essas bandas sdo originarias da interagdo entre
precipitados finos coerentes e discordancias, ocorrendo cisalhamento da particula.
Esse deslizamento produz concentragdo de deformag@o no plano do deslizamento
primario. Ocorre, entdo, a distribuigdo local heterogénea da deformag@o, ou seja, a
deformagdo opera sempre no mesmo plano de deslizamento sem a necessidade de
ativar outros sistemas. Entretanto, precipitados incoerentes  facilitam o
deslizamento cruzado favorecendo a formagao de estrutura celular. Na realidade, a
subestrutura da discorddncia desenvolve-se para minimizar a energia armazenada
pela deformagdo. Precipitados diferenciados na matriz ferritica podem gerar

regides com maior ou menor grau de estrutura celular Lol




2.4.3 - Aspectos gerais dos experimentos “in sifu” em microscopia eletronica

de transmissio.

Os experimentos dindmicos em MET s3o poderosos métodos

na avaliagao da resposta de um material sujeito a uma mudanga de estado. Esses
experimentos requerem o projeto de dispositivos especiais para alterar o estado do
corpo-de-prova de uma forma mensuravel e controlada, permitindo assim
observagdes continuas da microestrutura do material. As observagdes in situ
permitem a medic@o da cinética de processos dindmicos de forma instantanea, ao
contrario de outras técnicas que medem os valores médios da cinética de um
processo. A caracterizagdo total de um processo dindmico nos materiais €
possivel utilizando um moderno microscopio eletronico de transmissdo,
oferecendo a oportunidade ndo somente de acompanhar as mudangas qualitativas,
como também fornecer, a0 mesmo tempo, dados de composi¢do quimica e
cristalograficos. Portanto, as técnicas in situ fornecem informagdes sobre como as
variaveis temperatura, tensdo e meio agressivo que afetam a microestrutura e,
conseqiientemente, as propriedades dos materiais ***2,

Como todas outras técnicas, a falta de cuidado e de atengdo aos
detalhes pode invalidar os resultados. Para obter confiabilidade nos resultados,
deve-se, em primeiro lugar, certificar-se de que as observagdes in situ sao
observagbes tipicas das que ocorrem nos corpos-de-prova dos materiais
compactos . Isso € necessario pois os corpos-de-prova utilizados para os

experimentos iz sifu em microscopia eletronica de transmissdo possuem natureza




bidimensional, pois uma vez que sdo transparentes ao feixe de elétrons gerado no
microscopio®. No inicio , muitos pesquisadores deixaram de aplicar essa técnica
pois os resultados eram muito diferentes em relagdo aos corpos de prova
compactos. As diferengas nos resultados eram oriundas da aplicagio de um
microscopio eletronico de transmissio convencional, com aceleragdo de
voltagem de 100kV. Hoje, existem microscopios eletronicos de transmissdo que
operam com aceleragdo de voltagem de até 8 MV. A combinagdo da evolugdo dos
microscopios e das técnicas de preparagdo dos corpos-de-prova faz com que
muitos pesquisadores adotem essa técnica na investigagdo dos materiais. Portanto,

o estudo dos efeitos da espessura dos corpos-de-prova nas técnicas in situ € o

ponto inicial de muitos experimentos dindmicos ***.

Avaliagbes microscopicas mostraram que a subestrutura de
discordancia resultante da deformagdo variou com a espessura do corpo-de-prova.
Isso pode ocorrer pois em areas mais finas existem perdas de discordancias para a
superficie livre e rearranjos de discordancias em areas mais finas do corpo-de-
prova. Em materiais puros, deformados, a densidade de discordancias desvia
significativamente da linearidade quando a espessura da amostra diminui. A
tabela 1 apresenta uma lista de espessuras criticas associando o material com a
aceleragdo de voltagem e o processo investigado. De uma maneira geral, corpos-

de-prova mais espessos exigem voltagem de aceleragdo maior.




Tabela 1- Espessuras criticas para corpos-de-prova para varios processos in situ *°

PROCESSO

ESPESSURA

CRITICA (um)

VOLTAGEM

MINIMA (kV)

Densidade de

discordancias Ferro (5 ppm C)

Estrutura de
célula de

discordancias

Formagao de
célula de Fe (5ppm C)

discordancias

Comportamento
dindmico das Fe (5ppm C)

discordancias

Além do problema da espessura critica do corpo-de-prova para
os experimentos de deformagdo in situ , outros fatores podem alterar a
confiabilidade dos resultados. A tabela 2 apresenta a origem dos problemas, suas

conseqiiéncias e algumas solugdes praticas .




Tabela 2- Solugdes praticas para possiveis problemas afetando a validade dos

. -~ . . .
experimentos de tragdo in situ®.

PROBLEMA DE

ORIGEM

CONSEQUENCIAS

MEDIDAS DE

PRECAUCAO

Aquecimento do feixe

Temperatura alta na area
de contato do feixe com o
material

Usar diadmetros menores

de feixe

“Rasgamento” do corpo

de prova

Comportamento de

deformagdo atipico

Preparar o
prova com espessura
uniforme, com formas
arredondadas

corpo-de-

Forga de imagem na

superficie livre

Perdas de discordancias e
atragdo para superficies

livres

Escolher orientagdes para
perda minima. Escolher

€spessuras maiores.

Observagdes diretas do movimento e interagdo de discordancias

sd0 o0s mais importantes objetivos dos experimentos de trag@o in situ. Por essa

razdo, o estagio de deformagdo deve permitir excelente controle da movimentagdo

de discordancias com o minimo de movimentagdo da imagem.

Varios trabalhos***? foram desenvolvidos objetivando avaliar as

limitagdes que afetam os experimentos de deformagdo in sifu em microscopio

eletronico de transmiss@o. Inicialmente, foi observado que a penetragdo em uma

espessura maior que a espessura critica, freqiientemente necessita do uso de

microscopio de alta voltagem, criando danos por radiagdo que podem afetar a

validade das observagdes. A seguir, estdo apresentados importantes critérios para

o sucesso de experimentos de tragdo in situ.




= controle da homogeneidade da deformag@o, tal que as observagdes possam ser
feitas com alta resolugdo e ampliagio;

= redugdo dos efeitos das forgas de superficie, examinando o corpo de prova sob
orienta¢do adequada ;

= redugdo dos efeitos de forga imagem examinando amostras mais espessas que a
espessura critica;

= redugdo dos efeitos de concentradores de tensdo utilizando corpos de prova
sem “‘cantos vivos’’;

=> limita¢do dos danos por radiag@o utilizando aceleragdo de voltagem adequada
de acordo com o material e a espessura e

=redugdo dos efeitos de contaminagdo examinando corpos de prova sob

condigdes de alto vacuo.

2.4.4 - Microdeformacio in situ em metais com alta ductilidade

A microscopia eletronica de transmissdo tem sido aplicada com
muito sucesso na investiga¢do de micromecanismos de deformagdo utilizando
experimentos dindmicos. Por intermédio da técnica de deformagdo in situ, é
possivel avaliar a nucleag@o e propagagdo de microtrincas. Durante a propagagio
das microtrincas, também € possivel investigar o fenémeno de emissdo de
53-57

discordancias pela ponta da trinca

Quando a trinca € nucleada, por meio de uma tensdo aplicada, o

modo pela qual ela se propaga depende da competicio entre a emissdo de




discordancias e a clivagem. A emissdo de discordancias relaxa os campos
tensionados em torno da ponta da trinca, arrendondando-a e criando uma zona
plastica que a protege das tensdes externas’’.

E possivel classificar um material como fragil ou ductil por
intermédio de observagdes dindmicas a frente da ponta da trinca. Um material €
intrinsicamente fragil, se uma trinca aguda for criada e a propria microtrinca
favorecer o processo de decoesdo de uma interface plana do cristal antes da
emissdo de discorddncias. Um material € intrinsicamente ductil se a condi¢do para
a emissdo das discordancias pela ponta da trinca for alcan¢ada antes da decoes@o.
Portanto, no material, a fratura envolve geragdo e movimentagdo de discordancias
em torno da ponta da trinca € o campo de tensGes elasticas em torno da ponta
aguda da trinca € substituido por uma zona plastica que arredonda a ponta da

trinca. A partir dai ocorre escoamento ductil por crescimento e coalescimento de

microvazios®® . Em alguns casos, o escoamento pode ocorrer em locais com

bandas de  deslizamento >’

O estudo de micromecanismos de deformag@do por tragio in situ
pode ser realizado com corpos-de-prova com e sem perfuragdo central. Sem
perfuragdo central, os corpos-de-prova sdo polidos até a obten¢do de uma
espessura semi-transparente ao feixe eletronico, de modo que, ao ser tracionado,
ndo ocorre a influéncia de nucleagdo de trincas nas extremidades do furo central.
Nesse caso, ocorre extensiva deformagdo, podendo permitir a ativagdo de outros
sistemas de deslizamento, gerando discordancias com diferentes vetores de

Burgers. No entanto, esses corpos-de-prova precisam ser ensaiados em




microscopio com maior resolugdo que os microscopios de transmissio
convencionais , ou seja, com aceleragdo maior que 200 kV s

No caso de ensaios de tragdo in situ por corpos-de-prova com
perfuragdo central, ocorre a formagdo de uma folha fina, ao redor do furo central,
e as observagdes sdo iniciadas ao redor do furo. A trinca, quando nucleada, se
propaga através do mecanismo de emissdo de discordancias pela ponta da trinca
na diregdo perpendicular ao eixo de tensdo e em direg¢do a regides mais espessas.
Portanto, a folha fina encontra-se em estado de tens3o plana e se deforma segundo
os planos de maxima tensdio de cisalhamento. Com o resultado das forgas

exercidas pela superficie livre, as discordancias colocam-se em posi¢do normal a

superficie da folha fina a fim de minimizar seu comprimento de linha. Assim, ndo

mais que dois planos de deslizamento tornam-se operativos™.

Em amostras compactas, o processo de deformagido €é mais
complexo pois a deformagdo opera em multiplos sistemas de deslizamento.
Mesmo assim, a deformagdo plastica que ocorre na ponta da trinca em amostras
finas pode ilustrar alguns aspectos microscopicos relevantes do mecanismo de
propagacdo e fratura®®*,

Geralmente, para materiais ducteis, em regides finas, as
discordancias sdo formadas em dois sistemas de deslizamentos inclinados em
relagdo a ponta da trinca, indicando que a sua abertura ocorre segundo o modo I
de deformacdo, ou seja, o deslocamento gerado pela deformagdo na ponta da

trinca € paralelo ao deslocamento da abertura da trinca. Esses dois sistemas de

deslizamento conduzem a formagdo de saliéncias na superficie da ponta da trinca




resultando na abertura de suas faces . A zona plastica formada pode ser
visualizada devido as zonas de contraste que a circundam %,

A limitagdo no numero de sistemas de deslizamento devido as
condigbes de deformagdo em folhas finas pode inibir a formagdo de estruturas de
discordancias de mais baixa energia, fora da regido afetada pela ponta da trinca.
Isso pode ser uma limitagdo em aplicar essa técnica. A Fig. 14 apresenta a

geometria de deslizamento e a orientagdo das discordancias esperada em folhas

finas em tensdo de trag@o.
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Figura 14 - Geometria do deslizamento e orientag@o das discordancias em corpos

de prova com espessura fina sob tensdo de tragio®’.

Quando as discordincias em cunha s3o emitidas
simultaneamente em dois planos que se interceptam, sob condigdes de
carregamento de tragdo, a resultante do vetor de Burgers dessas discordancias

encontra-se na dire¢do paralela a tensdo de tragdo. Como mencionado




anteriormente, o modo I de deformagdo ocorre quando o deslocamento gerado
pela deformagdo na ponta da trinca é paralelo ao deslocamento da abertura da
trinca. No modo II de deformagdo, as disordancias sio emitidas somente sobre
um dos planos de deslizamento inclinados com o deslocamento paralelo a dire¢do
da movimentagdo das discordancias. O modo III de deformagdo na ponta da trinca
ocorre quando as discordancias em hélice deslizam sobre os planos de
deslizamento entre os dois planos inclinados mostrados na Fig. 14. O
deslocamento fornecido pelas discordancias ¢ paralelo a frente da trinca 2. A Fig.

15 ilustra os trés modos de deformag@o a frente da ponta da trinca.
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Figura 15 - Esquema dos 3 modos de deformagdo na ponta da trinca. (a) modo I,

(b) modo II; (c) modo I1I%

OHR® estudou, por deformagio in situ, a propagagdo de trincas

e o comportamento das discordancias a frente da ponta da trinca de alguns metais




policristalinos e ducteis a temperatura ambiente (niquel, molibdénio, tungsténio e
cobre). Estudando a propagagdo de trincas em se¢des mais finas do corpo de
prova, observou que a maioria das trincas se propaga segundo o modo III de
deformagdo emitindo discorddncias em hélice. As discorddncias apresentaram
morfologia de empilhamentos multiplos (“pile-up dislocation™), deixando uma
zona livre de discordéncias entre a ponta da trinca e a zona plastica. Algumas
trincas se propagaram segundo o modo I de deformag@o e foram encontradas
proximas a ponta da trinca, discordancias em cunha sobre planos inclinados em
relagdo ao plano da trinca. Ocorreu arredondamento da ponta da trinca quando as

discordancias foram emitidas, cessando sua propagagao.

Em segdes mais espessas do corpo de prova, OHR®? observou

que a trinca se propagou em zigue-zague, emitindo discorddncias ao longo dos
planos das trincas. Foi observado, ainda, que a trinca cessou de propagar apos
emitir algumas discordancias, mudando sua dire¢do e propagando-se ao longo
desta nova dire¢@o, emitindo discordancias. A diferen¢a, em relagdo as regides
mais finas, é que, apoés a trinca parar de emitir discorddncias, ndo foram
observados arredondamentos das trincas. Estudou, também, que 0
comportamento das discordancias proximas a ponta da trinca , para metais ducteis
a temperatura ambiente, verificando a existéncia de uma interagdo elastica entre
um arranjo linear de discordancias e a trinca.

O arranjo das discordancias na zona plastica, a frente da ponta
da trinca, ¢ fungdo direta da energia de falha de empilhamento ***2. Para metais

com baixa energia de falha de empilhamento, quando a tensdo € aplicada no




corpo-de- prova para ensaios de deformagdo in situ, a deformagéo inicia-se em
varias areas ao redor do furo . Foi constatado que muitas discordancias foram
geradas em regides mais espessas do corpo de prova e deslizaram para fora da
regido do furo. Seguindo os planos ativados, foram nucleadas trincas que se
propagaram rapidamente. Durante a propaga¢do das trincas, foram geradas
discorddncias em hélice na ponta da trinca que se moveram no corpo-de-prova,
formando a zona plastica. Foi observado um arranjo linear de discordancias a
frente da ponta da trinca sendo que a densidade das discordancias foi maior

quanto mais proximo da trinca. Para agos inoxidaveis , o sistema de deslizamento

ativado foi o (111) - [ O-l_l]‘ Portanto, para metais com baixa energia de falha de

empilhamento, como agos inoxidaveis e cobre, a zona plastica a frente da ponta da
trinca representa uma deformagdo de modo III **$62,

Para metais com alta energia de falha de empilhamento, foram
encontradas, durante os ensaios de deformagdo in situ, duas distribui¢cdes de
discordancias na zona plastica. A zona plastica apresentou um formato de um fino
retangulo que consistiu de inumeras discordancias parciais. Também foi
encontrada uma zona livre de discordancias a frente da ponta da trinca. O segundo
tipo de geometria encontrado a frente da ponta da trinca consistiu de uma zona
plastica maior, onde as discordancias apresentaram deslizamento cruzado. Para
esses metais, a trinca nucleou préximo ao furo eletropolido em regides bem finas.
A trinca foi identificada como de modo III de deformagdo e, com o avango da

deformagdo, a trinca propagou-se para regides mais espessas, mudando de modo

III para modo I de deformagdo. Nessa regido, a trinca propagou-se em zigue-




zague dentro da zona plastica . Em alguns casos, a ponta da trinca emitiu
discordancias em cunha sobre um plano perpendicular ao seu plano. Quando as
discordancias em cunha foram emitidas, houve um arredondamento da ponta da
trinca, ficando estacionada até a frente dessa afinar-se com a deformagio e
nuclear vazios. A trinca entdo  propagou-se abruptamente sem emitir

63-69

discordancias . A sequéncia do arredondamento da trinca e a nucleagdo de

uma trinca aguda estdo ilustradas na Fig. 16.

Propagagdoda trinca

Arredondamento
da trinca ¢ aumento de
vazios 4 frente da trinca

Propagagio da trinca
até ruptura

Figura 16 - Arredondamento da trinca por emissio de discordancias sobre um

plano inclinado e nucleagdo de uma trinca aguda a frente da trinca ©'.

XU et al” deformou por tragdo in situ uma liga de cobalto e

encontrou resultados quase semelhantes aos resultados encontrados por OHR®?.

Constatou que todas as discordancias foram geradas da ponta da trinca durante os
primeiros estagios da propagacido em regides mais finas do corpo de prova. Este

fato € decorrente de a tensdo ser muito maior na ponta da trinca. A emissdo de
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discordancias ocorreu ao longo de planos inclinados e a ponta da trinca também

arredondou. Uma vez emitidas, as discordancias deslizaram rapidamente,

indicando que o campo de tensdo proximo a ponta da trinca foi altamente

repulsivo.
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CAPITULO 3. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

O procedimento experimental do presente trabalho foi dividido
em duas etapas. Na primeira etapa foram levantados os dados de propriedades
mecanicas, e realizadas investigagdes quanto a morfologia dos graos ferriticos
utilizando microscopia optica (MO). As fraturas decorrentes dos ensaios de tragdo
e tragdo in situ foram avaliadas em microscopio eletronico de varredura (MEV).

Na segunda etapa deste trabalho foram investigados, em MET,
aspectos quanto ao estudo do mecanismo de deformagdo . Nos ensaios de tragdo
convencional, alguns corpos-de-prova foram retirados da maquina antes da
ruptura visando o estudo do micromecanismo de deformag@o. Nos ensaios de
embutimento, pelo método Erichsen modificado, os corpos-de-prova ensaiados
foram seccionados em diferentes regiGes para avaliagio das estruturas de
discordancias. Foram realizados, também, ensaios de tra¢do im situ visando
avaliar o micromecanismo de deformag@o, nucleagio e propagagdo de trincas . Os

ensaios foram registrados em fotos e video.
3.1 - Avaliaciio quimica do material

O material utilizado neste trabalho foi um ago ultrabaixo

carbono com baixos niveis de intersticiais estabilizado ao titanio, cedido pela

empresa alemd Thyssen Stahl AG. O material foi recebido na forma de pequenas




chapas galvanizadas, com 0,87 mm de espessura . A composi¢do quimica,

realizada pela Thyssen Stahl, do material esta listada na tabela 3.

Tabela 3 - Composigdo quimica do ago ultrabaixo carbono com baixos niveis de

intersticiais microligado ao titanio (% em peso).

Mn P S Si Al N Cu Cr
0,13 | 0,006 | 0,008 | 0,090 | 0,047 | 0,002 | 0,015 | 0,033

3.2 - Dados do processamento termomecénico do a¢o IF-Ti.
A empresa Thyssen Stahl AG forneceu as condigdes de

processamento termomecanico, e que sdo apresentados na Tabela 4.

Tabela 4 - Condigdes do processamento termomecanico do ago ultrabaixo carbono

com baixos niveis de intersticiais estabilizado ao titanio.

Temperatura de reaquecimento 1250°C

Temperatura de acabamento 933°C

Temperatura de bobinamento 729°C

Redugéo por laminag3o a frio 76,8%

Temperatura de recozimento 805°C




3.3 - Ensaios mecanicos
Foram realizados ensaios de tragio monotonica, ensaios para a determinagdo do
coeficiente de anisotropia médio e ensaios de embutimento. O objetivo principal

desses ensaios foi a determinagdo das propriedades monotdonicas do ago IF-Ti .

3.3.1 - Ensaios de tracio monotonica

Os ensaios de tragdo foram realizados no Laboratério de
Ensaios Mecéanicos do DEMAR/Lorena e também no Laboratério de Ensaios
Mecanicos do Departamento de Materiais e Tecnologia da UNESP/Guaratingueta.
No DEMAR, em Lorena, o equipamento utilizado foi uma maquina MTS, modelo
810.23M, servohidraulica, com célula de carga com capacidade de 10 kN. A
velocidade de deslocamento do cabegote foi de 0,5 mm/min, com aquisi¢do de
pontos.

Os corpos-de-prova utilizados nos ensaios de tragdo foram
confeccionados na oficina do Departamento de Materiais e Tecnologia da

UNESP/ Guaratingueta, de acordo com a norma, com dimensdes reduzidas,

retiradas na diregdo de laminagdo das chapas. A representagdo esquematica do

corpo-de-prova esta ilustrada na Fig. 17.




Figura 17 - Representagdo esquematica dos corpos-de-prova utilizados em ensaios
de tragdo e de determinagdo do coeficiente de anisotropia. Norma

ASTM E 8M - 89b"! . As medidas estdao em milimetros.

Nos ensaios de tragdo, foram avaliados o limite de escoamento,
determinado pelo método do alongamento a 0,2% (“Offset”), a resisténcia a
tragdo, determinada pela relagdo entre o maximo carregamento aplicado durante o
ensaio e a area inicial do corpo de prova e o alongamento, calculado pela variagdo
percentual no comprimento da regido util do corpo de prova. O valor médio do

alongamento do material, em porcentagem, foi calculado pela seguinte equagéo :

Al(%)= (Al o + 2Al 45° + Al oo° )/4

onde as diferentes simbologias para o alongamento sdo os valores do

alongamento medidos em corpos de prova retirados a 0° , a 45° e a 90° em relagdo

a direcdo de laminagdo, respectivamente.




3.3.2 - Ensaios para a determinacio do coeficiente de anisotropia

O ensaio para a determinagdo do coeficiente de anisotropia, foi
realizado conforme a norma ASTM E 517 - 96A" no Laboratério de Ensaios
Mecédnicos do Departamento de Materiais e Tecnologia da UNESP/
Guaratingueta. Foi utilizada uma maquina EMIC MEM10000, eletromecanica,
equipada com célula de carga com capacidade para 10 kN, sendo que o ensaio foi
realizado a uma velocidade de 0,5mm/min.

Os corpos-de-prova utilizados para esse tipo de ensaio foram

confeccionados na Oficina do Departamento de Materiais e Tecnologia da

UNESP/ Guaratingueta, conforme a norma ASTM E8M-95a 7', com as mesmas

dimensdes da Fig. 17.

O coeficiente médio de anisotropia indica a capacidade de uma
chapa metalica resistir ao afinamento quando sujeita a agdo de forgas de trag@o e
compressdo no plano da chapa. O calculo € determinado em fungdo das variagdes
de largura e espessura do corpo-de-prova.

Inicialmente, foram feitas medigGes precisas dos corpos-de-
prova. Em seguida, o corpo de prova foi colocado na maquina e aplicou-se uma
forga de tragdo axial, até uma deformagdo de 20% acima do limite de escoamento.
A velocidade utilizada no ensaio foi de 0,5mm/min.

Agos laminados a frio e recozidos apresentam diferentes
valores no coeficiente de anisotropia. Devido as caracteristicas do ago IF-Ti
estudado, foi calculado o coeficiente de anisotropia para posterior calculo de

anisotropia médio ( r, ), sendo necessario, entdo, retirar da chapa retangular os




corpos-de-prova nas dire¢des longitudinal (0° ), transversal (90° ) e diagonal (45° )
com relagdo ao sentido da laminag¢do. As formulas apresentadas a seguir sao
utilizadas para o calculo do coeficiente de anisotropia ( r ), coeficiente de
anisotropia médio ( 1 ) e do coeficiente de anisotropia planar (Ar)”.

r=In (I, wo / I wy)

m=(ro° +2r45° +ro’ )4

Ar=(ro’-2r4s° +roo’ )2
onde |, e l¢ sdo, respectivamente, o comprimento inicial € o comprimento final da
area util do corpo de prova, e w, e wr sdo, respectivamente, a largura inicial e

largura final da regido util do corpo de prova.

3.3.3 - Ensaio de embutimento

Foram retiradas quatro amostras da chapa recebida ( 45mm x
45mm) com uma espessura média de 0,87mm. Objetivou-se determinar o grau de
estampabilidade do material. O equipamento utilizado foi uma prensa hidraulica

para ensaio de chapa modelo R-1 PRUFMACHINE. Os ensaios foram realizados

segundo norma NBR 59157, na empresa ALCAN Ltda.

3.4 - Microscopia optica
Foram retiradas amostras de todas as chapas recebidas em
diferentes regides nas dire¢des longitudinal, transversal e diagonal em relagio a

dire¢do de laminagdo . As amostras foram embutidas a quente, com resina uréia-




formaldeido (baquelite), para posterior avaliagdo microestrutural. Foram
realizados lixamentos utilizando lixas de grana 220, 320, 400, 600, 1200, 1500 e
4000. O polimento foi realizado com solugdo OP-S da Striiers.

A microestrutura foi revelada utilizando ataque quimico com
Nital a 2% em volume. Também foram testados alguns ataques quimicos
utilizando reagente Vilela e agua régia. Foi necessario um tempo de
aproximadamente 6s para que o Nital 2% delineasse com clareza os contornos de
grao da fase ferrita. O tamanho médio dos graos foi determinado usando o método
do intercepto circular segundo a norma ASTM E112-88 7*.
Apos embutimento, lixamento, polimento e ataque quimico, as

amostras foram analisadas em um microscopio optico Carl Zeiss Neophot 30,

instalado no Departamento de Materiais ¢ Tecnologia - UNESP - FEG. Também

foi utilizado um microscopio optico Olympus, instalado na Divisdo de Materiais

do Instituto de Aeronautica e Espago do Centro Técnico Aeroespacial (AMR-

IAE-CTA).

3.5 - Microscopia eletronica de varredura

As avaliagdes microestruturais e fractograficas foram realizadas
em dois microscopios eletronicos de varredura: um instalado na ALCAN Ltda, em
Pindamonhangaba-SP, modelo Carl Zeiss e outro instalado no AMR-IAE-CTA,
marca LEO, modelo 435 VPi. Os ataques quimicos para avaliagdo microestrutural

e microsonda também foram realizados utilizando nital 2% em volume .




3.6 - Microscopia eletronica de transmissao

O estudo em microscopio eletronico de transmissdo  foi
realizado em amostras retiradas de diferentes regides da chapa recebida. Também
foram extraidas amostras de alguns corpos-de-prova ensaiados por tragdo
monotdnica, para avaliar o mecanismo de deformagdo. Todas as amostras foram
extraidas da regido central do corpo-de-prova, visto que, para um dos estudos do
mecanismo de deformag@o, os corpos de prova foram ensaiados até a estricgdo. O
processo de preparagdo das laminas finas foi desenvolvido nas seguintes etapas:

a) lixamento mecanico até 100um de espessura,

b) corte eletrolitico de disco com 3mm de didmetro utilizando o processo de
eletroerosdo e estampagem, e

c) polimento e afinamento final dos discos utilizando equipamento TENUPOL -2
com eletrolito contendo, em volume, 10% de acido perclorico e 90% de
metanol entre 0°C e 10°C . A voltagem e a amperagem utilizadas para a
perfuragdo do disco e polimento foram de 30 V e 450 mA, respectivamente.

O estudo do micromecanismo de deformagdo, nucleagdo e

propagagdo de trinca foi realizado em microscopia eletronica de transmisséo,

utilizando a técnica de tragdo in situ. Ndo é uma técnica nova, porém a

preparagdo dos corpos de prova foi baseada em experimentos de tentativa e erro.
ApOs varias tentativas, a Fig.18 apresenta o formato final dos corpos de prova,
sendo que a mesma geometria foi utilizada tanto para avaliar o mecanismo de

deformag@o quanto a propagagédo da trinca.
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Figura 18 - Corpo-de-prova utilizado para ensaio de tragdo in situ em microscopio

eletronico de transmissio.

3.7 - Ensaio de tra¢fo in situ em microscopia eletronica de transmissio

Os ensaios foram realizados no Departamento de Materiais, no
Instituto de Pesquisas Energeéticas e Nucleares (IPEN), em um microscépio
eletronico de transmissdo JEOL 200 kV, contendo um suporte de amostra capaz

de tracionar a mesma, aplicando uma carga de até 2 kgf. A carga foi aplicada

através de um dos eixos do gonidémetro, com velocidade de 2 x 10™* mm/s. A Fig,

19 apresenta o dispositivo para ensaio de tragdo in situ.
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Figura 19 - Estagio para a realizagdo dos ensaios de deformagdo in sifu em

microscdpio eletronico de transmissao.
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CAPITULO 4 - RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo estdo apresentados os resultados experimentais obtidos por
ensaios de tra¢gdo monotdnica, ensaios de embutimento, analise por microscopia
Optica, analise por microscopia eletronica de varredura, analise por microscopia
eletronica de transmissdo e ensaio de tragdo in situ, também em microscopio

eletronico de transmissao.

4.1 - Propriedades mecanicas do aco IF-Ti

4.1.1 - Propriedades monotdnicas

Os ensaios de tragdo indicaram que o ago em estudo apresentou

propriedades mecanicas de tragdo similares aos resultados encontrados por alguns

pesquisadores 777 A tabela 5 apresenta as propriedades mecéanicas do ago IF-Ti.

Tabela 5 - Propriedades mecanicas de tragao do ago IF

Resisténcia a Tragdo (MPa) | Limite de Escoamento (MPa) | Alongamento (%)

265+3 131 &2 s1x2

O ago IF-Ti, com essas propriedades mecénicas de tragdo, nao

apresentou ser um material estrutural. Os resultado encontrados por Pereira’®, em




um ago IF-Ti com 40 ppm-p de carbono, sob varias condi¢Ges de processamento

termomecanico similares, foram semelhantes aos do presente trabalho.

4.1.2 - Determinac¢do dos coeficientes de anisotropia médio e planar

O coeficiente médio de anisotropia ou valor de 1y, € um
pardmetro importante para avaliar a capacidade de estampagem dos materiais. A
tabela 6 apresenta os valores dos coeficientes de anisotropia para o ago IF-Ti

avaliado. Os resultados encontrados estdo de acordo com trabalhos realizados por

TOKUNAGA et al”’. O material apresentou alto valor de 1, com baixo valor de

anisotropia planar. Desta forma o material apresenta boas caracteristicas para

aplicagdo em estampagem.

Tabela 6 - Resultados obtidos no ensaio para a determinagdo do coeficiente de

anisotropia.

] 1]
ro’ I45 1Y) I'm Ar

2214003 | 2,11+0,02 | 2414002 | 2214002 | 020+0.01




4.1.3 - indice de embutimento

Outro modo para avaliar a capacidade de estampagem de
materiais € por intermédio dos ensaios de embutimento. Neste trabalho foi
utilizado o método Erichsen .

O indice de embutimento encontrado, em milimetro, foi de 12,1
+ 0,9. A pressdo aplicada foi de 1,1 MPa . No sistema cristalino do ferro, a maior

resisténcia € na diregdo <111>, apresentando cristais perpendiculares a esta

. ~ 80
diregdo "~ .

Apesar de ndo constar nas normas da ABNT, valores de indice
de embutimento superiores a 12mm s3o considerados da classe de estampagem

superextraprofunda’>”.

4.2 - Microscopia doptica

As caracteristicas microestruturais foram determinadas para as
condi¢des do ago IF-Ti recebido e também apds ensaio de estampagem.

A microestrutura caracterizou-se por apresentar graos com
tamanhos pequenos e equiaxiais. O tamanho de grao encontrado, segundo norma

ASTME 112-96, foi ASTM G 9, com didmetro médio de 22,5um.
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Figura 20 - Microestrutura obtida em MO do ago IF-Ti na condigdo como
recebido, no sentido longitudinal da laminag¢do. Ataque com Nital

2% em volume. Barra: 100pum

A Fig. 21 apresenta a microestrutura do ago IF-Ti, como

recebido, extraido no sentido diagonal. Os graos apresentaram didmetro médio de

23um com numeragdo ASTM G9, segundo ASTM E112-96 7 conforme

observado pela Fig. 20.




Figura 21 - Microestrutura obtida em MO do ago IF-Ti na condigdo como
recebido no sentido diagonal da laminagdo. Ataque com Nital 2% em

volume. Os grao eqiiiaxiais apresentaram didmetro médio de 23um.

Barra: 100um.

A microestrutura do ago IF-Ti no sentido transversal da
laminagdo, vista de topo, apresentou os graos levemente alongados em relagdo aos

outros sentidos apresentados. Essa ligeira orientagdo, por ser muito pequena, ndo

afetou os resultados no ensaio de tragdo monotonica. O tamanho médio dos graos

foi semelhante as condigOes anteriores, conforme mostra a Fig. 22.

Os valores de anisotropia encontrados para o ago em questdo
juntamente com as micrografias apresentadas mostram que a chapa apresentou
uma excelente condi¢do de estampabilidade. O baixo valor de anisotropia planar
garante a chapa uma baixa probabilidade de formagdo de orelhas durante

embutimento.




Figura 22 - Microestrutura obtida em MO do ago IF-Ti na condi¢do como
recebido no sentido transversal da laminagdo. Ataque com Nital 2%
em volume. Os grdos apresentaram ligeiro alongamento. Barra:

100pm.

Amostras do ago IF-Ti embutidas, foram coletadas e avaliadas
em microscopia Optica. A Fig. 23 apresenta a microestrutura da regido de
dobramento na matriz. A microestrutura apresentou alguns graos alongados. Nesta
regido de dobramento da pungdo, agem tensdes de tragdo na superficie externa das

regides dobradas e tensdes de compressdo na superficie interna. A essas tensdes

se associam os esforgos de atrito™. A Fig. 24 mostra a microestrutura da regido

lateral do copo formado no embutimento. Os grios apresentaram forma alongada
devido as tensdes de tragdo, ao longo da lateral do copo. Tensdes de compressao,
perpendiculares a superficie das laterais, provocaram diminuigdo da espessura do
copo. Nesta regido também agem esforgos de atrito entre o material e o

ferramental.
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Figura 23- Micrografia do ago IF-Ti apresentando a microestrutura da regido de

dobramento do copo embutido. Nota-se pouco alongamento gerado

por tensdes de tragdo e compressdo. Barra: 100um. Ataque com Nital

2%.

Figura 24 - Micrografia do ago IF-Ti apresentando a microestrutura da regido da

parede do copo estampado. Nota-se acentuado alongamento gerado

principalmente por tensdes de tragdo . Barra: 100pum. Ataque com

Nital 2%.

A Fig. 25 apresenta a microestrutura do ago IF-Ti, na regido do

fundo do copo estampado. Os grdos apresentaram pouco alongamento pois o
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esfor¢co predominante foi a tensdo de compressdo exercida por tensdes de tragdo

radial. As tensdes de tragdo também atuam no fundo do copo®’.

Figura 25 - Micrografia do ago IF-Ti apresentando a microestrutura da regido do
fundo do copo estampado. Nota-se ligeiro alongamento na face

externa do fundo do copo formado. Barra 100um. Ataque com Nital

2%.
4.3 - Microscopia eletronica de varredura
Macroscopicamente, o a¢o estudado, quando submetido a tragdo

monotdnica, apresentou aspecto de fratura ductil. Observou-se o afinamento

gradativo da regido de estricgdo localizada, até que ocorreu a separa¢do em duas

partes, com a regido de separagdo formando um aspecto taca-cone. Essa

caracteristica ¢ comum para os agos com baixo teor carbono € agos com

ultrabaixo teor de carbono.




A Fig. 26 apresenta a superficie de fratura vista de topo.
Observa-se a  aparéncia fosca e fibrosa, confirmando as observagdes
macroscopicas, caracterizando assim o modo de fratura ductil.

Microscopicamente, foi observada a presenga de microcavidades
com tamanhos variados e profundos. WILSDORF® atribui a presen¢a de

microcavidades devido a formagdo de microvazios nas inclusdes, precipitados e

emaranhados de discordancias, nucleando a trinca. Segundo WILSDORF®, a

propagacdo da trinca ocorre devido a formagdo de microcavidades a frente da
ponta da trinca em planos de escorregamento que sdo ativados, ocorrendo a
ligag@o entre os vazios e a trinca pré-existente. O alto valor no alongamento do
ago investigado justifica a presenga de microcavidades profundas e grandes, que

coalesceram durante a deformacgao.

Figura 26 - Fractografia do ago IF-Ti mostrando a superficie fibrosa e fosca da

fratura.
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Figura 27- Fractografia do ago IF-Ti detalhando a regido central apresentada pela
Fig. 26. Observa-se a fina regido de estricgdo com a presenga de

microcavidades .

A Fig. 27 apresenta , com maior ampliagdo, a regido central,
mostrada pela Fig. 26. Observa-se a presenga das microcavidades variando em
tamanho. Nota-se ainda a notavel diminui¢gdo na espessura composta totalmente
por microcavidades. O alto alongamento do ago IF-Ti contribuiu para a formagéo
de dimples profundos com tamanhos variados .

A microanalise obtida em MEV determinou a composi¢do

quimica dos precipitados do ago IF-Ti e detectou a presenga de Ti, S e C. De

acordo com TSUNOYAMA”” e PEREIRA, pode-se afirmar que os precipitados

analisados sdo de carbosulfetos de titanio.

A regido de fratura dos corpos-de-prova rompidos durante
ensaio de tra¢do in situ também foi observada . A Fig. 28 mostra a face lateral
proxima a fratura . Observa-se a presenga de degraus formados em decorréncia

das bandas de deformagdo. A estricgdo observada tendeu a um ponto. Este
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afinamento € decorrente de deslizamentos de planos cruzados sob estado plano

de tensio.

Figura 28 - Fractografia do ago IF-Ti mostrando a superficie lateral da superficie

de fratura do corpo de prova fraturado durante ensaio de tragd@o in situ.
Nota-se a presenga de bandas de deformag@do proximas a superficie de

fratura. Barra: 60um.

4.4 - Mecanismo de deformacéio do aco IF-Ti

O ago IF-Ti foi ensaiado, por tragdo monotdnica e, em alguns
casos, os ensaios ndo foram levados até a ruptura. Com isso foram avaliadas
algumas etapas no processo de deformagido pela observagdo dos aspectos
microestruturais gerados nos corpos-de-prova compactos.

Os primeiros corpos-de-prova foram extraidos logo apds o
limite de escoamento do ago IF-Ti, com cerca de 2% de deformagdo . Nota-se que
houve apenas deslizamento planar, isto é, a formagdo de bandas de deslizamento

finas , pouco espagadas e no mesmo plano, ndo havendo, portanto, tendéncia a
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deformagdo localizada. Nesse estagio, foram encontradas poucas discordancias
com arranjo retilineo. A Fig. 29 apresenta a micrografia eletronica no interior do
grao do ago apos deformagdo. Com esse arranjo de bandas de deslizamento
observou-se a transferéncia plastica de um grao para outro. Portanto, os contornos
de grao ndo afetaram a transferéncia plastica. A Fig. 30 apresenta a mesma
regido, porém com o dobro de ampliagdo. Notam-se as discordancias em arranjo

retilineo e as bandas de deslizamento.

Figura 29 - Micrografia eletronica (MET) do ago IF-Ti deformado 2% e

apresentando bandas de deslizamento inclinadas (seta). Barra: 2pm.
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Figura 30 - Micrografia eletronica (MET) do ago IF-Ti nas mesmas condi¢oes da
Figura 29, porém com maior ampliagdo. Notam-se, com maior

detalhe, as bandas de escorregamento. Barra: 1pum.

Por difra¢do eletronica em area selecionada, observa-se, na Fig.
31, que o plano de observagéo foi o plano (110) . As bandas deslizamento estdo

orientadas na diregdo [111].

Figura 31 - Padrdo de difragdo, apresentando o plano de observagdo (110)
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Com o aumento da deformagdo para 10% , observou-se que ndo
foram ativados outros sistemas de deslizamento. A densidade de discordancias
aumentou, passando de arranjo retilineo para celular . A Fig. 32 apresenta a
formag@o das células de discordancias com 10% de deformagdo, e a Fig. 33
apresenta a formag@do das células de discordancias com 18% de deformagdo. Nota-
se que, com maior deformag@o, as células de discordancias apresentaram-se mais

delineadas. As paredes das células estdo irregulares e grosseiras.

Figura 32 - Micrografia eletrénica (MET) do ago IF-Ti mostrando a formagio de

células de discordancias com 10% de deformagdo. Barra: 1um.
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Figura 33 - Micrografia eletronica (MET) do ago IF-Ti mostrando a formagdo de

células de discordancias com 18% de deformagdo. Barra: 1pum.

Em alguns casos, em agos baixo-carbono, observam-se bandas
de deslizamento com aspectos diferentes na matriz ferritica. No presente aco, néo
foram observadas ondulagdes nas linhas de deslizamento, que se apresentaram
finas e pouco espagadas até mesmo em nivel de solicitagdo proximo ao limite de

resisténcia a tragdo. Esse comportamento € caracteristico de materiais dicteis com

distribuigdo homogénea de deformagao *.

A vista lateral do corpo de prova fraturado em trag@o apresentou
ondulagdes ou bandas de deformagdes, conforme mostrado na Fig 27. Estas
bandas sdo atribuidas a deslizamentos cruzados que foram ativados apos a
estricgdo ocorrida no ago IF-Ti. Portanto, outros planos de deslizamentos foram
ativados, localizando a deformagdo na regido da fratura %,

Foram também observadas, em MET, a estrutura microscopica

final do corpo de prova. Foram analisadas trés regides do corpo de prova
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estampado: a regido da aba do copo, a regido lateral do copo e a regido do fundo
do copo.

Na regidao da aba do copo, onde predominam esfor¢os nas
dire¢des tangentes dos circulos concéntricos, a microestrutura apresentou
discordancias arranjadas com formato celular, conforme Fig. 34. Esse formato
celular € decorrente do ajuste do corpo-de-prova para a realizagdo da estampagem,

visto que ocorre um esforgo de compressao.

Figura 34- Micrografia eletronica (MET) do ago IF-Ti estampado mostrando a
resposta de forgas de compressdo na aba do copo formado. Barra:

1,5um.

Na regido lateral do copo atuam esforgos de atrito, tensdo de

compressdo e ,principalmente, esforgos de estiramento. As células de

discordancias formadas apresentam-se alongadas, conforme a Fig. 35, formando
bandas finas de deformag@o. Observou-se que as estruturas celulares se formaram

de modo homogéneo e na regido da lateral do copo.
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Figura 35- Micrografia eletronica (MET) do ago IF-Ti estampado, mostrando a
estrutura de discordancias formadas na lateral do copo estampado.
Estrutura celular distribuida regularmente na lateral do copo. Barra:

Ium.

A terceira e Gltima regido avaliada, o fundo do copo, apresentou

as estruturas de discordancias também homogéneas, com formagdo celular, de

paredes de células grosseiras, conforme observado na Fig. 36 . Esta estrutura ¢

decorrente de esfor¢os de compressdo exercidos pela parede da pungdo, que sdao

transmitidos as demais partes do copo por meio de tensdes de tragdo radiais.
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Figura 36 - Micrografia eletrénica (MET) do ago IF-Ti mostrando a regido do
fundo do copo estampado. Estrutura celular de discordancias com

paredes grosseiras. Barra: 1um.

4.5 - Micromecanismo de deformacdo in sifu em microscopio eletronico de

transmissio

4.5.1 - Micromecanismo de deformac¢do no -aco IF-Ti antes da nucleacio de
microtrincas

A microestrutura inicial observada em microscopia eletronica de
transmissdo, antes do inicio do ensaio de tragdo inm sifu, apresentou poucas
discordancias. Essas discordancias foram geradas durante o processamento
termomecanico do a¢o IF-Ti e também durante a confec¢do dos corpos de prova

para os ensaios de tragdo in situ.

As Fig. 37 e 38 apresentam a microestrutura inicial do ago ¥F-Ti

destacando a presenga de finos precipitados distribuidos homogeneamente na
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matriz ferritica. Na maioria das amostras analisadas, foi observada, conforme
verificou-se na Fig.37, a presenga de pequenas quantidades de pequenos graos
ferriticos que , possivelmente, ndo cresceram durante a recristalizagdo. Durante a
confec¢do dos corpos de prova, alguns precipitados soltaram-se da matriz ferritica
deixando cavidades na matriz, que podem atuar como locais de nucleagdo de

microtrincas.

Figura 37 - Micrografia eletronica (MET) do ago IF-Ti mostrando a
microestrutura inicial do ago consistindo de grédos ferriticos. Barra:

2um.

Figura 38 - Micrografia eletronica (MET) do ago IF-Ti mostrando os

precipitados (pontos pretos na matriz). Barra: 1um.
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A Fig. 39 apresenta a microestrutura inicial de outro corpo de
prova do ago IF-Ti apresentando um maior nimero de discordancias também
originadas pelo processamento termomecanico e provavelmente durante a

confecgdo do corpo de prova.

Figura 39- Micrografia eletronica (MET) do ago IF-Ti apresentando discordancias
geradas pelo processamento termomecanico e ,provavelmente, durante
a confecg@o do corpo-de-prova. Barra: 2um.

A microestrutura inicial apresentou as discordancias distribuidas
homogeneamente com arranjo retilineo. Em nenhum corpo-de-prova foi
encontrada uma maior densidade de discordancias em contornos de grdo. As Fig.
37 a 39 sdo representativas da microestrutura inicial do ago IF-Ti.

A Fig. 40 apresenta a difra¢do eletronica em area selecionada. O

plano observado foi o plano (111). A presente difragéo é referente as Fig. 38 e 39.
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Figura 40 - Padrao de difragdo para o ago IF-Ti com plano de observagao (111).

No estagio inicial da deformagdo observou-se que algumas
discordancias interagiram mais intensamente com os precipitados finos presentes
na matriz ferritica e também com contornos de grao, conforme a Fig. 41. Nesse

estagio de deformagdo, as discorddncias apresentaram arranjo retilineo. O

aumento na tensdo aplicada produziu um maior nimero de discorddncias que

comegaram a interagir entre si formando um pequeno emaranhado de
discordancias. A homogeneidade dos emaranhados na matriz ferritica esta bem

destacada na Fig. 42.
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Figura 41 - Micrografia eletronica (MET) do ago IF-Ti mostrando interagdo entre
os precipitados e as discordancias e entre as discordancias. Barra:

Ipum.

Figura 42 - Micrografia eletronica (MET) do ago IF-Ti mostrando a

homogeneidade dos emaranhados de discordancias na matriz ferritica

no inicio da deformagéo in situ. Barra: 1um.

A Fig. 42 indica que os emaranhados de discordancias

formaram-se preferencialmente nos finos precipitados que se apresentaram




distribuidos uniformemente na matriz. Esse resultado estd de acordo com os

resultados encontrados por ALARCON®'. A distribuicio homogénea das

discordancias garante ao ago IF-Ti uma deformagdo homogénea, tornando-o um
ago com grande aplicabilidade em processos de conformagao.

A Fig. 43 mostra o aumento na densidade de discordancias com
o aumento na tensdo aplicada apresentando um arranjo celular. O arranjo
retilineo, conforme Fig 42, foi modificado em razdo do aumento na tensdo
aplicada. A parede das células formadas apresenta-se de forma espessa e mal

definida.

Figura 43 - Micrografia em MET do ago IF-Ti mostrando o inicio da formagdo do
arranjo celular de discordancias com paredes mal definidas. Barra:

Ipm.

Em quase todos os ensaios realizados foi observada a formagéo

de um arranjo celular com paredes apresentando pouca definicdo. Um pequeno
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aumento na tensdo em relag@o a condigdo anterior contribuiu pouco na defini¢ao

de células definidas, conforme apresentado na Fig. 44.

Figura 44 - Micrografia eletronica (MET) do ago IF-Ti mostrando um pequeno
acréscimo no numero de células de discordancias com paredes pouco

mais finas. Barra: 1um.

Nas Fig. 43 e 44 foi observado um pequeno aumento no nimero
de discordincia proximo aos contornos de grdo em relagdo as condigdes

anteriores com menores deformagdes, conforme apresentado na Fig. 44.
4.5.2 - Nucleacio e propagacio de trincas em ac¢o IF-Ti por tracdo in situ

Como mencionado anteriormente, quando da descrigdo dos
procedimentos experimentais, os corpos-de-prova para ensaios de tragdo in situ

foram confeccionados com um furo central. A regido ao redor do furo central € a
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regido mais fina do corpo de prova, sendo, assim, transparente ao feixe de
elétrons.

A Fig. 45 apresenta o furo central de um corpo de prova no
qual duas trincas foram nucleadas com o aumento da deformagdo. Nem todas as

trincas nucleadas propagaram-se.

Figura 45 - Micrografia eletronica (MET) do ago IF-Ti apresentando o aspecto do

furo central do corpo de prova para ensaio de tragd@o in sifu em ago

IF-Ti. Barra: 60pum.

Com o aumento da deformagdo, algumas trincas nuclearam-se
nos vazios deixados pela remog¢ao involuntaria do precipitado durante afinamento

do corpo de prova, conforme ilustrado pela Fig. 46.
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Figura 46 - Micrografia eletronica (MET) do aco IF-Ti mostrando a nucleagdo de
uma trinca em vazio gerado pela remog¢ao de um precipitado durante a
etapa de polimento eletrolitico para a obtengdo do corpo de prova.

Barra: 60 um

A nucleagdo de trincas nas regides mais finas ao redor do furo
central do corpo de prova é atribuida ao fato de que a resisténcia nas regides finas
¢ menor que as forgas coesivas na interface entre o precipitado e a matriz
ferritica.

A Fig. 47 ilustra uma regido bem préxima ao furo central do

corpo de prova , onde uma trinca nucleou no momento do registro da micrografia.

A nucleag@o ocorreu numa regido isenta de precipitados embora as regides com
precipitados sejam mais propicias para a nucleagdo de trincas, pela existéncia de
emaranhados de discordancias ancoradas na interface precipitado/ferrita.

As trincas nucleadas ao redor do furo central propagaram-se em

dire¢do aproximadamente perpendicular ao eixo da tensdo aplicada. Como o
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material foi carregado sob a condigéo de tensdo plana, a deformagio ocorreu em

planos de maxima tensdo de cisalhamento.

Figura 47 - Micrografia eletronica (MET) do acgo IF-Ti mostrando a nucleagio

de uma trinca numa regido ao redor do furo central. Barra: 1um.

A Fig. 48 (a) mostra uma trinca aguda no inicio da propagagdo

onde a mesma cisalhou um precipitado e ndo mudou sua dire¢do de propagagio.

Figura 48 - Micrografia eletronica (MET) do ago IF-Ti. (a) inicio de propagagdo

de uma trinca aguda que cisalhou um precipitado (seta). (b) melhor detalhe da

zona plastica formada a frente da ponta da trinca. Barras: 0,5um.
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A propagagdo da trinca em regides finas do corpo de prova
ocorreu pelo mecanismo de emissdo de discordancias pela ponta da trinca. A
emissdo dessas discordancias foi a responsavel pela formagdo da zona plastica. O
tamanho da zona plastica foi fungdo direta da quantidade de discordancias
emitidas da ponta da trinca. As discordancias geradas pela ponta da trinca
movimentam-se para fora da area proxima a ponta da trinca devido a presenga de
forgas repulsivas. A Fig. 48 (a) mostra a zona plastica formada a frente da ponta
da trinca aguda. A zona plastica no ago IF-Ti foi observada por diferenga de
contraste. A Fig. 48 (b) mostra a zona plastica com maior detalhe. O aumento da
tensdo, fez com que a ponta da trinca emitisse mais discordancias, aumentando o
tamanho da zona plastica .

As Fig. 49 e 50 apresentam, respectivamente, as linhas de
deslizamento ao lado da trinca e as linhas de deslizamento a frente da ponta da
trinca. MONTEIRO et al®’ constataram a presenga de, no maximo, dois planos de
deslizamento que ativaram a propagagdo da trinca em liga Al-7050.

No caso deste trabalho, somente alguns dos planos inclinados a
frente da ponta da trinca foram ativados favorecendo a propagagdo da trinca. A
Fig. 49 mostra as bandas de deslizamento perpendicularmente a parede da trinca.
A Fig. 50 mostra dois planos de deslizamento inclinados a frente da ponta da

trinca. A dire¢do de deslizamento foi [111] para os dois planos inclinados. Esses

planos apresentaram-se paralelos ao feixe de elétrons. E importante ressaltar que

no ago IF investigado ndo foram observadas zonas livres de discordancias,

conforme observado por MONTEIRO et al®’.




Figura 49 - Micrografia em MET do ago IF-Ti mostrando as linhas de

deslizamento inclinadas na lateral da trinca . Barra: 0,3pum.

Figura 50 - Micrografia eletronica (MET) do ago IF-Ti mostrando os planos de

deslizamento inclinados (setas) em relagdo a ponta da trinca.

Barra: 0,3um.

A Fig. 51 mostra a propagag¢do em planos de deslizamento que

foram ativados, mostrados pela Figura 50.




Figura 51 - Micrografia eletronica (MET) do ago IF-Ti mostrando a trinca

propagando-se em alguns planos que foram ativados. Barra: 1um.

No ensaio in situ, a propagagdo de uma trinca aguda e a
formagdo de discordancias, paralelas a frente da trinca nos planos de
deslizamento inclinados em relagdo a ponta da trinca, s3o informagdes
caracteristicas do modo IIIl de deformacio. Nao foi possivel avaliar se as
discordancias geradas pela ponta da trinca foram em cunha ou hélice, pelo fato de
0 ago ser magnético e prejudicar o contraste final das imagens obtidas. No

entanto, as caracteristicas observadas no presente trabalho também foram

observadas por JAGANNADHAM E WILSDORF *2 que ensaiaram , por tragido

in situ, materiais dicteis com estrutura “c.c.c” e com baixa energia de falha de
empilhamento, constatando o modo III de deformagdo a frente da ponta da trinca
em regides finas.

Em todos os corpos de prova ensaiados ocorreu efervescéncia ou
borbulhamento de anéis de discordancias a frente da ponta da trinca. Esse

fendmeno € causado pela emissdo de discordancias da ponta da trinca, conforme
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ilustrado pelas Fig. 52 e 53. Nao foram observadas, dentro da zona plastica, zonas

livres de discordancias.

Figura 52 - Micrografia eletrénica (MET) do ago IF-Ti mostrando a floresta de
discordancias na zona plastica formada a frente da ponta da trinca.

Barra: 0,25um.

Figura 53 - Micrografia eletronica (MET) do ago IF-Ti mostrando o interior da

zona plastica apresentada pela Fig. 52 . Barra: 0,8um.

Quando a trinca alcangou regides espessas do corpo-de-prova,

ocorreu a propagacdo da trinca segundo o modo I de deformagdo . Observou-se
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que o deslocamento fornecido pelas discordancias foi paralelo a frente da trinca.
Foram observados os mesmos planos inclinados a frente da ponta da trinca com a
mesma dire¢do de deslizamento de regides finas do corpo-de-prova.

A Figura 54 mostra a ponta da trinca na regido espessa do
corpo-de-prova apresentando a emissio de discordancias da ponta da trinca

formando a efervescéncia de discordancias na zona plastica.

Figura 54 - Micrografia eletronica (MET) do ago IF-Ti mostrando a ponta da
trinca em regido espessa do corpo de prova com a emissdo das

discordancias gerando efervescéncia . Barra: 2um.

OHR® apresentou um modelo para explicar a mudanga de

modo III para modo 1. Na frente e nas laterais da ponta da trinca, em regides finas,
a condig¢do de tensdo plana é predominante. Nas regides mais espessas do corpo-
de- prova, o estado de tensdo aproxima-se da condigdo de deformagdo plana.

Portanto, o corpo de prova desloca-se perpendicularmente a dire¢do de
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propagagdo da trinca promovendo o deslocamento da abertura da trinca por
deformag@o plastica.

Nas regides espessas do corpo-de-prova, a trinca iniciou um
processo de arredondamento passando a emitir discordancias em planos de
deslizamentos inclinados em relagdo a ponta da trinca formando a zona plastica. A
trinca arredondou, conforme mostrado na Fig. 55, e cessou seu avango sendo que
a ponta da trinca ndo emitiu discordancias, durante um determinado instante, com
a aplicagio da tensdo. Segundo OHR®? na regido mais espessa, os emaranhados
de discordancias reduzem o campo de tensdo na ponta da trinca, suficientemente
para cessar a propagacdo. Sem a zona livre de discordancias, conforme
mencionado anteriormente, o fator de intensidade de tensdo local tende a zero e a
trinca ndo propaga pois ndo ha energia elastica para a propagag¢do. Somente com
o afinamento da regido a frente da ponta da trinca é que ocorre a formagdo de
microvazios devido a deformagdo plastica, particularmente devido a emaranhados
de discordancias pertencentes aos planos inclinados que foram ativados. Com a

formagdo dos microvazios, ocorreu a ligagdo destes com a trinca pré-existente .

Essas observagdes sdo consistentes com trabalhos realizados por OHR®,

ALARCON®* e WILSDORF & JANNADHAM®?. Em regides espessas, a trinca se
propagou perpendicularmente em relagdo ao eixo de tensdo aplicado na forma de
zigue-zague. A formagdo dos microvazios ocorreu nos planos de deslizamento
mostrados na Fig. 50, com alta densidade de discordancias, fazendo com que a

trinca coalescesse nesses planos inclinados.




Figura 55 - Micrografia eletronica (MET) do ago IF-Ti mostrando a ponta da
trinca arredondada em regido espessa do corpo-de-prova. Barra:
0,5um.

A Fig. 56 mostra a seqiiéncia de propagagdo da trinca em zigue-

zague, por arredondamento e coalescéncia da trinca preexistente com os

microvazios.
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®

Figura 56 - Micrografia do ago IF-Ti mostrando a seqiiéncia de propagac¢do da
trinca na regido espessa do corpo de prova. Observa-se que, com o avango da
deformagdo, conforme visto nas Fig de “a” a “f”, ocorre a propagagdo em zigue-

zague da trinca, sendo que a frente da trinca ocorre a formagdo de microvazios

que coalescem entre si para posterior coalescimento com a trinca preexistente.

Barras: 60pum.
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A Fig. 57 mostra, com maior ampliagdo, o coalescimento de

microvazios a frente da ponta arredondada da trinca. A Fig. 58 apresenta o

momento onde ocorreu o rompimento do corpo de prova. Observa-se o perfil da

trinca em zigue-zague .

Figura 57 - Micrografia obtida em MET mostrando , com maior ampliagdo, o
coalescimento de microvazios a frente da trinca preexistente. Barra:

60um.
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Figura 58 - Micrografia obtida em MET mostrando, o rompimento do corpo de
prova. Observa-se o perfil da trinca com formato em zigue-zague.

Barra: 60um.

A propagacdo da trinca em zigue-zague, com nucleagdo de
microvazios e coalescimento, justifica o modo de fratura ductil apresentando
microcavidades profundas. Resultados semelhantes quanto ao modo de
propagag¢do em zigue-zague por coalescimentos de microvazios, em regides
espessas, também foram obtidos, em corpos-de-prova compactos, por

HANDERHAN & GARRISON®, KNOTT* E CLAYTON & KNOTT®, ¢ em

corpos-de-prova finos, por ALARCON®* e OHR®? .
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4.6 - Consideragdes finais

Tendo em vista as caracteristicas peculiares de alta
estampabilidade dos agos IF, é fundamental entender de que maneira o material se
deforma e encrua. No caso de materiais policristalinos convencionais, esse estudo
¢ complicado em razio da complexidade dos mecanismos envolvendo
discordancias que ndo atuam de forma regular e homogénea.

Neste trabalho, foi utilizado um microscopio eletronico de
transmissdo, como ferramenta de diagnostico, para observagio direta dos defeitos
cristalinos e microtrincas e foram feitos também experimentos dindmicos “in situ”
para observar os deslizamentos de discordancias durante a deformagdo, bem como
a nucleagao e propagacio de trincas.

Foi constatada homogeneidade das discorddncias e das células
formadas durante a deformagdo, que pode vir a ser a explicagdo para a alta

conformabilidade desses agos. Da mesma forma, constatou-se que a trinca, uma

vez nucleada, propagou-se em “zigue-zague” pela emissdo de discordéncias pela

ponta da trinca com posterior formagdo e coalescimento de microvazios a sua
frente em planos de deslizamentos ativados e inclinados em relagdo a ponta da

trinca. Nessas constatagdes reside o mérito deste trabalho.




CAPITULO 5 - CONCLUSOES

1. As caracteristicas observadas no inicio do processo de deformagdo por tragdo
monotonica convencional sugerem que o ago IF-Ti deforma homogeneamente ao

contrario de outras ligas policristalinas.

2. A nucleag@o de microtrincas no ago IF-Ti , por tra¢do in sifu, iniciou-se em
regides mais finas ao redor do furo central do corpo de prova e a propagagdo da
trinca em regides finas do corpo de prova ocorreu segundo o modo Il de

deformag@o e em regides mais espessas, segundo o modo I de deformag@o.

3. A propagagdo da trinca ocorreu em forma de “zigue-zague”, pela ativagdo de

planos de deslizamentos, inclinados em relagdo a ponta da trinca, na diregdo

[111]. A trinca propagou-se emitindo discordancias de sua ponta, formando assim

a zona plastica.

4. Em regides espessas do corpo de prova, observou-se que a frente da ponta da
trinca, ocorreu a formagdo de microvazios que coalesceram durante a aplicagdo

da carga, unindo-se a trinca preexistente.

5. A nucleagdo e a propagagdo das trincas nos corpos-de-prova finos

apresentaram as mesmas caracteristicas para os corpos de prova compactos.




6. A técnica de deformagdo in sifu mostrou ser de boa representatividade no

estudo de nucleagdo e propapagagdo de trincas.
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CAPITULO 6 - SUGESTOES PARA NOVOS TRABALHOS

1. Avaliar o efeito da composigdo quimica, distribuicio e tamanho dos

precipitados na nucleagdo e propagag¢io de trincas em agos IF-Ti.

2. Avaliar, para materiais com menor ductilidade, se os ensaios de deformagdo in
situ para corpos-de-prova finos sdo representativos em relagdo aos corpos-de-

prova compactos.

3. Estudar o comportamento plastico na ponta e ao redor da trinca para os agos IF-

11

4. Estudar o efeito do elemento estabilizante do ago IF na nucleagio e

propagacao de trincas.

5. Avaliar as tensOes a frente da ponta da trinca, proximos aos emaranhados de

discordancias nos precipitados dispersos na matriz ferritica.

AV
AVANAY

3 4 5 6 7 unespw.l 12: 13 34 15 16 T7 18



CAPITULO 7 - REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

1. FRUEHAN, R. J. Ironmaking and Steelmaking, v.1, p. 33-38, 1976.

2. IRIE, T. et al. Development of Extra-Deep Drawing Sheet Steels with Nb-
Bearing Interstitial-Free. In. BAOSTEEL INTERNATIONAL SYMPOSIUM,

1, 1994, s.1. Proceedings...s.1.: s.n., 1994. p. 22-38.

3. USHIODA, K. et al. Application of Ultra-Low Carbon Steel to the
Development of Super-Formable Sheet Steels Solution-Hardened High
Strenght Sheet Steel and Bake-Hardenable Sheet Steels. In:
INTERNATIONAL FORUM FOR PHYSICAL METALURGY OF IF

STEELS, 1, 1994, s.1. Proceedings...s.1. : s.n., 1994. p.227-44.

. BLECK, W., BODE, R., HAHN, F. J. Interstitial-Free Steels: Processing
Properties and Application. In. METALLURGY OF VACUUM-DEGASSED
STEEL PRODUCTS, 1, 1990, s.1. Proceedings... Warrendale Pennsylvania: R.

Pradham (ed.), 1990. p. 73-90.

. APARICIO, LR, GARCIA, C. 1, DeARDO, A . J. Hot Deformation
Behavior of Interstitial-Free Steels. In. INTERNATIONAL SYMPOSIUM ON
LOW-CARBON STEEL FOR THE 90’s, 1, 1993, s.1. Proceedings...s.1.: R.

Asfahini and G. Tither (ed.), 1993. p. 419-26.




6. PRADO, M.C., Desenvolvimento de Agos Interstitials Free (IF) - pela

USIMINAS, Seminario COLAM-ABM, 1991.

. FUGITA, H. Present Achievement and Future Prospects of in Situ
Experiments with High Voltage Electron Micrscopes. In: IN SITU
EXPERIMENTS WITH HIGH VOLTAGE ELECTRON MICROSCOPES, 1,
1986, Osaka: Research Center for Ultra-High Voltage Electron Microsocopy,

1986. p. 1-24.

. ICHIHARA, M., SUZUKI K, TAKEUCHI, S. Liquid Helium Deformation
Stage and Its Application to BCC Metals. In: IN SITU EXPERIMENTS
WITH HIGH VOLTAGE ELECTRON MICROSCOPES, 1, 1986, Osaka:
Research Center for Ultra-High Voltage Electron Microsocopy, 1986. p. 25-

32.

9. BEUERS, J. et al. Dislocation Motion during Early Stage Deformation in
Beryllium and Its Related Phenomena. In: IN SITU EXPERIMENTS WITH
HIGH VOLTAGE ELECTRON MICROSCOPES, 1, 1986, Osaka: Research

Center for Ultra-High Voltage Electron Microscopy, 1986. p. 33-40.

10. HWANG, Y. S. CHEN, H. C. Effect of Nb Content on Deep Drawability of

Nb and Ti-added Extra-Low Carbon Cold-Rolled Sheet Steels. In:

INTERNATIONAL SYMPOSIUM ON LOW-CARBON STEEL FOR THE




90’s, 1, 1993, s.1. Proceedings...s.1.: R. Asfahani and G. Tither (ed.), 1993. p.

475-80.

11. WILSHYNSKY, D. O., MATLOCK, D. K., KRAUSS, G. Microstructure and
Mechanical Properties of Interstitial Free Steel Sheet with Different Stabilizing

Additions. In: METALLURGY OF VACUUM-DEGASSED STEEL

PRODUCTS, 1, 1990, s.1. Proceedings... Warrendale Pennsylvania: R.

Pradhan (ed.), 1990. p. 247-61.

12. JONAS, J. J., URABE, T. Oriented Nucleation and Selective Growth During
the Annealing of IF Steels. In. INTERNATIONAL FORUM FOR PHYSICAL
METALLURGY OF IF STEELS, 1, 1994, s.1. Proceedings...s.1: s.n., 1994. p.

77-94.

13. FEKETE, J. R,, STRUGALA, D. C, YAO, Z. Advanced Sheet Steels for

Automotive Applications. Journal of Metals, v.10, p. 17-21, 1992.

14. TITHER, G., GARCIA, C. 1., HUA, M, De ARDO, A. J. Precipitation
Behavior and Solute Effects in Interstitial-Free Steel. In. INTERNATIONAL
FORUM FOR PHYSICAL METALLURGY OF IF STEELS, 1, 1994, s.1.

Proceedings...s.1: s.n., 1994, p. 293-22.




15. TAKECHI, H. Metallurgical Aspects on Interstitial-Free Sheet Steels from

Industrial Viewpoints. ISIJ INTERNATIONAL, v. 34, p. 1-8, 1994.

16. BORDIGNON, P. J. P. Microliga em Chapas de Ago para a Industria

Automobilistica. In: SEMINARIO SOBRE CHAPAS METALICAS PARA A

INDUSTRIA AUTOMOBILISTICA, 1, 1992, S3o Paulo. Anais... S3o Paulo:

ABM, 1992. p.147-61.

17. GUPTA, 1, BHATTACHARYA, D. Metallurgy of Formable Vacuum -
Degassed Interstitial Free Steel. In. METALLURGY OF VACUUM-
DEGASSED STEEL PRODUCTS, 1, 1990, s.1. Proceedings... Warrendale

Pennsylvania: R. Pradham (ed.), 1990. p. 44-71 .

18. BINGYU, K. et al. Effect of Metallurgical Process on the Properties of IF
Sheet Steel. In. BAOSTEEL INTERNATIONAL SYMPOSIUM, 1, 1994, s.1.

Proceedings...s.1.: s.n, 1994. p. 39-51.

19. KOBAYASHI, H. Development of IF High Strength Hot Rolled Strip. In:
METALLURGY OF VACUUM-DEGASSED STEEL PRODUCTS, 1, 1990,
s.1. Proceedings... Warrendale Pennsylvania: R. Pradham (ed.), 1990. p. 371-

85.




20. NILSSON, K. I., JOHANSSON, E. Development of IF-Steels on Ultra-Low-
Carbon Basis for EDDQ and High-Strenght Applications using Continuous-
Annealing (CAL) and Hot-Dip Galvanized Lines. In. METALLURGY OF
VACUUM-DEGASSED STEEL PRODUCTS, 1, 1990, s.1. Proceedings...

Warrendale Pennsylvania: R. Pradham (ed.), 1990. p. 143-60.

21. AKBARI, G. H, SELLARS, C. M., WHITEMAN J. A. Microstructural

Development During Warm Rolling of an IF Steel. Acta Materiallia, v.45, n®

9, p.5047-57, 1998.

22. HAYAKAWA Y., SZPUNAR J. A. A Comprehensive Model of
Recrystalization for Interstitial Free Steel. Acta Materiallia, v. 45, n® 9, p.

3721- 29, 1998.

23. TSUNOYAMA, K. et al. Effect of Lowering Sulfur Content in Ti-Added
Deep-Drawable Hot and Cold Rolled Sheet Steels. In : HOT & COLD
ROLLED SHEET STEELS, 1, 1994, s.1. Proceedings...s.1.: s.n, 1988. p. 155-

164.

24. PRADHAM, R. Cold-Rolled Interstitial-Free Steels: A Discussion of Some
Metallurgical Topics. In. INTERNATIONAL FORUM FOR PHYSICAL
METALLURGY OF IF STEELS, 1, 1994, s.1. Proceedings...s.1.: s.n., 1994. p.

165-78.




25. MEYER, L., BLECK, W., MUSCHENBORN, W. Product-Oriented IF Steel
Design. In: INTERNATIONAL FORUM FOR PHYSICAL METALLURGY

OF IF STEELS, 1, 1994, s.1. Proceedings...s.1.: s.n., 1994. p. 203-22.

26. DOWLING N. E. Mechanical Behavior of Materials : Engineering Methods
for Deformation, Fracture, and Fatigue. 1 ed., New Jersey: Prentice-Hall

International, 1993. 773p.

27. CALLISTER W. D. Materials Science and Engineering. 3" ed., John Wiley &

Sons. 1994. 791p.

28. CAHN R. W, HAASEN P. Physical Metallurgy. 4 ed, North - Holland. 1996.

p. 1833-77.

29. REED-HILL, R. E. Principios de Metalurgia Fisica. 2 ed., Rio de Janeiro:

Guanabara Dois. 1982. 633p.

30. DIETER G. E. Metalurgia Mecanica. 2° ed. Rio de Janeiro, 1981. 613p.

31.PADILHA A. F. Materiais de Engenharia : Microestrutura e Propriedades. 1

ed. Sao Paulo : Hemus. 1997. 349p.

AV
AVAVAY

3 4 5 6 7 unespw.l 12 13 34 15 16

17

18



32. MATERIALS CHARACTERIZATION. ASM HANDBOOK. 3 ed. Ohio:

ASM INTERNATIONAL, 1995, v.10, 1986. 760p.

33. KESTENBACH H. J. Transmission Electron Microscopy of Steels. Acta

Microscopica, v.6, p. 12-15, 1996

34. PUTATUNDA S. et al. Fatigue Crack Growth Behavior of High Strength IF

Steels. In: INTERNATIONAL SYMPOSIUM ON LOW-CARBON STEELS
FOR THE 90’s,1, 1993, s.1. Proceedings... s1.: R Asfahani and G. Tither (ed.),

1993. p. 453-64.

35. OSAWA K., SATOH S., OBARA T. Recrystalization Behavior of Extra-Low
Carbon  Cold-Rolled Sheet Steels During Continuous Annealing. In:
METALLURGY OF VACUUM-DEGASSED STEEL PROUCTS, 1, 1990,
s.1. Proceedings... Warrendale Pennsylvania: R. Pradham (ed.), 1990. p. 181-

95.

36. ECUYER et al. Electron Microscopy of Hot- Dip Zinc-Iron Coating. In:
CONGRESS FOR ELECTRON MICROSCOPY, 12, 1990, San Francisco.

Proceedings... San Francisco: San Francisco Press, 1990. p. 512-13.

37. CHEN M., WANG S., KE J. TEM Study of Fine Carbide Precipitates and

Dislocation Cell Structure. In: INTERNATIONAL CONGRESS FOR




ELECTRON MICROSCOPY, 12, 1990, San Francisco. Proceedings... San

Francisco: San Francisco Press, 1990. p. 904-905.

38.WITTIG J. E., Dynamic Observation of Dislocation Generation in Rapidly
Solidified Titanium - 4% wt Cerium. In. INTERNATIONAL CONGRESS
FOR ELECTRON MICROSCOPY, 12, 1990, San Francisco. Proceedings...

San Francisco: San Francisco Press, 1990. p. 540-41.

39. SAKA H. Defect Fine Structures as Observed By In Situ Experiments. In:
INTERNATIONAL CONGRESS FOR ELECTRON MICROSCOPY, 12

?

1990, San Francisco. Proceedings... San Francisco: San Francisco Press, 1990.

p. 458-59.

40. LEE T. C.,, ROBERTSON I. M., BIRNBAUM H. K. An In Situ TEM Study
on the Slip Activation Across Grain Boundaries. In: INTERNATIONAL
CONGRESS FOR ELECTRON MICROSCOPY, 12, 1990, San Francisco.

Proceedings... San Francisco: San Francisco Press, 1990. p. 542-43.

41. HOLZAPEL E., PHILLIP F., WILKENS M. On the Interpretation of

Dislocation-Loop Growth During In-Situ High-Voltage Electron Microscopy.
In. INTERNATIONAL CONGRESS FOR ELECTRON MICROSCOPY, 12,

1990, San Francisco. Proceedings... San Francisco: San Francisco Press, 1990.

p. 532-33.




42. KARNTHALER H. P., WAITZ T. In Situ Investigation of the FCC to HCP
Martensitic Phase Transformation in CoNi. In: INTERNATIONAL
CONGRESS FOR ELECTRON MICROSCOPY, 12, 1990, San Francisco.

Proceedings... San Francisco: San Francisco Press, 1990. p. 546-47.

43. SINCLAIR R. In Situ High - Resolution Electron Microscopy. In:
INTERNATIONAL CONGRESS FOR ELECTRON MICROSCOPY, 12,

1990, San Francisco. Proceedings... San Francisco: San Francisco Press, 1990.

p. 512-13.
44. ROBINSON J. M. In-Situ Deformation of Aluminium Alloy Polycristals
Observed by High-Voltage Electron Microscopy. Materials Science, A203, p.

238-45, 1995.

45. BUTHER E. P, HALE K. F. Dynamic Experiments in the Electron

Microscope. 1* Ed. Cambridge: North Holland, 1981. 449p.

46. KIRITANI M. History, Present Status and Future of Electron Radiation
Damage Study of Materials by High Voltage Electron Microscopy. In: IN
SITU EXPERIMENTS WITH HIGH VOLTAGE ELECTRON
MICROSCORPES, 1, 1986, Osaka: Research Center for Ultra-High Voltage

Electron Microscopy, 1986. p. 183-98.




47. MESHII M. In Situ Studies of Irradiation Effects in ANL HVEM. In: IN
SITU EXPERIMENTS WITH HIGH VOLTAGE ELECTRON
MICROSCOPES, 1, 1986, Osaka: Research Center for Ultra-High Voltage

Electron Microsocopy, 1986. p. 233-43.

48. NAKAI K., KINOSHITA C., KITAJIMA S. Homogeneous Radiation-Induced
Phase Transformations in Cu-Be and Fe-Mo Alloys. In: IN SITU
EXPERIMENTS WITH HIGH VOLTAGE ELECTRON MICROSCOPES, 1,
1986, Osaka: Research Center for Ultra-High Voltage Electron Microscopy,

1986. p. 219-23.

49. YOSHIDA N., MURAKAMI H., MUROGA T. Point Defect Behavior and
Microstructural Evolution in Stainless Steel under HVEM Irradiations. In: IN
SITU EXPERIMENTS WITH HIGH VOLTAGE ELECTRON

MICROSCORPES, 1, 1986, Osaka: Research Center for Ultra-High Voltage

Electron Microscopy, 1986. p. 225-28.

50. YOSHIDA H., TAKEDA M., HASHIMOTO H. Atomic Lattice Imperfection
in NB3Sn. In: IN SITU EXPERIMENTS WITH HIGH VOLTAGE
ELECTRON MICROSCOPES, 1, 1986, Osaka: Research Center for Ultra-

High Voltage Electron Microscopy, 1986. p. 229-32.




51. SHIRAISHI K., KATANO Y. Microstructural Evolution in Electron-
Irradiated Austenitic Stainless Steels . In: IN SITU EXPERIMENTS WITH
HIGH VOLTAGE ELECTRON MICROSCOPES, 1, 1986, Osaka: Research

Center for Ultra-High Voltage Electron Microscopy, 1986. p. 251-54.

52. KOHYAMA A, IGATA N. Cavity and Growth in Ferritic Steels by Electron
and/or Iron Irradiation. In: IN SITU EXPERIMENTS WITH HIGH
VOLTAGE ELECTRON MICROSCOPES, 1, 1986, Osaka: Research Center

for Ultra-High Voltage Electron Microscopy, 1986. p. 265-69.

53. KENNETH S. In-Situ Observations of Microvoid Coalescence: Stacking
Fault Energy Effects. In. INTERNATIONAL CONGRESS FOR ELECTRON
MICROSCOPY, 12, 1990, San Francisco. Proceedings... San Francisco: San

Francisco Press, 1990. p. 520-521.

54. MASSERSCHMIDT U. In Situ Straining Experiments in the TEM. In:
INTERNATIONAL CONGRESS FOR ELECTRON MICROSCOPY, 12,
1990, San Francisco. Proceedings... San Francisco: San Francisco Press, 1990.

p. 518-19.

55. WESTMACOTT K. H. In-Situ Studies in the High-Voltage Electron

Microscope. In: INTERNATIONAL CONGRESS FOR ELECTRON




MICROSCOPY, 12, 1990, San Francisco. Proceedings... San Francisco: San

Francisco Press, 1990. p. 504-5.

56. HOSHINO et al. In-Situ Observation of Partial Dislocation Motion during

Transformation in a Fe-Mn-Si Shape Memory Alloy. Materials Transaction, v.

33, N2 3, p. 253-62, 1992.

57. FUKUDA T. Nucleation and Self- Accommodation of the R-phase in Ti-Ni

Alloys. Materials Transaction, v. 33, N° 3, p. 271-77, 1992.

58. FUJITA et al. In-Situ Observation of Strain-Induced Martensitic
Transformation in Fe-Cr-Ni Alloys. Materials Transaction, v. 33, No 3, p. 243-

52, 1992.

59. MARTIN J. L. In - Situ Straining Experiments Between 30 K and 1000 K in
High Voltage Electron Microscopy. Materials Transaction, v. 33, No 3, p. 491-

98, 1992.

60. OBER R. A Study of Carbide Precipitation in Ausworked 420 Sainless Steel

Using TEM. Materials Transactions, v. 33, No 3, p. 253-262, 1992.

61. HUANG et al. In Situ TEM Observation of Dislocation Emission,

Multiplication and Motion Induced by Anodic Dissolution in Type 310




Stainless Steel. Journal of Materials Science & Technology. v.12, p. 215-218,

1996.

62. OHR S. M. An Electron Microscopy Study of Crack Tip Deformation and its

Impact on the Dislocation Theory Fracture. Materials Science and Engineering,

v.72, p. 1-35, 1985.

63. CHEN et al. The In-Situ Observations of Microcrack Nucleation and
Bluntness in Ductile Fracture. Scripta Metallurgica et Materialia. v.30, N° 10,

p. 1355-58, 1994

64. ALARCON O. E. Influéncia do Tratamento Termomecdnico na
Microestrutura, no Comportamento Mecdnico e no Mecanismo de Fratura de
uma Liga de Aluminio 7050-T76. Unicamp, 1988. 246p. Tese (Doutorado em
Engenharia Mecanica) - Faculdade de Engenharia Mecanica, Universidade

Estadual de Campinas.

65. ZHOU et al. Molecular Dynamics Simulations of DFZ. Acta Materialia. v.

45, p.4993-3, 1997.

66. ZACHAROPOULOS et al. Dynamics Simulation of Dislocation
Microstructures im Mode III Cracking. Acta Materialia. v. 45, no 5, p. 3745-

63, 1997.

AV
AVAVAY

3 4 5 6 7 unespw.l 12 13 34 15 16

17

18



67. MONTEIRO W. A. , ALARCON O. E, NAZAR A. M. M. In-Situ
Observation by TEM of the Deformation and Fracture Micromechanisms in
7050 Aluminium Alloy. In. INTERNATIONAL CONGRESS FOR
ELECTRON MICROSCOPY, 12, 1990, San Francisco. Proceedings... San

Francisco: San Francisco Press, 1990. p. 520-21.

68. McMEEKING R. Plastic Flow Instability at Crack Tips. Acta Metallurgica,

v.23, p.91- 28, 1996.

69. NEUMANN P. Plastic Processes at Crack Tips. Acta Metallurgica, v.23,

p.63- 84, 1996.

70. XU et al. The Dislocation Structure of Crack Tip Plastic Zones in a Cobalt

Base Superalloy. Materials Letters. v.36, p. 218-22, 1998

71. AMERICAN SOCIETY FOR TESTING & MATERIALS. Standard Test
Methods for Tension Testing of Metallic Materials [Metric]: ASTM E8M -8%b.
Philadelphia: 1989. 14p.

72. AMERICAN SOCIETY FOR TESTING & MATERIALS. Standart Test
Method for Plastic Strain Ratio r for Sheet Metal.: ASTM ES517 - 92a.

Philadelphia: 1992. 6p.

AV
AVAVAY

3 4 5 6 7 unespw.l 12 13 34 15 16

17

18



73. ASSOCIACAO BRASILEIRA DE NORMAS TECNICAS. Chapas Finas a

Frio de Agos-Carbono para Estampagem: NBR 5915. Rio de Janeiro: ABNT,

1984. 7p.

74. AMERICAN SOCIETY FOR TESTING & MATERIALS. Standard Test
Methods for Determining Average Grain Size: ASTM E112-96 . Philadelphia:

1996. 22p.

75. GOODENOW R. H., HELD J. F. Recrystalization of Low - Carbon Titanium

Stabilized Steel. Metallurgical Transactions, v.1, p. 2507-15, 1970.

76. TOKUNAGA et al. Effect of Combined Addition of Nb and Ti on the
Mechanical Properties of Extra Low Carbon Steel Sheets. In:
METALLURGY OF VACUUM-DEGASSED STEEL PRODUCTS, 1, 1990,
s.1. Proceedings... Warrendale Pennsylvania: R. Pradham (ed.), 1990. p. 91-

108.

77. TSUNOYAMA et al. Recents Advances in IF Steels for Formable Cold-
Rolled Sheet Applications. In. METALLURGY OF VACUUM-DEGASSED
STEEL PRODUCTS, 1, 1990, s.1. Proceedings... Warrendale Pennsylvania: R.
Pradham (ed.), 1990. p. 127-41.

78. PEREIRA M. S. Influéncia do Processamento Termomecénico na Estrutura e

nas Propriedades Mecanicas de um Ago ULC - IF. Unicamp, 1998. 169p. Tese

AV
AVAVAY

2 3 4 5 6 7 unespw.l 12: 13 34 15 16 T7 18



(Doutorado em Engenharia Mecanica) - Faculdade de Engenharia Mecanica,

Universidade Estadual de Campinas.

79. TAKESHI J. Development in High-Strength Hot and Cold Rolled Steel for
Automobile Applications. In. HOT & COLD ROLLED SHEET STEELS, 1,

1988, s.1. Proceeedings... s.1.: s.n., 1988. p.1117-138.

80. BRESSIANI E. ef al. Conformagdo Plastica dos Metais. 4 ed., Campinas:

Editora da Unicamp, 1991. 385p.

81. WILSDORF H. G. F. The Ductile Fracture of Metals: A Microstructural

Viewpoint. Materials Science and Engineering, v.59, p. 1-39, 1983.

82. JAGAMADHAM K., WILSDORF G. F. Dislocation of Ductile Plastic Crack
Tips: In -Situ TEM Observation. Materials Research Innovations, v.1, i4, p.

254-264, 1998.

83. HANDERHAN K. J., GARRRISON W. M. A Study of Crack Tip Blunting

and the Influence of Blunting Behavior on the Fracture Toughness of Ultra

High Strength Steels. Acta Metallurgica, v.40, N° 6, p.1337-55, 1992.

84 KNOTT J. F. Micromechanism of Fibrous Crack Extension in Engineering

Alloys. Materials Science, p. 327-35, 1980.

AV
AVAVAY

3 4 5 6 7 unespw.l 12 13 34 15 16

17

18



85. CLAYTON J.Q., KNOTT J.F. Observation of Fibrous Fracture Modes in a

Prestrained Low-Alloy Steel. Metal Science, p. 63-71, 1976.

AV
AVAVAY

2 3 4 5 6 7 unespm.l 12: 13 34 15 16 T7 18



AV




