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Resumo

BREDDA, E.H. Caracterizacdo microestrutural do aco ODS
Eurofer recozido isotermicamente até 1350°C. 2015. 110p.
Dissertacéo (Mestrado em Ciéncias) — Universidade de Séao

Paulo, Escola de Engenharia de Lorena, Lorena, 2015.

O ago ferritico-martensitico ODS Eurofer com 9%pCr
(ODS - do 1inglés oxide dispersion strengthened), objeto de
estudo dessa dissertacdo, ¢é um potencial candidato para fins
estruturais em reatores de fusdo nuclear. Este material foi
produzido via metalurgia do pd e consolidado por prensagem
isostadtica. Em seguida sofreu laminacdo cruzada a dguente e
revenimento em 750°C por 2h. Esta foi a condicdo como recebida
desse aco, o qual foi cedido pelo KIT (Karlsruher Institut filr
Technologie - Alemanha). Este aco possui 0,3%p de particulas
de itria (Y,03) com didmetro entre 10 e 30 nm. Uma das
finalidades dessa dispersdo de particulas de 6xido é impedir a
livre movimentacdo de contornos de grdo no material, de modo a
garantir a estabilidade microestrutural do mesmo sob
recozimento. O aco ODS Eurofer como recebido foi laminado a
frio com redugdes de 20, 40, 60 e 80% da espessura e,
posteriormente, fol recozido em diversas temperaturas entre
300 e 1350°C por 1lh. Como o enfoque desse trabalho é sobre o
agco ODS Eurofer recozido em altas temperaturas, para as
temperaturas de 1250, 1300 e 1350 C foram feitos recozimentos
adicionais (para o material com 80% de reducdo) variando-se o
tempo de recozimento de 1 a 8 h. Para todos os recozimentos,
com excecdo dos realizados em 13500C, o resfriamento das
amostras se deu ao ar. Para a temperatura de 1350 C isso né&o
foi possivel e o resfriamento das amostras se deu no interior
do forno. As amostras foram caracterizadas utilizando-se de
medidas de dureza, medidas magnéticas e microscopia eletrdnica

de varredura (MEV) . Amostras representativas também foram



analisadas utilizando-se de difracéo de elétrons
retroespalhados (EBSD) e espectroscopia por energia dispersiva
(EDS). Para recozimentos em temperaturas acima de 800°C
seguidos de resfriamento ao ar o material sofreu uma
transformacdo martensitica. Na faixa de temperatura entre 800°C
e 1300C verificou-se um ligeiro decréscimo na dureza do
material. Para as amostras com 80% de reducdo e recozidas em
1250 e 1300 C por diversos tempos até 8 h, seguido de
resfriamento ao ar, ndo ocorreu uma variacdo significativa
tanto nos valores de dureza e de campo coercivo das amostras
com O tempo de recozimento. Estes valores se mantiveram em um
patamar bem superior ao verificado para as amostras sem
recozimento. Para as amostras recozidas em 13500C, devido as
caracteristicas do resfriamento a microestrutura resultou em

grdos ferriticos, aproximadamente equiaxiais e com tamanho de

grdo médio da ordem de 15 pm. Observou-se uma notavel queda
tanto no valor de dureza como de campo coercivo dessas
amostras. A observagdo mais importante nesse caso foi a
observacdo de particulas da ordem de 100 nm ricas em itrio no
interior dos graos, uma evidéncia de que ocorre o)
engrossamento das particulas de itria nessa temperatura. Em
virtude disso, a capacidade dessa dispersdo de Oéxidos em
impedir a livre movimentacdo de contornos de grdaos no material

fica prejudicada em 1350°C.

Palavras-chaves: Acos ferritico-martensiticos.

Microestrutura. Dureza. Campo coercivo.



Abstract

BREDDA, E.H. Microstructural characterization of ODS
Eurofer steel isothermally annealed up to 1350°C. 2015. 110p.
Dissertation (Master of Science) - Universidade de S&o Paulo,

Escola de engenharia de Lorena, Lorena, 2015.

The object of this study 1is Eurofer 9% Cr Oxide
Dispersion Strengthened (ODS) steel. This ferritic/martensitic
steel is a potential candidate for structural applications in
nuclear fusion reactors. It 1s produced through powder
metallurgy and consolidated by hot isostatic pressing. The
material undergoes hot cross lamination and is tempered at 760
°C. This was the condition of the steel as received, which was
provided Dby KIT (Karlsruher Institut fur Technologie,
Germany). This steel contains 0.3 wt% yttria particles (Y,03)
with a diameter in the range 10-30nm. The main purpose of this
oxide particle dispersion is to prevent the free movement of
the grain boundaries in the material, so as to ensure
stability of the microstructure during annealing. The material
as received was cold rolled to reduce thickness by 20, 40, 60
and 80%. It was annealed at different temperatures from 300 to
1350 °C for 1 h. The focus of this study is the effects of
high temperature annealing on the microstructure of ODS
Eurofer. For this purpose, additional heat treatments were
carried out on the steel that had been rolled to reduce
thickness by 80% at temperatures of 1250, 1300 and 1350 °C.
Annealing time varied between 15 min and 8 h. For all
annealing conditions, except those carried out at 1350 °C, the
samples were air cooled. For the temperature of 1350 °C, this
was not possible. These samples were cooled in the oven. The
samples were characterized using hardness testing, magnetic
testing, and scanning electron microscopy (SEM) .

Representative samples were also analyzed using electron



backscatter diffraction (EBSD) and energy dispersive
spectroscopy (EDS). For annealing at temperatures above 800
°C, the material underwent a martensitic transformation after
air cooling. Between 800 and 1300 °C, there was a slight
decrease in the hardness of the material. For samples with 80%
reduction annealed at 1250 and 1300 °C followed by air
cooling, annealing time up to 8h didn't lead to a significant
variation in either the hardness or the coercive field. Both
hardness and coercive field of these samples were at a level
well above the samples without annealing. For samples annealed
at 1350 °C, due to the cooling characteristics of the samples,
the microstructure took on a ferritic matrix with equiaxed
grains with an average grain size of 15 um. There was a
remarkable decrease in hardness and coercive field values of
these samples. The most important result in this case was the
observation of yttria-rich particles of the order of 100nm
inside the grains. This 1is an evidence of the coarsening of
the yttria particles at this temperature. As a result, the
capacity of oxide dispersion to prevent the free movement of

grain boundaries in the material is impaired at 1350°C.

Keywords: Ferritic/martensitic steels.

Microstructure. Hardness. Coercive field.
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1 Introducdo e justificativas

Um aco ferritico martensitico com 9%Cr (em peso),
contendo uma dispersdo de finas ©particulas de Y;03, foi
especialmente desenvolvido pela Unido Européia para aplicacéo
como material estrutural em reatores de fusao nuclear
[ITER..., 2015; MOSLANG et al., 2005; LINDAU et al., 2005].
Este agco é denominado ODS Eurofer, cuja sigla vem do 1inglés
“oxide particle dispersion strengthening”, o que significa que
esse aco é endurecido por uma dispersdo de 6xidos [MOSLANG et
al., 2005; LINDAU et al., 2005]. A evolucdo microestrutural do
aco 9% Cr ODS Eurofer em funcdo da temperatura de recozimento
no intervalo de 300 a 1350 °C foi investigada por Renzetti et
al. [2011] utilizando-se de testes de dureza, medidas
magnéticas e microscopia eletrdnica de varredura. Observou-se
que no campo ferritico o principal mecanismo de amolecimento
do aco ODS Eurofer é a recuperacdo porque, para recozimentos
em até g800°cC, as particulas de itria dificultam a
recristalizacdo do material. Para recozimentos acima de 800°C
ocorre a transformacdo martensitica do aco ODS Eurofer mesmo
com resfriamento ao ar [BARTOSOVA et al., 2014; RENZETTI et
al., 2011]. Para recozimentos entre 900°C e 1200°C os valores
de dureza e de campo <coercivo do material se mantém
inalterados, mas para recozimento em 1350°C esses valores
sofrem uma acentuada queda [RENZETTI et al., 2011]. Segundo
Renzetti et al. [2011] uma provavel razdo para essa acentuada
queda em dureza e H., em 1350°C seria o crescimento dos graos
austeniticos, observado acima de 1250°C. Esse crescimento de
grdo foi atribuido ao fato de que, nesta faixa de temperatura,
as particulas de itria tornam-se barreiras menos efetivas para
a movimentacdo dos contornos de grdo. E importante salientar
que, até a época em que o trabalho de Renzetti et al. [2011]

foi publicado n&o havia evidéncias de engrossamento das
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particulas de itria em altas temperaturas. Entretanto,
recentemente, doils artigos trouxeram evidéncias experimentais
a respeito do engrossamento de particulas de itria em acos ODS
ferriticos, com 14% em cromo, tratados termicamente em 1300 e
1350°C por 1h [OKSIUTA et al., 2013; RIBIS; CARLAN, 2012].
Portanto, o possivel engrossamento das particulas de itria em
elevadas temperaturas pode ter levado ao crescimento dos graos
austeniticos observado por Renzetti et al. [2011] no agco ODS
Eurofer laminado em 80% e recozido em temperaturas acima de
1250°C. Em vista dos resultados reportados nas referéncias
[OKSIUTA et al., 2013; RENZETTI, 2011; RIBIS; CARLAN, 2012],
surgiu a motivacdo para um estudo focado na microestrutura do
aco ODS Eurofer com 9%p Cr recozido em altas temperaturas (>

1200°C) .
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2 Revisdo bibliografica

2.1.Projeto Iter e o aco ODS Eurofer

Com o passar do tempo, a civilizacdo humana vem
crescendo e se aprimorando. Novas tecnologias surgem a todo
instante trazendo conforto, comodidade e qualidade de vida
para as pessoas de forma cada vez mails acessivel. Isto
significa, em termos simples, mais pessoas com mais acesso a
tecnologia. Para que toda esta tecnologia possa funcionar, ¢é
necessario um maior fornecimento de energia. Esta producgédo
deve, porém, ser ambientalmente correta. Ou seja, além de
aumentar a producao total de energia, devemos também
substituir mecanismos de geracdo de energia gque sejam danosos
ao meio ambiente, como é o caso das fontes energéticas que se
baseiam na queima de combustiveis fésseis. Para isso, é
necessario o desenvolvimento de fontes alternativas de
energia. Uma fonte alternativa que vem sendo largamente
estudada, devido ao impacto ambiental relativamente baixo e
enorme suprimento combustivel, é a geracdo de energia pelo uso

da fusdo nuclear [ITER..., 2015].

Atualmente, a geracdo de energia por fusdo nuclear
estd sendo intensamente estudada no projeto ITER (do inglés
“International Thermonuclear Reactor”). Este projeto visa a
construgcdo de um reator nuclear de fusdo experimental em
Cadarache, localizado na cidade de Saint-Paul-les-Durance ao

sul da franca (vide figura 1).
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Figura 1: Mapa ilustrando localizacdo de centro de pesquisa
nuclear de Cadarache.
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Fonte: [TPE..., 2015]

A construcdo do ITER auxiliard no entendimento e
desenvolvimento da tecnologia nuclear para gque se possa criar
o reator DEMO (DEMOnstration Power plant), que terd por
objetivo conduzir os reatores de fusdo nuclear para a producdo
em larga escala. A expectativa de término da construcdo do
ITER é para 2019. Logo apds sua construgdo o reator trabalhara
por um ano apenas com hidrogénio para testes prévios; durante
este periodo o reator estard disponivel para manutencdo. Em
2020 se espera a obtencdo do primeiro plasma no reator. Nesta
segunda fase o reator trabalharid com deutério e pequena

quantidade de tritio, para se avaliar as condig¢des de retencéo
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de radiacdo. Por fim, a terceira fase visa a operacdo em total
capacidade do ITER. Um esquema ilustrativo do ITER é mostrado
na figura 2 (a). A reacdo de fusdo nuclear é ilustrada de modo
simplificado na figura 2 (b). Nesta reacdo dois isdbdbtopos do
hidrogénio, deutério e tritio, se combinam para a formacdo de
hélio, sendo que neste processo é liberado um néutron e uma
quantidade imensa de energia. Os principais componentes do

reator sdo sumariamente descritos na figura 3.

Figura 2: (a) Esquema do reator de fusdo nuclear que seré
desenvolvido pelo projeto ITER. (b) Ilustracdo indicando
reacdo de fusdo nuclear.

Tritium Neutron

Fonte: [ITER..., 2015]



Figura 3: Quadro ilustrando partes principais do reator
nuclear de fusdo ITER (continua).

Componente

Descricéao

O “blanket” ¢é uma parte que
envolve o) meio reacional,
protegendo o) restante do
reator do fluxo de néutrons e
calor excessivo gerados pela
reacdo nuclear. Além disto, o
“blanket” contém Litio em sua

composicéo. Este elemento,
quando interage com néutrons
produz tritio que é
necessario para a reacdo
“Blanket” nuclear e é raro na natureza.
Posiciona-se abaixo do
“blanket” e Jjuntamente com

“Divertor”

Sistema magnético

ele forma a parte do reator
que fica mais préxima ao meio
reacional. 0 “divertor”
contém alvos que se localizam
na intersecdo de linhas de
campo magnético. Deste modo,

particulas do plasma se
chocam com estes alvos
transformando sua energia
cinética em térmica. A

quantidade de energia gerada
no “divertor” ¢é muito grande
e, devido a 1isso, ele deve
ser refrigerado a 4agua e
suportar grandes fluxos de

energia. Além disto, o
“divertor” tem a funcdo de
controlar a remocao de

residuos gasosos e impurezas
do reator.

No reator estdo posicionados
trés bobinas supercondutoras,
que em conjunto criam um
campo magnético potente que
faz com que o plasma fique em
suspensdo dentro do reator.
Com 1isto, o meio reacional
tem o) menor contato le)
possivel com as paredes
internas do reator evitando
danos a este.

Fonte: Modificado de [ITER..., 2015]
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Quadro ilustrando partes principais do reator
nuclear de fusdo ITER

(continuacéo) .

Transmission Line |

Para que a reagdo nuclear se

inicie é necesséario o
aquecimento do plasma a uma
temperatura de 1,50*10° °cC.
Para isto serdo usados
sistemas de aquecimento que
atuam aplicando ondas
eletromagnéticas ou

bombardeiam as particulas do
plasma com particulas neutras
(agquecimento por impacto).

Recipiente de vacuo

7

E uma cdmara hermeticamente
fechada que se encontra no
interior do <criostato e que
possui em seu interior o
“blanket” e o “divertor”. Ou
seja, o recipiente de wvacuo
tem a funcdo de conter o meio
reacional em seu interior,
servindo como uma primeira
barreira de seguranca. Além
disto, o recipiente de véacuo
também contaréa com parede

dupla de aco que permitira a
passagem de dgua para a
refrigeracdo do equipamento.

Criostato

Tecnologia criogénica seré
empregada no ITER com ¢
intuito de serem obtidas
temperaturas baixas para os
componentes supercondutores,
para o sistema de vacuo e
para alguns equipamentos de
diagnébéstico.

Sistemas de diagnostico

Com o objetivo de analisar e
controlar a eficiéncia do
plasma serdo instalados cerca

DE 50 sistemas de
diagnéstico, dentre eles:
medidores de pressao;
bolbmetros (medidor de
radiacéo eletromagnética) ;
cémeras de néutrons;
monitores de impurezas e uma
técnica de medicédo da

temperatura de elétrons
escaneamento a laser.

por

Fonte:

Modificado de

[ITER..., 2015]
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Acos ODS Eurofer provavelmente compde © grupo mais
importante de materiais em consideragcdo para a fabricacdo
estrutural do “blanket” e do “divertor”, vide figura 3 [BALUC
et al., 2014; MARTINO; RIDDLE; FAULKNER, 2013; MARTINO et al.,
2011; SANDIM et al., 2010; KLUEH, 2007; LINDAU et al., 2005;
LU et al., 2009; MOSLANG et al., 2005]. A denominacdo ODS para
o ago ODS Eurofer vem do inglés “oxide dispersion
strengthening”. Isto significa que este aco é endurecido por
uma dispersdo de particulas finas de 6xido. Para o caso do ODS
Eurofer, as particulas s&do constituidas de oéxido de 1itrio,
também conhecido por itria, de férmula quimica Y,03 [BARTOSOVA
et al., 2014; RENZETTI, 2009; ZIMMERMANN, 2009; LINDAU et al.,
2005; MOSLANG et al., 20057 . Estas particulas estéo
uniformemente dispersas pelo material, com didmetro entre 10 e
30 nm [MARTINO; RIDDLE; FAULKNER, 2013; UNIFANTOWICZ et al.,
2011]. Essa dispersdo de Y,03 é obtida por meio de metalurgia
do pd. Primeiramente, o material sofre moagem de alta energia.
Em seguida, ¢é consolidado por prensagem isostdtica ou extrusédo
a quente. Depois, para se assegurar dgue o ag¢o tenha fraca
textura e, conseqglentemente, seja 1sotrépico, ¢é efetuada
laminacdo cruzada a quente [MARTINO; RIDDLE; FAULKNER, 2013;
UNIFANTOWICZ et al., 2011]. No aco ODS Eurofer, além das
particulas finas de 1itria, no estado revenido também sé&o
encontradas particulas grosseiras do tipo M;3Ce, onde M=Cr, Fe
[MARTINO; RIDDLE; FAULKNER, 2013; RENZETTI et al., 2011;
SANDIM et al., 2010; SCHAEUBLIN et al., 2002]. As particulas
de M,3C¢ tem tamanho da ordem de micrometros [ZILNYK et al.,

2014; RENZETTI et al., 2011]

A presenca de uma dispersdo de pequenas particulas
em uma matriz metdlica interfere na movimentacado de
discorddncias e 1inibe a nucleacdo da recristalizacdo [ZILNYK
et al., 2014; BYEON; KWUN, 2003; ARZT, 1998; CULLITY; GRAHAM,
2009; HUMPHREYS; HATHERLY, 2004]. 1Isto ocorre no aco ODS

Eurofer devido a presenca de Y,03. Além de inibir a nucleacéo
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da recristalizacdo, as particulas de 1itria atuam, também,
exercendo uma forca retardadora na movimentacdo dos contornos
de alto angulo, efeito conhecido por “Zener pinning” [ARTZ,
1998; RENZETTI et al., 2011; HUMPHREYS; HATHERLY, 2004]. Este
efeito é fortemente atuante no retardamento do crescimento dos
nicleos recristalizados, além de interferir na textura final
de recristalizacdo do material. Isto melhora as propriedades
de fluéncia do aco ODS Eurofer, possibilitando sua utilizacéo
sob condig¢des mais severas de temperatura. Com isto, o aco ODS
Eurofer pode suportar a temperatura de trabalho prevista para
o futuro reator de fusdo, que deverd estar entre 650 e 700°C
[ZILNYK et al., 2014; HE et al., 2012; SCHAEUBLIN et al.,
2002; LINDAU et al., 2005; LINDAU et al., 2002; SANDIM et al.,
2010]. A presenca de particulas de itria no aco ODS Eurofer
também aumenta a estabilidade desse aco com relacdo a danos
causados pela irradiacdo de néutrons [MOSLANG; ADELHELM;
HEIDINGER, 2008]. Esta maior estabilidade se d& de diversas
formas, entre elas estd o fato de a interface matriz particula
ser um sitio de rearranjo de defeitos que podem ser gerados
pela radiacéao [ARBUZOV et al., 20107 . Este efeito é
significativo quando se pensa que a area de interface ¢é
relativamente grande devido ao elevado numero de particulas de
pequeno tamanho. A superficie das particulas também pode atuar
aprisionando atomos de He evitando a formagdo de bolhas no

material [KIMURA et al., 2005].

Outro fator relevante para a utilizacdo do aco ODS
Eurofer na confeccdo estrutural do “blanket” e do “divertor”,
vide figura 3, é a sua baixa atividade. Para se obter esta
propriedade é necessdria a substituicdo de alguns elementos
quimicos. Ou seja, ¢é ©preciso substituir Atomos que se
transformam em elementos radiocativos de longo tempo de vida,
quando interagem com néutrons de elevada energia. No caso do
ODS Eurofer, os elementos Mo, Nb e Ni sdo substituidos por Ta

e W [LINDAU et al., 2005]. Em termos praticos, a Dbaixa
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atividade é ambientalmente wvantajosa porque, apds ser exposto
a néutrons de elevada energia originados da fus&do nuclear, o
aco ODS Eurofer permanece radiocativo por um menor tempo. Isto
facilita seu futuro reuso ou descarte [SANDIM et al., 2012;
ZIMMERMANN, 2009; RENZETTI, 2009; KLUEH, 2007]. O aco ODS
Eurofer também possui outras caracteristicas desejiveis para
sua aplicacdo em reatores, tais como: baixa tendéncia ao
inchamento por radiacdo, baixa fragilizacdo por hélio quando
irradiado por néutrons, excelente condutividade térmica, boa
resisténcia mecdnica, boa resisténcia a corrosédo, ductilidade
e tenacidade aprecidveis [OLIVEIRA et al., 2013; RENZETTI et
al., 2011; SANDIM et al., 2010; SAKASEGAWA et al., 2008;
KLUEH; NELSON, 2007; KLIMIANKOU; LINDAU; MOSLANG, 2005; LINDAU
et al., 2005; LU et al., 2009; MOSLANG et al., 2005;
SAKASEGAWA, 2002; SCHAEUBLIN et al., 2002].

Apesar de todos os efeitos benéficos que a presenca
de particulas de itria conferem aos agos ODS-Eurofer, as quais
foram descritas anteriormente, existe uma desvantagem na sua
utilizacdo. As particulas de itria aumentam a temperatura de
transicdo fragil-dactil (DBTT) do material. Este fator &
especialmente significativo para o aco ODS Eurofer, pois a
irradiacdo de néutrons causa fragilizacdo no material no
decorrer de seu uso [MARTINO; RIDDLE; FAULKNNER, 2013; MARTINO
et al., 2011; KLUE, 2007; SCHAEUBLIN et al., 2002]. Uma das
medidas que podem ser adotadas para a reducgdo deste efeito é a
utilizacdo de um teor de cromo de aproximadamente 9% [LINDAU
et al., 2005; KOHYAMA et al., 1996]. Além disto, 9% de Cr
ainda mantém uma boa resisténcia a corrosdo do material e
estabiliza a matriz ferritica [UNIFANTOWICZ, 2011; LINDAU et
al., 2005]. A presenca de Ta no material também melhora sua
DBTT, além de ajudar na estabilizacdo do tamanho de gré&os pela
formacdo de carboneto [LINDAU et al., 2005]. A adocdo de um

teor de W de aproximadamente 1% reflete em um bom compromisso
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entre baixa atividade, DBTT, ductilidade, fluéncia e
resisténcia a tracdo [LINDAU et al., 20057].

Recentemente varios autores reportaram sobre a
estabilidade de particulas de oéxidos em acos ODS [OKSIUTA et
al., 2013; RAMAR; SCHAUBLIN, 2013; MAO et al., 2012; RIBIS;
CARLAN, 2012]. Com relacéo ao aco investigado nessa
Dissertacdo, trabalhos anteriores mostraram que as particulas
de 6xido presentes nesse material sdo tipicamente Y,03, devido
ao baixo teor de Ti nesses acos [KLIMIANKOU; LINDAU; MOSLANG,
2004; KLIMIANKOU; LINDAU; MOSLANG, 2003]. Em especial, Zilnyk
et al. [2014] mostraram gque essas particulas de itria (com
tamanho médio da ordem de 16 nm) se mantém estaveis mesmo
quando o material é recozido em 800°C por 6 meses. Para um acgo
com composicdo semelhante, Ramar e Schaublin [2013] reportaram
sobre a estabilidade das particulas de itria do tipo Y;03 no

minimo até 1000 C.

Para acos ODS com teor apreciavel de Ti, as
particulas de o6xido sdo em geral mais complexas (YTiOg ou
Y,Ti,07) e bem menores do que as particulas de Y,03. Para esses
agos, com 14%Cr e 0,33%Ti (em peso), fol reportado que essas
particulas se mantém estaveis até temperaturas da ordem de
1300°C [RIBIS; CARLAN, 2012; OKSIUTA et al., 20137]. Por
exemplo, Oksiuta et al. [2013] observaram o engrossamento de
particulas de Y,Ti,0;7 em 13500C, as quais tiveram seus didmetros
alterados de 2,5 para cerca de 3 nm nessa temperatura.
Entretanto, deve-se ressaltar que com relacdo a estabilidade
de particulas de 6xido do tipo Y-Ti-O n&o existe um consenso
na literatura. Por exemplo, Willians et al. [2010], reportaram
que tanto as particulas do tipo Y-Ti-O como as particulas
livres de Ti apresentam caracteristicas de engrossamento
semelhantes em temperaturas da ordem de 1200°C. Por outro lado,
Ramar e Schaublin [2013] reportaram que particulas de oéxidos
do tipo Y-Ti-O sofrem dissolucdo em 600°C. Para um aco ODS

ferritico com 12%Cr, Mao et al observaram o engrossamento de
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particulas de 6xidos ricas em Ta, apds recozimento do material
em 1250 C por 500 h [MAO et al., 2012]. Em suma, como
enfatizado por Zilnyk et al. [2014], a estabilidade das
particulas de ¢éxidos em acos ODS é fortemente dependente da

sua composicdo quimica.

2.2.Textura cristalografica

Um material é dito policristalino guando é composto
por muitos grédos. Nestes materiais, os grdos podem possuir
orientacdes cristalogrédficas aleatdérias, em relagcdo a um
sistema de coordenadas. Contudo, na maioria dos casos, O0sS
grdos apresentam orientacgdes cristalogrédficas preferenciais,
ou seja, existe uma grande <concentracdo de grdos com
orientacdes cristalograficas similares. Neste caso, é dito que

o material possuil textura [PADILHA; SICILIANO JR., 2005].

Figura 4: Tipos principais de textura: (a) textura do tipo
fibra, (b) textura tipo chapa.

Arame

Chapa

Eixo de
fibra

(a) Fibra <100> (b) Chapa {110}<112>

Fonte: [PADILHA; SICILIANO JR., 2005].
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A textura pode se desenvolver em uma liga metdalica
em conseqiéncia de fundicéao, conformacéo mecanica e
recozimento. De uma forma simplificada, existem dois tipos
principais de textura: textura de fibra e textura de chapa,
conforme ilustra a figura 4 [PADILHA; SICILIANO JR., 2005].

A textura de fibra ¢é encontrada tanto em fibras
naturais, como em artificiais. Também pode ocorrer em
materiais que foram conformados de maneira que as forcgas
aplicadas a ele tém simetria rotacional com relacdo a um eixo
(materiais extrudados, por exemplo). Conforme se pode observar
pela figura 4 (a), este tipo de textura ocorre quando muitos
graos possuem determinada familia de diregdes
cristalograficas, <uvw>, orientadas quase que paralelamente em
relacdo a um eixo, chamado eixo de fibra [PADILHA; SICILIANO
JR., 2005].

A textura de chapa, por outro lado, ocorre qguando
muitos gr&os possuem uma familia de planos cristalograficos,
{hkl}, paralela a superficie da chapa e com uma direcédo, <uvw>
(contida nestes planos), aproximadamente paralela a direcdo de
laminacdo, conforme ilustra a figura 4 (b). Nota-se que, para
este caso de textura, ndo hd a liberdade rotacional observada
na textura do tipo fibra. A notacdo para a representacdo de
textura do tipo chapa ¢ {hkl} <uvw>, denominada orientacéo
ideal. Algumas orientacdes ideais possuem nomes especificos
como, por exemplo: cubo W {100} <001>, Goss {011} <100>, cobre
C {211} <111>, cubo girado WRD {250} <001>, entre outras. Além
de chapas laminadas, a textura do tipo chapa também pode ser
encontrada em tubos extrudados e arames achatados [PADILHA;

SICILIANO Jr., 2005].
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2.3.Funcdo de distribuicdo de orientacdes (ODF)

Uma forma de se representar a textura de um material
é por meio de uma funcdo de distribuicdo de orientacdes dos
cristalitos ou grdos, do 1inglés “crystallite orientation
distribution function” ou simplesmente ODF. Com as ODFs, pode-
se saber qual a freqgiéncia gque determinada orientacéo
cristalografica ocorre em um material. As ODF's s&o
representadas em um espac¢o tridimensional que é definido por
trés angulos, chamados de é&angulos de Euler. De acordo com
Padilha e Siciliano [2005] estes trés dngulos estéo
relacionados a um conjunto de trés rotacdes consecutivas que
precisam ser aplicadas a cada cristalito para tornar o seu
eixo cristalografico <100 > coincidente com o eixo da amostra
ou corpo de prova. Existem dois sistemas de notacdo para os
dngulos de Euler. O mais wutilizado é o método proposto por
Bunge, que utiliza os &angulos ¢i1, ¢ e ¢, [PADILHA; SICILIANO
JR., 2005]. Para um melhor entendimento sobre os &angulos de

FEuler, serd dado um exemplo extraido do site da Alumatter

[EULER..., 2015]. Neste exemplo sdo determinados os &ngulos de
FEuler para uma dada orientacdo cristalografica [EULER...,
2015].

Na figura 5 é representada uma chapa laminada de
onde é destacada uma célula unitdria de um grdo qualquer. Para
se determinar os &angulos de Euler para este grdo sera
necessario alinhar o sistema de coordenadas da célula unitéaria
do gréo (x, y, z) com o sistema de coordenadas A, B e C. Este
segundo sistema de coordenadas possui o eixo “A” paralelo a
direcdo de laminacdo (RD), o eixo “B” paralelo a direcéo
transversal (TD) e o eixo “C” paralelo a direcdo normal (DN).
Para que este alinhamento ocorra, serdo feitas trés rotacdes
consecutivas na célula wunitdria do cristal. Cada rotacéo

gerara um angulo de Euler [EULER..., 2015].
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Figura 5: Exemplo extraido da internet sobre a determinacéo
dos angulos de Euler.

A

Fonte: [EULER..., 2015].

Primeiramente a célula unitédria serd rotacionada em
torno do eixo z até que o eixo x esteja paralelo ao plano AB,
como mostrado na figura 6. O a&ngulo de rotacdo necessario para
este alinhamento é o ¢;. Para melhor visualizacdo, a figura 6
mostra a célula unitdria em posicdes diferentes de rotacéo,
até que o alinhamento ocorre, como mostra a figura 6 (c).
Neste exemplo, ¢:;=59° [EULER..., 2015]. Na figura 6 (c) o

sistema j& estd pronto para a determinacédo de ¢.
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Figura 6: De (a) para

(c),

sequéncia mostrando rotacdo da
célula unitédria para a obtencdo do adngulo ¢

K cC \
E \
\
|
i X
P1 | o (1
,//
o
(a) 2 ?
A A
B
A
Fonte: [EULER..., 2015].
Para a determinacdo de ¢, rotaciona-se
unitdria em torno de seu eixo X
paralelo ao eixo C,

a célula
até que o eixo z fique

como mostra a figura 7 (c).
rotacdo para que este segundo alinhamento ocorra é ¢.
exemplo,

O angulo de
Neste
¢ =37° e na figura 7 (c)
determinacdo de o3

0 sistema estd pronto para a
[EULER..., 2015].
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Figura 7: De (a) para (c), sequéncia mostrando rotacédo da
célula unitaria para a obtencdo do angulo ¢.

(a) ©
4 A
ci?
P2 7
1V
> —call R~
(C) B
A
Fonte: [EULER..., 20157].

Para a determinacd&o de ¢, a célula unitaria seré
rotacionada em torno de z até o completo alinhamento dos
sistemas de orientacdo, como mostrado na figura 8 (c). Este
dngulo de rotacdo, por sua vez, é ¢;. A figura 8 ilustra este

procedimento. Neste exemplo, ¢,=63° [EULER..., 2015].
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Figura 8: De (a) para (c), sequéncia mostrando rotacdo da
célula unitédria para a obtencdo do &ngulo ¢, até o completo
alinhamento dos sistemas de coordenadas, como mostrado em (c).

cl? cl
K-,-_———ﬂf"'é
02 :
_7___——'_____7‘:“:'\:_ .} Jg
<f’ffﬂ#fé> B I
X
(a)
A A
C Z
..-"/’
v
/ "B
*(c)
A
Fonte: [EULER..., 20157.
Uma vez obtidos os 4&ngulos de Euler, (neste caso

©1=59°, ¢$=37° e ¢,=63°) falta apenas obter sua representacdo
grafica no espaco de Euler. Na figura 9 estd ilustrado o espaco
de Euler. A representacdo grafica da orientacdo cristalogréafica
deste exemplo é o ponto gerado pelo cruzamento entre os planos

violeta, rosa e verde [EULER..., 2015].
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Figura 9: Representacdo de orientacdo cristalografica no
espaco de Euler. Neste exemplo os adngulos de Euler sdo: ¢:=59°,
$=37°, ©=63°.

90°

1 P2

Fonte: [EULER..., 2015].

Figura 10: Divisdes do espaco de Euler para que seja possivel
sua representacdo em um plano.
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Fonte: [EULER..., 20157.
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Como uma imagem tridimensional nem sempre é de
simples interpretacdo, o espac¢co de Euler é dividido conforme
mostra a figura 10. Entre cada divisdo h& um passo de 5° para
o angulo ¢,. Os planos obtidos por estas divisdes sdo, entéo,
colocados lado a 1lado, conforme ilustra a figura 11. A
orientacdo cristalogrédfica deste exemplo é representada por um
ponto na figura 11, em uma grade chamada de funcdo de

distribuicdo de orientacdo ou ODF [EULER..., 2015].

As ODFs apresentam a intensidade das orientacdes
encontradas, sendo que a 1intensidade estd relacionada a
quantidade de cristalitos ou grdos com determinada orientacéo.
Portanto, para identificar a textura do material, Dbasta
verificar gquais as posicdes de maior intensidade nas ODFs
obtidas e determinar a qual orientacdo cristalografica elas
pertencem. Isso pode ser feito comparando-se as ODF's
experimentais com &bacos, como o que estd mostrado na figura
12. Este abaco representa as posicgdes de orientacdes ideais em
ODFs para ¢,;=45°, comumente encontradas em acos de estrutura
cubica de corpo centrado (ccc) tanto laminado como recozido

[HUTCHINSON, 1999].

Ainda sobre a figura 12, a textura de cubo girado
consiste na familia de planos {001} paralela a superficie da
amostra e, ao mesmo tempo, a familia de direcdes <110>
paralela a direcdo de laminacdo, ou simplesmente: {001} <110>
[HUMPHREYS; HATERLY, 2004]. A textura de fibra o, considerada
incompleta, diz respeito aos grdos cujas familias de direcdes
<110> s&o paralelas a direcdo de laminacdo e, ao mesmo tempo,
estdo concentradas entre as componentes (001)[110] (¢:;=0°, ¢=0°
e ¢,=45°) e (111)[110] (¢:=0°, ¢=55° e ,=45°) [HUMPHREYS;
HATERLY, 2004]. Enquanto isto, a textura de fibra vy &
considerada completa e diz respeito aos graos cujas
orientacdes sdo tais que a familia de direcgdes <111> ¢é

paralela a direcdo normal [HUMPHREYS; HATERLY, 2004]. Além
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disto, a presenca de textura fibra y é benéfica para melhorar

a plasticidade do material [HE et al., 2013].

Figura 11: Representacdo do espaco de Euler em um plano. O
ponto representa a direcdo cristalografica com os angulos de
Euler: ¢:=59°, ¢$=37°, ¢,=63°.

&iny= e Ty TE=E
[

207 25° 307
Fonte: [EULER..., 2015].
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Figura 12: Posicdes de orientacdes ideais em acos ccc para Q=
45°. Fibra o: direcdo <011> paralela a direcdo de laminacdo.
Fibra y: direcdo <111> paralela a direcdo normal.
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Fonte: [HUTCHINSON, 1999].

2.4.Difracdo de elétrons retroespalhados (EBSD)

A sigla EBSD wvem do 1inglés “Electron Backscatter
Diffraction”, que em uma traducdo literal significa difracéo
de elétrons retroespalhados. Esta técnica ¢é freqgiientemente
efetuada em microscoépios eletrdbnicos de varredura. Ela se
baseia em padrdes de difracdo conhecidos por linhas de Kikuchi

[PADILHA; SICILIANO JR., 2005; HUMPHREYS; HATHERLY, 2004].

Quando os elétrons acelerados pelo microscdpio
interagem com os &tomos da amostra, eles se convertem em um
feixe divergente. Este feixe sofre espalhamento eldstico pelos
planos cristalinos do material e saem da amostra pela sua

superficie como elétrons retroespalhados. Como os elétrons tém
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comportamento ondulatdério, eles podem interagir entre si de
forma construtiva ou destrutiva. Em situac¢des quando ha
interacdo totalmente construtiva, a lei de Bragg é satisfeita
e cones de difracdo sdo formados. A figura 13 (a) ilustra a
formacdo de cones de difracdo por um dado conjunto de planos
cristalinos. Nota-se pela figura que cada conjunto de planos
produz dois cones de difracédo, referentes aos lados superior e
inferior do plano. A figura 13 (b) mostra esquematicamente uma
figura de difracdo obtida para uma estrutura CFC. Nesta
figura, cada par de cones de difracdo estd indexado com o

conjunto de planos que O gerou.

Figura 13: Representacdo esquemdtica de: (a) geracdo de um par
de linhas de Kikuchi por um plano cristalografico qualquer;
(b) figura de difracdo obtida de amostra cfc.

\\ / 001
Cone de Feixe de elétrons
difragao
Plano
cristalino 013
<]
it o1
Amostra 101
Linhas de >/ 12
/ Kikuchi
Tela
<
PR 111

(a) (b)

Fonte: [PADILHA; SICILIANO JR., 2005].
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Figura 14: Diagrama esquemdtico mostrando sistema de deteccédo
de figuras de difracéo.
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Fonte: [PADILHA; SICILIANO JR., 2005].

A figura 14 mostra esquematicamente o sistema de
deteccdo de figuras de difracdo acoplado a um microscédpio
eletrdénico de varredura. Neste tipo de andlise o feixe de
elétrons incide sobre uma amostra que, normalmente, possui
inclinacdo entre 60 e 70°. Esta inclinacdo favorece a geracao
de elétrons retroespalhados [PADILHA; SICILIANO JR., 2005;
HUMPHREYS; HATHERLY, 2004]. Uma tela com material
fosforescente é entdo apropriadamente colocada para se obter
imagens de difracdo. Estas imagens sdo entdo capturadas por
uma camera convencional. Depois desta etapa, um computador
remove ruidos de fundo e analisa a figura de difracéo
indexando os pares de linhas de Kikuchi e identificando a
orientacdo cristalogrédfica da regido analisada [PADILHA;
SICILIANO JR., 2005; HUMPHREYS; HATHERLY, 2004]. Conforme o
feixe de elétrons do microscépio é focalizado em diferentes

regides da amostra, ¢é possivel a determinacdo da orientacéo
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cristalografica de cada grdo do material, a partir da
indexacdo dos padrdes de Kikuchi. Com isto, pode-se determinar
a frequéncia em que elas ocorrem ou, em outras palavras, pode-
se determinar a textura do material. Com o uso de EBSD pode-se
também analisar a diferenca de orientacdo de regides wvizinhas.
Isto possibilita o conhecimento da desorientacdo através de
contornos e sua apropriada classificacdo em termos de alto ou
baixo angulo [PADILHA; SICILIANO JR., 2005; HUMPHREYS;
HATHERLY, 20047].

2.5.Propriedades magnéticas

Os &tomos s&o constituidos por um nucleo positivo,
basicamente composto por prdétons (particulas de carga elétrica
positiva) e néutrons (particulas com carga elétrica resultante
nula). Ao redor deste nucleo denso orbitam os elétrons
(particulas de carga negativa). Este movimento gera uma
pequena corrente elétrica e, vinculado a esta, um pequeno
momento magnético. Outra fonte de geracdo de momento magnético
nos atomos estd ligada ao movimento que o elétron d& em torno
de si mesmo, conhecido como spin. O conjunto destes momentos
forma o momento magnético total gque um elétron possui, ou
seja, cada elétron pode ser considerado como um pequeno ima.
Esta propriedade ¢é esquematizada na figura 15 [CALLISTER,
20077 .

A soma dos pequenos campos magnéticos gerados por
cada elétron de cada &tomo gera um campo global para o
material como um todo. Este campo magnético total pode ser
nulo, se os momentos dos elétrons se cancelarem mutuamente, ou
ndo nulo, gerando um campo magnético préprio de imdas
permanentes. Define-se magnetizacgcdo de uma dada amostra como
sendo a soma dos momentos magnéticos dividida pelo volume da

amostra. Os tipos de magnetismo variam conforme a resposta dos
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Figura 15: Esquema de geracdo de momento magnético por um
elétron.
Momento Momento
magnético magnético
1‘\
Elétron
Elétron
Ntcleo — B
atémico : \ 3 Dlrega}o
: ’ do spin
Fonte: [CALLISTER, 2007].
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Figura 16: Comportamento de um material (a) Diamagnético e (b)
Paramagnético na presencga e auséncia de um campo magnético
externo.
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Fonte: [CALLISTER, 2007].

Diferentemente do caso anterior, os atomos dos
materiais paramagnéticos possuem um momento magnético
resultante diferente de =zero, mesmo na auséncia de um campo
magnético aplicado [CALLISTER, 2007]. Entretanto, os momentos
magnéticos dos &tomos estdo orientados aleatoriamente dentro
do material, de modo que o momento magnético total é nulo na
auséncia de campo aplicado [CALLISTER, 2007]. Quando um campo

externo ¢é aplicado, os momentos magnéticos dos &tomos se
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alinham ao campo externo produzindo um campo magnético de
mesma direcdo do campo externo e de maior amplitude em relacdo
ao gerado por um material diamagnético. Este comportamento se

encontra esquematizado na Figura 16 (b) [CALLISTER, 2007].

2.5.2. Ferromagnetismo

Os materiais ferromagnéticos podem apresentar
momento magnético resultante diferente de zero, mesmo na
auséncia de um campo magnético externo. O ferromagnetismo é
presente em metais de transicdo, como, por exemplo, o ferro
(Fe), o <cobalto (Co), o niquel (Ni) e alguns lantanideos

(terras raras) como o gadolinio (Gd) [CALLISTER, 2007].

2.5.2.1. Dominios magnéticos e paredes de dominio

Os materiais ferromagnéticos possuem regiodes
volumétricas nas quailis todos os momentos magnéticos de seus
adtomos possuem mesma direcdo e sentido. Estas regides séo
chamadas de dominios magnéticos. Na Figura 17 tem-se a
representacdo de cinco dominios magnéticos. Os dominios
magnéticos sdo separados entre si por paredes de dominio,
locais onde a direcd&o do momento magnético varia gradualmente,
conforme ilustra a Figura 18.

O material somente serd considerado magnetizado se a
soma ponderada entre os momentos magnéticos dos dominios,
levando-se em conta os volumes de cada dominio, for diferente
de zero. Os dominios normalmente s&o microscépicos e, em
materiais policristalinos, pode haver mais de um dominio por

grdo [CALLISTER, 20077].
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Figura 17: Cinco dominios magnéticos estdo representados
esquematicamente nesta figura. As superficies que dividem
estas regides volumétricas sdo as paredes de dominio.

| ~— /\ n—
é I (1
: ) et \\ P \‘\
L \ T B
v SN
// \\\\ A

Fonte: [CULLITY; GRAHAM, 2009].

Figura 18: Representacdo esquemdtica de uma parede de dominio
entre dois dominios que apresentam desorientacdo de 180° entre
si.

Fonte: [CULLITY; GRAHAM, 2009].
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2.5.2.2. Histerese

A figura 19 ilustra esquematicamente a magnetizacdo
(M) de um material ferromagnético em funcdo da intensidade de
campo magnético aplicado a ele. Neste caso, o material esté
inicialmente desmagnetizado, ou seja, a soma ponderada dos
momentos magnéticos de seus dominios magnéticos, em relagdo ao
volume dos dominios, ¢é nula. Quando ¢é aplicado um campo
magnético de intensidade crescente ao material este vai se
magnetizando. Primeiramente isto ocorre pela movimentacdo das
paredes de dominio. Neste processo dominios magnéticos mais
favoravelmente orientados ao campo aplicado crescem em
detrimento daqueles desfavoravelmente orientados. Em seguida,
os dominios Jj& crescidos podem mudar a direcdo de seus
momentos magnéticos de modo a alinhar da melhor forma possivel
seus momentos com o campo aplicado. Isto estd esquematicamente
representado na figura 19 [CULLITY; GRAHAM, 2009; CALLISTER,
2007] .

Nota-se pela figura 19, que a magnetizacdo do
material n&o cresce indefinidamente, mas atinge um maximo
valor. Este wvalor méximo de magnetizacdo corresponde a
magnetizacdo quando o melhor alinhamento possivel dos momentos
magnéticos do material ¢é alcancado [CULLITY; GRAHAM, 2009;
CALLISTER, 2007]. Este fator, conhecido como magnetizacdo de
saturacdo Mg, varia com a temperatura. Quando um material é
aquecido, h& um aumento na desorganizacdo com relacdo as
orientacdes dos momentos magnéticos e, por conseqiiéncia, uma
diminuicdo da magnetizacdo de saturacdo. Esta tendéncia ocorre
até que o material perde suas caracteristicas ferromagnéticas
e passa a se comportar como um material paramagnético. A
temperatura em que esta transigdo ocorre é conhecida como
Temperatura de Curie (Teo) . Em contrapartida, a maior

magnetizacdo de saturacdo ocorre na temperatura de 0K, ou
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Figura 19: Comportamento da magnetizacdo (B) de um material
quando se parte do material em estado ndo magnetizado e se
aplica um campo magnético externo (H) que varia de zero até o
valor em que seja atingida a magnetizacdo de saturacdo do
material.

M

Rotacao

Y

A

Movimentacao
de paredes de
dominio

Fonte: [CULLITY; GRAHAM, 2009].

seja, quando ndo ha vibracgdes atdmicas [CULLITY; GRAHAM, 2009;
CALLISTER, 2007].

A figura 20 mostra o comportamento de um material
ferromagnético para uma variacdo mais ampla de intensidades de
campo magnético. Os circulos representados nesta figura
mostram esquematicamente uma distribuicdo estatistica das
direcdes dos momentos magnéticos. Valores positivos de campo
externo aplicado correspondem a um campo externo apontando da

esquerda para a direita, enquanto gque para valores negativos
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Figura 20: Representacdo de um ciclo de histerese.

+ M

Fonte: Modificado de [CULLITY; GRAHAM, 20097].

de H, o campo aponta da direita para a esquerda. A fracdo do
grafico entre os pontos “A” e “C” da figura 20 corresponde ao
mesmo grafico da figura 19, explicado anteriormente. Esta
fracdo da curva de histerese ¢é conhecida por curva de
magnetizacdo inicial [CULLITY; GRAHAM, 2009; CALLISTER, 2007].
Quando se reduz a intensidade de H a partir da
saturagdo em “C”, a curva ndo segue O mesmo caminho que foi

observado de “A” para “C”. H& um “atraso na desmagnetizacdo”
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do material. Desta forma, mesmo quando o campo aplicado a
amostra é nulo o material ainda se apresenta magnetizado,
ponto “D” da figura 20. Isto, como mencionado anteriormente, é
o grande diferencial dos materiais ferromagnéticos em relacéo
aos paramagnéticos e diamagnéticos. A intensidade da
magnetizacdo no ponto “D” é um fator que pode ser utilizado na
andlise de caracteristicas microestruturais de materiais e ¢é
conhecido por magnetizacdo remanente (M) [CULLITY; GRAHAM,
2009; CALLISTER, 2007]. Para gque o material se torne novamente
desmagnetizado, ¢é necessédria a aplicacdo de um campo em
sentido oposto ao aplicado anteriormente (H<(0). Isto pode ser
visualizado pelo ponto “E” da figura 20. A intensidade do
campo externo aplicado em “E” também é um fator que pode ser
atil para andlises microestruturais em materiais
ferromagnéticos. Este valor é conhecido por campo coercivo
(He) -

Caso o campo aplicado a amostra continue aumentando
em méddulo, ocorrerd uma nova saturacdo do material, mas em
sentido oposto ao que ocorreu em “C”. O comportamento da curva
na trajetdéria entre os pontos “C’'” - YWD/ - “E/7 - 2" é
andlogo ao ja discutido comportamento entre os pontos “C”
“D” - “E” - “C’” [CULLITY, GRAHAM, 2009; CALLISTER, 2007].

Conforme foi visto anteriormente, a magnetizacdo de
um material ocorre pela movimentacdo de paredes de dominio em
resposta a aplicacdo de um campo magnético externo. Ou seja, a
facilidade que um material tem de se magnetizar esta
relacionada com a mobilidade de suas paredes de dominio.
Existem diversos fatores microestruturais que podem dificultar
esta movimentacéao, tais como: contornos de grao,
discordancias, precipitados ou ainda, tensdes residuais
[GURRUCHAGA et al., 2008; SABLIK, 2001].

O campo coercivo (H.) é um dos pardmetros magnéticos
mais utilizados para a deteccdo de mudancas microestruturais

em diferentes materiais [MARTINEZ-DE-GUERENU et al., 2004;
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OYARZABAL et al., 2007]. A coercividade reflete a intensidade
de aprisionamento das paredes dos dominios magnéticos, sendo
fortemente afetada pelo tamanho de grdo (d) e densidade de
discordancias (p). Consideracdes tedricas e experimentais
indicam que [CULLITY; GRAHAM, 2009; OYARZABAL et al., 2007;
MARTINEZ-DE-GUERENU et al., 2004]:

He o/o [1]

1
HC (04 a [2]

Essas equacdes refletem o fato de que o aumento na
densidade de discordancias e o decréscimo do tamanho dos gréos
do material acarretam um maior aprisionamento das paredes dos
dominios e, portanto, aumentam a coercividade do material.

Para materiais ferromagnéticos, a presenca de
particulas de segunda fase também interfere na mobilidade das
paredes dos dominios magnéticos. Estas particulas exercem
forcas que atraem e prendem as paredes dos dominios
magnéticos. Estas forcas estdo relacionadas a uma menor
energia associada a parede de dominio magnético quando esta
interage com a particula. Em outras palavras, a energia da
parede de dominio é menor quando ela estd sobre a interface
particula-matriz, em relacdo com a mesma parede livre na

matriz [ARTZ, 1998].

A relacdo entre a espessura das paredes de dominios
(d) e o raio da particula (R) também influenciam na
intensidade de aprisionamento das paredes de dominio. De
acordo com Artz [1998], se R<<d entdo H. o R, enquanto que se
R>>®, H, o 1/R. O méximo valor de H. ocorre quando R=J3.

[CULLITY; GRAHAM, 2009; BYEON; KWUN, 2003; ARTZ, 1998].
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Figura 21: Curvas de magnetizacdo inicial para estrutura mono
cristalina de ferro com estrutura ccc.
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Fonte: [CULLITY; GRAHAM, 2009].
2.5.2.3. Anisotropia magnética
Para um material ferromagnético monocristalino um
fator importante para a magnetizacéo é a direcéo

cristalografica em que o campo magnético é aplicado. Na figura
21, observamos a curva de magnetizacdo inicial para o ferro
monocristalino. A diferenca entre as curvas apresentadas se
deve a diferentes direcgdes em que foi aplicado o campo
magnético na amostra. Pelo grafico, nota-se que quando o campo
magnético é aplicado paralelamente a direcdo <100> a
magnetizacdo de saturacdo é alcancada para menores valores de

H. Por este motivo, a direcdo <100> ¢é denominada de facil
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magnetizacdo para o ferro. Como a facilidade de magnetizacéo
de um material monocristalino varia segundo a direcéo
cristalografica a qual o campo magnético é aplicado, pode-se
dizer que a magnetizacdo ¢é uma propriedade anisotrdpica
[CULLITY; GRAHAM, 20097. Entretanto, para materiais
policristalinos com textura fraca é esperado que as
propriedades magnéticas sejam isotrdpicas. Isto ocorre devido
ao fato de a direcdo cristalografica de facil magnetizacéo
<100> estar, em relacdo a direcdo de laminacdo (referencial
externo), orientada aleatoriamente ao longo do material

[GURRUCHAGA et al., 2008].
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3 Material e metodologia

O aco ODS Eurofer investigado nesse trabalho foi
gentilmente cedido pelo Dr. Anton Moéslang e pelo Dipl.-Ing.
Rainer Lindau, pesquisadores do KIT (Karlsruher Institut fir
Technologie - Alemanha). A composicdo quimica detalhada desse
aco estd apresentada na tabela 1. Este material foi produzido
pela Plansee AG (Austria), por meio de metalurgia do pd. Para
consolidacdo do mesmo, foi feita prensagem isostéatica. Em
seguida, o material sofreu laminagdo cruzada a quente. Por
fim, ele foi tratado termicamente em 750°C por 2h. Sua
estrutura cristalina resultante é totalmente ferritica. Esta é
a condigdo em que o material foi recebido. Mesmo procedimento
de fabricacdo foi utilizado na obtencdo do material estudado
por Zilnyk et al. [2014] e Renzetti et al. [2011; 2012],

referenciados neste trabalho.

Tabela 1: Composicdo quimica fornecida pelo KIT do agco ODS

Eurofer com 9% de cromo

Elemento % em massa Elemento % em massa
Cr 8,92+0,03 Y 0,192+0,005
C 0,0710+0, 0005 Nb 0,00021+0,00001
Mn 0,408+0,005 Mo 0,0037+0,0001
Si 0,1110+0, 0005 Ni 0,0512+0,0003
P 0,011+0,001 Cu 0,0127+0,0004
S 0,0031+0,0001 Al 0,0036+0,0002
\ 0,1930+0, 0005 Ti 0,00070£0,00005
W 1,11+0,03 Co 0,01110£0,00005
Ta 0,0810+0,0005 0] 0,144+0,002
B 0,0009+0, 0001 N 0,0278+0,0002

Fonte: Dados fornecidos pelo instituto KIT
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Os procedimentos experimentais adotados para a
execucdo do presente trabalho estd&o sumarizados na figura 22.
Como mostrado nesta figura, o material como recebido (chapa
com 6,5 mm de espessura) foi laminado a frio com reducgdes de
20, 40, 60 e 80 % na -espessura. Amostras de todas as
deformacdes foram tratadas em temperaturas de 300 a 1300 °C
por 1 h. Estas amostras foram preparadas metalograficamente
para a obtencdo de valores de dureza.

Outras amostras deformadas de 80% foram tratadas
termicamente em forno a vacuo em 1350°C por 1, 4 e 8h. Além
disto, amostras deformadas de 20, 40 e 60% também foram
tratadas termicamente por 1h em 1350°C em forno a vacuo. Todas
as amostras tratadas em 1350°C sofreram ataque eletroquimico
para obtencdo de imagens de MEV. Também foi empregada a
técnica de EDS (Energy Dispersive Spectroscopy) nestas
amostras para se obter a composicdo de algumas particulas
contidas no material. As amostras deformadas de 80% e tratadas
termicamente em 1350°C por 1 e 8h foram também mapeadas por
EBSD. Para a caracterizacéao das amostras também foram
realizados testes de microdureza Vickers e medidas magnéticas.

Sabendo-se a organizacdo dos processos experimentais
de um modo geral, agora serdo descritas cada etapa de modo

detalhado:

° Laminacdo a frio
Utilizando-se um laminador duo-reversivel FEEN, o
material foi reduzido em multiplos passes até 80% de reducédo

em espessura.

° Corte das amostras
Apbs a etapa de laminacdo a frio, amostras foram
cortadas utilizando-se uma cortadeira de Dbaixa velocidade

ISOMET®.
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Figura 22: Diagrama esquemdtico mostrando de forma
simplificada as etapas experimentais para a obtencdo dos
resultados aqui apresentados.
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Fonte: Autoria Prépria.
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° Tratamento térmico

As amostras tratadas em temperaturas inferiores a
1350°C foram primeiramente encapsuladas sob vacuo em tubo de
quartzo. Em seguida foram recozidas em fornos resistivos
tubulares da marca Lindberg-Blue, instalados no DEMAR (EEL-
USP) . Apobs oS tratamentos térmicos as amostras foram
resfriadas ao ar.

As amostras tratadas em 1350°C foram recozidas em um
forno resistivo Edmund Bihler GmbH - Modelo GLA3 que opera Ssob
vacuo de 1,0*10 °mbar. Este equipamento esta instalado no MPIE
(Max-Planck-Institut fur Eisenforschung) em Disseldorf,
Alemanha. Durante os tratamentos térmicos as amostras ficaram
em um cadinho de alumina. Juntamente com cada amostra, foi
colocado outro cadinho de alumina contendo raspas de titanio.
Devido as caracteristicas do forno a vacuo, o resfriamento das
amostras ndo pode ser feito ao ar. Neste caso, as amostras
foram resfriadas lentamente, de acordo com a inércia térmica
do forno. Para maior facilidade em referenciar estas amostras,
esta condicédo de resfriamento seré denominada de RL
(Resfriamento Lento). Uma das amostras, deformada de 80% e
tratada em 1350°C por 1h, foi resfriada lentamente até que
fosse atingida a temperatura de 900°C. Apds esta primeira
etapa, foil injetado um fluxo de argdnio no forno para se obter
um resfriamento mais rédpido. De modo semelhante ao caso
anterior, esta condicdo de resfriamento serd denominada de RR

(Resfriamento Réapido) .

° Preparacdo metalografica

Apbés o tratamento  térmico, as amostras foram
embutidas em resina fendlica. As amostras tratadas em 1350°C
foram embutidas em resina de cura a frio de modo a
possibilitar o ataque eletroquimico das mesmas. A figura 23

mostra uma destas amostras embutidas. Nota-se pela figura que
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Figura 23: Amostra embutida em resina de cura a frio para a
realizacdo dos ataques eletroquimicos. (a) parte superior da
amostra, que foli preparada metalograficamente, (b) parte
inferior da amostra. Montagem sugerida pelo mestrando Isnaldi
Rodrigues de Sousa Filho'.

Fonte: Autoria Proépria.

foi usado um anel metdlico durante o embutimento de modo que,
além da superficie a ser preparada metalograficamente, a
superficie inferior da amostra ficasse exposta. Esta parte
exposta fol utilizada para se fazer contato elétrico entre a
fonte elétrica e a amostra propriamente dita.

As amostras embutidas foram lixadas, utilizando-se a
seguinte ordem granulométrica: #8oco; #1000; #1200; 2400%#.
Foram feitos polimentos com diamante, com granulometria de
3pm, utilizando-se pano MD-DAC, da Struers®. As amostras foram
entdo polidas wutilizando-se OP-U em pano OP-CHEM, também da
Struers®.

Para o ataque eletroquimico foi utilizada uma
solucdo de hidréxido de sdédio (NaOH) 10M. Esta solucdo foi
colocada em um copo feito de aco inox, que serviu de catodo
para a reacdo (pdlo negativo). A amostra foi o anodo (pdlo
positivo). Foi utilizada uma fonte de corrente elétrica

continua com diferenca de potencial ajustada em 3V. O ataque

! Comunicacdo verbal com o aluno de mestrado Isnaldi Rodrigues de Sousa
Filho (EEL - USP).
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Figura 24: Esquema ilustrativo mostrando procedimento adotado
na realizacdo dos ataques eletroquimicos.
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Fonte: Autoria proépria.

durou em torno de 30 a 40s [ASTM 2007a; ASTM 2007b]. Um
esquema ilustrativo de como foi realizado o) ataque
eletrogquimico é mostrado na figura 24. Em seguida, as amostras
foram lavadas, para neutralizacdo da base, limpas e secas
[ASTM 2007a; ASTM 2007b].

Duas amostras tratadas em 1250 e 1300°C por 1h e
resfriadas ao ar também foram atacadas quimicamente para
revelar sua microestrutura. Este ataque foli por imersdo no
reagente Villela por cerca de 40s. A solugdo de ataque foi
preparada usando-se: 1lg de 2,4,6-trinitrofenol (Acido

picrico); 5ml de HCl1l e 95ml de etanol [PETZOW, 1976].

° Medidas magnéticas
Para a caracterizacdo das amostras tratadas em 1250,

1300 e 1350°C foi wutilizado um magnetdmetro de amostra
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vibrante (VSM) da EG &G Princeton Applied Research, instalado
no Instituto de Fisica da USP. Nestas medidas o campo
magnético foi aplicado paralelamente a direcdo de laminacgédo e
seu maximo valor foi de 16 kOe. 0Os lacos de histerese foram
obtidos em temperatura ambiente wutilizando-se as seguintes
razdes para variacdo do campo aplicado: 0,4kOe/min para
|H|<0,5kO0e; 1,8kOe/min para 0,5kOe<|H|<5kOe e 10kOe/min para
5k0Oe<|H|<16kOe. Utilizando-se este protocolo o campo coercivo
foi obtido, a partir dos lacos histerese, com uma precisédo de

+5 Oe.

° Dureza

Estas andlises foram feitas utilizando-se um
microdurdmetro da Buehler. A carga utilizada foi de 200gf por
30s. Foram feitas ao menos 10 identagdes por amostra, para
fins estatisticos. Estas identacdes foram feitas em uma linha
reta paralela a direcdo de laminagcdo no centro da amostra.
Para que a deformacao causada por uma identacéo nao
interferisse na préxima, foi deixado um espacgco igual ou maior
a trés vezes o tamanho de uma identacdo. Também foi deixado um
espaco em relacdo as bordas da amostra. A figura 25 ilustra

esquematicamente este processo.

Figura 25: Esquema ilustrativo mostrando posicionamento das
identacdes feitas nos testes de dureza.

e/2

e/2

d 3d d 3d d

Fonte: Autoria prépria
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L MEV

Para a caracterizacdo das amostras via MEV foi
utilizado o microscépio eletrdnico de varredura Leo 1450-VP. O
microscoépio foi ajustado com aceleracdo de 20kV e disténcia de
trabalho igual a 7mm para a obtencdo de imagens e igual a 15mm
para as analises de EDS. Todas as 1imagens obtidas com este
microscépio foram feitas no modo de elétrons retroespalhados
(BSE) .

Foram também obtidas imagens de MEV e resultados de
EDS com um microscédpio Jeol 6500F, instalado no MPIE. Para a
obtencéo destas imagens foi utilizada uma aceleracéo
eletrdnica de 15kV e uma disténcia de trabalho de 9mm. Neste

caso, foram obtidas imagens de elétrons secundarios (SE).

L] EBSD

As andlises de EBSD das amostras tratadas em 1350°C
por 1 e 8h com RL foram feitas utilizando-se um microscédpio
eletrdbnico de varredura CamScan4d acoplado a um sistema de EBSD
da TSIL, instalado no MPIE. Para estas analises foram
utilizados os seguintes paré@metros: distdncia de trabalho de
25mm e “step size” de 2um.

A amostra tratada em 1350°C por 1lh com RR também foi
mapeada por EBSD utilizando-se o microscépio Jeol 6500F,
instalado no MPIE. Os parédmetros utilizados neste mapeamento
foram: distancia de trabalho de 17mm e “step size” de 0, 5um.

Os dados de EBSD foram analisados com o software da

TSL versdo 7.1.
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4 Resultados e discusséao

4.1. Consideracdes iniciais

E importante serem mencionadas algumas dificuldades
experimentais enfrentadas com relacgcdo aos tratamentos térmicos
em 1350°C. O forno Lindberg-Blue (DEMAR) ¢é bem estdvel na
temperatura de 1350°C. Entretanto, 0 encapsulamento das
amostras em tubo de quartzo, sob vacuo, ndo é uma boa opcédo
para os tratamentos nesta temperatura, como explicado a
seguir. A figura 26 (a) mostra dois tipos de encapsulamento em
tubos de quartzo: (I) encapsulamento simples; (I1)
encapsulamento duplo. O encapsulamento simples consiste em uma
cadpsula pequena a vVvacuo com a amostra em seu interior. Este
encapsulamento foi o empregado para todas as amostras tratadas
em temperaturas inferiores a 1350°C. Para se fazer o
encapsulamento duplo, se coloca uma amostra J& encapsulada
pelo encapsulamento simples em um tubo de quartzo de maior
didmetro juntamente com cavacos de titdnio. A segunda céapsula
também é selada a vacuo. O titénio se oxida preferencialmente
em relacdo a amostra e, com isto, ajuda em sua preservagido em
uma eventual exposicdo ao oxigénio. A figura 26 (b) mostra as
mesmas amostras apds um tratamento térmico de 4h em 1350°C
utilizando-se o forno Lindberg-Blue (DEMAR). Nota-se que, em
ambos os tipos de encapsulamento, a alta temperatura amoleceu
o quartzo que, devido ao vacuo em seu interior, colapsou. Pelo
estado severamente oxidado em que estava o titdnio do
encapsulamento duplo conclui-se gque, mesmo neste caso, houve

contaminacdo com oxigénio.
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Figura 26: Amostras sob: (I) encapsulamento simples; (II)
encapsulamento duplo. Estas amostras sdo apresentadas em seus
estados: (a) antes do tratamento térmico; (b) depois do
tratamento térmico em 1350°C por 4h no forno Lindberg-Blue
(DEMAR) .

Fonte: Autoria proépria.

A amostra encapsulada no modo duplo, mostrada na
figura 26, tem dimensdes de 1lcm x 3cm x e, onde “e” é a
espessura da amostra deformada de 80%. A maior dimensdo da
amostra é paralela a direcdo de laminacdo (DL). Apds o
tratamento térmico, esta amostra fol cortada na metade, no
sentido longitudinal, com a face de corte paralela ao plano
DLxDN. Uma imagem desta face da amostra é mostrada na figura
27. Nesta imagem a parte inferior corresponde a superficie da
amostra. A partir desta 1imagem podemos observar que a

microestrutura préxima a superficie da amostra é
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Figura 27: Imagem de MEV obtida de amostra tratada em 1350°C
por 4h sob encapsulamento duplo em forno Lindberg-Blue
(DEMAR) .

— 80% 1350°C 4h BSE

Fonte: Autoria proépria

Figura 28: Imagem de MEV obtida de amostra tratada em 1350°C
por 8h sob encapsulamento duplo em forno Lindberg-Blue
(DEMAR) .

loum  80% 1350°C 8h BSE

Fonte: Autoria proépria.
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substancialmente diferente da microestrutura no interior da
mesma. Além disto, na regido superficial da amostra foram
visualizadas particulas com elevadas concentracgdes de itrio
(Y), silicio (Si) e oxigénio (0O). A figura 28 mostra uma
imagem da face DLxDN de uma amostra tratada em 1350°C por 8h
no forno Lindberg-Blue (DEMAR) também com encapsulamento duplo
em tubo de quartzo. Neste caso, as particulas na superficie
sdo maiores e em maior numero em comparacdo a amostra tratada
em 4h. Algumas destas particulas (didmetro em torno de 3um) e
uma regido da matriz foram analisadas por EDS. Nestas analises
foram considerados presentes os seguintes elementos: Al, Cr,
Fe, Mn, O, Si, Ta, V, W e Y. Para simplificar os resultados,
apenas as concentracdes de Y, Si e O sdo apresentadas na
tabela 2. A partir desta tabela é evidenciado o elevado teor
de O, Si e Y nestas particulas em comparagcdo com a matriz.
Portanto, mesmo com o encapsulamento duplo com cavacos de Ti,
as amostras tratadas em 1350°C no forno Lindberg-Blue (DEMAR)
ainda sofreram oxidacdo. Por este motivo, o0s tratamentos

térmicos em 1350°C foram efetuados em forno a vacuo (MPIE).

Q

Tabela 2: Concentracdes de Y, Si e O (em % massico) obtidas
por EDS das regides destacadas em azul na figura 28.

Regido\Elementos Y Si 0
A 39.94 10.96 24.94
B 31.12 10.32 25.00
C 40.48 11.07 26.74
D 35.57 10.39 22.33
E 39.75 10.32 22.82
Matriz 0.34 0 0.51

Fonte: Autoria proépria



67

Figura 29: Amostras deformadas de 80% e tratadas termicamente
por 1lh em 1350°C: (a) sob encapsulamento duplo em forno
Lindberg-Blue; (b) sob vacuo em forno Edmund Bihler GmbH.

Fonte: Autoria prépria

A figura 29 mostra uma comparagdo entre duas
amostras deformadas de 80% e tratadas em 1350°C por 1h. A
amostra (a) foil tratada utilizando-se o encapsulamento duplo,
no forno Lindberg-Blue (DEMAR), engquanto que a amostra (b) foi
tratada em forno a vacuo (MPIE). Nenhuma destas amostras foi
preparada metalograficamente ou sofreu qualquer tipo de
limpeza apdés o tratamento térmico. Nota-se gue a amostra
tratada em encapsulamento duplo foi severamente oxidada em

relacdo a amostra tratada em forno a vacuo.

4,2 .Dureza

A figura 30 (a) mostra um primeiro gréafico
exploratério da variacdo da dureza do aco inoxidéavel ODS
Eurofer laminado, com reducdes de 20, 40, 60 e 80% de reducédo
na espessura, em funcdo da temperatura de recozimento, que

variou entre 300 e 1300°C. E importante lembrar que, apoés
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Figura 30: (a) Curvas de dureza de amostras laminadas de 20,

40, 60 e 80% em funcdo da temperatura de tratamento térmico.

Também foi representada a dureza do material em sua condicdo

inicial ndo deformada (0%). (b) Curvas de dureza em funcdo do

tempo de recozimento, em 1250 e 1300°C, de amostras laminadas
de 80% na espessura.
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todos estes tratamentos térmicos, o resfriamento das amostras
se deu ao ar. Os valores de dureza das amostras tratadas em
1350°C, cujo resfriamento foi mais 1lento, serd mostrado
separadamente.

De volta a figura 30 (a), independentemente do grau
de reducdo, nota-se um pequeno decréscimo no valor de dureza
para recozimentos efetuados em temperaturas de até 800°C. Isto
estd de acordo com o observado por Renzetti et al. [2011] para
o mesmo material, com 80% de redugcdo na espessura. Este
comportamento esta relacionado a presenca de pequenas
particulas de itria, que se encontram dispersas por todo o
material. Estas particulas atuam como barreiras na
movimentacdo dos contornos de alto angulo (Zener pinning) e,
devido a isto, impedem a recristalizacdo do material a baixas
temperaturas, ocorrendo preferencialmente recuperagéo
[RENZETTI et al., 2011; SANDIM et al., 2010; RENZETTI, 2009].
Segundo a literatura, o aco ODS Eurofer investigado neste
trabalho ndo se recristaliza mesmo deformado de 80% e recozido
em 800°C por 4320h (6 meses) [ZILNYK, 2014]. Para temperaturas
acima de 800°C ocorre um brusco aumento no valor da dureza do
material. Isto ¢é devido a transformacdo martensitica que
ocorre durante o resfriamento ao ar do material, a qual induz
elevada concentracdo de discorddncias no mesmo [RENZETTI et
al., 2012; 2011; RENZETTI, 2009].

Ainda a partir da figura 30 (a), para a faixa de
temperaturas entre 850°C e 1300°C observa-se uma tendéncia de
queda na dureza em elevadas temperaturas de recozimento. Esta
tendéncia de queda da dureza em 1300°C pode ser atribuida ao
engrossamento das particulas de itria. De fato, no item 4.4.
serdo mostradas evidéncias disto no material recozido em
1350°C.

Na figura 30 (b) s&o mostrados os valores de dureza
para o material com 80% de reducdo, recozido em 1250 e 1300°C

por diversos tempos até 8h. Observa-se nesta figura gque né&o
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houve variacdo significativa de dureza em fungdo do tempo de
tratamento térmico em 1250 e 1300°C.

Devido as dificuldades experimentais Jja discutidas,
as amostras tratadas em 1350°C n&do puderam ser resfriadas ao
ar, mas sim pelo resfriamento natural do forno a vacuo. Este
resfriamento lento fez com que ndo ocorresse transformacéo
martensitica no material, que se tornou ferritico, wvide itens
4.4 e 4.5. Devido a esta diferenca estrutural, os resultados
obtidos para as amostras tratadas em 1350°C foram

representados separadamente, nas figuras 31 e 32.

Figura 31: Dureza de amostras sem tratamento térmico e
tratadas em 1350°C por 1h (condicdo RL) em funcdo da
deformacdo por laminacdo.
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Figura 32: Dureza de amostras laminadas de 80% e tratadas
termicamente em 1350°C em funcdo do tempo de tratamento.
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A figura 31 mostra as durezas das amostras laminadas
de 20, 40, 60 e 80% da espessura sem tratamento térmico e
tratadas termicamente em 1350°C por 1h. A partir desta figura,
observa-se um notavel amolecimento do material recozido em
1350°C por 1lh, independentemente do grau de deformacédo.

Para a reducdo de 80%, a figura 32 mostra o
comportamento da dureza para o material deformado e recozido
em 1350°C por 1, 4 e 8h (condicdo RL). No mesmo grafico é
mostrado também o valor da dureza para o material recozido em
1350°C por 1h na condicdo RR. A partir deste grafico, observa-
se que também ndo had variacdo significativa da dureza gquando

se varia o tempo de recozimento em 1350°C de 1 para 8h. Outro
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ponto importante é que a dureza do material recozido em 1350°C
por lh é essencialmente a mesma para ambas as condigdes de
resfriamento do material no forno a vacuo (RL e RR). Ou seja,
mesmo a condigdo de resfriamento mais réapida, no forno a
vacuo, (RR) ndo evitou a formacdo da matriz ferritica no
material, conforme serd mostrado no item 4.4.

O pronunciado amolecimento do aco ODS Eurofer
recozido em 1350°C mostrado nas figuras 31 e 32 pode ser
atribuido ao engrossamento das particulas de itria e também a

formacdo de ferrita, mais macia que a estrutura martensitica.

4.3.Propriedades magnéticas

A figura 33 (a) ilustra um laco de histerese tipico
obtido para uma das amostras investigadas. Uma ampliacdo da
parte central deste laco é mostrada na figura 33 (b). Nesta
figura, além da curva de magnetizacdo inicial, sdo também
visiveis os valores de campo coercivo a esquerda e a direita
da origem. A média aritmética do wvalor absoluto destes foi
tomada como sendo o valor do campo coercivo da amostra.
Seguindo-se este procedimento para as demais curvas de
magnetizacdo, foram obtidos os valores de H. para amostras
representativas neste trabalho.

A figura 34 mostra os valores de H. para as amostras
com 80% de reducdo e recozidas em 1250 e 1300°C por diversos
tempos até 8h. Na mesma figura também é mostrado o valor de Hc
para a amostra deformada de 80% sem recozimento. A partir
desta figura nota-se que os valores de H. para estas duas
temperaturas de recozimento sdo similares e bem acima do valor
encontrado para a amostra sem recozimento. O aumento do valor
de H. das amostras recozidas em 1250°C e 1300°C deve-se ao
aumento da densidade de discorddncias e interfaces no material

devido a transformacdo martensitica.
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Figura 34: Campo coercivo (H.) de amostras laminadas de 80%
tratadas termicamente em 1250 e 1300°C em funcdo do tempo de
tratamento no forno Lindberg-Blue (DEMAR).
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Figura 35: Campo coercivo (H.) de amostras laminadas de 80%
tratadas termicamente em 1350°C em funcdo do tempo de
tratamento em forno a véacuo (MPIE).
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A figura 35 mostra os valores de H. para as amostras
recozidas em 1350°C em forno a vacuo (MPIE), para ambas as
condic¢des de resfriamento (RL e RR). Neste caso, a estrutura
resultante é ferritica (vide itens 4.4. e 4.5.). Por causa
disto, o campo coercivo das amostras recozidas ¢é ainda menor
do que o H. observado para a condicdo sem recozimento.

A partir da comparacdo das figuras 30 (b) e 34,
assim como a comparacdo das figuras 32 e 35 nota-se que o
comportamento de H. segue a mesma tendéncia que o comportamento

da dureza do material.

4.4.Microscopia Eletrbnica de Varredura (MEV)

Para um melhor entendimento das transformacdes
microestruturais ocorridas durante os tratamentos térmicos do
aco ODS Eurofer recozido em elevadas temperaturas, neste item
sdo mostrados resultados obtidos via MEV.

Na figura 36 sdo mostradas imagens das amostras do acgo
ODS Eurofer (reducdo de 80%) recozidas em 1250°C e 1300°C por
lh com resfriamento ao ar. A partir destas figuras se observa
que as microestruturas resultantes para ambas as condig¢des de
tratamento térmico se assemelham a microestrutura martensitica
reportada por Renzetti et al. [2011] para o mesmo material
recozido em temperaturas acima de 800°C e resfriado ao ar.

A figura 37 mostra imagens das amostras tratadas em
1350°C por 1h, variando-se a deformacdo por laminacdo. A
partir desta figura nota-se que, neste caso, a microestrutura
resultante é ferritica consistindo de grdos aproximadamente
equiaxiais. Agui se deve lembrar que as amostras recozidas em
1350°C n&o foram resfriadas ao ar, mas de acordo com as
condicdes de resfriamento RL e RR descritas no item 3. Quando
se compara as micrografias ilustradas na figura 37, pode-se
notar pouca diferenca entre elas, o que corrobora com oS

resultados de dureza (vide figura 31).
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A figura 38 também mostra as 1imagens do material
(80% de reducdo) recozido em 1350°C por 1h, para ambas as
condicdes de resfriamento RL e RR. Como estas microestruturas
sdo muito semelhantes, pode-se concluir gque o resfriamento
mais rdpido com fluxo de argdbnio (RR) ndo foi rapido o
suficiente para a formacdo de uma matriz martensitica no
material. De fato, tanto a dureza como o campo coercivo destas

amostras sdo praticamente idénticos (vide figuras 32 e 35).

Figura 36: Imagens de BSE da amostra tratada termicamente por
1h em: 1250°C com ampliacdo de (a)2000vezes e (b)5000vezes;
1300°C ampliacdo de (c)2000vezes e (d)5000vezes.
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Figura 37: Imagens de BSE obtidas das amostras tratadas em
1350°C por 1lh e resfriadas lentamente (RL) deformadas de: (a)
20, (b) 40, (c) 60 e (d) 80% da espessura. A imagem (e) foi
obtida a partir da amostra deformada de 80% e tratada em
1350°C por 1lh que foi resfriada mais rapidamente com um fluxo
de argdbnio (RR). Todas as imagens foram obtidas no centro das
amostras, longe de suas bordas.
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Figura 38: Imagens de SE obtidas com microscédpio Jeol 6500F
das amostras tratadas em 1350°C por 1h seguido de
resfriamento: (a) lento (RL); (b) réapido (RR).
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A figura 39 mostra as micrografias do material com
reducdo de 80% na espessura, recozido em 1350°C por 1, 4 e 8h.
Neste caso, ¢é interessante observar que a microestrutura da
amostra recozida por 4h ¢é ligeiramente mais fina que as
recozidas em 1 e 8h. Isto corrobora com o fato de a dureza
desta amostra ser ligeiramente maior do gque as outras, como
pode ser visualizado na figura 32. A razdo ©para este

comportamento ndo é clara até o presente momento.

De volta a figura 38 deve-se observar que as imagens
mostradas nesta figura foram obtidas com um microscdpio JEOL
6500F (MPIE), de melhor poder de resolugcdo em relacdo ao
microscé4pio LEO 1450-VP (DEMAR) . Nestas imagens pode-se
observar que, além de particulas que decoram os contornos dos
grdos, existem também pequenas particulas no interior dos
grdos. Grande parte das particulas maiores que decoram oS

contornos dos grdos devem ser do tipo M,3Ce, onde M = Cr, Fe.

A figura 40 mostra imagens, também obtidas com o
microscépio JEOL 6500F (MPIE), da amostra recozida em 1350°C
por 8h, com trés diferentes ampliacdes. A partir da figura
40 (a) ¢é nitido que existe uma distribuicdo de particulas na
microestrutura, gque se concentram préximas aos contornos de
grdo. A partir da figura 40 (b) nota-se que, no interior
destes grdos também existe uma grande quantidade de pequenas
particulas. Estas particulas parecem, inclusive, seguir alguma
espécie de organizagcdo no interior dos grdos, como @se
estivessem dispostas em contornos de “células” no interior dos
grdos. A figura 40(c) mostra algumas destas particulas com
maior ampliacdo. Algumas destas particulas, com cerca de 100nm
(indicadas na figura) foram analisadas por EDS. Trés
espectrogramas obtidos destas andlises estdo ilustrados na
figura 41. A partir desta figura, observa-se que estas
particulas possuem alto teor de Y. Isto é uma forte indicacéo

de gue houve coalescimento das particulas de itria no material
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Figura 39: Imagens de BSE das amostras deformadas de 80%,
recozidas em 1350°C por 1, 4 e 8h resfriadas lentamente (RL).
Todas as imagens foram obtidas no centro das amostras, longe

de suas bordas.
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Figura 40: Imagens de SE obtidas com microscépio Jeol 6500F da
amostra tratadas em 1350°C por 8h com ampliacdo de: (a) 1000
vezes; (b) 2200 vezes; (c) 30000 vezes. A regido mostrada em

(c) estd contida em (b), a qual estd contida em (a).
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Figura 41: Espectrogramas obtidos de algumas das particulas
mostradas na figura 40 (c).
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recozido em 1350°C, as quais possuiam originalmente entre 10 e

30nm de didmetro.

Outro resultado de EDS importante para este trabalho
foi uma andlise da composicdo quimica da matriz, ao longo da
espessura, do aco ODS Eurofer tratado termicamente em 1350°C
por 8h. A figura 42 mostra uma micrografia desta amostra com
ampliacdo de 200 wvezes. As posicdes para as quais foram
obtidas as composicdes guimicas séo ilustradas pelo
quadriculado vermelho. Cada intersecdo entre duas linhas
vermelhas demarca uma regido analisada. Estas regides foram

identificadas por um par de variaveis (X, Y).

Figura 42: Imagem de BSE da amostra deformada de 80% e tratada
em 1350°C por 8h. Os pontos de cruzamento das linhas vermelhas
foram as regides analisadas por EDS. O eixo X é paralelo a
direcdo de laminacdo (DL) e o eixo Y é paralelo a direcéo
normal (DN) .
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O eixo X é paralelo a direcdo de laminacdo (DL),
enquanto que o eixo Y é paralelo a direcdo normal (DN),
conforme ilustra a figura 42. As posig¢des para as quais Y=1 e
Y=10 s&o as mais prdximas o possivel das bordas da amostra. Ou
seja, estas medidas foram tomadas ao longo de toda a espessura
da amostra. Apenas serao mostrados resultados de concentracao
de Cr, W e V, pois foram os Unicos &tomos, além do Fe, com
concentracdo suficientemente grande na matriz para serem
detectados por EDS no microscépio LEO 1450-VP (DEMAR). As
concentracdes de Cr, W e V estdo mostradas nos gréaficos

ilustrados pelas figuras 43, 44 e 45, respectivamente.

Pela analise da figura 43, observa-se que a
concentracdo de cromo diminui significativamente quando se
aproxima das bordas da amostra. O mesmo comportamento ndo é
observado para os atomos de W e V, vide figuras 44 e 45. O
teor de cromo na parte central da amostra é compativel com o
teor de cromo determinado para o material de partida, cerca de
8,7% em massa (9,3% atdmico). Porém, ao se aproximar das
bordas da amostra, o teor de cromo cai para algo em torno de
6,4% em massa (6,9% atdmico). Esta caracteristica da amostra
recozida em 1350°C sob alto vacuo pode ser explicada pela
evaporacdo seletiva de Cr a partir da superficie da mesma
[SMITH; HALES, 1997]. Smith e Hales [1997] reportaram
resultado semelhante para dois acos inoxidaveis recozidos em
1000°C por tempos que variaram entre 8 e 333h em um forno a
alto véacuo. Apbdés o tratamento eles utilizaram diversas
técnicas para a medicdo do teor de Cr ao longo do material e
detectaram uma menor concentracdo nas regides mais prdximas a

superficie.



Figura 43: Resultado das andlises de EDS obtidas nos pontos
indicados na figura 42 quanto ao teor de cromo no material.

10.5

)
-
o
o

©
o

©
o
I

o @
o o
||

NN
o w
L |

Concentracgdo de Cr (% atémica
|

~o
(&)

Concentracédo de
Cr (% atdémica)

6.500
7.000
7.500
8.000
8.500
9.000

9.500
10.50

Fonte: Autoria prépria.



86

Figura 44: Resultado das andlises de EDS obtidas nos pontos
indicados na figura 42 quanto ao teor de tungsténio no
material.
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Figura 45: Resultado das andlises de EDS obtidas nos pontos
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indicados na figura 42 quanto ao teor de vanaddio no material.
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4.5.Difracdo de elétrons retroespalhados (EBSD)

Ainda na &rea de microscopia eletrdnica, a partir
deste ponto serdo mostrados alguns resultados obtidos por
EBSD. Nas figuras 46, 47, e 48 sdo mostradas as imagens de
orientacdes obtidas das amostras tratadas termicamente em
1350°C por 1 e 8h resfriadas lentamente (RL) e da amostra
tratada em 1350°C por 1h resfriada mais rapidamente (RR).
Nestas 1imagens diferentes cores correspondem a diferentes
diregdes cristalograficas. Nestas 1imagens de orientacgdes
também foram coloridos os contornos de baixo é&angulo (com
desorientacdo entre 2 e 15°) de vermelho e contornos de alto
dangulo (com desorientacdo maior que 15°) de preto. Deve-se
frisar que diferencas de orientacdo menores que 2° ndo sdao
detectadas pela técnica de EBSD.

Em uma primeira observacdo da figura 46, pode-se
dizer que a microestrutura do aco ODS Eurofer deformado de 80%
e tratado em 1350°C por 1h com RL é relativamente uniforme ao
longo da espessura. Contudo, observando-se mais atentamente,
pode-se perceber a presenca de grdos ligeiramente maiores nas
proximidades das bordas da amostra. Isto provavelmente ¢é
devido a evaporacdo seletiva de cromo durante o tratamento a
vacuo. Neste caso, a menor quantidade de &tomos de soluto e a
conseqliente diminuicdo de precipitados do tipo My3C¢ facilitam
a movimentacdo dos contornos, gerando uma microestrutura mais
grosseira nas regides prdOximas das bordas. Na figura 47
podemos observar este fendmeno mais facilmente para a amostra
tratada termicamente em 1350°C por 1h com RR. Isto se deve ao
fato de a ampliacdo desta imagem de orientacdes ser de maior
magnitude em relacdo a da figura 46. Ainda com relacdo a
evaporagcdo de cromo da amostra, quanto maior o tempo de
tratamento térmico a vacuo maior a quantidade de cromo
evaporado. A principio, apenas o cromo da superficie evapora,

porém, esta evaporacdo cria um gradiente de concentracdo de
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Imagem de orientacgdes obtida da amostra deformada
e tratada em 1350°C por 1h seguida de resfriamento

Figura 46
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Figura 47: Imagem de orientacdes obtida da amostra deformada
de 80% e tratada em 1350°C por 1h seguida de resfriamento
rapido.
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Figura 48: Imagem de orientacdes obtida da amostra deformada
de 80% e tratada em 1350°C por 8h seguida de resfriamento
lento.
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cromo no material, wvide figura 43. Este gradiente provoca a
difus&o de cromo em direcdo a superficie. Neste processo, cada
vez mais cromo se desloca do centro para as bordas da amostra
e evapora, gerando uma maior regido com grdos mais grosseiros.
Isto pode ser observado pela comparacdo entre a figura 46 e
48, que mostram imagens de orientacdes das amostras tratadas
termicamente em 1350°C por 1 e 8h, respectivamente. Para uma
melhor comparacdo entre as amostras, as figuras 49, 50 e 51
mostram a representacdo grafica das diferentes faixas de
tamanho de grdo encontradas nas mesmas regides das amostras
representadas nas figuras 46, 47 e 48. A partir dessas figuras
percebe-se mais claramente o que foi mencionado anteriormente:
o aumento do tempo de tratamento em 1350°C sob vacuo causa um
aumento das regides afetadas pela evaporacdo de Cr.

Devido a evaporacdo de cromo e o conseqglente aumento
do tamanho de grdos junto a superficie, foi considerado apenas
a regido central das amostras para a determinacdo do tamanho
de gréos, da distribuicdo de desorientacdo através dos
contornos e das ODFs. Estes calculos n&o foram efetuados para
a amostra recozida em 1350°C por 1h resfriada mais
rapidamente. A razdo para 1isto é que o mapeamento dessa
amostra foi bem menor em comparacdo aos demais e, portanto
envolve menos grdos nas analises. Esta pequena quantidade de
grdos analisados ndo geraria uma boa base estatistica. A
figura 52 mostra a distribuicdo de tamanho de grdos da regido
central das amostras tratadas em 1350°C por 1 e 8h resfriadas
lentamente. A partir desta figura, pode-se notar que o tamanho
dos grdos da regido central das amostras ndo varia de forma
significativa em funcdo do tempo de recozimento em 1350°C.
Isto j& era esperado dados os resultados de dureza (vide

figura 32), H. (vide figura 35) e MEV (vide figura 39).

Como mencionado anteriormente, a andlise de EBSD
pode também ser usada para se medir o grau de desorientacédo

através dos contornos. Este grafico estd ilustrado na figura
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Figura 50: Representacdo grafica das diferentes faixas de

tamanho de grdos (em pm) obtida da amostra deformada de 80%

tratada em 1350°C por 1lh seguida de resfriamento rapido.
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Figura 51: Representacdo grafica das diferentes faixas de
tamanho de grdos (em pm) obtida da amostra deformada de 80% e
tratada em 1350°C por 8h seguida de resfriamento lento. A
regido compreendida pelo retdngulo foi utilizada para a
obtencédo dos dados mostrados nas figuras 52, 53 e 54.
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Figura 52: Distribuicdo de tamanhos de grdo na regido central
das amostras tratadas em 1350°C.
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Figura 53: Distribuic&o do grau de desorientacd&o através dos
contornos na regido central das amostras tratadas em 1350°C.
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53. Nota-se por este grafico que a concentracdo de contornos
de alto angulo é Dbastante pronunciada nas amostras recozidas
em 1350°C. Na verdade, para todas as amostras, ao menos 90%
dos contornos possuem desorientacdo acima de 15°. Ou seja, ao

menos 90% dos contornos sdo de alto angulo.

Outro importante resultado obtido a partir do
mapeamento de EBSD é a textura das amostras. A figura 54
mostra as ODFs das amostras tratadas em 1350°C por 1 e 8h,
ambas com resfriamento lento (RL). A partir desta figura nota-
se que as amostras apresentam baixa textura, com intensidade
maxima de aproximadamente 6. As componentes de textura mais

intensas destas amostras sdo: cubo girado, fibra o e fibra v.

Para uma melhor identificacdo e localizacdo destas
componentes de textura a figura 55 pode ser Util. Nela estéo
mostradas somente secdes das ODFs para as quais ¢,=0° e @,=45°.
Estas secdes das ODFs abrangem as componentes de textura mais
relevantes para acgos Fe-Cr, mencionadas anteriormente. Na
figura 55, em sobreposicdo aos dados experimentais obtidos
nesta dissertacdo, estdo também indicadas as posicdes das
componentes de textura cubo girado, fibra o e fibra vy [ZILNYK
et al., 2013; RENZETTI et al., 2011; HUTCHINSON, 1999]. Estes
resultados estdo em concorddncia com os obtidos por Zilnyk et
al. [2014] e por Renzetti et al. [2011]. Renzetti et al.
[2011] observaram textura de cubo girado, fibra o e fibra vy em
um aco ODS Eurofer deformado de 80% e recozido por 1lh em 800,
1100 e 1350°C. Conforme observado por estes autores, a
componente cubo girado é mais intensa em 800°C e a fibra vy se

intensifica em 1350°C.
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ODFs obtidas para a amostra tratada termicamente em

Figura 54:

1350°C por:

1h RL, (b) 8h RL.
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Figura 55: Sec¢des destacadas das ODFs apresentadas na figura
54, para as quais ¢,=0° e ¢,=45°. Nesta imagem sdo indicadas as
posicdes das componentes de textura: cubo girado, fibra o e
fibra v.
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Zilnyk et al. também observaram a presenca de
textura de cubo girado, fibra o e fibra y em um aco ODS
Eurofer deformado de 80% e recozido em 800°C por diversos
tempos entre 720h e 4320h. Para as amostras de Zilnyk et al.
[2014], a intensidade das componentes de textura aumentam em
funcdo do tempo de tratamento térmico. Em ambos os estudos
mencionados anteriormente o agco ODS Eurofer investigado foi o

mesmo do presente trabalho.
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Figura 56: Comparacdo entre as amostras deformadas de 80% e
tratadas termicamente em 1350°C por 1 e 8 h com relacdo as
intensidades das componentes de textura das fibras: (a) o; (b)
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Para melhor visualizacdo das componentes de textura
das fibras o e y foram construidos os graficos da figura 56.
Nestes graficos s&o comparadas as intensidades das componentes
das fibras o e y das amostras tratadas termicamente em 1350°C
por 1 e 8h. Com relacdo a fibra o, a partir da figura 56 (a)
nota-se que a amostra tratada por 1h apresenta um pico de

intensidade razoavelmente intenso em ¢$~40°, o que pode ser a

componente de textura (223)[110] [HUMPHREYS; HATHERLY, 2004].
Com o aumento do tempo de recozimento em 1350°C de 1 para 8h
esta especifica componente de textura se tornou mais fraca e a
textura de fibra o se tornou mais homogénea com intensidade
entre 3 e 4,5. No que se refere a fibra vy, a partir da figura
56 (b) nota-se que ela tem intensidade entre 4 e 5.5 para a
amostra tratada termicamente por 1h. Quando o tempo de
recozimento aumentou de 1 para 8h a maior mudanca observada
foi a intensificacdo de uma componente da fibra vy, que se
sobressaltou em relacdo as demais. Esta componente é a

{111} < 112 >.
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5 Conclusodes

Com base em medidas de dureza Vickers, medidas
magnéticas, inspecdo metalogrdfica via microscopia eletrdnica
de wvarredura, além do uso das técnicas de EBSD e EDS para
investigacdo do comportamento do aco inoxidavel 9%Cr ODS
Eurofer recozido em altas temperaturas, foram obtidas as

seguintes conclusdes:

a) Para recozimentos em temperaturas acima de 800°C
ocorre transformacdo martensitica no material mesmo durante o
resfriamento ao ar. Na faixa de temperatura entre 800°C e
1300°C existe um ligeiro decréscimo na dureza do material. Este
comportamento foil observado para amostras com redugdo em

espessura de 20, 40, 60 e 80%.

b) Para as amostras com 80% de redugdo e recozidas
em 1250 e 1300°C por diversos tempos até 8 h, seguido de
resfriamento ao ar, ndo existe uma variacdo significativa
tanto nos valores de dureza como no campo coercivo das
amostras, o0s quais se mantém em um patamar bem superior ao

verificado para as amostras sem recozimento;

C) Para recozimentos em 1350°C, devido ao
resfriamento lento do material no forno em vacuo (elevada
inércia térmica), a microestrutura do aco 9%Cr ODS Eurofer
(com 80% de reducdo) resultou em gréaos ferriticos e
equiaxiais. As principais caracteristicas dessa microestrutura

sao:

e Em virtude do recozimento em alto-vacuo, observou-
se uma deplecdo de Cr na superficie da amostra. Isto, por sua
vez, deu origem a uma microestrutura ligeiramente mais

grosseira na superficie da amostra;
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® Em relacdo ao estado deformado, houve uma notéavel
diminui¢do tanto na dureza como no campo coercivo das amostras
recozidas em 1350°C. Essa variacdo foi praticamente a mesma

para 1, 4 e 8 h de recozimento nessa temperatura;

® Para as amostras recozidas em 1 e 8 h em 1350°C,
longe das bordas, a distribuicdo de tamanho de grdos resultou

praticamente a mesma, com tamanho de grdo médio em torno de

15t6pum. Além disso, mais de 90% dos contornos dessas amostras é
de alto angulo, o que indica qgque estas amostras encontram-se
recristalizadas. N&o foi observada uma variacéo na
distribuicdo de desorientacdes quando foi aumentado o tempo de
recozimento de 1 para 8 h. Para ambos os tempos de recozimento

a textura cristalografica resultante é fraca com componentes

tipo cubo girado, fibra a e fibra y. De fato, as amostras

recozidas por 1 e 8 h em 1350°C diferem ligeiramente quanto as

intensidades de textura das fibras a e y;

e Particulas com tamanhos superiores a 1 um foram
encontradas decorando os contornos de grdo (carbonetos) do
tipo My3C¢. No interior dos grdos também existe uma grande
quantidade de pegquenas particulas com tamanho médio da ordem
de 100 nm, ricas em itrio. Como estas particulas medem de 10-
30 nm no material de partida, essa observacdo confirma que
houve engrossamento de particulas de itria nessa temperatura
de recozimento (1350°C). Essa foi uma hipdtese sugerida em um
trabalho anterior [Renzetti, 2011] e pode ser confirmada a

partir dos resultados experimentais do presente estudo.
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