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RESUMO

Os acos austeniticos do sistema Fe-Mn-Al, bastante estudados nos ultimos
anos, indicam bom potencial de aplicagao devido a vantagens como densidade
(cerca de 15% menor que a dos acgos inoxidaveis tradicionais), e boas
propriedades mecanicas em temperaturas ambiente e criogénica,
apresentando-se, em alguns casos, como alternativa de substituicdo de certas
ligas do sistema Fe-Cr-Ni. No entanto, a literatura apresenta muito pouca
informacéo sobre suas propriedades mecéanicas em altas temperaturas, como
no caso de tracdo a quente e fluéncia, por exemplo. O fenbmeno de
escoamento superplastico, em especial, permanece inteiramente inexplorado
neste tipo de aco.

Este trabalho teve como principal objetivo caracterizar sistematicamente pela
primeira vez o comportamento superplastico de um ago austenitico desse tipo,
com composi¢cdo Fe—-24.5Mn—6.5Al-1.5Si— 1.1C (% peso). O material foi
preparado utilizando-se diferentes rotas de processamento termomecanico,
para obtengao de chapas com espessura da ordem de 1 mm, com estrutura de
graos finos e equiaxiais, tendo duas fases: austenita / ferrita, com tamanho
médio em torno de 3 um.

O material foi ensaiado tanto em maquinas de tracdo (com velocidades
constante do travessdo) como de fluéncia (a carga constante) numa faixa de
temperatura de 600°C a 1000°C, envolvendo taxas de deformacéao variando de
10°a 1s’'. Em um dos métodos de ensaios de tracao, diferentes amostras
foram ensaiadas até a ruptura em velocidades e temperaturas distintas. Numa
outra modalidade do mesmo ensaio, as amostras foram submetidas a uma
sequéncia de saltos de velocidade de tragdo, ao atingir a carga maxima, em
uma certa temperatura. Em ambos os casos, foi possivel determinar o
parametro m (expoente de sensibilidade a taxa de deformagéo). Os ensaios de
fluéncia permitiram obter valores dos parametros n (expoente de tenséo), Qs
(energia de ativagdo aparente de fluéncia) e o9 (tensdo limiar).

Com os ensaios que foram prolongados até a ruptura (tracdo a quente e
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fluéncia) determinou-se também valores de & (alongamento maximo na
ruptura).

Os resultados tanto dos ensaios de tracdo como de fluéncia foram comparados
entre si e apresentaram boa concordancia em ambos os procedimentos. Os
maiores valores de & (da ordem de 660 %) associados aos maiores valores de
m (da ordem de 0,54) foram observados a 800°C, para taxas de deformacéo
na faixa de  10* a 10° s (no caso dos ensaios de tracdo) e tensdes
aplicadas entre 20 a 50 MPa ( no caso dos ensaios de fluéncia).

Ensaios de tragcdo a taxa de deformacédo constante e de fluéncia a tensado
constante, nessa temperatura, permitiram obter valores ainda maiores desses
parametros, na regido de maxima sensiblidade a taxa de deformagdo. No
caso de um ensaio de tragdo com € = 2,47 x 10* s chegou-se a & = 750% e
no caso de fluéncia com o = 30 MPa atingiu-se um valor de & = 737 % (sem
ruptura da amostra).

Medidas de energia de ativacéo a partir dos ensaios de fluéncia indicaram que
a liga Fe-Mn-Al apresenta valores proximos dos de autodifusdo em contornos
de grao do Fe na Austenita, concordando com o que se espera do processo de
escoamento superplastico.

A analise dos resultados de fluéncia indicou também que o material apresenta
uma Tensdo Limiar (c,) variando de 6 — 7 MPa nas temperaturas de 700 a

800°C, e de =30 MPa a 900°C, podendo todos os dados de variagao da
Taxa de Deformacado com a Tensao ( diagrama de Norton ) ser racionalizados
por um unico expoente de tensdo n = 2, tipico do mecanismo de
escorregamento de contornos de graos.

Observagdes metalograficas por microscopia otica das amostras ensaiadas
tanto em tracdo como fluéncia indicaram que a estrutura granular permanece
equiaxial e praticamente estavel, mesmo apos os grandes alongamentos
atingidos em cada temperatura, caracterizando a condi¢do superplastica

conseguida neste trabalho para a liga Fe-Mn-Al.
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INVESTIGATION ON THE SUPERPLASTIC CHARACTERISTICS OF AN
Fe-Mn-Al ALLOY

ABSTRACT

The alloys of Fe-Mn-Al system have been rather studied in last few years
indicating good potential for application, with the benefit of exhibiting 10 to
15% less density, coupled to good performance related to its mechanical
properties and strength at room and cryogenic temperatures, being an
alternative for replacing some alloys of the Fe-Cr-Ni system, in certain
situations. However, the literature presents a very limited amount of information
about the mechanical properties of these materials at high temperatures, as in
the case of hot tensile and creep testing. The superplasticity phenomenon
remains as an entirely unexplored issue for this kind of steel.
This work was planned with the objective of undertaking for the first time a
systematic study on the superplastic behavior of an austenitic steel of this
system, with chemical composition Fe—24.5Mn-6.5A1-1.5Si— 1.1C (weight %).
The material was prepared by different termomechanical processing routes, so
as to obtain sheets with thickness around 1 mm, having a fine grained
equiaxial, dual phase austenite / ferrite structure, with grain size around 3 um.
The material was submitted to both tensile testing ( at constant crosshead
speed ) and creep testing ( at constant load ), on a temperature range from 600
to 1000°C, and strain rates raging from 10°to 1 s™.
A set of tensile tests was carried out monotonically using separate specimens
until rupture under different combinations of crosshead speed and temperature.
In another set the specimens were subjected to a sequence of crosshead speed
changes at the ultimate tensile stress level, at a certain temperature. In both
case the parameter m (strain rate sensitivity exponent) could be determined.
The creep experiments enabled obtaining parameters like n (the stress
exponent), Qs (the apparent activation creep energy) and oy (the threshold
stress). Values of & (maximum elongation observed at rupture) could be also

obtained from both the tensile test and creep tests.
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The results from both procedures, i.e. tensile and the creep testing, were
compared together showing good agreement with each other. The largest
values of & (around 660 %) associated to the largest m values (around 0,54)
were observed at 800°C, for strain rates in the range from 10“ to 10° s (in
the case of tensile testing) and applied stress in the range from 20 to 50 MPa (
in the case of creep testing).

Tensile tests carried at constant strain rate and creep tests carried out at
constant stress allowed even greater values of these parameters to be
achieved, at the maximum strain rate sensitivity region. A tensile test performed
at constant € = 2,47 x 10™* s™ produced a maximum elongation at rupture & =
750% and a creep test with constant 0 = 30 MPa a maximum elongation & =
737 % (without rupture of the specimen).

Measurements of activation energy from creep tests indicated that the Fe-Mn-
Al alloy exhibits values around that of grain boundary self diffusion of Fe in
Austenite, in agreement with which is expected from the superplastic flow
process.

The analysis of creep test results also revealed that the material presents a
Threshold Stress (6, ) around 6 — 7 MPa from 700 to 800°C, and &, = 30

MPa at 900°C. In this way, all the data from the variation of strain rate with
stress ( Norton diagram ) could be rationalized by a single stress exponent n
= 2, which is typical of the grain boundary sliding mechanism.

Metallographic observation by optical microscopy on specimens from both the
tensile and creep tests indicated that the grain size structure remains
equiaxial and essentially stable even after the great levels of deformation
attained at the various temperatures, which confirms the superplastic behavior

condition achieved in this work.
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Figura 4.104 - Comparacao das taxas inicial e taxa minima de fluéncia do
aco Fe-Mn-Al na condicdo SLT2, ensaiado a 800°C, nas tensbes de
ensaio: 20 MPa (a) e (b); 28 MPa (c) e (d); 85 MPa (e) e (f). ..eevvvvvvrnnnnnnn.
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Figura 4.125 - Micrografia apds ensaio de fluéncia a carga constante no
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Figura 4.130 - Micrografia apds ensaio de fluéncia a tensao constante,
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Figura 4.132 - Micrografia da sec¢ao longitudinal (da parte util), de CPs.
ensaiados a tragdo,800°C, com Vr constante: a) 0,01 mm/min; b)
0,1 mm/min; ¢) 0,5 MM/MIN........ooii
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Figura 4.133 - Gréafico da (Taxa minima real de fluéncia
(Tensao real), MPa, com parametrizagao dos niveis de Limiar de Tensao
(00) para o escoamento superplastico no ago Fe-Mn-Al / SLT2, grafico
BP0 £172 X O ettt
Figura 4.134 - Racionalizagdo do grafico de Norton, Log (Taxa minima
real, h') x Log (o — 0o), MPa , considerando os valores de o, calculados
analiticamente,obtidos pelas intersecgdes exatas de o, no grafico €"*x o
da Figura 4.132), para o escoamento superplastico de ago da liga
Fe-Mn-Al/ coNdIiCA0 SLT2 .....coooieiiieeieeeeecee e
Figura 4.135 - Determinacdo dos niveis de Limiar de Tens&o para o
escoamento superplastico no Fe-Mn-Al / SLT2, racionalizagao do grafico
de Norton considerando os valores de 0, mais provaveis para n= 2 em
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SIMBOLOS E ABREVIAC}OES

a - alfa — fase cubica de corpo centrado no diagrama Fe-Mn-Al
B - beta — fase p-Mn no diagrama Fe-Mn-Al

Y — gama — fase cubica de face centrada no diagrama Fe-Mn-Al
AL — variagdo do comprimento

Al — alongamento somente na parte util (Lo)

Al" - alongamento lido pelo DL + LVDT

Als = L - Lo - alongamento medido no corpo de prova

Al¢” - Ultimo ponto da matriz

o=-derivada OJlng/dlno =1/m

€ — deformacgéo verdadeira e=Ln(1+e)

L) A

€ — taxa estavel de deformacgao £=- (K) it

€ — taxa estacionaria de deformacgéo (equagdo MBD)
€o — alongamento inicial
€, — alongamento final

€s — taxa estacionaria de fluéncia ou taxa minima de fluéncia= txmin

€,— deformacdo nominal N~ g,

pum — micrometro

o - tensdo aplicada; tensdo verdadeira (N / mm ?); (MPa),
o -tensao de escoamento (MPa)

0o - tensao limite (limiar de tensao) (MPa) ("thresold stress™)
@ — logaritmo da deformacéao

¢’ - taxa de deformacgéo logaritmica

A — area da secao transversal e/ou coeficiente do material
A’ - constante do material

B, — coeficiente incluindo dependéncia da temperatura = C
B, . coeficiente [= (1/B¢)''™]=C"
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b — vetor de Burgers (um)

C — coeficiente de sensibilidade a taxa de deformacéao

C4 — constante adimensional , incorpora todos os parametros
estruturais menos o tamanho de grao (d) (equagao MBD)

C’- constante ( = (1/C)""™) — coeficiente da relagdo ¢ =C o "

CGBS - (cooperative grain boundary sliding) deslizamento de

contorno de gréo cooperativo

D, — coeficiente independente de difuséo (m 2/ s)

D — coeficiente de difusdo (m?/s)

d — tamanho de grédo meédio (um)

e - deformacdo nominal (mm) e Sak

E — modulo de elasticidade

Al
Al

F — fator de correcéo F =

G — médulo de cisalhamento (N / mm ?); ( MPa)

GBS - ( grain boundary sliding ) deslizamento de contorno de gréao

K — coeficiente de resisténcia

k — constante de Boltzmann (1,381 x 1022 J/K)

k™ — coeficiente funcédo da deformacéao

K¢ — tensdo de escoamento = o

Lo — comprimento util do corpo de prova

Ls — alongamento final medido na parte util do corpo de prova

Ls — comprimento equivalente ao procedimento de intercepto da
especificacdo ASTM — E112, iguala L3z= Lt/ P.M.=1/N_

Lt — comprimento total da linha de teste

dlogo
dloge

m - expoente de sensibilidade a taxa de deformagcao m =

M — ampliacdo da micrografia
M — expoente de sensibilidade a taxa de deformacgéao
MBD - equacao constitutiva para plasticidade em temperaturas

elevadas, ou equacgao de Mukherjee,Bird e Dorn
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n’ — expoente de encruamenton” ~ €

n - expoente de tensao

N_ — numero de interseccao de particulas por unidade de
comprimento de uma linha randémica de teste

p — expoente de tamanho de grao

P — numero de intersec¢des de contornos de graos

Qs — energia de ativagao do processo de fluéncia (kd / mol ) = Q

Qv - energia de ativagdo em volume, por processo de autodifusao
na rede cristalina ( kJ / mol)

Qg — energia de ativagdo para autodifusdo nos contornos de grao
(kd/mol)

R - constante dos gases (8,314 J/mol.K)

SLT1 — material homogeneizado, laminado e recozido 800°C/ 1h.

SLT2 — material homogeneizado , laminado e recozido 850°C/ 1h.

SLT3 — material homogeneizado, laminado e recozido 900°C/ 1h.

tx inicial — taxa inicial

T — temperatura absoluta de teste em graus Kelvin (K).

Vr — velocidade de tragdo ( mm / min.).
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1 INTRODUCAO

Os acos do sistema Fe-Mn-Al tém sido estudados nas ultimas décadas
como uma alternativa ao uso dos acgos tradicionais do sistema Ni-Cr, indicando
bom potencial de substituicdo em varias aplicagbes, com vantagens como
exibir densidade 10 a 15% menor, boa combinagao de resisténcia mecanica e
ductilidade, constituindo-se numa alternativa potencial de substituicdo de
alguns acgos inoxidaveis tradicionais em varias aplicagoes.

Durante tal periodo tem havido também grande interesse no estudo do
comportamento superplastico de agos inoxidaveis duplex do sistema Fe-Ni-Cr.

Superplasticidade é a propriedade apresentada por certos materiais, que
permite sua deformacdo plastica homogénea (sem apresentar estriccéo
localizada) com alongamentos em grande escala, de centenas a milhares por
cento no material [1-5]. Tal processo tem encontrado extensiva aplicagédo
principalmente na industria aeroespacial na conformagéo de ligas de aluminio
(5083, 7475), ligas de titanio (TA6V), acos inoxidaveis duplex (URANUS 45N) e
até superligas (INCONEL 718) entre outras. Este fendmeno vem sendo
pesquisado na atualidade por seus pontos positivos, tanto no contexto dos
fundamentos de escoamento e mecanismos de falha, como pela sua
importancia tecnolégica nas operagdes de conformacao, incluindo ai o estudo
de processos relacionados como a conformagao por envelhecimento a fluéncia,
cujo uso é crescente na industria aeronautica [6].

Informacgdes sobre o comportamento das ligas do sistema Fe-Mn-Al em
altas temperaturas, com grandes deformagdes como superplasticidade, s&o
extremamente escassas na literatura, havendo indicacido no entanto, de que
esses materiais podem apresentar comportamento superplastico com potencial
de aplicacao pratica, a exemplo dos agos inoxidaveis duplex.

No periodo de 1986 a 1988 foram realizados trabalhos de pesquisa
pioneiros sobre o comportamento de fluéncia desses acos, que levaram a uma
dissertagdo de mestrado no DEMa/UFSCar [7]. Os resultados mostraram
desempenho comparavel dessas ligas com o dos agos inoxidaveis da série
AISI 300. Em 1983 Toscano [8], indicou a possibilidade de comportamento



superplastico de ago do sistema Fe-Mn-Al, em temperaturas na faixa de 700°C

a 800°C, atribuindo a uma provavel precipitagido de fase Beta-manganés, que

gerou uma estrutura de gréos finos.

Em particular, a composicdo Fe - 30/35Mn - 8/10Al - 1C - 1,5Si, tem se
mostrado bastante promissora, com relagao as suas propriedades mecanicas e
em alguns casos em menor grau de resisténcia a corrosdo na temperatura
ambiente.

O presente trabalho, teve o objetivo de caracterizar o comportamento
superplastico com alta deformagao a quente, a partir de amostras de chapa
fina, de um acgo austenitico do sistema Fe-Mn-Al, de liga com composigéo
Fe— 24.5Mn- 6.5Al- 1.5Si— 1.1C— 0.009P- 0.016S (% péso), apresentando:

e no capitulo 2 uma revisao bibliografica dos agos do sistema Fe-Mn-Al, e
apresentando alguns conceitos no estudo da superplasticidade, técnicas
experimentais e condigdes empregadas. As informagdes que tais técnicas
proporcionam e as exigéncias metalurgicas e de processo para a
conformacgao superplastica;

e no capitulo 3 descrevendo as varias etapas de desenvolvimento do trabalho,
o material e os equipamentos utilizados e os ensaios de tracao, fluéncia,
além de outros procedimentos experimentais adotados;

e no capitulo 4 apresentando e discutindo os resultados obtidos para a
caracterizagao do material, utilizados tanto o procedimento de alongamento
por tracdo como por fluéncia, comparando resultados como o expoente de
sensibilidade a taxa de deformagao (m) em ambos os procedimentos, no
caso da fluéncia a partir do expoente de tensao (n), apresentando alguns
aspectos microscopicos do material nas condicdes ensaiadas.

e no capitulo 5 as principais conclusdes do trabalho, seguido do capitulo 6,
onde sao sugeridos alguns temas para pesquisas futuras.

e sendo apresentadas no capitulo 7 as referéncias bibliograficas.



2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Consideragoes Gerais

O aco liga do sistema Fe-Mn-Al é 15% mais leve que o ago inoxidavel
comum e 20 a 25% mais leve que superligas Co e Ni, em determinadas
composicoes, apresentando boa razio resisténcia / peso e uma combinacao
satisfatéria de resisténcia mecanica, tenacidade a fratura e estabilidade
microestrutural numa ampla faixa de temperatura [9]. Esta liga cujas
propriedades foram bastante estudadas, tem disponivel uma série de
resultados como propriedades mecéanicas, magnéticas, cinética de
envelhecimento e precipitagdo, e resisténcia a oxidagao e corrosao. Tais agos
s&o utilizados nas industrias de automével, aviagdo, molas, engrenagens entre
outras, principalmente na Russia [10 -14].

Até o momento, ndo ha na literatura pesquisas sobre as caracteristicas
de grandes deformagdes, em altas temperaturas deste material. Mesmo
estudos de fluéncia, relativos a tais ligas, ndo estdo relacionados a processos
de conformacgédo nestas condigdes, salvo um trabalho, cujos resultados de
ensaios de tragcdo a quente, em liga do sistema Fe-Mn-Al, mostram
comportamento superplastico em temperaturas acima de 700°C [8]. Dai o
interesse em caracterizar tal comportamento a alta temperatura, em uma liga
deste sistema, para posterior utilizacdo em processos de conformacéao
superplastica (SPF) ou de conformagao de envelhecimento por fluéncia (CAF).

Para que se verifique o fendbmeno da superplasticidade sdo necessarios
alguns requisitos microestruturais como materiais bifasicos com distribuigdo
equivalente de fases, e presenca de graos relativamente pequenos e equiaxiais
e condigbes de processo, como as temperaturas de ensaio e as taxas de
deformacéo aplicadas ao material [2,8 ,15].

O fenbmeno superplastico vem sendo bastante pesquisado, ocorrendo
nao s6 em materiais metalicos, mas também em materiais intermetalicos,
ceramicos e compdsitos [16-19]. Outro aspecto importante diz respeito aos
mecanismos de deformacido que permitem o comportamento superplastico do
material. Nesta revisdo sao abordados os mecanismos que ocorrem em

materiais metalicos, onde se distingue duas linhas de pensamento :



Segundo alguns autores [20-22] as grandes deformagdes eram
relacionadas ao mecanismo de deslizamento dos contornos de grdos. Onde
ocorre a acomodacao da deformagao através da rotagcado dos gréos em relagéo
aos seus vizinhos, promovendo desta forma a combinagdo e/ou aniquilacio
das discordancias.

Outros autores [23,24] consideraram tais deformacdes decorrentes do
resultado combinado dos mecanismos de amaciamento (recuperagcéo e
recristalizacdo dinamica entre outros) e deslizamento dos contornos de graos.

Conforme a literatura os grédos manteriam sempre uma morfologia
apropriada (equiaxiais) e um tamanho relativamente pequeno para a
deformacéo superplastica [24]. Posteriormente passaram a considera que o
comportamento superplastico, numa escala mesoscopica, se devia
principalmente a um mecanismo especifico denominado deslizamento de
contornos de graos cooperativo [25].

No aspecto tecnoldégico o fenbmeno superplastico permite a
conformagao de pegas com geometrias complexas, com bastante precisao, em

poucas etapas de processamento, aliado a boa resisténcia mecanica, [26, 27].

2.2 O Sistema Fe-Mn-Al

O diagrama ternario parcial deste sistema de liga proposto em 1934 por
Koster e Town [28], foi confirmado e modificado parcialmente por Schmatz [29],
conforme mostra a Figura 2.1. Em 1941 e 1943 Dean e Anderson [16,38]
propuseram a substituicdo parcial do Cr por Al, patenteando uma série de ligas
complexas Fe-Mn-Al com 0,15 a 10%Cr. Em 1958 Ham e Cairns [32]
realizaram o desenvolvimento do chamado “aco inoxidavel dos pobres” de
composicao: 10,2Al; 34,4Mn; 0,76C; Fe (balanceamento) — 15% mais leve que
0 aco inox comum e 20 a 25% mais leve que superligas Co e Ni, com boa

razao resisténcia / peso.
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Figura 2 .1 Seccao isotérmica a 760°C do diagrama Fe —Mn -Al proposto por
Schmatz e Zackay [29].

Em 1959 Schmatz e Zackay [29] apresentaram um trabalho com grande
série de ligas do sistema Fe-Mn-Al, nas quais o C atua como estabilizador da
fase Gama, confirmando as composicdes limites do campo de fases ternario,
verificando a transformagdo martensitica a baixa temperatura, suprimida pela
adicdo de Mn. Observando, para limite superior de Mn na composic¢ao entre 36
a 38%, ferrita em ligas com menos de 25% Mn. Schmatz também estudou o
efeito de uma série de elementos adicionais a composicdo basica, que se
mostraram ineficientes para melhorar as propriedades de tragcdo com excecéao
do Si. Tais agos apresentaram: boa ductilidade, comparativamente com os
dados de Ham e Cairns [32], porém com aumento significativo de Al (ndo
reportado).

Nas propriedades mecanicas de ligas Fe-Al-Si foi observado que o Si
melhorava a resisténcia mecanica tanto a temperatura ambiente quanto em
temperatura elevada, prejudicando porém sua ductilidade.

Lillys e Gibson [33] confirmaram o pequeno efeito do Co, Cu, Ni em
estrutura c.f.c (cubica de face centrada) nestas ligas Fe-Mn-AI-C, e verificaram
o aumento de resisténcia a tracdo do Si a partir de 600°C. As propriedades

mecanicas, no entanto, mostraram-se dependentes do tratamento térmico da



liga e do envelhecimento apds a deformagao, aumentando a resisténcia em até
15%, confirmando as observagdées de Ham e Cairns [32].

Schmatz [34] estudando o conteudo de carbono observou um aumento
da resisténcia a temperatura ambiente. Tentando desenvolver, a partir de
elementos nao estratégicos, materiais que deveriam ter resisténcia a oxidagao
devido a presenga do Al, com estrutura austenitica e propriedades mecanicas
comparaveis aos agos inoxidaveis comerciais. Adicionou a esta liga varios
outros elementos como o Cr, Ni, B, Si, N, Ti, Mo, sendo que a maioria nao
apresentou modificagdes significativas nas propriedades mecénicas de tracao.

Segundo HAN [35] as ligas seriam austenitica, mais ducteis a
temperatura ambiente, com maior teor de manganés e mais apropriadas para
laminacgao a frio.

Em 1969 James [36] constatou, para ligas laminadas e solubilizadas, e
somente laminadas, perda de ductilidade e de tenacidade, mesmo com
aumento da resisténcia por envelhecimento, ocorréncia de maclas e
precipitacdo de carbonetos em contornos de graos austeniticos.

Em 1972 Shvedov e Goretskii [37], determinaram o perfil politérmico do
diagrama de fases do sistema Fe-Mn-Al. Em 1974 Shvedov e Goretskii [38] ,
apresentaram, para o sistema Fe-Mn-Al, as secbes isotérmas de 5
temperaturas: conforme mostrado na Figura 2.2. Em 1977 Storchak e
Drachinskaia [39], detectaram precipitacdo de particulas do tipo (FeMn)sAIC,
em estruturas C.F.C., além da formacao de ferrita e beta-Mn, comentando
inclusive varias aplicagdes em que agos do sistema Fe-Mn-Al sédo utilizados
pela industria russa.

Em 1978 Banerji [40] publica pesquisa bibliografica sobre a liga
desenvolvida por Ham e Cairns [32], comparando suas propriedades

mecénicas com aquelas de alguns agos comerciais.
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Figura 2.2 Secgbes isotérmicas do diagrama Fe-Mn-Al obtida: a) 650°C, b)
750°C, c) 850°C, d) 1000°C conforme Shvedov e Goretskii [38].

Em 1980 Tschiptschin e co-autores [41] baseando-se em Schmatz
[29,34] obtém resultados de ensaios de resisténcia a oxidagao considerados
satisfatério. Analise metalografica da formagao de fase devido a oxidagao de C
e Mn dissolvidos na austenita, levaram os autores a crenga na melhoria da
resisténcia a oxidacao, por tratamento de pré-oxidacdo a temperatura maior
que a de servigo, conforme havia sugerido Schmatz [29].

Casteletti [42] em 1981 obteve parametros de resisténcia mecanica, na
faixa de temperatura de 24°C a 815°C, superiores aos valores tabelados para
0s acgos inox austeniticos comerciais do sistema Fe-Cr-Ni, observando melhora
das propriedades de tragdo com o grau de redugdo a frio. Os dados de
resisténcia a oxidacao foram préximos aos valores encontrados para o ago inox
AISI 304. Na comparacao com ligas termo-resistivo na faixa de 80°C a 800°C
os valores foram comparaveis aos das ligas comerciais de Kanthal e Ni-Cr.

Em 1981 Charles e co-autores [43], publicaram trabalho sobre as ligas
Fe-Mn-Al , no qual além do efeito de endurecimento com o C, como elemento
estabilizador da austenita, a adicdo de Si mostrou a sua importancia no
endurecimento, com as ligas no estado homogeneizado completamente

austenitico e no estado bruto de fusdo apresentando 2 fases (austenita e



ferrita). A quantidade de ferrita mostrou ser bastante dependente do teor de Si,
com bom comportamento mecanico tanto a 650°C como para aplicagdes
criogénicas.

Em 1981, Banerji [44], apresenta nova revisao bibliografica sobre as ligas
Fe-Mn-Al, alertando para a importancia de se armazenar informagao sobre seu
potencial de aplicagao visando a substituicdo de metais criticos. Neste trabalho
€ citada uma série de trabalhos russos, com e sem adicdo de Mo, W e Nb,
mais leves 12% a 15% que os acos comuns e densidade de 6,7 a 6,8 g/cm®.
Tais autores russos fornecem uma série de resultados sobre este agco, como de
propriedades mecanicas, magnéticas, cinética de envelhecimento e
precipitacéo, resisténcia a oxidagao e corrosdo, segundo o autor, e do uso nas
industrias de automodvel, aviagdo, molas, engrenagens entre outras, na Russia.

Em 1982, Baneriji [45], apresenta outra revisdo do desenvolvimento das
ligas Fe-Mn-Al, com dados de fluéncia de W. J. D. Shaw, indicando serem tais
caracteristicas equivalentes as do ago 9%Cr — 1%Mo, mas inferiores ao do ago
AISI304. Ainda em 1982, Garcia e colaboradores [46] estudaram as
microestruturas e os comportamentos de corrosdo das ligas Fe-Mn-Al, em
amostras com varios tratamentos de deformacdo e homogeneizagao, livres
assim de segregacdes. Estas ligas Fe-Mn-Al apresentaram comportamento
superior ao ago carbono SAE 1010, e uma delas a liga E, devido a adigdo de
Cu, C e Si em solugdo sodlida, a temperatura de 500°C apresentou
comportamento comparavel ou superior ao AlISI 304, e a 700°C similar ao
mesmo aco AlSI 304. Neste estudo constataram através de mapeamento por
raios-x, a formagdo de camada de 6xido superficial rico em Al (provavelmente
responsavel pela resisténcia a corrosao).

Em 1983 Wang e Beck [47] estudaram aplicagao das ligas Fe-Mn-Al
com resultados melhores, em termos de resisténcia mecanica e ductilidade,
que aqueles do latdo usado em propulsdo maritima, sendo 22% mais leves e
mais baratas, podendo tais ligas ser inclusive melhorada uma vez que nao
foram submetidas a tratamento térmico depois de fusao.

Toscano em 1983 [8], apresentou resultados de testes de tragdo a

quente de liga com composigdo nominal Fe- 32Mn- 11AlI- 1,5Si- 1C,



evidenciando comportamento superplastico em temperaturas acima de 700°C,
nas quais observou aumento de dureza em amostras recozidas, confirmando
Schmatz [29].

Buono e colaboradores [48] em 1984 estudaram a estabilidade da fase
austenitica em uma série de ligas Fe-Mn-Al, associando as mudangas de
inclinagbes das curvas entre 1000°C e 1200°C a transformacgdo austenita-
ferrita. Com a transformacido da austenita em ferrita-delta, a temperatura de
transicdo aumenta com o teor de C e diminui com o teor de Si, e o coeficiente
de expanséo térmica fica ligeiramente superior ao do aco AISI 316.

Brito e Silva [49] em 1984, realizaram testes de oxidacdo em duas ligas
desse sistema a 600°C, estas ligas permaneceram estaveis até 6 horas de
ensaio apresentando bom nivel de resisténcia a oxidacdo, e em tempos
maiores houve o aparecimento de ferrita e de fase beta-manganés. Nao foram
detectadas porém, nem ferrita na superficie, nem camada superficial de oxidos.

Benz e Leavenworth em 1985 [50] analisaram as propriedades
mecéanicas de duas ligas deste sistema, solubilizadas e submetidas a
envelhecimento. Apds testes de tracdo e fluéncia tais ligas mostraram-se
inicialmente com resisténcia superior a do aco AlISI 314, porém tal resisténcia
caiu rapidamente com o tempo.

Acselrad e colaboradores em 1994 [51] analisaram ligas austeniticas
envelhecidas que apresentaram baixa tenacidade a fratura, sugerindo o
controle da taxa de resfriamento da temperatura de solubilizagdo, ou introducao
de deformacgao por laminagao como variaveis de processo, para melhoria desta
propriedade.

Ainda em 1994 Sordi e Bueno [52], apresentaram estudo do
comportamento de fluéncia de liga austenitica do sistema Fe-Mn-Al na faixa de
temperatura de 600°C a 800°C. De acordo com os valores médios obtidos a
liga apresentou resisténcia a fluéncia na temperatura de 700°C, de 1000 horas
similar ao valor de resisténcia a fluéncia para o aco AISI 304.

Em 1997 CHAKRABARTI, como citado por ALCAZAR [53] apresentou
um diagrama de fases ternario isotérmico a 1000°C, como mostra a Figura 2.3,

onde as 3 fases estruturais principais sdo a austenitica (CFC), ferritica e a fase
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B-Mn. Estas isotermas sdo as mais utilizadas e as que apresentam maior
campo de composi¢cdo da fase CFC, fase esta que geralmente apresenta as
melhores propriedades mecanicas.

Em 2000 GRASSEL e colaboradores [54] apresentaram pesquisa sobre
o desenvolvimento, propriedades e aplicagao de acgos da liga Fe-Mn-Al-Si de
alta resisténcia obtidos por plasticidade por transformacdo induzida (TRIP) /

plasticidade por macla induzida (TWIP).

At % Mn
Figura 2.3 Diagrama de fase estrutural do sistema ternario Fe-Mn-Al de
1000°C [53].

Em 2002 ACSELRAD e colaboradores [54] discutiram sobre a variagao
da resistividade elétrica especifica do ago Fe-Mn-Al-C, observada na
transformacao de fase em acos austeniticos com adicédo de Si, E WANG, LEE
e TWU [55].

CHENG, LIN e LIU [56] em 2002 reportaram a observacido de
transformacao amorfa em liga do sistema Fe-Mn-Al. CHENG, LIU e LAl [57]
em 2002 observaram o aparecimento da fase DO3; com sua precipitacdo

homogénea dentro dos gréos de ferrita em amostra temperada e envelhecida,
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resultado consistente com o mecanismo de nucleagao e crescimento classico
de precipitacao e crescimento do DO3 na matriz ferritica.

CHENG e LIN [58] neste mesmo ano apresentaram trabalho sobre a
precipitacdo da fase CFC (Cubica de Face Centrada) a partir de uma matriz
CCC (Cubica de Corpo Centrado), verificando através de estudos de difracédo
de elétrons que a fase austenita precipitava da matriz ferritica. E que a
proporcdo de fase austenita €& maior para baixas temperaturas de
envelhecimento ou resfriamento ao forno do que em condicdes de témpera. No
ano seguinte, 2003 CHENG, LIN e LIU [59] apresentaram trabalho sobre o
comportamento de fratura durante o processo de témpera em liga Fe-Mn-Al.

Em 2003 OSORIO e colaboradores [60] estudaram as propriedades
termodinamicas de um sistema ternario Fe-Mn-Al, quanto ao efeito em termos
de energia livre da desordem no comportamento critico de um sistema
magnético, e constataram que os atomos de Al podem entrar nestas ligas n&o
apenas como um diluidor, mas gerando efeito de indugdo numa interagao de
supertroca, como proposto para as ligas de Fe-Al por PLASCAK e
colaboradores [61].

CHENG e LIN [62] em 2003 apresentaram trabalho sobre a formagao de
austenita por macla de recozimento a partir de fase ferritica, durante
envelhecimento em uma liga do sistema Fe-Mn-Al, observados pela primeira
vez no estagio inicial de nucleagcao durante o envelhecimento. Em 2003 foi
publicado novo trabalho de CHENG, LIU e LAI [63] sobre o comportamento do
C na transformacgéo de fase martensitica de liga do sistema Fe-Mn-Al.

Em 2004, LINS, FREITAS e SILVA [64] apresentaram estudo sobre a
cinética de oxidagado de uma liga do tipo Fe-Mn-Al-Si-C entre 600°C e 900°C.
com boa resisténcia a oxidacao ao ar na faixa de 600°C e 700°C e em oxigénio
a 600°C. Neste mesmo ano 2004, varios estudos sobre os efeitos de filmes
passivos nestas ligas, foram apresentados por LI e ARNBERG [65]; ZANG
colaboradores [66] e ZHANG, ZHU e ZHONG [67].

Para acos das ligas austeniticas do sistema Fe-Mn-Al ndo se encontram

disponiveis na literatura diagramas de fase ou rotas de processamento
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esquematico com indicagdes de regides com provavel composicao favoravel a

uma caracterizacado de superplasticidade, a ndo ser o trabalho de Toscano [8].

2.3 Cronologia da Superplasticidade

O primeiro trabalho de ductilidade elevada por tracdo antes da ruptura é
atribuido a BENGOUGH (1912) [68], seguido de JENKINS (1928) [69] que
obteve 300% de alongamento em ligas eutéticas Cd-Zn e Pb-Sn e PEARSON
(1934) [70] com alongamento de 1950% em liga eutética de Bi-Sn, propondo
este pesquisador o mecanismo de deformagéo por escorregamento viscoso de
contornos de gréo. A partir dos trabalhos de PEARSON [70] foram realizadas
extensas pesquisas na Unido Soviética, por BOCHVAR [71,72], PRESNYAKOV
e colaboradores [73], em varias das ligas binarias eutéticas e eutetdides
estudadas por PEARSON [70]. Em 1945 BOCHVAR e SVIDERSKAIA [74]
introduziram o termo “sverhplastichnost™ (plasticidade ultra-alta), traduzidos
para o inglés em 1947 como “superplasticity’[71]. A superplasticidade foi
explicada por BOCHVAR [72] como um fenbmeno no qual, em ligas quase
eutetdide, a influéncia das temperaturas de tratamento nas propriedades de
dureza e ductilidade, de material ensaiado a tragdo, apresentam acentuada
perda de dureza e valores bem abaixo daqueles das fases constituintes. Os
tedricos russos acreditavam que o sistema deveria se encontrar em equilibrio
metaestavel onde a deformacdo fosse dependente do processo de
decomposicdo [71]. Tal posicdo foi posteriormente contestada por
pesquisadores americanos, argumentando que a liga eutética solubilizada se
decompde espontaneamente a temperatura ambiente, e mesmo apds completa
transformacao, apresenta superplasticidade [75]. Tais pesquisas sé vieram
receber atencdo e ter seus estudos reabertos no Ocidente com a publicagao
em 1962 da classica revisdo por UNDERWOOD [76] dos trabalhos de
superplasticidade russos.

Em 1964, BACKOFEN, TURNER e AVERY [77] apresentam o primeiro
trabalho no Estados Unidos, com os fundamentos para o desenvolvimento das

pesquisas neste campo, propondo e provando que o comportamento das ligas
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superplasticas é resultado da alta sensibilidade da taxa de deformagao com a
tensdo de escoamento. E uma primeira demonstracdo do potencial de uso das
ligas superplasticas em operagdes de conformacéo simples.

Em 1965 AVERY e BACKOFEN [78], demonstraram que a
metaestabilidade nado é responsavel pelo comportamento superplastico das
ligas Sn-Pb e Sn-Bi. Em 1965 FIELDS [79] demonstrou que a conformagao
superplastica pode ter aplicagdo em manufatura por meio de termoformagem a
vacuo. Em 1970 AL-NAIB e DUNCAN [80] e CORNFIELD e JOHNSON [81]
mostraram que se podia produzir pegas de formatos complexos a niveis de
tens&o muito baixos.

As revisdes de JOHNSON [82], em 1972, DAVIES e colaboradores [83]
indicaram que tal comportamento pode ser obtido de duas maneiras diferentes:
- superplasticidade de microgrdo — grandes alongamentos por tragao, grao fino,
T > 0,5 T, (temperatura de fusdo); - superplasticidade de transformacdo —
alongamentos >100% por ciclagem térmica, aplicagcdo simultdnea de
deformacéo por tracdo e temperaturas de transformacao de fase.

Em 1972 YORDER e WEISS [84] tentaram relacionar estas duas
maneiras de comportamento superplastico em agos-carbono de composi¢cao
quase-eutetdide, concluindo que a de micrograo esta relacionada a capacidade
de endurecimento pela taxa de deformacao, enquanto a de transformacao esta
relacionada ao endurecimento por deformagao.

As pesquisas experimentais continuaram ainda durante muitos anos, a
ser efetuada exclusivamente para ligas metalicas. Como a superplasticidade
exige graos estaveis e muito pequenos (normalmente < 10 pm) e alta
temperatura de ensaio, foi necessario prevenir o crescimento significativo dos
graos durante o processo de deformacao, o que foi conseguido utilizando ligas
metalicas (com duas fases eutéticas ou eutetdides) ou introduzindo fina
dispersdo de uma segunda fase para agir como refinador de grédos [85].
Pesquisas estas sumarizadas em uma série de revisdes cobrindo varios
aspectos do processo superplastico [86-100].

Finalmente o campo da superplasticidade vem se ampliando com novos

e avangados materiais, sumarizados em revisdes para classes particulares de
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materiais [85,94,96], tais como: -ceramicos, -intermetalicos, - metais ligados
mecanicamente e -compdsitos de matrizes metalica e ceramica. E em estudos
de materiais nanométricos , com superplasticidade por alta taxa de deformacao
[100], bem com estudos de comportamento relacionados ao deslizamento de
contorno de grao, deslizamento de contorno de grdo cooperativo (em inglés
CGBS) [25], entre outros.

2.4 A Superplasticidade

2.4.1 Conceituacao da Superplasticidade

A superplasticidade € normalmente definida como fenémeno que alguns
materiais policristalinos apresentam de grandes deformagdes no campo
homogéneo (da ordem de centenas a milhares por cento), geralmente de
maneira isotropica [25], sob certas condi¢des de: taxa de deformagao (€),
temperatura (T) e microestrutura [101]. Este fenbmeno apresenta uma certa
resisténcia ao alongamento ndo uniforme devido a alta sensibilidade da tensao
de escoamento a variagao da taxa de deformacgao (m). Segue dai o conceito de
superplasticidade, caracterizado por um fluido ndo-Newtoniano com particulas
rigidas, onde a fase mais resistente faz um movimento de rotacdo sem
deformacdo, e a fase mais macia sofre deformacéo plastica acentuada com
acomodacao por escorregamento dos contornos de grao (sigla GBS em inglés)
entre as duas fases.

O fendmeno passa a ser dominante nos materiais que apresentam as
caracteristicas de: tamanhos de grdo ultrafinos, semelhantes, mas de
resisténcias diferentes; tipicamente em ligas de composi¢cao eutética ou
eutetdéide contendo proporgdes aproximadamente iguais de ambas as fases; e
estabilidade do tamanho de grdo das duas fases durante o regime
superplastico e tendéncia de haver somente a componente do alongamento
uniforme. Assim a condicdo para um bom metal superplastico tendera para :
uma liga de duas fases eutética ou eutetdide onde o crescimento de grao é
limitado pela presengca das duas fases, ou uma liga contendo uma fina

disperséo da segunda fase agindo como um refinador de graos [102].
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A superplasticidade n&o ocorre apenas em solicitagao por tragcdo, como
pode sugerir o conceito inicial acima, mas como uma deformagéo caracterizada
por ductilidade sob fluéncia [103-105], tragcdo, compressao ou tor¢cao que venha
exceder o comportamento convencional do material conforme Johnson [82]. O
fendbmeno da superplasticidade nao deve ser confundido com a ductilidade.

Existem 2 requisitos principais para a deformacgao superplastica :

1- tamanho de gréo estavel e pequeno, tipicamente < 10 ym.
2- alta temperatura de ensaio (~ 0,5 T,) com: Tq- ponto de fusdo absoluto
do material.

Este segundo requisito é relevante porque o processo superplastico € um
processo de difusdo controlada, claramente incompativel com a retengao de
graos com tamanho pequeno, pois nos metais puros e ligas de solugao sélida
simples, ocorrera necessariamente crescimento de grdaos a elevada
temperatura.

No processo superplastico a dependéncia da taxa de deformagao (€)
com a tensdo de escoamento (o) € muito forte. Os materiais superplasticos
apresentam grande resisténcia a formacdo de pescogco quando deformados
sob tensao de tragéo (o). As condigdes para grande resisténcia a formagao de
estriccdo sdo: altas temperaturas T = 0,5 T,,; taxas de deformacédo em torno
de ¢ =10 "3s™ [106]; tamanho de grao fino (d): (d < 10 um) em metais; para
ceramicas (d < 1um).

Os materiais metadlicos que podem apresentar superplasticidade
geralmente sao ligas de : Al, Bi, Cd, Cr, Co, Cu, Pb, Mg, Ni, Ag, Sn, Ti, W, Zn,
Zr, e Fe [101], sendo as mais exploradas comercialmente as ligas de Ni, Ti e Al
[106].

O comportamento superplastico tem sido observado numa grande
quantidade de materiais como: metais, ceramicas, materiais intermetalicos e
materiais compdsitos [107]. Podem ocorrer formas de superplasticidade
distintas.

As classificagdes dos tipos de superplasticidade no entanto, sdo mais

descricbes de processos de refino de grdos ou técnicas para diminuir o
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tamanho de graos. A primeira classificagao que se tem registro foi elaborada

em 1969 por Hayden et al. [108] dividida em dois tipos:
. superplasticidade isotérmica: ocorre em materiais com estrutura refinada,

aquecidos a temperatura igual ou superior a metade da temperatura absoluta

de fusao, carregados a seguir sob certas condigdes de taxa de deformacgéo;
. superplasticidade por transformacgao de fase: ocorre em materiais que

apresentam transformacao alotrdpica, submetidos a carregamento, e junto a
temperatura de ensaio sofre variagdo acima / abaixo temp. de transformacéo.

Tal classificagao foi posteriormente reestruturada e ampliada para [25]:

. superplasticidade estrutural: classificacao relacionada diretamente a
definicdo de superplasticidade isotérmica [25].

. superplasticidade por transformacgao de fase: mesmo processo anterior
de transformacao de fase, mas utilizando uma pequena carga durante a
ciclagem térmica (muito menor do que o limite de escoamento) [25,101].

. superplasticidade por ciclagem térmica: quando ¢ induzida por uma
ciclagem de temperatura sob uma pequena carga em material com alto grau
de anisotropia nos coeficientes de expansao térmica [101].

Tanto na superplasticidade por transformacéo de fase como naquela por
ciclagem térmica, a deformacdo plastica ocorre para acomodar [101]: a
variagao de volume associada a transformacdo de fase ou a presenca de
dilatagbes diferentes em diversas diregbes cristalograficas. Nestas duas formas
de superplasticidade s&do geradas tensbes internas no material devido a
variagdo do volume e a presenca de dilatagbes diferentes nas diversas
diregdes cristalograficas, resultando numa deformacao plastica, soma das
tensdes internas e externas aplicada. Na superplasticidade estrutural que é a
que ocorre na maioria dos metais e ligas, a deformagao ocorre principalmente
por um mecanismo de escorregamento de graos, onde os mecanismos de
acomodacao de discordancias ocorrem pela estrutura (deslizamento dos
contornos de grdo e combinacdo deste com a recristalizagdo dinamica), esta
forma de superplasticidade, a estrutural, passara a ser tratada a seguir com

maiores detalhes.



17

2.4.2 A superplasticidade estrutural

A grande maioria dos metais apresenta este tipo de superplasticidade,
como, por exemplo, as ligas a base de Al e Ti usadas na industria aeroespacial,
assim como o Inconel (liga a base de Ni), dai o interesse tecnoldgico e a
concentracdo de esforgos no desenvolvimento e estudo desta forma de
superplasticidade [104]. A principal vantagem dos materiais com este
comportamento € a possibilidade de conformagdao de pecas de formato
complexo com um minimo de energia [109], e apresentando propriedades
melhores de tenacidade e resisténcia, gracas a sua estrutura refinada,
condigdo ndao muito vantajosa porém, se o material trabalhar a altas
temperaturas, visto que o refino da estrutura favorecer os mecanismos de

fluéncia.
2.4.2.1 Requisitos para a superplasticidade estrutural

A principal limitacdo que alguns metais apresentam, de utilizacao
comercial da capacidade superplastica sdo, as baixas taxas de deformacéao
necessarias para a verificagdo do fenbmeno, taxas que utilizadas em regime
superplastico podem ser até mil vezes menores do que aquelas empregadas
em processos usuais de conformacgo (0,1 < ¢ <10s™)[110].

A superplasticidade estrutural depende da combinacdo de requisitos
externos (processo) e internos (estruturais) do material.

Requisitos externos :- o0s requisitos de processo (externos) para o
comportamento superplastico s6 sao possiveis em condicdes bem
determinadas:

-» taxas de deformacdo: 10° < é < 10?s” dependem do tipo de liga;.

-» temperatura: T=0,5 Ty,

Tais requisitos sdo necessarios, mas nao suficientes, o que sugere que o
processo depende de difusdo pela estrutura do material [110], dependendo

assim de requisitos internos (estruturais) adequados.
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Requisitos internos : 0s requisitos internos (caracteristicas estruturais), para

que a superplasticidade seja desenvolvida em material metalico s&o :

-» tamanho de gréo, pequeno e que resista a separac¢ao por tragéo ( para
prevenir a cavitagao);

- alto angulo de contdrno de grao ( maior mobilidade dos graos durante a
deformacgéo ), visto os contornos de gréo serem defeitos de alta energia .
Ao aquecer nas temperaturas em que ocorre o fendbmeno superplastico, ha
no material uma tendéncia ao crescimento de grao, para diminuir a energia
associada a esses defeitos;

-» forma equiaxial [109];

-» uma segunda fase (caso por exemplo dos agos inoxidaveis duplex).Tal fase
se presente deve possuir propriedades mecanicas semelhantes a da matriz
e estar distribuida de maneira uniforme para evitar formar cavidades, na

interface matriz / particula durante a tracao, [109].

Textura e Morfologia dos Grédos:- Na deformagdo convencional o
escorregamento dos planos cristalinos ou os processos de difusdao de lacunas
induzidos por tensdo provocam alongamento dos grédos na direcdo de
deformacéo, acarretando apos a deformagdo uma textura na microestrutra do
material. Na deformacgao superplastica ndo € observado tal textura, ficando os
graos praticamente equiaxiais ao final do alongamento, podendo se supor que
em um acgo laminado toda a textura inicial de sua estrutura sera destruida
através da recristalizacdo dindmica durante o processo. Apds a deformacéao
observa-se quase sempre a forma equiaxial dos graos da microestrutura devido

a quebra e diminui¢ao de sua textura [93].

Observagdo da Estrutura de Discordancias:- A analise por microscopia
eletrbnica de transmissdo (MET) tem revelado grdos relativamente livres de
discordancias, relacionado a limitagcdo dos mecanismos de escorregamento de
planos cristalinos dentro dos grédos com a recristalizagao dinamica prolongada
[111].
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2.4.3 Escoamento plastico

2.4.3.1Caracteristicas gerais do escoamento

A Figura 2.4 (a) mostra uma curva do tipo Tensao nominal (S) x
deformacgao nominal (e), que descreve a deformacao superplastica em tracao
(proporcional a curva de carga x deslocamento), para explicar o
comportamento do material em uma amostra tracionada a velocidade de tragéo
(V7) constante. Observa-se um intenso decaimento de tensao apds o ponto de
carga maxima, nao condizente com a forma esperada de ensaio tipico de
tracdo para regime de deformagao superplastica. A Figura 2.4 (a) na regiao
intermediaria da curva, entre o ponto de carga maxima e o final do ensaio, ha
uma tendéncia de diminuicdo continua da carga com o deslocamento, devido a
reducdo da secdo transversal da amostra com a deformagdo. Ha também
reducido da taxa de deformacéao efetiva durante o ensaio, que é realizado com
velocidade de deslocamento constante (velocidade de tragao Vr) [20]. Como a
velocidade é o produto do comprimento utili da amostra pela taxa de
deformacéo, esta durante o ensaio, deve diminuir a medida que o comprimento
util vai aumentando, pois a velocidade de deslocamento permanece constante.

Na Figura 2.4(b), é apresentado a curva esquematica idealizada de
tensao real (‘real” ou “verdadeira”) (o) x deformagao logaritmica (¢) para um
material superplastico. Nem sempre este comportamento é observado devido a
dois fatores:

. primeiro: tendéncia de diminuigdo continua da tensdo com o deslocamento,
entre o ponto de carga maxima e o final do ensaio (devido redugao da area da
secao transversal sob deformagao), com consequente redugao de tensao e da
taxa de deformagao com a evolugao do processo [111].

. segundo: durante a deformagéo nao ocorre encruamento do material, assim
a tensao nao depende da deformacéo ( € ) mas da taxa de deformacgao ( € ).

Nos materiais superplasticos a tensdo é diretamente proporcional ao

tamanho de gréo [102,111], ndo se verificando a relacdo de Hall-Petch. A

relacdo de Hall-Petch é aquela onde a tensao é inversamente proporcional a

raiz quadrada do tamanho de grdao e o mecanismo de deformagao envolve a
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movimentacdo de discordancias dentro dos gréos. Quanto menores estes
graos, maior a tensao para que as discordancias vengam a barreira do maior
numero de contornos de grdo. Os mecanismos de deformacéo sdo uma forma
utilizada para relacionar, em termos de comportamento, as propriedades do
material com a sua estrutura interna.

Para se compreender a acomodacdo da deformagcdo no regime
superplastico estrutural, sdo propostos o0s seguintes mecanismos de
deformacédo:- deslizamento de contornos de grdo (como mecanismo basico);
transporte de vacancias induzido por tensdo através da rede cristalina e
contornos de gréo; processo combinado de deslocamento por escalada e
deslizamento; recuperacao e recristalizacdo dinamica.

A deformacao dos materiais superplasticos acontece por um mecanismo
de escorregamento de contornos de grao. Neste caso o tamanho de gréao é
pequeno, e havera um maior numero de contornos para um mesmo volume de
material, facilitando o mecanismo e diminuindo a tensdo para a deformacao.
Assim se a tensao aumentar durante o ensaio, € porque ocorreu um provavel

aumento do tamanho de grao.

S (kg / mm?) o (kg/mm?)

44 7 tro—mm

| 0.5 14 la 0
€ (%)

(a) (b)

Figura 2.4 (a) Curva tensao nominal (S) x deformagao nominal (e) para a liga
eutética superplastica Sn-Pb [24]. (b) Curva esquematica real de

tensdo( o ) x deformacgao (¢) para um material superplastico [24].
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Segundo Wray [112] é no ponto de carga maxima, num grafico tensao x
deformacéo, que ocorre a primeira instabilidade plastica com o material.

Na Figura 2.5(a), na regido de estricgao, para os materiais superplasticos
seria verificada a formacgao de varios pescogos concorrendo entre si e levando
a uma deformacao plastica homogénea do material com instabilidade ("Tipo I"),
inicialmente uniforme com formacao de varios pescogos (b-d), que concorrem
entre si no crescimento.

Na Figura 2.5(b), em materiais que nao apresentam comportamento
superplastico, aparece uma regido de estriccdo que leva o material a fratura

prematuramente ("Tipo II7).

fal 1 . T, L]
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Figura 2.5 (a) Esquema ilustrativo da ocorréncia de deformagé&o plastica
homogénea em materiais superplasticos, (b) Passos de formagao
de instabilidade que provocara ruptura do material e crescimento

preferencial de um unico pescoco [112].

Os parametros que caracterizam o escoamento superplastico sdo, além
da temperatura, a taxa de deformagao e a microestrutura.

Um material metédlico, que apresenta grandes deformacbes a altas
temperaturas, de um ponto de vista metalurgico pode ter seus mecanismos de

conformacgao representados por equagdes gerais, em principio validas para o
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comportamento de fluéncia superplastica [113]. Neste comportamento de
fluéncia tenta-se relacionar a tensdo aplicada ( 0 ) com a taxa de deformagao

( €), temperatura ( T ) e a microestrutura:

o=f(¢ T, microestrutura)

Para os materiais superplasticos, quando a deformacao é induzida por
tragdo, a relagdo entre o fluxo de tenséo (O) e a taxa de deformagéo (€) tem a
forma de uma curva sigmoidal (S), dividida em trés regides distintas,
apresentadas de forma esquematica na curva superior da Figura 2.6. Nesta
curva o comportamento superplastico do material pode ser verificado através
do valor de m (expoente de sensibilidade a taxa de deformacao) obtido pela
inflexdo instantanea, na Regido Il da curva superior esquematizada da Figura
2.6.

Cada uma das regides € modelada normalmente por uma linha reta, e
o comportamento do material, na regido entre as retas, e a caracterizagao da

regiao é representada pela equacgao 2.1 [102,114] :

logo = C + mlog € (2.1)

onde C é uma constante funcdo da temperatura e microestrutura, e m o
coeficiente de sensibilidade a taxa de deformacao.

O formalismo geral da equagao constitutiva para plasticidade em
temperaturas elevada, proposta por Mukherjee, Bird e Dorn (MBD) [115],
descreve as propriedades superplasticas do material, e obedece a correlacao
dada pela Equacao 2.2 [113].

Os fatores envolvidos no processo de deformacdo podem ser
Identificados através desta equacado, fatores como: taxa de deformacao,
difusividade nos contornos de grédo, tamanho de gréo, temperatura, tenséo
aplicada e sensibilidade a taxa de deformagéo (m), entre outras.

A Equacao 2.2 tem aplicagcédo significativa ao estimar a taxa minima

estavel de curvas universais obtidas de ensaios de fluéncia, onde os valores de
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n=2ep =23 na equagao correspondem a valores geralmente iguais de

energia de ativacdo e energia de difusdo nos contornos de gréo, e

ocasionalmente igual aquela energia na difusdo por volume.

Equacao descritiva das propriedades superplasticas estruturais :
. _ Gb, ,b\p,0\n Q
£=C1(=) (=) (=)" Do exp(-—=

() (P (Z) Doexp(-==)

onde :

¢ — taxa estaconaria de deformacao,

C+ — constante adimensional, incorpora todos os parametros
estruturais menos o tamanho de grao,

G — médulo de cisalhamento, (MPa),

b — vetor de Burgers (um),

k — constante de Boltzmann (1,381 x 102 J/K),

T — temperatura absoluta de teste (K),

d — tamanho de grao médio (um),

p — expoente de tamanho de grao,

o — tensdo aplicada (N/mm?); (MPa),

n — expoente de tensao, (n =1/ m),

D, — coeficiente independente de difusdo (m?/s)

Q — energia de ativagao do processo de fluéncia (kJ/ mol),

R — constante dos gases (8,314 J/mol x K).

(2.2)
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Figura 2.6 Representagao da relagao entre tensdo de escoamento e taxa de
deformacao (curva superior). O valor de m corresponde a inflexao
instantanea da curva superior.E m esta relacionado nas ordenadas
da curva inferior. Regido I, ocorre o comportamento superplastico

do material [102].

2.4.3.2 Fenémeno de Encruamento e de Sensibilidade a Taxa Deformagao

Na regiao de plasticidade uniforme que vai até o ponto de carga maxima,
nos ensaios de tracdo, podem ser visto diferentes comportamentos, onde
valem as seguintes relagdes [116]:

- tenséo e deformacéao verdadeiras : 0=S(1+¢) (2.3)
- tenséo e deformacdes : e=Ln(1+e) (24)

Em um solido, ao ser tracionado a velocidade constante, podem ser

observados 2 fendbmenos importantes:
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- Encruamento (n"): fendbmeno correspondente ao endurecimento (por
aumento de resisténcia) provocado pela deformagéo no corpo de prova,
representado pela equacio de Ludwik :

o=Ke" (2.5)
onde: K — coeficiente de resisténcia; n” — expoente de encruamento

O<n <1
- Sensibilidade da Tensé&o ¢/ Taxa Deformacéao (m): aumento de resisténcia

com deformacao do material a velocidades maiores, relacionado na
equacao:

o=Cé¢mM (2.6)
onde: C — coeficiente sensibilidade a taxa deformacédo; m — expoente de

sensibilidade a taxa de deformacéo, O<m < 1.

O material que apresenta esta sensibilidade se comporta como um
polimero a temperatura ambiente, pois apresenta niveis mais altos de
resisténcia quando solicitado a velocidade de tracdo maior. Os metais em
temperaturas elevadas apresentam o mesmo fenbémeno, podendo tal
comportamento ser resumido em uma unica equacgao (2.7) funcdo das

condigdes de ensaio, faixa de tensao e temperatura utilizadas [116].

o=Ceg"gnm (2.7)
onde m =0 ha o fenbmeno de encruamento; e n”" = 0 sensibilidade a taxa de
deformacgéo.

Para valores de 0 < n” < 1 os diferentes comportamentos de

encruamento do material sdo : n” = 0 materiais ducteis (Polimeros),

n" =1 materiais frageis (Ceramicas),

n" = valor intermediario ( materiais metalicos).
Na temperatura ambiente domina o fenbmeno de encruamento (n”), ao
passo que em altas temperaturas o encruamento decresce e passa a dominar

a sensibilidade a taxa de deformagao (m), ambos agindo em sentidos opostos.

Temperatura decresce aumenta
aumenta —» encruamento —— | sensibilidade a taxa

(n) (m)
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Em altas temperaturas os fendmenos devido a m se acentuam, com
decréscimo em: modulo de elasticidade, tensdo de escoamento, limite de
resisténcia e aumento na ductilidade do material.

Com (m) sensibilidade de resisténcia do material a taxa de deformagao
( € ) aparecem fendbmenos fungdo do aumento da taxa de difusdo dos atomos

com aumento de temperatura do material, Figura 2.7.

FENSAD

Nt/ DEFORMAGAO
Ey =N
Figura 2.7 Comportamento da curva tensédo x deformagéao e consequente

diminuicdo de n” (expoente de encruamento) com o aumento da

temperatura [117].

Os fenbmenos indicados na Figura 2.8 (a) (relaxagao de tenséo) e Figura

2.8 (b) (fluéncia) passam a ter importancia.



27

(0) € permanece constante € O permanece constante

»
»

R

(a) (b)
Figura 2.8 Curvas tipicas de : a) Ensaio de Relaxagao de Tenséao; b) Ensaio

de Fluéncia.

Em um ensaio de tragdo, no ponto de carga maxima, o material
apresenta o coeficiente de sensibilidade a taxa de deformagao ( m ) conforme a

relagao :

o=C.¢" P/A=cC.¢" (2.8)

onde: P — carga de tragdo; A — area seg&o transversal A = (g) Vm g gtm

V = L. A (volume util constante) £€=- (l)(d—A) e - (d—A) = A€
A dt dt

dA P\ tm, 1 @mim
@ By L 29
dt (C ) ( A ) (2.9)

o sinal de menos indica que a area sempre decresce com o tempo.

Na temperatura ambiente, o processo de deformacédo € dominado pelo
encruamento, para m = 1 deformacao newtoniana viscosa, nao ocorre

estriccdo catastroéfica durante o elongamento, e para m < 1 temos a condigao :
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area velocidade estriccao catastroéfica
1 transversal T reducdo area — baixos valores de m
levando a fratura.

Aumentando a temperatura, por recuperagcao microestrutural, os efeitos
do encruamento vao aliviando (queda de n’) e o valor de m vai aumentando,
com nitido efeito na curva de tragdo apds a carga maxima.

A curva de tracdo, antes do ponto de carga maxima, tem
comportamento determinado pelo fenbmeno de encruamento (n’), apds o qual
o fenbmeno dominante passa a ser a sensibilidade da tensdo com taxa de

deformacgéo (m), conforme mostra a Figura 2.9.

TI T2 T3
ok - i L T S i1
Territdrio de e my & m
dominio de n
(encruamento

N oy .
Territorio de dominio

e de m (sensibilidade a
taxa de deformagan).

T2

—~ . | T3

m3 ng L CEFOR MACAD

Figura 2.9 Variagao tipica da curva tensdo x deformagdo mostrando as
regides de dominio dos parametros n’, m, fungao da temperatura
de ensaio, [116, 117].
A superplasticidade esta associada com o expoente m (sensibilidade a
taxa de deformacdo) proposta por BACKOFEN [77], ja apresentado,
constituinte da Equacéao 2.6. O expoente m apresenta valores na faixa de 0 a 1,

e em materiais superplasticos com valores na faixa de: 0,3 <m < 0,8.
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O valor m = 1 esta associado ao fluxo viscoso Newtoniano (caso de
vidros e materiais amorfos). Assim a correlagdo entre sensibilidade crescente a
taxa de deformagao, de um fluxo de tenséo, foi estabelecida pela Equagéo 2.10
[77].

m = dLogoc / dLogé (2.10)

2.4.3.3 Fenomeno de Fluéncia

A fluéncia € um fenbmeno de deformagao acumulada com o tempo, sob
o efeito de tensao e temperatura constante, apresentado por um sélido.

Pode ser descrito pela equagao 2.11, onde as constantes do material :
A", n (expoente de tensdo) e Q; (energia de ativagdo) apresentam valores
diferentes conforme o mecanismo de deformacao.

Tais mecanismos variam conforme a faixa de temperatura e tensdo de
ensaio.

£ = A'.o”.exp(-%) (2.11)

Assim para n (expoente de tenséo), os mecanismos dominantes sao:
n~1 transporte de atomos por difusdes (granulacgao fina), baixas tensodes e
altas temperaturas.
n~ 2 deslizamento de contornos de gréo.

n ~3 deslizamento de discordancias na rede cristalina (ligas com adigéo de
solugao solida) controlado por atrito viscoso.

n~5 deslizamento de discordancias controlado por escalagem (metais puros)

n>5 tensdo interna fungdo de fatores microestruturais, precipitagédo de fases e
discordancias.

Na Figura 2.10, os dados da curva de fluéncia, como o, T, €, t, &
permitem a preparacgéo de varios tipos de graficos como: relagdo de Norton
(Log taxa minima x Log tensdo), relagdo de Arrhenius ( Log taxa minima x Log
inverso da temperatura ), relagcdo de Monkman-Grant ( Log taxa minima x Log

tempo de ruptura) entre outros.
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DEFORMAGAO (%)

m

TEMPO (h) tr

1 — estagio primario €0 = alongamento inicial
2 — estagio secundario, ou estacionario ¢ r = alongamento final

3 — estagio terciario ¢'s = taxa estacionaria ou

taxa minima de fluéncia
t r = tempo de ruptura
Figura 2.10 Grafico deformacgéo X tempo, material ensaiado por fluéncia com

os 3 estagios caracteristicos deste fendbmeno.

2.4.3.4 Relacao Entre Tensao e Taxa de Deformacao

Todos os materiais superplasticos apresentam grandes deformacoes,
quando tracionados por tracédo a altas temperaturas e taxas de deformacao de
aproximadamente 10 2a 10 *s™.

Existe uma redugdo no alongamento maximo e correspondente
diminuicdo no efeito superplastico, quando a taxa de deformagao cresce ou
decresce significativamente, sendo esta ultima tendéncia de consideravel
significado industrial por causa da necessidade de utilizar alta taxa de
conformacgao nos processos de producao [102].

A mais importante caracteristica mecéanica dos materiais superplasticos,
provavelmente sejam os altos valores de m, geralmente relacionados com a
tensao (o) pela Equagéo 2.8 (2.12) , para o caso de tracédo, onde o coeficiente
C e o expoente m sado parametros caracteristicos do material. Esta relacao

reescrita, como um rearranjo da Equacédo 2.11, na forma ¢ = C'.0 ", para o
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caso de fluéncia, apresenta coeficientes e parametros relacionados com a
Equacgéao 2.8 por: C'=1/C e (expoente de tensédo n)= 1/ m.

Se m e C forem constantes do material, obtem-se m com a inflexdo dos
valores plotados (log o — log €) linear. Porém esta plotagem tem natureza
sigmoidal para a maioria das ligas superplasticas, como descrito no paragrafo
seguinte, e neste caso o espoente de sensibilidade a taxa é dito M e definido
pela Equacéo 2.10 (a diferenga entre m e M ndo € muito discutida na literatura).
O uso pratico do fendmeno superplastico para fins industriais, exige o uso de
modelos matematicos dos processos de conformagdo em condigdes
superplastica, com base em modelagem do escoamento superplastico, por
elementos finitos. Os métodos de resolucado destas equacdes constitutivas, do
comportamento reolégico destes materiais, apresentam grande dependéncia,
no caso de um solido deformavel, de um limiar de tensao (oy) diferente de zero
( oo # 0). A introducdo de oy na Equagao 2.8 foi sugerida por Karin [3] para
explicar os baixos valores de m na regido | da curva sigmoidal, reescrevendo-a
na forma o = gg + C.¢ ™. A partir desta equacdo, Karin obteve a seguinte
relagdo m’= ( 0 /(0 — 0p)). M, a partir da qual Enikeev propde um método para
determinacao de op ( limiar de tensao, ou tensao limite) via dados de ensaios
de tracdo. O valor de oy também pode ser obtido via dados de ensaios de
fluéncia visto os paradmetros serem relacionados, vide Equagao MBD e suas
variagoes.

Em ambos ensaios (tracdo / fluéncia) as curvas tendem a se distribuir ao
longo de uma curva sigmoidal (ou de 3 estagios) dividida em 3 regides,
denominadas de regido |, regido Il e regido Ill, cada uma apresentando
mudangas em suas caracteristicas microestruturais [113], descritas a seguir,

vide Figura 2.6:

Regiao | - alongamento limitado de gréos individuais; associada a 3 fatores
que compdem o mecanismo de deformacido em estudo.
1° fator gerado por outro mecanismo vindo da difusao de lacunas sob tensao.
A deformacgéo ocorre, neste caso, pelo movimento de atomos no

interior (Nabarro-Herring) ou no contorno dos graos (Cobble) [102].
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Rotas hipotéticas de difusdo nesta regido sao vistas na Figura 2.11,
de forma esquematica.Rotas hipotéticas de movimentagao dos

atomos durante a deformacgéao [111].

\
P

movimentagao /

das dtomos

Figura 2.11 Rotas hipotéticas de movimentagdo dos atomos durante a
deformacgéao [111].

2° fator O comportamento na Regido | explicado pelo fator crescimento de
graos: A estrutura fina, e instavel, quando submetida a altas tensées
e temperaturas pode passar por crescimento das fases ou
crescimento de graos [111]. Devido a isto ocorreria uma inclinagéo
menor na Regiédo | em relagcéo a Regido Il, pois na deformagao
superplastica a tensao € proporcional ao tamanho do grao, ficando o
valor da tensao superestimado com o aumento do tamanho de grao.

3° fator presenca de impurezas: é outro fator usado para explicar a existéncia
da Regido | [25]. Devido ao efeito dos atomos de impureza e sua
interagdo com as discordancias existentes nos contornos,tal interagéo
produziria uma tenséao limite (o,) para o escoamento na Regiao Il
(superplastico). O valor efetivo de tensédo deve vencer a interferéncia

provocada pela tensdo o, para entrar no regime superplastico.

Regiao Il - O mecanismo predominante de deformagao, conforme observado
por Langdon [111] parece ser o escorregamento dos contornos de
grao.Mas existe outra corrente de pensamento, por exemplo

Maehara [31] que explica a deformacgado superplastica como uma
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combinagdo de mecanismos de escorregamentos de contornos de
grao e restauragao dindmica da estrutura. Mecanismos estes ja
apresentados na secéo 2.2.6.
A Regiao Il é a regido de deformacgao plastica homogénea
valores maximos de m estdo associados a [25,101,108]:
— quase nenhum elongamento de grao individual,
- grupos de graos deslizam como um pacote,

- 0s graos se movem ao longo de planos paralelos, ocorrendo
poucas mudangas em graos proximos.

Regiao Ill — grandes deformagdes em graos individuais, devido a multiplos

deslizamentos.

Na Regido lll o coeficiente de sensibilidade m assume
geralmente valores préximos a 0,2. O mecanismo predominante de
deformacdo € a movimentagdo de discordancias convencional,
como o movimento de atomos e lacunas [25,101,108], sendo tal
fato relacionado, conforme estudos de microscopia eletronica [25] a
formagdo de uma estrutura de subgréos durante a deformagéao
(onde ha intensa movimentagcado de discordancias envolvida nos
processos de recuperagao e recristalizagao).

Existem dois procedimentos diferentes, mas complementares para a
realizacédo de ensaios mecanicos em ligas superplasticas [102], por tracédo e
por fluéncia.
1-Tracionamento:- ocorre quando se impde uma taxa de deformacao
constante aproximada ou verdadeira a amostra. A maquina opera a taxa
constante de deslocamento transversal, equivalente a um decréscimo continuo
da taxa de deformacao efetiva. O fluxo estavel de tensao (o) € medido como
funcdo da taxa de deformacgao ( € ) e os dados plotados de forma logaritmica
o x €. As variaveis séo relacionadas pela Equagdo 2.12 (a mesma Equacéo
2.6).

o=Ceg" (2.12)
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Os dados experimentais deste tipo geralmente tendem a se distribuir ao
longo de uma curva senoidal (ou de 3 estagios), dividindo o comportamento
nas 3 regides distintas, descritas acima: Regido | — baixas taxas de
deformacao, onde m é baixo; Regiao Il — taxas de deformacdes intermediarias,
m é alto. Regido Ill — altas taxas de deformagdo, m baixo, caracterizada por
mudancas de microestrutura.

A Regiao Il apresenta uma diferenga marcante em relagdo as outras 2
(Regides | e lll), pois € muito dificil o alongamento individual de graos, onde
grupos inteiros de graos deslizam como um pacote, com algumas poucas
mudangas locais, movendo-se ao longo de planos paralelos [113].

Na Regido | a deformacao é resultado principalmente do alongamento
de grao individual. Na Regiao Ill a deformagao dos graos € provocada por

multiplos deslizamentos.

2- Fluéncia: ocorre sob condigdes de fluéncia com uma taxa de tensao
constante ou verdadeira aproximada ( se a maquina opera sob carga
constante, é equivalente a um acréscimo continuo de tensio efetiva ) a taxa de
deformacéao estavel (¢) € medida como funcédo da tensdo (o) adotada, com os
dados plotados de forma logaritmica € x 0. Dados estes relacionados pela

quacéo 2.13.
¢ =C'o" (2.13)

olneg 1

1/m] -
olnec m

; N —expoente de tenséao ( =

)

onde: C’ - constante [ = (é)

dado pela inflexdo no grafico logaritmico.

Os dados experimentais deste tipo geralmente se distribuem ao longo
de uma curva sigmoidal com valores baixos de n na Regido Il (intermediaria) e
altos valores de n nas Regides | e Ill.

Existem varios exemplos na literatura [102,118] de dados experimentais
de trabalhos realizados tanto pelo método de tragcdo como pelo método de

fluéncia, cujos resultados apresentaram excelente concordancia.
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Tanto as curvas de tracdo como as curvas de fluéncia podem ser vistas
de forma esquematica na Figura 2.12, conforme Langdon [102].

O autor em referéncia, utilizou outras notacdes no caso das equacgdes
nas curvas da Figura 2.12, tais como: a) Equagao 2.12: - a letra By nolugar de
C (coeficiente fungcao da temperatura); b) Equacao 2.13: - a letra B, no lugar do
coeficiente C’, a letra n” no lugar de n (expoente de tensdo). Observa-se na
Figura 2.12 a relagdo entre os coeficientes C (na tragdo) e C (na fluéncia). A
relacéo entre os expoentes m (sensibilidade a taxa de deformagao, na tragéo) e

n (expoente de tensao, na fluéncia).

log o
3
log £

T i
log E
(] (bl
leg &
o = B gm | 1 :‘E=Egﬂ'”'
- _l_ m e
oo (5 1

Figura 2.12 Representagcdo esquematica dos dois procedimentos diferentes
usados para a plotagem logaritmica dos dados mecanicos de
materiais superplasticos : (a) tensao x taxa de deformagao;

(b) taxa de deformacéo x tensdo, conforme Langdon [102].

2.4.4 Modelos para a deformagao superplastica estrutural

Na deformacdo superplastica estrutural o mecanismo de deformagao

dominante é o deslizamento de contornos de grao (GBS em inglés), no qual um
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grao se desloca em relagdo a um outro gréao adjacente através do contorno
comum entre ambos sem que haja mudanga sensivel da forma e do tamanho
do grdo [114]. A ocorréncia deste fenbmeno pode ser constatada
experimentalmente [25].

Ainda nao existe um modelo totalmente abrangente, apesar das
indicagdes, de que o deslizamento dos contornos de grao € o mecanismo de
deformacédo dominante, uma vez que 0s processos que levam a acomodacao
dos contornos de grao néo estdo bem definidos. A compatibilidade do gréao
durante o deslizamento dos contornos € mantida pelo processo de
acomodagdo concorrente, que envolve:- migracdo dos contornos de grao;
rotacao de grado; movimento de difusdo e movimento de deslocamento .

As maiorias dos modelos propostos na literatura para superplasticidade
geralmente consideram um ou outro processo de acomodagao, em conjunto
com o deslizamento de contornos de gréo [115].

Associado ao deslizamento dos contornos de grao existe o fendbmeno da
cavitacao, que é a formacao de cavidades durante a deformacido dos materiais
superplasticos [119].

A Tabela 2.1 apresenta os fatores que influem no deslizamento de

contornos de grao.



Tabela 2.1 Fatores que influem no deslizamento de contornos de grao.

- Temperatura equicoesiva (TEC): depende da taxa de deformacéao, quanto

maior a taxa maior a TEC e vice versa.

- Influéncia do tamanho de grao na tensao de escoamento ( o ): acima da
TEC a tensao de escoamento aumenta quando o tamanho de grao (d)
aumenta [102] com um comportamento inverso ao da relagcdo de Hall-Petch
(0 a d) [25], sendo descrito o comportamento, a partir dai como uma
particularidade do deslizamento dos contornos de gréo. Quanto menor o grao

maior o efeito do contorno em relagao ao nucleo durante a deformacéo.

- Marcagao de graos: através de marcas feitas no material antes do ensaio de
tragdo pode-se provar a existéncia de movimentos relativos entre os graos.
Tais marcas perdem continuidade apds deformacéo plastica de ~ 10%, e o
deslocamento de marcas aumenta conforme a taxa de deformacéo é
reduzida para valores préximos daqueles superplasticos (menores taxas
aumento do tempo de difusdo), devido ao aumento da contribuicdo do

escorregamento de grao para a deformacéo total do material [25].

- Cavitagao: a cavitacido tem sido relacionada com freqiiéncia ao mecanismo
de escorregamento de contornos de grado. A caracteristica intergranular do
defeito sugere tal mecanismo. Um indicio de que o escorregamento de
contornos de gréo € o mecanismo predominante € o numero de cavidades
que aumenta em taxas de deformacéo adequadas no fendbmeno
superplastico [102]. A formacgao de cavidades indica uma ndo acomodacéao
da deformacgao durante o deslizamento dos contornos de grdo. Tal
deslizamento provoca concentracao de tensdes em regides de alta energia
como pontos triplos e defeitos estruturais do material, podendo ocorrer a
nucleagao das cavidades caso este gradiente de tensao nao seja aliviado.
Cavidades maiores posteriormente produzidas por processo de crescimento

e coalescimento podem levar o material a fratura prematura.

37
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Os mecanismos de acomodagao podem ser divididos em 3 grupos gerais
[115]: acomodagéao difusional / acomodag&o por movimento de deslocamento /
modelos combinados com elementos de acomodagdao e deslocamento
difusional.

Foram propostos, assim, varios modelos para sua explicagdo. Dentre
eles os mais discutidos sao : difusdo e movimentagao de discordancias.

Um dos modelos mais citados baseado em difusédo € o de Ashby e
Verrall [120]. Neste modelo para sustentarem a morfologia inicial os graos
sofrem mudanca transitoria, durante a deformagao entre um estado inicial e
final deformado, através de um processo de difusdo bem definido, e gréos
vizinhos permanecem proximos com suas formas praticamente inalteradas,
mantendo o tamanho e a forma dos gréaos, Figura 2.13 (a) e (b) esquematica.

Tal modelo exclue outros caminhos possiveis para difusdo, ao nao
mencionar o aparecimento de movimento e aniquilacdo de discordancias
presentes durante a aplicacédo do carregamento externo (tensdes aplicadas),

caminho este mostrado na Figura 2.13 (c) Langdon [114 ,118].

nao deformado deformado

Grao 1

w_‘ Caminho de ( c )

Difusdo

Figura 2.13 (a) Modelo de difusdo, Ashby e Verrall [120]; (b) difus&o durante os

rearranjos; (c) difusdo ndo contemplada no modelo original [114].
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O mecanismo de fluéncia por difusdo € caracterizado pelo movimento,
de uma amostra sob tragc&o, na diregdo tracionada onde o contorno de gréo é
submetido a uma tensdo de tragdo ( 0 ), com acumulo de material para o
contorno de grao e difusdo volumétrica. Tal mecanismo requer uma energia
que diminui com o aumento da relagao o. Q, para a formacao de vacancias. Na
relacdo Q) é volume atébmico. Assim a regido tracionada do grao vai fornecendo
atomos e acumula vacancias com o mesmo nivel de energia que a regiao
comprimida, gerando um fluxo de vacancias na direg¢ao tracionada e outro fluxo
de fornecimento de atomos na diregdo comprimida , com sentidos contrarios no

grao [113]. A Figura 2.14 ilustra este mecanismo.

*r
oL
I

Figura 2.14 Mecanismo de fluéncia por difusao [113].

Dentre os modelos de movimentacéo de discordancias, o de Gifkins [20]
propde que a acomodacdo da deformacado resultante ocorra através da
movimentag&do de discordancias nos contornos de gréo e regides adjacentes.
Tais discordancias seriam acumuladas nos pontos triplos dos graos adjacentes
gerando concentragao de tensdes nestas regides, aliviadas pelo movimento de
discordancias (escorregamento e escalada) nos contornos vizinhos. Estas
movimentacgdes fariam uma aniquilagdo/combinagdo com outras discordancias.

A ocorréncia simultdnea de todos estes eventos promoveria a rotagao
dos graos.

Ball e Hutchison [121] sugeriram um modelo semelhante onde o controle
de deformacao é feito através da movimentagdo de discordancias no interior
dos gréaos. No entanto esses modelos baseados na acumulagdo de

discordancias contradizem resultados experimentais [122].
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A natureza fisica do fendbmeno superplastico € muito complexa, e
quando parecia que a deformacdo superplastica poderia ser explicada pela
operagcao dos mecanismos usuais de deformagdo, como o deslizamento dos
contornos de gréo, deslizamento dos deslocamentos intergranulares e fluéncia
por difusdo [25], experimentos demonstraram que tal fenbmeno esta
condicionado a um mecanismo especifico de deformacdo, o chamado
deslizamento cooperativo de contornos de grao (em inglés CGBS) [25]. Os
modelos geométricos propostos adotaram entdo certas combinagdes do
deslizamento dos contornos de grao e sua acomodacgao.

Mecanismos de deformacao por Deslizamento Cooperativo de Contornos
de Grao (CGBS), envolvem a migragao do contorno de grao, fluxo difusional,
deformagdo por deslocamento, deslizamento dos contornos de gréao
acomodacional, emergéncia de grdos das camadas vizinhas e combinacgao
destes processos.

A Figura 2.15 apresenta de forma esquematica o mecanismo de

deslizamento cooperativo de contornos de grao.

Deslocamento
por Escalada

g Grao
Deslocamento *)  (Barreira)

por Escalada

Plano de
Deslizamento
de Contorno de
Grao.

Figura 2.15 Deslizamento Cooperativo de Contornos de Grao [113].

Dentre os modelos de mecanismo de acomodacgao, aqueles propostos
por Lee, Ashby e Verrall e Gifkins [101, 120] serviram como base para muitos
outros.

Os dois ultimos modelos ( Ashby e Verrall e Gifkins [101,120] ) foram
confirmados por observacgdes diretas e experimentos de escoamento

superplastico.
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Durante a deformagao superplastica em um dado material, acontecem
simultaneamente os mecanismos de: - amaciamento da estrutura (recuperagéo
e / ou recristalizagdo dinamica); - deslizamento de contornos de gréao [25,115].

Tal proposta destaca que a recristalizagao seria o fendbmeno responsavel
pela aniquilagdo de discordancias, promovendo a formacdo de novos graos
pequenos e equiaxiais adequados ao deslizamento posterior [25]. Os varios
trabalhos relacionados [25,115] tém como o principal mecanismo em comum o
principio da recristalizagdo seguido de deslizamento de graos, atuando no
fendmeno da superplasticidade, apesar de diferencas apresentadas.

Entre as caracteristicas que podem ser destacadas como provaveis
evidéncias da ocorréncia de tal mecanismo de recristalizagdo e deslizamento
de graos estdo: (a) Textura e Morfologia dos graos; (b) Observagdo da

estrutura de discordancias.

2.4.5 Cavitagao

O termo cavitagdo esta associado a formacédo de cavidades durante a
deformagédo superplastica no material, 0 que degrada as propriedades
mecanicas podendo levar o material prematuramente a fratura. Envolve a
nucleagao, crescimento e possivel coalescimento das cavidades [25]. Este
efeito ocorre somente em ensaios de tragdo, ndo em ensaios de compressao
durante o processo superplastico. E observado freqlientemente em locais que
concentram tensdes dentro do material como: pontos triplos, interface entre
fases ou em particulas de segunda fase. Uma vez nucleada, a cavidade
crescera por deformacgao plastica localizada do material ao redor da mesma ou
por difusdo de lacunas em direcado a outras cavidades [25].

Sua ocorréncia em materiais metalicos e cerdmicos que desenvolvem
superplasticidade foi estudada por Langdon et al. [124]. Apresentam
comportamento distinto em metais e ceramicas, e no crescimento de cavidades
no material, em termos de influéncia do fator taxa de deformacgao. Taxas
menores de deformacdo apresentaram cavidades maiores em materiais

metalicos. Nos materiais ceramicos a menor taxa de deformacéo resultou em
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tamanho de cavidade menor, indicando que nos materiais metalicos a difusao
tem um papel importante ndo sendo tao relevante nas ceramicas.
O coalescimento é a parte final do processo de formacao de cavidades.
ocorrendo com a difusdo de varias cavidades através da difusdo pelos
contornos de grao, podendo ocasionar a fratura do material [25].
O crescimento de cavidades (coalescimento) depende diretamente das
condigdes de processamento, conforme Wang et al.[55]. Estes pesquisadores
formularam as seguintes relagdes para condi¢gdes otimas de escoamento
superplastico:
ealtas temperaturas e baixas taxas de deformagéo (baixa tensdo):alongamento
maior com cavidades esféricas ou alongadas (sentido de laminag&o), proximo
da regiao de fratura cavidades ligadas e na transversal em relagdo ao sentido
de tracionamento.

ebaixas temperaturas e altas taxas de deformagé&o (alta tens&o): alongamento
baixo do material relacionado a cavidades transversais e sua subsequente
fratura.

etemperaturas e taxas de deformacao intermediarias: cavidades alongadas na
diregao de tracdo com coalescimento nas imedia¢des da regido de fratura na
direcdo transversal ao ensaio.

O numero de cavidades (taxa de nucleagdo) pode ser reduzido
aumentando-se a temperatura de deformagdo, com maior efeito dos
mecanismos de deslizamento de contornos de grédos e melhor acomodagéo de
deformacgéao, sem prejuizo das propriedades superplasticas Edington et al [111].
As cavidades que se formarem, entretanto terdo o seu crescimento favorecido

pelas altas taxas de difusdo a temperaturas superiores.
2.4.6 A Conformacgao superplastica
O processo superplastico convencional é uma tecnologia de

conformacgao de formato final, realizado normalmente a taxa de deformagao de

10° a 10* s™. Para que um componente estrutural tipico seja conformado de



43

forma completa, € necessario cerca de 1 hora, a uma taxa teorica de
deformacdo mais desejavel de 10?% a 10° s [125].

Em meados da década de 1960 comecou a ser seriamente considerada
a possibilidade de conformar uma vasta gama de pegas e componentes de
formatos complexos por processo superplastico no Ocidente, aplicando-se
calor a pressao de 100 psi ou menos com um unico equipamento e
ferramental,. Este processo veio preencher, desde o inicio da década de 1970,
certas necessidades da industria automobilistica e aeronautica principalmente
[126], que sempre enfrentaram o desafio competitivo de obter produtos
complexos, manufaturados com qualidade, baixo peso e custo aceitavel.

Assim esta conformacao passou a ser util na manufatura de estruturas
aeroespaciais, mas nao na producdo comercial economicamente viavel em
larga escala (por exemplo, pegas automotivas).

Por esta razdo grande esforgo de pesquisa tem sido feito nas ultimas
décadas para melhorar a taxa de conformagéo superplastica (por exemplo, a
superplasticidade com alta taxa de deformacdo > 102 s™ ( "HSRS™ em inglés),
permitindo a conformagdo em menos de um minuto). Estas taxas de
conformacéo > 10" s, apesar de observadas em algumas ligas superplasticas,
tornaram-se impraticaveis na producao devido a dificuldade de controle [125].

Assim apesar do sucesso e aceitacdo do processo de conformacao
superplastico, existem fatores que limitam sua aplicacao de forma ampla como:
disponibilidade de matéria-prima, custo e desempenho, questdes técnicas,

econdmicas e iniciativas de pesquisa e desenvolvimento (P&D) [126].
2.4.6.1 Fundamentos de manufatura

A qualidade superplastica exige que o material apresente
homogeneidade, isotropia e uma estrutura de grédo extremamente fina, o que
nao € conseguido normalmente na produgao de chapas metalicas padrdo. As
falhas ocorrem devido a quebra na estrutura de graos e nao devido a estricgao

localizada como nos ensaios de tragao.
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As exigéncias metalurgicas para que os materiais sejam conformados
superplasticamente sdo: grdos muito finos: 2 < d < 10 (20) um , alta resisténcia
ao crescimento de gréo, forte efeito da taxa de deformacédo (€) na tensao de
escoamento (ks= 0) e alta resisténcia a formagao de poros.

As exigéncias basicas de processo para a conformagao superplastica,
sdo praticamente as mesmas exigidas para se caracterizar um escoamento em
regime superplastico, estando resumidas em :- temperatura de conformagao
constante:Ty = 0,5Ts (Tu—temperatura de conformacédo,T.—temperatura de
fusdo); -baixa taxa deformac&o:10 2> ¢ > 10 ° s (onde ¢ = £). Associado ao
processo, onde a taxa de deformacdo € extremamente baixa, o aspecto
econdmico faz com que o tempo de producdo se estenda desde 5 minutos até
varias horas.

A lei geral do material para a conformacado plastica, conforme a
Equacédo 2.15 de Ludwik (Equagdo 2.7), fornece a tensdo de escoamento
( ks = 0 ) como funcgéo dos valores logaritmos da deformagéo (ou deformacao
real (¢ = ¢€)), expoente de encruamento (n = n’), logaritmo da taxa de
deformacao ( @ = € ) e coeficiente de sensibilidade a taxa ( m ).

— n *m
kf = ¢ e (2.15)

Como praticamente n&o ocorre encruamento (n”) durante a conformagao
a quente, ks ndo é afetado pela intensidade de deformacéao plastica durante a
conformacao superplastica, ficando a equacao 2.15 reduzida para a forma da
equacgao 2.16 (Equagao 2.6), tornando-se evidente a importancia do expoente
de sensibilidade a taxa de deformagao ( m ) no comportamento do material

durante este tipo de conformacéo.

Kf=C(i)m

(2.16)
A Figura 2.16 mostra um momento de uma amostra tracionada sob taxa

de deformacg&o constante. Quando a estriccdo tem inicio tornam-se validas

condigbes de taxa diferentes. Na regido Il a taxa instantdnea de deformacgéao

logaritmica local € maior do que na regido | (sem estriccdo), como a taxa de
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deformacéao logaritmica é o diferencial da deformacao logaritmica em relagéo
ao tempo, esta taxa de deformag&o € maior na regido |l do que na regido |. Tal
fato leva a um aumento de ki , com escoando do material para fora da regido
de estriccdo ( ks depende de ¢ ) [1]. Assim o efeito de encruamento

contrabalanga a tendéncia de estricgéo.

1- secdotransyersal normal
A amostra,
2- comego da estriccan

Figura 2.16 Influéncia do inicio de estriccdo na tensdo de escoamento em

tracao, [1].

A sensibilidade a taxa de deformagdo na equacdo de Ludwick é o
segundo valor a influir em ki e para cada liga havera um comportamento

caracteristico onde vao influir varios fatores, Figura 2.17 [1].
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Conformagéao

logaritmico

Figura 2.17 Fatores que influenciam no valorde m[1].

Métodos completos de calculo para a determinacdo de m foram
desenvolvidos para compensar possiveis imprecisbes do método de
interpolacdo de BACKOFEN, mostrado graficamente na Figura 2.18 com o
efeito da taxa de tragdo crescente em relagédo a forga de tragcéo (para a segéo

de conformacao) .

Forca de A V2

Tragao
EA=€p /

e s ]

e
/

Tempo

Figura 2.18 Efeito da variagao de velocidade de tragao na forga durante a

conformacao [98].

Na Figura 2.19 é apresentado um método de determinagdo da
sensibilidade a taxa de deformacgao. Existem diferentes métodos para o calculo
da sensibilidade a taxa como MORRISON, HEDWORTH e STOWELL,
CUTLER [1].
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Tragao

L

Tempo

Figura 2.19 Procedimento para determinacgao do coeficiente de sensibilidade a

taxa de deformacéo, [98].

No grafico da Figura 2.20 sdo apresentados de maneira qualitativa
como os varios fatores vao influir no comportamento de m (expoente de

sensibilidade a taxa de deformagao).

Taxa de deformagao logaritmica (£)

Tamanho de gréao Temperatura de conformagéao
d1>d2>d3 T1<T2<T3

+

TEMPERATURA TAMANHO VALOR
GRAO m

Figura 2.20 Variagdo de m em fung¢ado da taxa de deformacgéo €, tamanho de

grao e temperatura [1].
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Na Figura 2.21 o grafico (taxa de mudancga de area seg&o transversal)
B C:j_? em fungao da area A (secgao transversal ), mostra para alguns valores

de m, os efeitos no decréscimo da taxa ?j—':‘

_dA |l
dt m = 0,25
\
""'fﬂ',!rlllk
11. L - % = (B) 1Im(£(1-m)lm)

dt  C A

-

Secgao
A

Figura 2.21 Efeito da variagao da area da secgao transversal do corpo de

prova no decréscimo da taxa c(jj_? conforme DIETER [116].

A Figura 2.22 correlaciona a taxa de deformacgao ( € ) com os valores de
m, a tensdo de escoamento ( 0 ) e o alongamento até ruptura ( & ) nas 3
regides da curva sigmoidal da relagdo tensdo de escoamento e taxa de
deformacéao logaritmica, mostrando o comportamento destes fatores em cada
regiao considerada.

Da literatura podem ser obtidos valores de m para diferentes faixas de
temperatura de conformacao. A tensao de escoamento € quase independente
da taxa de deformacao a temperatura ambiente, e esta taxa aumenta com o

aumento de temperatura.
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- valores baixos de m;
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Figura 2.22 Variagao da : a) Tensdo de Escoamento; b) Expoente m e c)

Alongamento Final — em funcédo da Taxa de Deformacéo, nas 3

regides da curva sigmoidal [1] .

Os maiores valores de m sao obtidos na faixa de temperatura de

conformacgao superplastica, conforme indica a Figura 2.23.
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Figura 2.23 Sensibilidade a Taxa de Deformagéo x Temperatura para

diferentes processos de conformacgao, em ligas de Al [1,113,126].
Os principais processos/ materiais alternativos existentes e emergentes
com que a tecnologia superplastica deve competir para alcangar beneficios de

engenharia, econdémicos e projeto estao listados na Tabela 2.2 a seguir [118]:

Tabela 2.2 Processos e materiais alternativos a conformagao superplastica.

PROCESSOS P/ METAIS :

- Fundigao: - fundigéo sob pressao,
- fundigao por cera perdida,
- fundicao em areia.
- Conformacgao de Chapa:
- estampagem,
- conformagéao de chapa esticada,
- hidrodeformacéo,
- prensagem por alisamento,
- forjamento,
- fabricagdo (dobra, laminagéo,dobramento),
- soldagem.

PROCESSOS P/ POLIMEROS:

- Nao Reforgado: - moldagem injegéo,
- termoformagem,
- injecao de resina (RIM).
- Reforgado: - autoclave,
-SMC, - RTM, - HL , - GRP.
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Cada um destes processos e materiais alternativos apresentam
situagbes de aplicacdo especifica em termos de viabilidade técnica e
econdmica. Fatores complexos e inter-relacionados vao influir na selecéo dos
processos como: quantidade, tamanho, peso, desempenho mecanico,
propriedades fisicas, necessidade funcional, restricbes ambientais, além de
fatores econdmicos diretos como: disponibilidade de material, custo geral,
custo de bens de capital e de processamento, custo de ferramental e
expectativa de vida e produtividade. Estes fatores estdo relacionados na
Tabela 2.3 [118]:

Tabela 2.3 Fatores para escolha de um processo superplastico.

. Limitagcdo de tamanho no equipamento de processo disponivel:
- fundigéo sob presséo,
- fundigéo por cera perdida,
- molde de injegao,
- hidrodeformagéo.

. Ferramental mais custoso e quantidade insuficiente para justificar alto
custo da ferramenta:
- fundigéo sob presséo,
- estampagem,
- molde de injegao,
- SMT, - RTM.

. Grande dependéncia de conhecimento e intensivo em mé&o-de-obra:
- fundigdo em areia,
- forjamento,
- soldagens,
- HL-GRP.

. N&o habilitado devido a complexidade:
- conformagéo de chapa estirada,
- hidrodeformacéo,
- prensagem por alisamento.

. Menor preciséo e variabilidade do processo:
- fundigcdo em areia,
- conformagéo de chapa estirada,
- forjamento,
- HL-GRP.

. Adversidade ambiental:
- fundicdo em areia,
- forjamento,
- HL-GRP.

. Nao tem os atributos necessarios para o material:
- todos os materiais e processos plasticos.
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Entre as vantagens tecnoldgicas do processo superplastico, estdo as
baixas tensdes de escoamento, pequenas forcas de conformacédo exercendo
pequenas tensbdes nas ferramentas, e potencial de grandes deformagdes
uniformes que permitem um 6timo desempenho sob condigcbes criticas de
conformacao.

Em termos gerais a aplicagdo de conformacgéo superplastica de chapas
metalicas pode ser definida como:

Manufatura de componentes de forma complexa em séries pequenas e
médias usando ferramentas simples com ligas que apresentem microestrutura
de granulagéo fina. ~

Na Tabela 2.4 sido apresentadas as vantagens tecnolégicas de um

material durante a conformacao superplastica [1].

Tabela 2.4 Vantagens tecnologicas de um material superplastico durante a

conformagao [1].

Alongamento e Tenséao de
ruptura em ensaio escoamento
de tracao uniaxial pequena durante a
de conformagao
100 — 800 % Oe =(4-70)MPa
Grande capacidade Forca de conformacgéao
de deformacgéao e
durante a tensao na ferramenta
conformacéo baixa

Em principio a conformacdo de um material superplastico pode ser
subdividida em conformacéao superplastica: - de chapas; e de pecas, conforme
apresentado na Tabela 2.5. Sao exemplos desta dultima subdivisdo
(conformacgéo de pegas) o forjamento a quente, o forjamento de preciséo e o

forjamento isotérmico.
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Tabela 2.5 Processos de conformagao superplastica do material [126].

Conformacgao Superplastica

Célula de Conformacao
Superplastica
carga
9 de
Pecas
Processo Processo
de de
Injecéo Forjamento de
de Ar Preciséo
Conformacgao Forjamento
Matriz Fémea Isotérmico
e E
Matriz Macho Forjamento
a Quente

Durante o processo de conformacéo superplastica (SPF em inglés), o
material € aquecido até a temperatura de conformacido dentro de um molde
selado. Sendo entdo aplicado gas inerte sob pressao, a uma taxa controlada
forcando o material a tomar a forma do molde. O fluxo de tensdo do material
durante a deformacdo aumenta rapidamente com o aumento da taxa de
deformacgéo.

A conformacdo de chapas metalicas pode ser subdividida em 3
processos pneumaticos principais: por matriz; diafragma, contrapressao e

dobra, conforme apresentado na Tabela 2.6.
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Tabela 2.6 Processos de conformacgao superplastica de chapas [126].

Processos de Conformacgao Superplastica de Chapas

Conformacao Conformacao
Matriz Fémea Matriz Macho
Conformacéo
Conformacao por Diafragma Conformacao
Matriz Fémea Matriz Macho
com com
Insertos Insertos

A Figura 2.24 mostra os campos de aplicagao para diferentes processos
de manufatura, onde se observa que a conformagao superplastica tem melhor
aplicagdo para a producdo de lotes de fabricacdo médios e de pecas de

formato complexo.

1- produgéo de
pecas
@ individuais.

| @ e conformacg&o
Complexidade \ T / X de chapa

T"" \ Jl 2- Embutimento

do estirada.

Componente | .
€Y, \ / ; 3- Fundicéo sob
@ pressao.

4 5 o N 4- Conformacao
s L L superplastica
Qtde. série

fabricacao

Figura 2.24 Campos de aplicagéo de diferentes processos de manufatura
[126].

2.5 Técnicas Experimentais para o Estudo da Superplasticidade

- Ensaio de tracdo a quente até a fratura: € uma das técnicas mais simples

para este tipo de estudo. Consiste em tracionar o material até a fratura com
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temperatura e velocidade de deformacao (tracdo) constantes e bem definidas
para que ocorra o fendbmeno superplastico. Os resultados sao plotados em
curvas de carga em fungédo do deslocamento. A partir do ensaio de tragao a
quente é possivel obter curvas de alongamento até a fratura tanto em fungcao
da taxa de deformacao (temperatura constante) como da temperatura de
deformacéo (taxa de deformagéo constante), sendo possivel determinar os
picos de dutilidade bem como definir as temperaturas e taxas de deformacao
caracteristicas do comportamento superplastico. Permite também estimar o
valor do expoente de sensibilidade a taxa de deformagao (m) [102], definido
como

_ dlogo
dloge

(2.17)

m pode ser determinado através de curvas de tensao x taxa de deformagéao
em escalas logaritmicas, selecionando as tensdes referentes a uma mesma
deformacgéo ou tensdes nominais maximas de cada ensaio, langados num
grafico tenséo x taxa de deformacéo inicial. O valor de m corresponde a
inclinagao da reta resultante.

- Ensaio de tragdo a quente variando a velocidade de deformagéo : é a
técnica principal usada neste tipo de estudo. Consiste em tracionar o material
a uma velocidade de tracédo V14 até o valor de deformagao superior que
corresponde a carga maxima, a partir do qual muda-se a velocidade de
deformagao para um valor V12 > V11, geralmente alterada por um fator que
varia de 2 a 2,5. Varios autores [111,127-129] estabelecem porcentagens de
pré-deformacéao, para determinadas ligas, que consideram suficiente para
ultrapassa a carga maxima e servir de ponto de partida para continuagao do
ensaio com novo valor de V1. Nao existe, no entanto, consenso relativo a
quantidade de deformacao ideal entre um valor de velocidade de tragao e
outro. Este método também permite determinar o valor de m, existindo
basicamente sete métodos [111,128] propostos para analisar os dados
experimentais, diferindo porém no ponto onde sdo consideradas as cargas ou

as tensdes, baseados todos eles em aproximacgdes para a equacao 2.18.
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0,
log—
dlogoc _ Alogo _ o, (2.18)
dloge Aloge Iogi '
&

A maioria destas técnicas de analise permite, em cada mudanca de Vr
que a estrutura de defeito da amostra se estabilize com as novas condi¢cdes
de € e nivel de o alcangado [128], e verificar também que o valor de m ndo é

constante para as varias taxas de deformacéo utilizadas, mas valor médio.

- Ensaio de fluéncia: € uma das primeiras técnicas empregadas neste tipo de
estudo. Consiste no carregamento de um corpo de prova a carga constante,
verificada por dinamémetro. Neste ensaio onde a taxa de deformagao ( € ), no
estado estacionario ocorre sob tensao verdadeira ( 0 ) ou aproximadamente
constante. A aproximacao resulta da operagdo do equipamento sob carga
constante, equivalente a um acréscimo continuo de tensao efetiva [102]. O
desejavel, para a superplasticidade, € o ensaio de amostras relativamente
pequenas, com grandes alongamentos e tensdes baixas se comparado aos
ensaios de fluéncia convencionais[ 130], permite a medida de € como fungao
de uma tensdo 0 imposta e os dados assim obtidos sao plotados de forma
logaritmica como ¢ x o, do qual é permitido estimar o valor do expoente de
tensao (n) definido como

1 _ dloge
m dlogo

n = (2.19)

e por meio do expoente de tenséo (n), assim obtido da relacdo de Norton,
estima-se o valor do coeficiente de sensibilidade a taxa de deformacédo ( m ),
conforme mostra a equacgao 2.19 e ja apresentado na Figura 2.12. O valor
da energia de ativagdo Qs depende se ocorre através da rede cristalina ou do
contornode gréo. A difusdo quando se da pelo contorno de gréo, os valores
obtidos de Qs sao cerca de metade daqueles obtidos por difusao através da
rede cristalina.

Os dados de curvas da Figura 2.11 como: o, T, €, t;, & , permitem a
preparagao de varios tipos de graficos: Relagdo de Norton; Arrhenius;

Relagdo de Monkman-Grant; Queda de Resisténcia, etc.
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Na Figura 2.25, sdo apresentados alguns destes graficos, como o de:
(a) Relacdo de Norton; (b) Relagdo de Monkman-Grant; e (c) de Arrhenius,

que irao permitir a compreensao do comportamento de fluéncia do matéria.
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T3

T2 T3>T2>T1

T1

Relagao de
Norton :

LOG ( taxa minima)

LOG ( tenséao)

QD
~

Relacao de
Monkman-Grant:

™, T2, T3
4—
T3> T2> T1

LOG ( taxa minima)

LOG (tempo de ruptura)

2

Relagao
de
Arrhenius:

Q1
Q2
Q3
c3
c3> o2> ol c2

o1

LOG ( taxa minima)

O
~

LOG (inverso da temperatura)

Figura 2.25 Graficos da: a) Relagcédo de Norton ; b) Relagdo de Monkman-

Grant ; ¢) grafico de Arrhenius.
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3. MATERIAIS E METODOS

3.1 Materiais

O aco Fe-Mn-Al utilizado foi fornecido na forma de lingotes com peso
aproximado de 3,5 Kg e dimensao 50 X 50 X 220 mm cada, fundido ao ar em
forno de indugdo, com cadinho revestido de refratario basico, sendo a carga
vertida diretamente em moldes de areia. Trata-se de um material bruto de
fusdo, com microestrutura mista austenita e ferrita, empregado como liga mae
no estudo de Casteletti [42] de propriedades mecanicas e fisicas.

Assim numa primeira abordagem, considerou-se os dados do trabalho de
TOSCANO [8], no qual é feito referéncia ao potencial superplastico de um aco
austenitico, com composigao relativamente proxima a da liga em estudo.
Desenvolvimento do Trabalho
Para a caracterizacdo na condi¢ao superplastica, o trabalho foi dividido em
etapas, tendo inicio com:

e Rota de Processamento a partir dos lingotes da Liga Fe-Mn-Al na condigao
SL (homogeneizada e laminada) para obtengéo de chapas finas, seguido de;

e Primeira Etapa: Ensaios de Tragao a Quente com material na condigao S L;

e Segunda etapa: Estudo das caracteristicas de recristalizagao e crescimento
de grao do material na condigdo S L ;

e Terceira Etapa : Ensaios de tracdo a quente e fluéncia do material tratado
nas SLT 1, SLT 2 e SLT 3 para determinar a melhor condi¢ao;

e Quarta Etapa: Ensaios de tracao e fluéncia do material na condigao SLT2.

A rota de processamento inicial, para obtencdo de chapas finas, foi
baseada no trabalho de Toscano [8], a partir de lingotes brutos de fusédo de liga
Fe-Mn-Al. As etapas deste processamento podem ser visualizadas de forma
esquematica na Figura 3.1, onde o lingote bruto de fusdao € homogeneizado a
1050°C / 24 horas e resfriado em O6leo, sendo em seguido cortado na
longitudinal e aplainado. Nestas condicbes o material é laminado a frio,
conforme a norma ASTM E2448 para chapas de espessura e < 3 mm em
condigdes superplasticas, com 3 passes de reducao intercalados 1050°C / hora

de recozimento, e redugdes / passe de 25%, 50% e 70% respectivamente.
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Figura 3.1

Material Bruto de Fusao

3 Lingotes
(50x50x220mm)

4

Analise Metalografia
Quimica Otica

A
A 4

Dureza

¥

Homogeneizagéo
1050°C /24 h
Resfriamento em o6leo

¥

Corte Longitudinal
Aplainamento / Retificagcao
das Faces

¥

Laminacgao a Frio
3 Passes: 25, 50 e 70% de
Redugao
Intercalados com Recozimento
a1050°C/ 1h

¥

Ultimo Passe de Acabamento a
Frio até chegar a Chapa Fina
com 1,3 mm de espessura.

Material na condicao S L

Rota de Processamento para obtencédo de Chapas Finas a partir

dos Lingotes da Liga Fe-Mn-Al.
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A partir das chapas finas, obtidas com esta rota de processamento
(material na condigdo SL, Figura 3.1), foi realizada a primeira etapa do trabalho
com ensaios de tracdo a quente de corpos-de-prova individuais até a ruptura
(sem variagdo de V1) e ensaios de corpos-de-prova com variagdo de V1. Os
passos desta primeira etapa do trabalho estdo representados de forma

esquematica na Figura 3.2.

Material na condigdo S L
(Chapa Fina do Lingote 1)

v

Usinagem de Corpos de Prova para
Ensaios de Tragao

l
1 1

Sem variagdo de V1 até a Com variagdo de Vr durante
ruptura em cada ensaio cada ensaio
T =600,700,800,900 e 1000°C T =600,700,800,900 e 1000°C
V1 =0,005 a 50 mm/min V1 =0,005 a 50 mm/min

1 1

Metalografia |y Dureza
Otica

Figura 3.2 Primeira Etapa de Ensaios de Tragdao a Quente com o material na

condicdo S L.
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Apos analise dos dados obtidos nesta primeira etapa do trabalho
seguiram-se estudos das caracteristicas de recristalizagao e crescimento de
grao do material na condigdo SL. Cujas etapas sédo apresentadas, de forma

esquematica, na Figura 3.3.

Material na condigcdo S L
(Chapa Fina do Lingote 1)

|

Preparo de Amostras para
Tratamentos de Recozimento

10x10x 1,3 mm

} } }

800°C durante 850°C durante 900°C durante
5,20, 60 e 180 min 5,20, 60 e 180 min 5,20, 60 e 180 min
Resfriamento: Agua Resfriamento: Agua Resfriamento: Agua

Metalografia Dureza

Otica
Determinacédo do Tempo de

Recozimento para se atingir um

Tamanho de Grao conveniente para
superplasticidade:

1 h em cada Temperatura

Figura 3.3 Segunda etapa, estudo das caracteristicas de Recristalizagéo e

Crescimento de Grao do material na condicédo S L.
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A terceira etapa do trabalho teve inicio depois de selecionadas as
condigbes mais favoraveis obtidas do estudo das caracteristicas de
recristalizacdo e de crescimento de grdo. Através de tratamentos de
recozimento realizados em amostras do material na condicdo SL. As condicdes
de tratamento, conforme as temperaturas de ensaio utilizado, foram
denominadas SLT1, SLT2 e SLT3.

Depois de tratados nas condigdes SLT1, SLT2 e SLT3, foram
confeccionados corpos-de-prova destes materiais. Os quais foram ensaiados a
tracdo (com salto de Vr) e a fluéncia, para determinacdo da melhor condigcéo de
superplasticidade. Baseado nos resultados obtidos, selecionou-se a rota mais
favoravel para os ensaios subsequentes, que foi a condicdo SLT 2.A sequéncia
desta terceira etapa do trabalho é apresentada de forma esquematica na
Figura 3.4.

A quarta etapa cuja sequéncia € apresentada na Figura 3.5, mostra os
ensaios subsequentes, com amostras do material na condigdo SLT2, em
ensaios realizados por tragao a quente e por fluéncia, para determinacédo da

melhor condigao de caracterizagao superplastica.
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Material na condicdo S L
(Chapa Fina do Lingote 2)

'

Preparo de Amostras para

Tratamentos de
Recozimento

50 x 150 x 1,3 mm

l

1

1

Tratamento SLT1
800°C durante 1 h

Resfriamento: Agua

Tratamento SLT2
850°C durante 1 h

Resf(iamento:
Agua

Tratamento SLT3
900°C durante 1 h

Resf[iamento:
Agua

Tracao

Usinagem de Corpos de Prova:

e

Fluéncia

em V1:

Ensaios de Tragdo com saltos

T =800, 900, 1000°C
V1 =0,05a 50 mm/min

Ensaios de Fluéncia:

T=900°C

o= 14, 20, 30, 50, 85 MPa

Materiais: SLT1, SLT2, SLT3

Escolha do Tratamento de Recozimento Final
da Chapa para melhor Comportamento
Superplastico do material :

SLT2

Figura 3.4 Terceira Etapa de Ensaios de Tragcao a Quente e Fluéncia para

determinacgao da melhor condi¢cdo de superplasticidade entre os

Tratamentos SLT 1,

SLT2 e SLT3.
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3.1.1 Composicao Quimica

Para a analise quimica do material como recebido, a amostra foi
solubilizada em meio acido, sendo Al, Mn e P determinados em espectrémetro
de emissao otica com plasma induzido (ICP-OES) modelo VISTA da marca
VARIAN. O Si foi obtido utilizando espectrofotémetro de absorgao atémica com
chama da marca VARIAN, modelo Spectra A640. Carbono e Enxofre foram
determinados em equipamento LECO CS-444 por combustdo direta.
Apresentou o material apos analise a seguinte composi¢ao quimica:

Fe— 24.5Mn- 6.5Al- 1.5Si— 1.1C— 0.009P- 0.016S (% péso).

3.1.2 Caracterizagao microestrutural

O material recebido na forma de lingotes bruto de fusdo, com peso de
3,5 Kg; dimensdes: 50 x 50 x 220 mm (cada), homogeneizado e laminado para
a observagdo da microestrutura. A chapa assim obtida foi inicialmente
recortada e embutida a quente em baquelite. Em seguida foi lixada até a grana
1200 (lixa de SiC) e posteriormente polida com pasta de diamante de até 1 ym.
A superficie polida foi atacada com solugdo aquosa 2% Nital, conforme a

Figura 3.6.

Figura 3.6 Microestrutura de amostra a partir de lingote bruto de fusao da liga

Fe-Mn-Al utilizado neste trabalho, na condigdo SL. Ataque Nital 2%.
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3.2 Metodologia

Dados dos tratamentos feitos por Cintho et al [131], descritos a seguir,
de recozimento prévio em amostras de chapa laminado a frio, foram usados
como um critério inicial para selecionar a condigao microestrutural do material
estudado neste trabalho.

Ha alguns anos Cintho et al [131], produziram chapas finas de aco Fe-
Mn-Al, usando uma sequéncia similar de laminacéao a frio / tratamento térmico a
1050°C para processamento do material. O ago utilizado apresentava a
seguinte composigdo quimica: 21.4Mn-7.9Al-0.64Si-0.44C e as chapas tinham
0.5 mm de espessura. Este material foi manufaturado com um passe final de
laminagdo a frio, de cerca de 80% de redugdo na espessura. E tratado
termicamente a 925°C por 30min apresentando uma estrutura completamente
austenitica com tamanho de grdo médio de 30 um e 170 HV 5 de dureza.

As amostras das chapas finas foram usinadas na direcdo de laminacao,
com Lo = 10 mm x 3 mm de largura nominal, similares as amostras utilizadas
por Toscano [8], seguido por tratamentos prévios de recozimento, em varias
temperaturas e tempos, para acompanhar a variagdo dos tamanhos de grao
com o tempo e selecionar uma melhor condicdo microestrutural do material.

A Figura 3.7 apresenta a variagcdo dos tamanhos de grao com o tempo
de recozimento a 800°C, 925°C e 1050°C, do material utilizado no trabalho de
Cintho et al [131], com baixo carbono, selecionado intencionalmente com o
objetivo de observar o desempenho em estampagem profunda a temperatura

ambiente.
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Crescimento de grdo ap0s tratamento
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Figura 3.7 Variagdo do tamanho de gréo (tempo e temperatura), conforme
Cintho [131].

O trabalho foi desenvolvido a partir dos lingotes processados inicialmente
na forma de chapas finas laminadas a frio, confeccionando-se a partir destas
chapas do material na condicdo SL (homogeneizado e laminado) os corpos de
prova.

A primeira etapa dos ensaios (material na condigdo SL), foi realizada
com corpos-de-prova individuais ensaiados por tragao a quente até a ruptura
(sem variacdo de V1) e corpos-de-prova ensaiados com variagado de Vr.
Verificando o alongamento final €, e a partir dos dados plotados em graficos
tensdo x taxa de deformacéo, obtendo O maximo , € valores de m.

A segunda etapa foi realizada com analise das caracteristicas de
recristalizacéo e crescimento de grao do material na condicdo SL, baseada
nos dados obtidos dos ensaios de tracdo da primeira etapa (material SL).
Através dos resultados de recristalizacdo e crescimento de grdo, foram
confeccionados corpos-de-prova a partir de material SL (homogeneizado e

laminado), recozidos nas condigdes SLT1, SLT2 e SLT3.
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A terceira etapa de ensaios de corpos de prova do material nestas
condigbes, por tracdo a quente e fluéncia, buscando obter uma rota de
processamento, na determinacéo de melhor condicdo de superplasticidade,
dado, que por ser um estudo pioneiro na caracterizagao superplastica deste
tipo de aco da liga Fe-Mn-Al, a abordagem adotada foi o procedimento basico
ja consagrado de investigacdo de um material para validar a caracterizag&o
superplastica pretendida.

Na etapa seguinte (quarta) a melhor condigdo obtida e escolhida, de
material tratado na condicdo SLT2 (homogeneizados, laminados a frio e
recozidos a 850°C / hora), de cujo material corpos-de-prova foram ensaiados
por tragdo a quente e fluéncia. Acrescentando-se aos métodos empregados
nos ensaios de tracdo e/ou fluéncia, variagcbes de abordagens conforme as
investigacbes foram evoluindo, tendo em conta que os dados obtidos por
ambos os meétodos apresentaram grande concordancia de resultados, em
conformidade com dados reportados na literatura [102].

A superplasticidade de um material pode ser avaliada com a utilizacao de
varios métodos. O mais indicado deles, e dos mais utilizados vem a ser o
calculo de m, por descartar os valores geométricos (como o alongamento
dependente da geometria) e dar uma idéia, ou previsdo da quantidade de
deformagdo homogénea que o material vai suportar durante o processo.

Outro método é a medida de alongamento até a fratura €, , pela propria
definicho de que o material deve sofrer grandes alongamentos ao sofrer
deformacgédo plastica homogénea [2]. Este método no entanto, ndo € o melhor
nem o mais reprodutivel parametro para a caracterizacdo do comportamento
superplastico, porque o alongamento depende de muitos fatores externos ao
material, como por exemplo: variagdes de temperatura ao longo do corpo-de-
prova, mudangas estruturais dai decorrentes e geometria da amostra
[116,132,133].

Normalmente sao utilizados dois procedimentos basicos diferentes para
a plotagem logaritmica dos dados mecanicos de materiais superplasticos
conforme ja comentado anteriormente (vide Figura 2.12):

(a) tensdo x taxa de deformacgéao (ensaio de tragao);
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(b) taxa de deformagao x tensao (ensaio de fluéncia) [102].

3.2.1 Processamento do Material na Forma de Chapa Fina

Os lingotes foram primeiramente submetidos a tratamentos térmicos de
homogeneizagdo a 1050°C por 24 horas, sendo em seguida resfriados em
Oleo. Todas as faces dos lingotes foram esquadrejadas em fresa, antes de
separados os lingotes em duas partes:- dimensao 25 x 50 x 200 mm (cada),
com dureza de:286 HV3o. As partes esquadrejadas foram submetidas a 3 séries
de passos de laminagcdo a frio com baixa deformagao, em laminador marca
FENN da AMTEL. Inc. Modelo 051, seguidas por tratamentos térmicos a
1050°C durante 1 hora, em forno marca SIGMA, do Tipo 15/25115. Os niveis
de deformagdo acumulados apds cada estagio de laminagdo a frio
corresponderam a cerca de 25, 50 e 75% de redugédo em espessura do lingote
laminado. Apds o ultimo tratamento de solubilizagdo a chapa foi laminada a frio
continuamente até o formato final de ~ 1,3 mm de espessura. A Figura 3.8
ilustra a sequéncia de mudanga de forma em cada estagio na preparagao do

material.

Figura 3.8 a) Lingote bruto de fusao; b) apds tratamento de homogeneizagao; c)
apos operacao de fresamento; d) seccionamento em 2 partes; e)-f)
apos diferentes estagios de laminagao; g) formato final como chapa
fina; h) amostras para os ensaios de tragéo e fluéncia com ~ 1 mm de

espessura.
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3.2.2 Caracterizagao pelo alongamento

Em termos de alongamento a caracterizagdo do comportamento
superplastico do material foi feita inicialmente através da avaliagcdo dos ensaios
de tracdo a quente em diferentes corpos-de-prova, analisando as curvas
experimentais de carga em fungdo do deslocamento. O alongamento do
material em condicdo superplastica é muito maior do que o alongamento
convencional dos materiais, onde possiveis diferencas de orientacdo poderiam
ser vista apenas no inicio da deformagcdo devido a disposicao da
microestrutura, provavelmente com diferentes orientagcbes em relacdo ao eixo
de tracao.

A proporcédo que é realizado o ensaio de tragdo a microestrutura tende a
assumir uma configuragao equiaxial [134], de modo que a orientagao prévia do
material (inicio do ensaio) deixa de ser relevante durante a deformacdo no
transcorrer do ensaio. O volume do corpo-de-prova, assumindo que fique
constante na secdo de comprimento util durante o ensaio, é relacionado por
[135]

Lo_Ao = Li_Ai ou h e i (3.1)

onde: Lo — comprimento util inicial, Ap— area inicial da segao, Li— comprimento
instantaneo, A; - area da secéo.

Observou-se de inicio que existe uma tendéncia de aumento do
alongamento com a diminuicdo da taxa de deformagdo nominal, e
considerando que a deformacdo total medida se relaciona quase que
exclusivamente com a regido do pescog¢o, cujo alongamento é maior do que a
média [136], entdo o ideal seria um corpo-de-prova com comprimento util
pequeno o suficiente para conter somente a regido do pescogo, onde o

alongamento total medido equivaleria aquele do pescocgo.
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ApoOs analise dos resultados dos ensaios realizados na primeira etapa do
trabalho, verificou-se que o comprimento util do corpo-de-prova poderia ser
melhorado, assim providenciou-se corpos-de-prova nao mais com comprimento
util de 10 mm mas com comprimento util de 5 mm para os ensaios das etapas

subsequentes do trabalho, conforme indicado na Figura 3.9.

. L i Ls ;
e e
» Dg R . D¢ '
a) C. P. antes do ensaio b) C. P. apds o ensaio

Figura 3.9 Corpos-de-prova para ensaios de tracéo e fluéncia com espessura

de ~ 1 mm, desenhos esquematicos.

O alongamento determina o grau de superplasticidade que o material
pode apresentar, embora um grande alongamento durante o ensaio de tragao
(alongamento > 100%), ndo quer dizer que o material esteja no regime de
escoamento superplastico (Regiao IlI), mas pode estar num regime de fluéncia
por difusdo (Regiao I) ou fluéncia por deslocamento (Regiao Ill), por exemplo.

Um alongamento de 400% do material, conforme PILLING e RIDLEY
[98] no entanto, ja estaria caracterizado como comportamento de escoamento
superplastico (Regiéao Il).

Portanto deve-se ressaltar que nem sempre o alongamento até a ruptura
€ o melhor parametro para confirmar se um material apresenta ou nao
comportamento superplastico [116,132,133]. Dai o uso de outros critérios para
confirmar este comportamento como o expoente m (sensibilidade a taxa de
deformacgao) derivado diretamente dos ensaios de tragdo, e n (expoente de

tensao) derivado dos ensaios de fluéncia, e relacionado inversamente com m.
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3.2.2.1 Curvas de tensao real por deformagao

A conversao da forma convencional das curvas experimentais de carga x
deslocamento para curvas de tensao real x deformacdo é feita através das
expressbes 0 =S (1 +e)e € =1In (1 + e), considerando o volume como
constante. Nos materiais superplasticos a deformacdo acontece de forma
homogénea [102], constituindo o expoente m um fator importante para
caracterizar a superplasticidade [136], com valores de m na faixa de 0,3 a 0,8.
Ha grande resisténcia do material a estriccdo localizada [153], podendo a
estricgcdo ocorrer apenas num estado avancado da deformacéo [154].

A determinacdo em cada instante da carga P , da tens&o nominal S e da

deformacéo nominal é dada por :

S= e e= — (32)

P
A L,
onde Lo € o comprimento util do corpo-de-prova, AL o deslocamento e Ap a
area da secéo transversal inicial.

Com os valores assim obtidos e considerando-se o volume constante,
valido dentro do campo de deformagdo uniforme (regido de carga maxima),

calcula-se a tensdo verdadeira ¢ e a deformacdo logaritmica € , pelas

Equacbes [102]:
o=S(1+e) (3.3)
e=In(1+e) (3.4)
onde para cada deslocamento AL e carga P existe uma deformacao logaritmica

€ e uma tensao correspondente o verdadeira. Permitindo o levantamento de

curvas o X € .
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As técnicas empregadas na primeira, terceira e quarta etapas deste
trabalho sdo praticamente as mesmas tanto para ensaios de tracdo como de

fluéncia, e serdo tratadas respectivamente nos itens 3.2.4 e 3.2.5 desta sec¢ao.

3.2.3 Estudos de recristalizagao e crescimento de grao

Os tratamentos térmicos no material na condicdo SL utilizado nos
ensaios de tracdo, foram realizados visando produzir estrutura de grao fino.
Experimentos estes baseados em estudos de envelhecimento realizados por
Nassour [139] e Cintho et al [131], cujos resultados dos tratamentos de
recristalizacdo, como tempo, temperatura, dureza, crescimento e tamanho de
grao foram usados como base inicial para selecionar um material com condigéo
microestrutural mais conveniente. Nassour pesquisou o comportamento de
envelhecimento de uma liga de Fe- 32Mn- 8Al- 1,5Si- 1C nas temperaturas
500°C, 600°C, 700°C e 800°C com variacao de tempo de 0,25 h até 1000 h,
submetendo o material a um passe final de 45% de redugao de espessura de
laminacéo a frio, antes do tratamento de envelhecimento, realizado a 925°C por
1 hora para apresentar estrutura de fase simples austenitica com tamanho de
grao médio de 47 ym e dureza de HVS = 303, e detectou a presenga FesAIC e
ferrita durante o processo de encruamento do material nas temperaturas de
500°C, 600°C e 700°C, e a presenca de FeMn, durante os estagios iniciais de
encruamento (500°C e 600°C), desaparecendo com o decorrer do tempo de
envelhecimento. A 800°C foi detectada somente a presenca de austenita e
ferrita. O trabalho de Nassour apresentou sequéncia de microestruturas muito
similar aquelas observadas neste trabalho.

A terceira etapa, vide fluxograma da Figura 3.4, foi entdo realizada
depois de analisados os resultados dos tratamentos de recristalizagcdo e
crescimento de grdo, tempo, temperatura e dureza. As amostras
homogeneizadas e laminadas foram agrupadas em 3 lotes denominados SLT1,
SLT2 e SLT3 (homogenizados, laminados e recozidas por 1 hora a

temperaturas de 800°C, 850°C e 900°C respectivamente).
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3.2.4 Ensaios de Tragao

Os ensaios de tracdo foram realizados conforme dois procedimentos
diferentes, mas complementares para a realizacdo de ensaios mecanicos em
ligas superplasticas [102]. Tais procedimentos ja apresentados na segao 2.5
(relacdo entre tensédo ( 0 ) e taxa de deformacgdo ( € ) ) e (o coeficiente de
sensibilidade a taxa de deformacéo ( m )), foram realizados basicamente por
dois métodos:

- Ensaio de tragdo em amostras simples com velocidade de tragao constante.
- Ensaio de tragdo com saltos de velocidade de tragdo numa mesma amostra.

O ensaio de tragcdo com salto de Vr, a velocidade de tracionamento é
pré-determinada, mantendo-se fixa a temperatura, ocorre uma deformacao
inicial até atingir o patamar de tensdo de escoamento, ponto de tensao
maxima. Neste ponto altera-se a velocidade de tracionamento. O procedimento
se repete sucessivamente até completar a sequéncia pré-determinada de
velocidades de tracdo. A cada taxa de deformacdo corresponde uma tensao
relativa a deformacao do final do incremento. As corregdes, para os niveis mais
altos de velocidade de tracéo ( V1), sdo realizadas de acordo com Backofen et
al [77]. Este método permite, com um unico corpo-de-prova, a avaliagao de
uma ampla faixa de velocidades de tracdo ( Vr ) em uma determinada
temperatura [24, 77, 98, 140].

Os ensaios de tracao foram realizados em varias temperaturas: ambiente
(25°C), 600°C, 700°C, 800°C, 900°C e 1000°C em pelo menos 4 niveis de Vr
com valores de: 0.05 mm / min, 0.5 mm / min, S mm / min e 50 mm / min
correspondentes respectivamente a taxa de deformacao ( € ) inicial de 8.3 x 10
° s’ 83x10%", 83x10°s" e 83x10%s7, inicialmente em
diferentes amostras do material (SL), sem o uso de extensémetro devido as

dimensdes dos corpos-de-prova.
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£ inicial £

Figura 3.10 Curva esquematica de um ensaio de tragao a quente (Tensao x
Deformagao Nominal ) com mudancgas na velocidade de tragcao

(V) apos alcancgar o pico de tenséo.

BOREMO

TEMP

Figura 3.11 Curva esquematica de Carga x Tempo representando mudanca
de velocidade de tragao (V) para (V') no tempo. Os tempos Ae B
representam a mesma deformagéo com cargas Pa € Pg em Vr

diferentes, respectivamente [77].
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Alguns ensaios de tracdo foram realizados também em diferentes

temperaturas e velocidades de tragdo como :

- V1 =0.005 mm / min e 0.01 mm / min nas temperaturas 850°C e 1000°C,

- V1 =0.05 mm/min nas temperaturas 750°C, 825°C, 850°C, 875°C e 1050°C,
- V1 = 0.5mm/min nas temperaturas de 220°C, 420°C, 560°C e 580°C.

A primeira etapa ( vide diagrama da Figura 3.2) de ensaios do ago da liga
austenitica Fe-Mn-Al para conformagdo com grandes alongamentos a altas
temperaturas nao foi plenamente satisfatéria em viabilizar seu comportamento
superplastico, necessitando ser complementada por uma nova série de
ensaios.

Na segunda etapa do trabalho (vide diagrama da Figura 3.3) com o
material na condicdo SL, foi necessario definir uma melhor combinacao de
temperatura e condicdo de taxa de deformagdao com tratamentos térmicos,
visando obter melhor comportamento nas condi¢gdes pesquisadas. Uma série
de ensaios de tracdo foi entdo realizada a mesma temperatura com saltos de
V1 seguido da realizagdo de outra série de ensaios, depois de analisados os
dados obtidos, nas melhores condi¢des encontrada.

A terceira etapa do trabalho( vide diagrama da Figura 3.4) foram
analisados os dados com os mesmos procedimentos empregados na primeira
etapa, e os corpos-de-prova assim processados, ensaios tanto em tragao a
quente como em fluéncia, utilizando para observar a variagdo de m, os
métodos:

- diferentes amostras para cada combinacio de velocidade de tracdo com a
temperatura,
- Unica amostra submetida a varias mudancas na velocidade de tracdo durante

um dado nivel de temperatura.

3.2.5 Ensaios de Fluéncia

Os ensaios de fluéncia, foram realizados na modalidade carga constante.
Seguindo o procedimento normal para a realizagao de experimentos a carga

constante conforme norma ASTM. E-139 (1990) e verificando, com
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dinamdmetro marca VEB, capacidade 400 kgf, a carga correspondente a cada
tensdo escolhida. Adotou-se como critério associar os picos de tensdo dos
ensaios de tracdo a quente com as taxas de deformacao.

Os corpos de prova foram usinados no sentido de laminacdo da chapa,
em formato retangular com furo de fixagdo nas extremidades, similares aos
utilizados nos ensaios de tracdo. Os ensaios foram realizados em CP, de
materiais em diferentes classes de tratamento de recozimento, onde as
tensdes aplicadas, obtidas por associagao com as respectivas velocidades de
tracdo conforme aumento da carga de ensaio, num amplo intervalo de tempos
de ruptura, de ensaios realizados na INSTRON as mesmas temperaturas.

As medidas de temperatura foram tomadas com termopares Tipo K,
Chromel—-Alumel, monitorando tanto a temperatura no interior do forno, como a
temperatura do corpo de prova fixada no centro da parte util. E as medidas da
variagdo do alongamento em fungdo do tempo, coletadas por LVDT e
armazenadas com intervalos em média de 10 segundos (conforme a tenséo e o
tempo fixados) ao longo dos ensaios através da leitora e armazenadora de
dados ( Datalogger), com tempos de ensaio variando desde alguns minutos a
mais de 10 dias.

O estudo por fluéncia foi efetuado para tensdes de ensaio aplicadas na
faixa de 14 a 85 MPa, para a plotagem logaritmica dos dados mecanicos de
taxa de deformacéo x tempo. Seguindo o procedimento normal de ensaio de
fluéncia a carga constante, obtido normalmente em equipamentos de fluéncia
do tipo Andrade [148], no qual um sistema de alavanca-de-came decresce a
carga aplicada ao corpo-de-prova de modo que a tensédo verdadeira
permanecga constante a proporg¢do que a amostra vai se alongando.

Os ensaios de fluéncia do material objeto deste trabalho (terceira e
quarta etapas do trabalho, vide Figuras 3.4 e 3.5) foram efetuados como uma
complementacdo necessaria para referendar a caracterizagdo superplastica
verificando e correlacionando a concordancia de tendéncias e comportamento
do material.

No estudo dos mecanismos de deformacéo superplastica, em relagcéo a

¢ (taxa de deformagao), 3 aspectos sao considerados importantes [141]:
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- 0 funcao de n (expoente de tensao);
- T em termos de Q (energia de ativagéo);
- d (tamanho de grao) funcéo de p (expoente de tamanho de grao);
as outras variaveis normalmente nao sao paradmetros considerados na
deformacéo.
A partir da Equagéao constitutiva para plasticidade de Mukherjee, Bird e

Dorn (MBD) que obedece a correlagao (Equagéo 2.2 da teoria) na forma :

£=AL(02) (2P (T22) exp(-2) 35)

onde: € — taxa de deformacéao; A — constante; Dy — coeficiente de difusao;
E- constante elastica; b- vetor de Burgers;d— tamanho de grdo da matriz;
o—tensdo; o — limiar de tenséo (abaixo da qual ndo se observa
deformacao por fluéncia); n — expoente de tensdo e Q — energia de

ativacdo verdadeira para a deformacéo.

A Equacéao 3.5 pode ser simplificada, fixado o tamanho de gréo, numa
dada faixa de temperatura e com um limiar de tensdao oo pequeno, esta

equacao assume a forma:

Na Q
: exp(-R—T) (3.6)

¢E=Ao0

onde: n, — expoente de tensédo aparente; Q — energia de ativagdo aparente.

A energia de ativacdo aparente pode ser calculada usando dados da
taxa de deformacdo € , num dado nivel de tensdo o fixado (geralmente séo
dados obtidos de niveis de € experimentais). Neste caso, os dados de o e € sédo
referentes a diferentes niveis de deformagdo, durante o carregamento
suiperplastico. A energia de ativagdo( Q ) resultante ira refletir o mecanismo de

deformacgéao operacional verdadeiro [141].
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Os dados obtido em diferentes temperaturas, para cada tensao
anteriormente indicada, importantes na analise das caracteristicas de
superplasticidade do material, resultaram em graficos do tipo:

- deformacéao x tempo (caracteristicos do comportamento de fluéncia);
- Norton (Log taxa x Log tensao), importante para se determinar o valor n;
- Arrhenius Ln ( taxa minima nominal x inverso da temperatura) o valor Qy ;
- Monkman-Grant (Log taxa x Log tempo ruptura);
- queda da resisténcia a fluéncia x tempo;

Assim numa primeira abordagem, foram realizados ensaios de fluéncia
nos 3 lotes tratados em SLT1, SLT2 e SLT3 primeiramente a 900°C, condi¢cao
considerada mais critica (baseado nas micrografias dos ensaios de tragéo
realizados até esta etapa, na qual os graos ja estdo maiores e em termos de
alongamento apresentam-se praticamente fora da regiao Il).Visando associar

as tensdes utilizadas aos picos de tensao dos ensaios de tragao a quente.

3.2.5.1 Observagoes quanto aos resultados dos ensaios de tragao e
fluéncia

Procedimento de corregdo da deformag&o nominal

A fim de determinar o grau de deformacdo, as dimensdes finais dos
corpos-de-prova foram medidas, nos ensaios tanto de tragdo como de fluéncia
com corregdes dos valores de deformagdo nominal obtido, visando considerar
somente o alongamento da parte util do corpo de prova ensaiado. Seguindo o
procedimento abaixo.

Considerando a relagao
Al=Al".F (3.5)
onde : Al — alongamento somente na parte util ( Lo ), A I” - alongamento lido

pelo DL + LVDT, F — fator de corregcado (razdo entre alongamento medido e

ultimo ponto da matriz ).
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Al
F=_—"' (3.6)
Al

onde : Al =L - Lo - alongamento medido no corpo de prova, Al - ultimo
ponto da matriz, L — alongamento final medido na parte util do corpo de prova,

Lo — comprimento util do corpo de prova.

3.2.5.2 Consideracdes sobre os valores do Expoente de Tensdo(n)ea

Energia de Ativacao ( Qs) para Fluéncia

Os ensaios de fluéncia sao realizados com o uso de taxas minimas, as
quais devido as tensdes utilizadas e as pequenas deformacbes apresentadas
nos ensaios, n&o necessitam ser corrigidas. No entanto se comparadas estas
tensbes com aquelas utilizadas nos ensaios de fluéncia em condi¢oes
superplasticas, de valores de tensao muito menores e grandes deformacgoes,
verifica-se que ocorre justamente o contrario.

O cunho tecnolégico do trabalho, vale ressaltar, faz com que se de
atengado nao so6 a porcentagem de deformacgéo, tempo de ensaio, temperatura,
como a outros fatores envolvidos no processo de deformacdo: taxa de
deformacao (¢), difusividade nos contornos de graos (D), tamanho de gréo (d),
temperatura (T), tenséo aplicada (o), sensibilidade a taxa (m), entre outras.

A Equagao 2.2 [113], para plasticidade em temperaturas elevadas,
proposta por Mukherjee, Bird e Dorn (MDB) [115], d& uma previsdao do
mecanismo de ligacado entre a taxa de fluéncia estavel e o tempo de duragao
para ruptura por fluéncia no contexto da lei de Monkman-Grant. Esta equacéao
correlaciona a constituicido das propriedades superplasticas do material, sendo
repetida a seguir

£=Ci () (P ()" Doexp (--2) (22)
nesta equacao, a energia de ativagao aparente (Q), para a fluéncia de metais
em altas temperaturas e solugdes solidas diluidas, € independente da

deformacédo por fluéncia e insensivel a tensao aplicada, porém apresenta



82

estreita concordancia com a energia de ativacao de auto-difusdo. A mudanca
na taxa de fluéncia com o tempo, em condicbes estaveis das variaveis
independentes tensao e temperatura, é reflexo de mudancas subestruturais
(subgrdos). Nos metais estas mudangas subestruturais (subgraos) sao
insensiveis a temperatura e dependem quase que exclusivamente do tempo (t)
e da relacdo o/E (tensdo/mddulo de elasticidade). Assim a taxa de fluéncia
estavel ndo depende somente da tensdo, mas também da subestrutura estavel
produzida por esta tensdo. Os varios mecanismos de controle de difusao
portanto diferem uns dos outros com relagdo a: D — coeficiente de difusao
envolvido; e o valor do coeficiente Ci e dos fatores estruturais a ele
relacionados como n (expoente de tenséo).

No caso de fluéncia em condigdes superplasticas, tal equacao (2.2) tem
aplicacao significativa ao estimar a taxa estavel na construcdo de curvas
universais de fluéncia, assumindo valores de n = 2 (expoente de tensao),p= 2-3
(inverso do tamanho de grédo) com Qs = geralmente a energia de difusdo nos
contornos de graos (Qgas), € ocasionalmente igual aquela energia na difusao

por volume (Qy). O coeficiente de difusao (D), relacionado por

D =D, exp (-&) (2.20)

onde : Do — fator de frequéncia, T — temperatura e R — constante dos gases,
permite que a Equacéao 2.2 possa ser reescrita na forma
o

Dyp(oyn (2.21)

£=A.D. (
d E

onde : A — coeficiente do material, E — moddulo de elasticidade, considerando

que (%) = constante, chega-se a equacdo € = A. 0 " da fluéncia, onde

A = C’ , dai a importancia dos valores de n e Qy.
Com os dados dos ensaios de fluéncia do aco Fe-Mn-Al, na condigcao
SLT2, nas diferentes tensdes, foi plotado o grafico de Ln (taxa inicial) x 1/ T,

obedecendo a relagado de Arrhenius dado pela Equagao 2.22

Qs
§€=B.e Rt (2.22)
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onde: ¢ — taxa minima; B — coeficiente que engloba a componente A’, ¢ " da
Equacédo 2.11; Qs — energia de ativagdo; R — constante dos gases e T —

temperatura em graus Kelvin. Da Equagéo 2.22 vem

lné=LnB- 2 (2.23)
RT

O parametro n é tanto ou mais importante, nos ensaios de fluéncia, que
os demais parametros, para a caracterizagdo do comportamento superplastico,
pois através dele podemos confrontar e confirmar os valores obtidos de m, nas

mesmas condi¢gdes que os ensaios de tragao, haja vista a relagdo n =1/ m.

3.2.5.3 Ensaios de tragdao com taxa de deformagao constante e fluéncia a

tensao constante

A tendéncia de variagao de € e 0, € representada de forma esquematica
na Figura 3.12.

A Figura 3.12(a) apresenta a tendéncia de diminuicdo da taxa de
deformacao no decorrer do ensaio de tracado. Tal tendéncia é observada em
todas as temperaturas de ensaio. A variagdo na tensdo € maior conforme a
temperatura decresce, sendo necessario corregées ao longo do ensaio.para
que se mantenha constante, assim sao realizados calculos de correcédo da taxa
de deformagado, para manter € constante, nos ensaios de tracdo em
determinada temperatura e V1 constante até o limite de tenséo.

A Figura 3.12(b) apresenta a tendéncia de aumento da tensdo no
transcorrer dos ensaios de fluéncia, dai a necessidade de realizar ensaios de
fluéncia a tensdo constante. Assim na quarta etapa do trabalho, foram
realizados ensaios com carga frontal (carregamento direto) nos quais se
eliminou o componente alavanca-de-came do sistema, passando a carga a agir
diretamente no corpo-de-prova ensaiado. Para compensar a tend~encia de
aumento de tensdo, no transcorrer dos ensaios de fluéncia, foram realizados
ensaios de fluéncia a tensao constante, nos quais foram utilizadas correc¢des
de carga durante os experimentos, baseadas em simulagbes de ensaios

projetados para cada tensao utilizada.
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Figura 3.12 Desenho esquematico das tendéncias de € e o durante os
ensaios de: (a) tragdo com Vr constante ; (b) fluéncia a carga

constante.
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3.2.5.3.1 Fluéncia a Tensao constante

Infelizmente nas configuracdes para os testes de fluéncia convencionais,
conforme HOPKIN [157] todo o peso da alavanca-de-came age diretamente no
corpo-de-prova, resultando numa carga minima relativamente grande. Dois
pesos € ndao um é aplicado no corpo-de-prova. O que néo é nada desprezivel
para tensdes baixas e corpos-de-prova pequenos, que € o caso dos ensaios
superplasticos. Assim a maquina convencional, apresentou limitacdo de came
e de curso de alongamento (por nao ser especifico para ensaios
superplasticos).

As alternativas para realizar os ensaios, nas condi¢des desejadas e
comparacgao os dados obtidos, sdo ensaios de fluéncia do tipo:

- com carga frontal; no qual elimina-se o componente alavanca-de-came do

sistema, passando a carga a agir diretamente no corpo-de-prova ensaiado;

- a tensdo constante : como n&o se encontra disponivel, pelo menos no
mercado interno, equipamento de fluéncia especifico que corrija a tenséo
no decorrer do experimento, alternativamente este tipo de ensaio pode ser
realizado, compensando as alteragdes de tensdo, com retiradas programadas
de peso durante a execugao. A porcentagem de deformacgé&o projetada, valor
dos pesos, tempo de retirada, todos estes parametros devem ser calculados
para cada tensao nominal a ser utilizada; a Figura 3.13 apresenta detalhe de

uma montagem para ensaio a tensao constante em maquina STM.

- alavanca-de-came especifica : equipamento de alavanca-de-came, com
arranjo de came de projeto especifico para superplasticidade, tipo sistema
de came proposto por DUDDERAR [146]. A Figura 3.14 a seguir mostra um
desenho esquematico do perfil de came proposto por DUDDERAR.



86

FORNO
TUBULAR
FI FTRICO

Figura 3.13 Detalhe (antes do inicio) de ensaio de fluéncia a tenséo
constante, com retiradas programadas de peso durante a

execucgao, conforme montagem em uma maquina STM.

CAME
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<+— Amostra
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Figura 3.14 Desenho esquematico do perfil de came para ensaio superplastico
proposto por DUDDERAR [146].
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3.2.5.4 Consideragoes sobre o Limiar de Tensao (Threshold Stress, oy) no

comportamento superplastico do agco Fe-Mn-Al na condigao SLT2

O limiar de tensao (tensao limite) (0p), como ja comentado no capitulo 2,
durante o escoamento superplastico, € capaz de explicar de maneira pelo
menos qualitativa, a transicdo nas caracteristicas mecéanicas do material,
quando passa da regido Il para a regiao | da curva sigmoidal, uma vez que
deve ser diferente de zero para deformacgdes de materiais soélidos.

Uma vez determinado, pode ser utilizado para corre¢gao da tensdo de
escoamento (0), de forma a se obter os dados reais, para plotar as curvas
partir dos ensaios realizados. O valor da tensdo limite pode ser obtido via
dados de ensaio de tensdo como via dados de fluéncia, vide consideragdes
sobre a Equacdo MBD, assim neste trabalho optou-se por determinar o valor
de 0p via dados de fluéncia, conforme o seguinte procedimento.

Considerando a Equacao 2.21 da qual deriva a relacao de fluéncia

¢ = A.0 " repetida aqui

¢=A.D. (%)p (Zy (2.21)

onde A — constante do material, d — tamanho de grdo do material, o — tenséo,
E — mddulo elastico a temperatura, b- vetor de Burgers, p — expoente inverso
do tamanho de grédo, que em condigdes superplastica assume valores 1 — 2, e
N — expoente de tensdo, que assume valor n=2 para difusdo (D) por contornos
de graos por troca de vacancias, e D — coeficiente de difusao = Dy exp (-Q/RT).

Para determinar o valor de 0y para o escoamento superplastico no aco
Fe-Mn-Al na conid¢cdo SLT2, considerado inicialmente nos calculos analiticos a
relagdo ¢ = A.c ", da qual obteve-se via grafico de Norton ( Log £ x Log o), a
relagao

£%=A".0 (2.22)

parametrizando o valor de oy do escoamento superplastico, em dado nivel de

temperatura, utilizando um grafico do tipo € “x o , pela inteseccdo com o eixo
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O, foi obtido uma estimativa analitica do valor do limiar de tens&o (0o).

Reescrevendo a Equacdo ¢ = A.o "de fluéncia como

¢=A. (0—-0p)? (2.23)
onde n = 2, obteve-se uma racionalizagdo do grafico de Norton, considerando

os valores de Og calculados analiticamente.

3.2.6 Caracterizagao microestrutural

A microestrutura das amostras foi analisada, na primeira e segunda
etapa, por microscopia otica (MO), em microscopio marca Carl Zeiss, com
camera SONY acoplado a um analisador de imagens com ‘software “Image
Pro-Plus. Na etapa a analise por MO, foi realizada em um microscépio marca
OLYMPUS BX-41M, com camera digital Evolution LC + software de analise de
imagens SIS-RULER”.

As amostras ensaiadas foram lixadas com lixas 240, 320, 400, 600,
1200 e 2000 mesh, em seguida sofreram polimento mecanico utilizando-se
oxido de Cr e pasta de diamante de 9 um, 6 ym, 3 um. Utilizando para ataque
quimico solugado de Nital 2%, com a técnica de imersdo para execugao do
ataque.

Utilizado equipamento de microscopia eletrénica de varredura (MEV) da
modalidade FEG com EDS marca Philips XL30 e detector de microanalise
INCAX-SIGHT, para determinacdo das fases, composicdo quimica e
verificagcdo do tamanho de grdo. Estas amostras, preparadas para serem
analisadas por MEV com metalizagdo em prata, para garantir a condutividade
elétrica da superficie, interligadas a porta-amostra.

Além destes ensaios foram realizados testes para caracterizacdo da
dureza e analise quimica. Usando método de dureza Vickers e carga de 50 kdf,
considerando a espessura minima exigida para a amostra de chapa ensaiada,
para confiabilidade dos valores de dureza.

Na determinagao do tamanho de grdo do material, nas microestruturas

das amostras analisadas, os tamanhos de graos ou seus didametros podem ser
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determinados por varios métodos, como os graos encontrados em ligas, sao
normalmente com formas irregulares, sendo a definicdo de diametro
geralmente arbitraria. Assim foi utilizado um parametro quantitativo, que fosse
independente de valores de espagamentos ou granulagdo na microestrutura,
ou mesmo independente de posi¢ao, formato ou tamanho de grdo. Parametro
este encontrado no método de medida por circulos de Hilliard [150], cujos
resultados fornecem valores compativeis com numero de tamanho de gréo
equivalente (G), da especificacdo E112 da ASTM.

Tal método permite um desvio padrdo de = 0,3 em G (numero de

tamanho de grao equivalente), valor obtido pela Equagéo 2.24

G =- 10,00 — 6,64 Log Ls (cm) (2.24)

com Ls=Ls/P.M (2.25)

onde : P — numero total de intersecgdes de contornos de gréo, Lt —
comprimento total (cm), feito por varias aplicagdes de medida do circulo de
Hilliard até completar o valor total correspondente ao campo de visdo da
ampliacado utilizada (M), M — ampliacdo utilizada. Os valores medidos,
calculados de G, foram equivalentes aos obtidos pelo nomograma para
obtencdo de numero de tamanho de grdo da norma ASTM, especificacdo
E112.

3.3 Dispositivos e equipamentos

3.3.1 Dispositivo de fixagao e corpo-de-prova

Como ainda nao ha normalizagdo da geometria dos corpos-de-prova
para ensaios superplasticos, nem das garras de fixagédo, salvo norma recente
da ASTM (2006) (ASTM E 2448 — 06) porém restrita as ligas de Ti e Al, optou-
se pela confecgao de garras consideradas adequadas a esta geometria [142].

A partir de um bloco de liga adequada a trabalhos em altas temperaturas,
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conhecida comercialmente como Inconel 718, a garra foi usinada, nao sofrendo
porém nenhum tratamento térmico posterior. Um desenho esquematico do
sistema de fixagdo mostrando a montagem do conjunto da garra e a posi¢ao do

corpo-de-prova € apresentada na Figura 3.15.

. BlITE
/ . EAIT3 /-'/
4
S
arruelas
de fecagie )
I ]
I I
I EE—I' —_—
I — ] O0=5ram
e parafuso de | :
fixagdo :, R
|

Figura 3.15 Esquema de montagem utilizada para as garras.

As amostras foram obtidas a partir de chapas laminadas dos lingotes do
material bruto de fusdo homogeneizado, cortadas na diregdo de laminagao,
usinadas com comprimento nominal Lo = 5 mm, largura 3 mm, com geometria
similar aquelas utilizadas por Toscano [8].

A Figura 3.16 ilustra as dimensdes do corpo-de- provas utilizado nos

ensaios de tracao e fluéncia de forma esquematica.

r=3 =5

Figura 3.16 Desenho esquematico e dimensdes dos corpos-de-prova

utilizados nos ensaios de tracao e fluéncia.
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3.3.2 Tratamentos Térmicos

Os tratamentos térmicos de homogeneizagdo e de recozimento foram
realizados em forno marca SIGMA, do Tipo 15/25115.

Para os tratamentos de recozimento e para os ensaios de tragao e de
fluéncia a altas temperaturas foram utilizados fornos tubulares com resisténcia
elétrica, adaptados aos equipamentos. As temperaturas foram medidas e
controladas por termopares tipo K (Chromel-Alumel), conectados diretamente
na regiao central do forno, mantidas por controlador P.I.D. estabilizado com
variagdo de *1°C.

Depois de escolhido o tratamento de recozimento o material foi tratado
em forno ECIL do tipo AT FR 4801/07.

3.3.3 Laminacao
Para a laminagdo dos lingotes, apds homogeneizagdo, foi utilizado
laminador marca FENN da AMTEL. Inc. Modelo 051 série 55019.

3.3.4 Dureza

Os ensaios de dureza foram realizados segundo a Norma ASTM E-92
com um durémetro marca HECKERT — VEB / JENA, modelo HP0250 na
modalidade VICKERS, em medigdes com carga de 50 kgf e tempo de
aplicagao de 30 segundos, na primeira etapa, e carga de 10 kgf e tempo de 30

segundos na segunda etapa.

3.3.5 Ensaios de Tragao

Os ensaios de tragcdo a quente foram realizados em maquina de tracéo
universal INSTRON modelo 5500R com forno tubular de resisténcia elétrica
adaptado a maquina. Durante todos os ensaios a temperatura estabilizou com
uma variagdo * 1°C, mantida por controlador P.I.D, utilizando 2 termopares tipo

K (Chromel-Alumel), para medig&o e controle da temperatura, o primeiro
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conectado diretamente na regido central do forno, e o segundo conectado ao

corpo de prova, ambos interligados ao sistema de controle.

célula de
carga

forno tubular
elétrico com
3 zonas de

aquecimento

(a)

Figura 3.17 Maquina de tragao (a) INSTRON 5500R com (b) forno elétrico

tubular de 3 zonas de aquecimento.

3.3.6 Ensaios de Fluéncia

As amostras foram ensaiadas em fluéncia na modalidade com carga
constante, em equipamentos modelo MF-1000 da marca STM, cujos valores de
carga utilizados em cada ensaio foram aferidos com um dinamdmetro marca
VEB, modelo KMB-M com capacidade de 50 Kgf. Empregaram-se termopares
do tipo K (Chromel- Alumel) fixados um na regido central do forno e outro no
corpo-de-prova, ambos interligados a um sistema de controle microprocessado
de temperatura. Para as medidas de deformagao, utilizaram-se sensores do
Tipo LVDT da marca Transtec, modelo DC/DC 0243.0000 associado a uma
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leitora e armazenadora de dados (Data Logger) da marca Fluke, modelo Hydra

2635A- Série Il e a um microcomputador em ambiente Windows.

1N
PR
Forno Tubular
de
Resisténcia
Elétrica

—

LVDT

Figura 3.18 Maquina de ensaios de fluéncia a carga constante , modelo

MF-100 da STM, com forno tubular de resisténcia elétrica.

3.3.7 Caracterizagao Microestrutural

As observagdes por microscopia otica (MO) foram realizadas na fase
inicial em um microscopio marca CARL ZEISS acoplado a um ‘software”
analisador de imagens Image Pro-Plus, e nas fases posteriores dos ensaios as
observagdoes por MO foram realizadas em microscopio com analisador de
imagens da marca OLYMPUS.

Para as observacdes da microestrutura das amostras ensaiadas por

microscopia eletronica de varredura (MEV), utilizou-se um equipamento
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PHILIPS XL30 na modalidade FEG com EDS e detector de microanalise
INCAX-SIGHT, para determinagdo das fases, composicdo quimica e
verificacdo do tamanho de gréo, conforme Figura 3.19.

Figura 3.19 Equipamento de microscopia eletrénica de varredura Philips X 30
FEG / EDS com detector para microanalise de composi¢ao do
material do tipo INCAX-SIGHT.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Primeira Etapa do trabalho : Estudo do material na condigao SL

4.1.1 Ensaios de Tragao a Quente até a ruptura com V1 constante

A Figura 4.1 apresenta curvas tipicas de ensaios de tragdo a quente,
obtidas nesta primeira etapa, conforme mostram as Figura 4.1(a) estas curvas
em diferentes temperaturas e uma mesma velocidade de tragcado Vr. e Figura
4.1(b) em diferentes V1 e mesma temperatura (800°C) observa-se que a
temperatura ambiente o material laminado a frio, condi¢cdo SL, apresenta uma
tensdo de escoamento muito alta se comparado as tensées de escoamento do
mesmo material ensaio a tracdo em altas temperaturas, conforme Ghosh e
Hamilton [15].

As Figuras 4.1(a) e (b) permitem observar claramente também a
tendéncia de deslocamento das curvas para a esquerda, a medida que a
temperatura aumenta a uma mesma V+ (Figura 4.1(a)) e a velocidade de tragao
V1 diminui para uma mesma temperatura com a tendéncia de diminuigado da
tensdo de escoamento (0) e aumento de alongamento ;. Tal comportamento é
compativel com o apresentado pelas curvas nos graficos das Figuras 2.7 e 2.9,
na parte tedrica, quando da explicacdo do comportamento de n’ (expoente de
encruamento), confirmando com esta tendéncia de deslocamento das curvas
para a esquerda, a queda de influéncia de n” nos ensaios a altas temperaturas
e a crescente influéncia de m, o expoente de sensibilidade a taxa de
deformacéo.

Nos ensaios a altas temperaturas, a tensdo maxima aumenta a medida
que aumenta Vr, a temperatura constante, Figura 4.1(b). Conforme a
temperatura vai aumentando, a resisténcia do material vai ficando cada vez

mais sensivel a taxa de deformacéo €, ou seja am, Figura 4.1(a).
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Figura 4.1 Curvas tipicas de Tensao x Deformagao Nominal do ago Fe-Mn-Al
obtidas na primeira etapa deste trabalho:a)mesma Vy e diferentes

temperaturas; b) mesma temperatura e diferentes Vr.
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A Figura 4.2 apresenta a variagao da tensdo de escoamento o (MPa)
em escala logaritmica x temperatura T (°C), de diferentes V1 ensaiadas a
tracdo em diferentes velocidades. O padrao das linhas foi ajustado através dos
pontos nesta figura.

Na mesma figura pode ser visto que a medida que as diferentes
velocidades de tracdo aumentam, para uma mesma temperatura, as tensdes
de escoamento também aumentam. Assim temos por exemplo para a curva de
Vr = 0,05 mm/min um log o = 2,5, enquanto para a curva de V1 = 5 mm/min o

log 0 sobe para log 0 =3,2 na mesma temperatura de 600°C.

Variacao do Limite de Resisténcia a
40 Tragdo com a Temperatura
—0— 50 mm/min
3.0 A .
—A— 5 mm/min
©
o
= .
- 20 —&— 0.5 mm/min
=
14
-l
o 10 —o— 0.05 mnVmin
O .
.|
= B 0.005mm/min
0.0 ‘ ‘
500 600 700 800 900 1000
T(°C)

Figura 4.2 Variagéo da tensdo de escoamento X temperatura, para diferentes

velocidades de tragéo (V7).

A Figura 4.3 apresenta curvas de Arrhenius (variagcdo da tensao de

escoamento com o inverso da temperatura K'1) para diferentes velocidades de
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tracdo (V1), onde se observa a tendéncia de queda no valor das tensdes, para

cada velocidade de tracdo Vta medida que aumenta a temperatura.

4.0

0 50 mm/min
A5 mm/min

®m 0.5 mm/min

© 0.05 mm/min
g 0.01 mm/min

®0.005mm/min

LOG (TENSAO, MPa)

y=2295.836x+0.444

y=23093.008x-0.512

y=23985.080x- 2.137|

0.0 ‘ ‘ ‘ ‘
0.0007 0.0008 0.0009 0.001 0.0011 0.0012

AUT (K")

Figura 4.3 Variacdo da tensdo maxima verdadeiro com o inverso da

temperatura (curvas de Arrhenius).

A sensibilidade de tensdo com a taxa de deformagao nominal em dada
tensdo maxima foram analisadas utilizando amostras diferentes para cada
velocidade de tracdo em diferentes temperaturas. Embora somente quatro
valores diferentes de taxas de deformagao tenham sido explorados, na maioria
dos casos, os dados apresentaram uma tendéncia sigmoidal tipica para
materiais superplasticos conforme mencionado na literatura [102, 140]. Em
cada caso os valores maximos de m também foram estimados. A 800°C e
900°C a sensibilidade a taxa de deformacgao (m) alcangou valor maximo de
m = 0,49, decrescendo para m = 0,31 ao alcangar a temperatura de 1000°C.

A Figura 4.4 compara os resultados deste trabalho com os de Toscano
[8], para velocidade de tracdo Vr = 0,5 mm / min, indicando boa concordancia
dos dados.
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Figura 4.4 Comparacgao entre este trabalho e os dados de Toscano (1983).

com velocidade de tragcdo V1 = 0,5 mm / min.

A Figura 4.5 apresenta as curvas de tensdo maxima pela taxa de
deformacédo, de ensaios de tragcdo do material SL na faixa de temperatura de
600°C a 1000°C, com os respectivos valores de m (expoente de sensibilidade
da tensdo com a taxa de deformacgado), curvas obtidas usando diferentes
amostras para cada velocidade de tragdo, nas seguintes temperaturas: a)
600°C; b) 700°C; c) 800°C; d) 900°C e e) 1000°C. Na Figura 4.5 observa-se
que os valores de m mais compativeis com a condicdo de escoamento
superplastico (faixa de 0,3 a 0,8), regido Il da curva sigmoidal, verificam-se nas
curvas de ensaios realizados a partir de 700°C, como indicado nas Figuras 4.5
c) 800°C e 4.5d) 900°C. Os ensaios a 700°C ( Figura 4.5 b)) ndo apresentaram
resultados expressivos apesar do valor de m, o mesmo ocorrendo com 0s
ensaios realizados a 1000°C ( Figura 4.5e)), neste caso com acentuado

crescimento de graos ( d >> 10 um ), ndo atendendo a condi¢ao desejada.
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Figura 4.5 Sensibilidade da tenséo X taxa de deformagédo nominal em picos
de tensédo, com amostras diferentes / V1 na temperatura de:
a) 600°C; b) 700°C; c) 800°C; d) 900°C;e) 1000°C (€ nominal)-
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A Figura 4.6 mostra uma comparagao de valores de m (sensibilidade a
taxa) para amostras diferentes, em cinco niveis de temperatura. As amostras
foram ensaiadas nas temperaturas: a) 600°C; b) 700°C; c) 800°C; d)900°C e
1000°C. A tendéncia de queda é nitida no valor das tensbes a medida que a
temperatura aumenta. Nota-se ainda uma ligeira tendéncia de inclinagao para a
vertical destas curvas, a partir de 800°C, e novamente a inversao desta
tendéncia nas isotermas de 900°C para 1000°C, com retorno a posigao original.
A medida que a temperatura aumenta ha um deslocamento para a direita das
curvas com inclinagado para a vertical, ocorrendo inversao desta tendéncia a

partir de uma determinada temperatura.
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Figura 4.6 Comparacgao entre a sensibilidade de tensao com a taxa de
deformagao usando amostras diferentes em temperaturas e taxas

de deformacao diferentes.

A Figura 4.7 ilustra a aparéncia de alguns corpos-de-prova tracionados

com diferentes alongamentos, apds a ruptura em varias temperaturas e na
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velocidade de tragao Vr = 0,05 mm / min., onde o efeito superplastico foi mais
pronunciado.

Nota-se nesta primeira etapa de ensaios que apesar dos resultados de
alongamento ultrapassarem 100%, e o valor maximo de alongamento ter sido
de & = 320% no corpo-de-prova ensaiado a temperatura de 850°C, estes
valores ainda ndo estdo satisfatérios para a caracterizagado superplastica do

material estudado.

J

b

Antes 600°C 700°C 750°C 800°C 825°C 850°C 875°C 900°C 1000°C

ensaio
50 % 80% 100 % 134% 292% 320 % 258% 150% 67%

Figura 4.7 Amostras tracionadas até a ruptura com diferentes alongamentos
em diferentes temperaturas e velocidade V1 = 0,05 mm/min, onde

pode ser visto o CP ensaiado a 850°C cujo ¢ = 320%.

4.1.2 Ensaios de Dureza e Microestruturas do material ensaiado em

tracao com V1 constante ate a ruptura.

A Figura 4.8 mostra a variagdo da dureza de uma liga Fe-Mn-Al,

observadas na regiao de estricgdo das amostras apds ensaio de tragdo em
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varias temperaturas, a um tempo de 25 minutos de ensaio em cada
temperatura a VT = 0,5 mm / min. Acima de 400°C verifica-se um notavel
crescimento da dureza atingindo um maximo entre 600°C e 700°C. A partir de
onde se verifica um continuo decréscimo na dureza até se alcangar 1000°C

(maxima temperatura nos ensaios de tragao realizados a V1 = 0,5 mm/min).

Variagao Dureza x Temperatura

DUREZA (HV50)
w N
1] 8

200 ‘ ‘ T T
0 200 400 600 800 1000 1200

TEMPERATURA °C

Figura 4.8 Variagao de dureza de liga Fe-Mn-Al observada na estriccao

em amostras ensaiadas a tragcao em diferentes temperaturas.

Estes dados mostram concordéncia razoavel com valores similares
obtidos por Toscano 1983 [8]. Para este autor, no entanto, o aumento na
dureza é notavel somente a partir de 500°C com decréscimo muito mais lento a
partir de 900°C. Os resultados de Toscano, no entanto, foram obtidos usando o
meétodo de dureza Rockwell C que ndo parece apropriado para a espessura de

amostra usada nesta pesquisa (1,0 mm).
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Variagdo Dureza x Temperatura adaptado Toscano [8]
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Figura 4.9 Variagao de dureza em Rc de liga Fe-Mn-Al recozidas por 1 hora e
resfriadas a vacuo,em amostras ensaiadas a tragcao em diferentes

temperaturas, adaptado de Toscano (1983).

A Figura 4.10 apresenta as mudangas microestruturais verificadas no
material desde sua condigao original depois de laminado a frio e subsequente
ensaio de tracdo a quente com Vr = 0,5 mm / min , através de microscopia
otica, na regido de ruptura em cada amostra ensaiada.

A Figura 4.10(a) a temperatura de 600°C mostra mudangas significativas
na microestrutura do material com a presenga de austenita e provavelmente
carbeto do tipo (Fe,Mn) AIC« [Kayak, Krivonogov et al, Hale] finamente
dispersa. Durante o primeiro estagio de precipitagdo deste carbeto é
identificado como fase k (tendo uma estrutura CFC).

Na Figura 4.10(b) a temperatura de 700°C mostra a estrutura austenitica
altamente deformada parece ter sido parcialmente recristalizada.

Nassour pesquisou o comportamento de envelhecimento de uma liga de
Fe- 32Mn- 8Al- 1,5Si- 1C nas temperaturas de 500°C, 600°C, 700°C e 800°C
com uma variagao de tempo de 0,25 h até 1000 h. Nas temperaturas de 500°C,
600°C, verificou durante os estagios iniciais de encruamento a presenga de

FeMns, que desapareceu com o decorrer do tempo de envelhecimento e a
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700°C foi detectado a presenca Fe3AIC e ferrita. A 800°C Nassour detectou
somente a presenca de austenita e ferrita. A sequéncia de microestruturas
observadas por ele foi muito similar aquelas mostradas na Figura 4.10(a) e (b)
deste trabalho. Toscano atribuiu o0 aparente comportamento de
superplasticidade no agco Fe-Mn-Al ao movimento de particulas rigidas da fase
B (@ mesma indicada por Schmatz [40]) no “fluido n&o-newtoniano” (matriz v).

A Figura 4.10(c) aos 800°C apresenta uma completa recristalizacdo do
material, mudando para uma microestrutura mista de graos finos austenita /
ferrita. As Figuras 4.10(d) e 4.10(e) mostram um crescimento de grao
austenitico progressivo, com a fase ferrita permanecendo ao longo do contorno
de gréo.

A estimativa de tamanho de grdao da estrutura austenitica destas
amostras nas respectivas temperaturas apresentaram valores de: a) 2 — 3 um
a 800°C; b)10-15puma900°C e c) 100 — 150 ym a 1000°C.

De acordo com as Figuras 4.10(c) correspondente a amostra ensaiada a
800°C e Figura 4.10(d) (850°C), a estas temperaturas somente ferrita e
austenita parecem constituir a microestrutura. Portanto o comportamento com
alta deformacé&o verificada no material, parecem estar relacionado a estrutura
mista de granulacdo fina com provavel ferrita / austenita. Na Figura 4.10(d) o
maior tamanho de grao provoca uma diminuicdo no desempenho superplastico
do material, onde m decresce para o valor de m = 0,42.

Na Figura 4.10 (f) a ocorréncia de um crescimento de grao substancial
com o aumento da temperatura, como pode ser observado a 1000°C, o
material apresentou uma dureza de HV50=358, com estimativa de tamanho de

grao destas estruturas de 80 a 150 um £ 0,3 ym.
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Figura 4.10 Variagc&o de dureza e microestrutura de liga Fe-Mn-Al, na area de
estriccdo, de amostras apds ensaios de tracido, nas temperaturas:
(a)600°C; (b) 700°C,d=7,94um; (c) 800°C, d=5,61um; (d) 850°C,
d=9,44 um;(e) 900°C,d=11,23 um; (f) 1000°C e d=89,4 um.
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Nenhuma evidéncia de fase p-Mn porém, foi verificada nesta primeira
fase de trabalho, em vista das micrografias éticas analisadas.

Foi detectado por meio de micrografias porém, a presengca de
precipitados provavelmente ferriticos nos contornos de gréo, e de uma fase j,
obtidas por MEV (microscopia eletrbnica de varredura), na segunda etapa do
trabalho (estudos de recristalizagédo e crescimento de gréo).

A melhor condicdo superplastica ocorreu entre 800°C e 900°C, nesta
primeira etapa do trabalho, com m variando respectivamente de 0,57 a 0,66.

O padrao de distribuicdo dos pontos em cada nivel de temperatura esta
bem conectado com o formato de curva S apresentada nas Figuras 4.5 e 4.6,
as quais foram utilizadas para se determinar os valores maximos de m no
material.

As curvas S (tanto nas Figuras 4.6 como na Figura 4.14), no entanto,
sao definidas pelos valores de tensdo verdadeira nos pontos de LRT em cada
ensaio.

Tais figuras concordam notavelmente bem, o que também é mais uma
evidéncia das maiores sensibilidades a taxa de deformagao (m) estarem
situadas na faixa de temperatura entre 800°C e 900°C.

A Figura 4.11 a seguir, traz um quadro conjunto do que foi apresentado
nas Figuras 4.8 e 4.10, agrupando as micrografias nas temperaturas ensaiadas
com as respectivas durezas em torno da curva de dureza x temperatura ( da

Figura 4.8), para uma melhor visualizagao.
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Figura 4.11 Variacdo de dureza e microestrutura da liga Fe-Mn-Al na

condi¢cao SL, apds ensaios de tragao de CP, com V= 0.5mm/min
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4.1.3 Ensaios de Tragao a Quente com variagao em Vr

A Figura 4.12 apresenta uma curva tipica Tensdo x Deformagcdo Nominal
com mudangas na velocidade de tragao (V1) apds alcancgar o pico de tenséo,
em uma unica amostra ensaiada a temperatura T = 800°C. Tal curva, vale
lembrar, permite com um Unico corpo-de-prova € em uma determinada

temperatura a avaliagdo de uma ampla faixa de velocidades de tragao (Vr).

150 | V. = 15 mmvmin
& 120 ~_
= [ V; =10 mm/min |
- \
§ 90 - | \<T=4man|n |
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Figura 4.12 Curva tipica Tensédo x Deformacédo Nominal de ensaio a
temperatura T = 800°C, com mudancgas na velocidade de

tracédo (V1), apds alcangar o pico de tenséao.

A Figura 4.13 mostra a sensibilidade de tensdo com a taxa de
deformacgao verdadeiras (m), também em 5 niveis de temperatura na faixa de
600°C a 1000°C, utilizando em cada caso amostras individuais. As curvas

também apresentaram tendéncia sigmoidal similar aquelas da Figura 4.6. Os
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valores maximos de m, foram mais bem estimados devido ao maior nUmero de
pontos obtidos neste tipo de ensaio. Pode ser observado um crescimento do
valor de m de 0,28 para 0,66 a propor¢cao que a temperatura aumentou de
600°C para 900°C respectivamente, decrescendo para 0,42 porém ao chegar a
1000°C.

Os valores do expoente de sensibilidade a taxa de deformagao na faixa
de 800 a 900°C foram relativamente altos (m = 0.57 a 0.66), indicando a
possibilidade de comportamento superplastico. Embora os valores de
alongamento final tenham ficado um pouco abaixo do esperado, comparando-
se com os valores estimados de 500% a 800°C com ¢ = 8x10™ s™ do trabalho
de Toscanol8].

O valor mais alto obtido nesta primeira etapa do trabalho foi cerca de
320% de alongamento para uma amostra testada a 850°C em 8 x10° s a
uma velocidade (V1 = 0.05 mm / min ), cujo aspecto do corpo-de-prova pode
ser visto na Figura 4.7 comparativo dos varios corpos-de-prova.

Estudos de outros materiais apresentaram alongamentos maiores como
o aco inoxidavel duplex Ni-Cr comercial, laminado a frio, que atingiu 700%,
obtidos em temperaturas acima de 950°C, conforme Zhang et al [6] , ou
mesmo alongamentos acima de 1500%, dependendo da composi¢ao do aco e
processamento termomecanico, conforme Maehara [4], e Sagradi et al [7].

Pilling e Ridley [98] consideram que em termos de alongamento do
material apos ensaio até a ruptura, uma medida inequivoca carcteristica de
comportamento superplastico é o material atingir 400 % de deformacao, apesar
do que diz a teoria sobre as condicbes para o material apresentar
caracteristicas superplasticas, como alongamento > 100 % ; tamanho de gréao
normalmente < 10 uym , estavel e equiaxial, microestrutura com duas fases;
processo de auto difusdo pelos contornos de graos e processo de deslizamento

dos contornos de graos.
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Figura 4.13 Comparacao entre a sensibilidade do pico de tensdo com a taxa
de deformagao (m) usando os mesmos corpos-de-prova em

diferentes temperaturas.

A Figura 4.14 faz uma comparagao entre a sensibilidade de tensdo com
a taxa de deformacgado verdadeiras, para os dados obtidos com um mesmo
corpo de prova (salto de Vy) e os dados obtidos com corpos de prova
individuais (V1 constante), para a temperatura de 800°C, tal comparagao
permite verificar a boa concordancia entre os resultados obtidos nos dois tipos
de técnicas de ensaio. Confirmando que, a despeito dos alongamentos, tanto
os ensaios de tracdo a quente realizados a V1 constante até a ruptura, como os
ensaios de tracdo a quente de uma mesma amostra com saltos de V1, obtem-
se 0s mesmos valores de sensibilidade de tensdo com a taxa de deformacéao

verdadeira como indica a literatura, para a caracterizacéo superplastica.
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Figura 4.14 Comparacao da sensibilidade a taxa usando uma unica amostra e

amostras diferentes na temperatura de 800°C .

A Figura 4.15 apresenta para a temperatura de 900°C, a comparagao
entre a sensibilidade de tensdo x taxa de deformacao verdadeiras, com os
dados obtidos com salto de Vt para ensaio com mesmo corpo de prova, e
aqueles obtidos de ensaios de corpos de prova individuais a V1 constante.
Observa-se também neste caso as mesmas caracteristica de concordancia dos
resultados que foram encontradas nos ensaios realizados a 800°C
apresentados na figura anterior, confirmando novamente o que é reportado na

literatura.
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Figura 4.15 Comparacao da sensibilidade a taxa usando uma unica amostra e

amostras diferentes na temperatura de 900°C.

Nas Figuras 4.14 e 4.15 o padrao de distribuicdo dos pontos em cada
nivel de temperatura é surpreendentemente bem conectado com o formato de
curva S, os quais foram utilizadas para determinar os valores de m maximo do
material. As curvas S no entanto, nestas Figuras 4.14 e 4.15 s&o definidas em
cada ensaio pelos valores de tensao verdadeira nos pontos de LRT (limite de
resisténcia a tracao). Tais figuras concordam notavelmente bem. O que é mais
uma evidéncia de maiores valores de m (expoentes de sensibilidade a taxa de
deformacéo) situados na faixa de temperaturas entre 800°C e 900°C.

A Figura 4.16 apresenta uma comparagao entre as curvas de variagao
de m x log taxa deformacao nas temperaturas de 800°C e 900°C, para o caso
de unica amostra. Na curva a temperatura de 900°C, conforme esperado
observa-se um valor maximo de m maior do que nas mesmas condicdes a
temperatura de 800°C. A curva a 900°C, no entanto, esta claramente situada
do lado esquerdo daquela a 800°C, contrariando a tendéncia normal esperada

para os efeitos de temperatura com tais dados.
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Normalmente os valores de m maximo @umentam com o aumento da
temperatura de ensaio e diminuem com o aumento no tamanho de grdo.
Durante a deformacéao superplastica, como observa-se um crescimento de grao
dindmico maior do que o crescimento de grao estatico, tal taxa de crescimento
dindmica aumenta com o aumento da taxa de deformacéao ( € ) (associada ao
valor de m maximo) , € @ssim o aumento no tamanho de gréo desloca para a

esquerda a curva m x log taxa deformacao [16].
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Figura 4.16 Comparagao dos resultados de m pela taxa de deformacéao

verdadeira para o caso de unica amostra a 800°C e 900°C

A Figura 4.17 apresenta a variagdo de m maximo (€Xxpoente de
sensibilidade a taxa de deformagao) com relagao a temperatura.

Nas Figuras 4.16 e 4.17 observa-se que apesar do valor maior de m
obtido nos ensaios a 900°C ( m > 0,6 ), a tendéncia para a esquerda da curva,
visualizado na Figura 4.16 (devido ao aumento do tamanho de grdo) e os
alongamentos obtidos nos resultados dos ensaios de tragdo, demonstram que

a temperatura mais favoravel esta mais proximo de 800°C do que de 900°C.
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Figura 4.17 Comparacao da variagdo de m maximo (Sensibilidade a taxa) usando

uma unica amostra com relagao a temperatura.

Os reultados obtidos nesta primeira etapa do trabalho, apresentaram
parametros de m (sensibilidade a taxa de deformagao) e alongamento até a
ruptura que ja demonstram as caracteristicas de um escoamento em regime
superplastico. Ao se comparar no entanto, com os dados obtidos por Toscano
[8] cujos alongamentos ficaram em torno de 500%, e os critérios de 400%
sujeridos por Pilling e Ridley [98], verifica-se que o material ensaiado tem
potencial para resultados bem melhores, ndo se mostrando portanto tais

resultados obtidos nesta primeira etapa, apesar de satisfatorios, os desejados.

4.2 Segunda Etapa do trabalho: Estudo de recristalizagdo e crescimento

de grao do material

Como os resultados obtidos na primeira etapa do trabalho, vide por
exemplo as deformacbes, ainda ndo se mostraram o desejado para uma

caracterizagao superplastica, foi dado sequéncia a uma segunda etapa de
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estudos em varias temperaturas e tempos de tratamento de recristalizagcao e
crescimento de grdo do material. O modelo de recristalizagdo explica a
formagdo de uma estrutura equiaxial mais refinada com o aumento da taxa de
deformacdo permitindo refinar a rota de processamento, para uma melhor
caracterizagao do material na condi¢ao desejada, auxiliando na compreensao

porém nao explicando completamente o comportamento superplastico.

4.2.1 Tratamentos térmicos realizados e medidas de Dureza

A Tabela 4.1 ilustra as temperaturas e tempos utilizados no tratamento
térmico, deste estudo de recristalizagdo e crescimento de grédos, em amostras
com dimensao: 7 x 10 x 1 mm, nas quais foram tiradas 5 medidas/amostra de

dureza na face de 7 x 10 mm.

Tabela 4.1 Temperaturas e tempos utilizados nos tratamentos térmicos,

com as respectivas durezas médias HVo.

TEMPOS DE ENVELHECIMENTO

T (min)
(°C) 5 20 60 180
25 514 514 514 514
600 576 588 689 798
700 598 624 653 694
800 667 486 459 399
900 336 365 325 333
1000 346 319 320 370

O escorregamento de grédo € considerado o mecanismo principal de
deformacédo superplastica, onde ocorre inicialmente a formacdo de uma
estrutura de grao equiaxial, como o proposto por MAEHARA [138], € n&o a
recristalizacdo dindmica [25,142]. Uma vez formada no inicio da deformacao
essa estrutura de grao equiaxial recristalizada, tal condicdo se manteve pelo

mecanismo de escorregamento de gréo, ndo se observando estrutura
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suficientemente encruada para uma nova ocorréncia de recristalizagao, durante
toda a deformagdo. Tal estrutura inicial porém, foi verificada através de
microscopia eletrbnica de varredura durante os estudos confirmando a
existéncia de provavel fase ferritica nos contornos de graos.

As transformacgdes de fase, durante os processos de resfriamento, tem
sido bastante estudadas recentemente em acos da liga Fe-Mn-Al, com
bastante atencao ao processo de formacao da fase austenitica [56], sendo bem
conhecido em agos desta liga que o Mn e Al atuam como elementos
formadores respectivamente de austenita e ferrita. As maiores proporgdes de
Mn provocam o aparecimento de maiores propor¢coes de fase austenitica a
baixas temperaturas. As ligas deste ago na temperatura de 900°C, numa faixa
proporcional de componentes 20 a 30%Mn(% peso) e 5 a 20%Al (% peso), nas
quais se enquadra o aco de liga Fe-Mn-Al estudado neste trabalho, sao
compostos de fases ferrita e austenita. Algumas sdo de uma unica fase ferrita
ou austenita, outras sdo de duas fases. As ligas Fe-Mn-Al que contenham
baixa concentracédo de Al (na liga estudada neste trabalho 6,5% Al) e alta
concentragcdo de Mn ( neste trabalho com 24,5%Mn) pode ser observado
mesmo a temperatura ambiente uma fase completamente austenitica [56].

A Figura 4.18 mostra os resultado dos estudos de recristalizagdo e
crescimento de grao indicados nos grafico de dureza em fungédo do tempo de
tratamento, e grafico de dureza em fungao da temperatura de tratamento.

A Figura 4.18(a) apresenta as curvas de dureza x tempo de tratamento
para os varios niveis de temperatura, e na Figura 4.18(b) os mesmos
resultados dos tratamentos, sdo apresentados através da relacdo dureza x
temperatura, para os varios niveis de tempo, do aco Fe-Mn-Al na condicdo SL,
mostram que a dureza HV10 vai decrescendo com o passar do tempo de
tratamento e com o aumento da temperatura, entre 600 e 1000°C.

Apds analise dos dados obtidos neste estudo, considerou-se a melhor
condigao a faixa de 800°C a 900°C, cujos niveis de temperatura apresentaram

0s menores valores de dureza, portanto uma boa condi¢gao de tratamento.
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Figura 4.18 Variagao da dureza HV10 do ago Fe-Mn-Al na condi¢do SL em
fungdo: a) do tempo de tratamento em varias temperaturas; (b) da

temperatura de tratamento.em tempos diferentes.
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A Figura 4.19 concentra numa mesma figura os graficos da Figura
4.18(a) e (b), para melhor visualizagdo da faixa de temperaturas de ensaio,
que apresentou uma boa condi¢cao de tratamento, faixa de temperatura na qual

foram observados os menores valores de dureza.
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Figura 4.19 Variagao da dureza HV10 do ago Fe-Mn-Al na condigdo SL em
detalhe da figura 4.18(b), entre 600 e 1000°C.

Apods analise dos dados, em cuja faixa de temperatura apresentaram os
menores valores de dureza, portanto uma boa condi¢do de tratamento, foram
escolhidas as temperaturas e tempos para os tratamentos subsequentes.

Foram assim realizados 3 tratamentos térmicos de recozimento
diferentes, nas temperaturas de: 800°C, 850°C e 900°C, por um tempo de 60
minutos para cada grupo de amostras. Estas condigbes de tratamento do
material solubilizado, laminado e tratado nas condi¢des indicadas acima, foram
denominadas respectivamente de SLT1, SLT2 e SLT3. O estudo do material

tratado nestas condi¢des foi estudado na terceira etapa do trabalho.
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4.2.2 Microestruturas do material tratado

Nesta segunda etapa do trabalho, para cada grupo de amostras dos 3
tratamentos térmicos escolhidos (SLT1, SLT2 e SLT3) sdo apresentadas, nas
figuras seguintes, as microestruturas por tempo de tratamento nas varias
temperaturas, e microestruturas por temperatura nos varios tempos de
tratamento.

Nas Figuras 4.20 a 4.24 observam-se as microestruturas do material
inicialmente a temperatura ambiente e em seguida tratado por 5 minutos, na
faixa de temperatura que vai de 600°C a 1000°C.

A Figura 4.20 apresenta a microestrutura do material a temperatura
ambiente onde a estrutura original de fases apresenta-se em boa parte

alongada devido ao processamento previo.

Figura 4.20 Microscopia 6tica de microestrutura (500x) de amostra do material
a temperatura ambiente onde a estrutura original de fases

apresenta-se em boa parte alongada.
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A Figura 4.21(a) e (b) mostra, a despeito do pouco tempo de tratamento
das amostras (5 min.), que as estruturas de fases continuam alongadas mesmo

em temperaturas mais elevadas (600°C e 700°C respectivamente).

Figura 4.21 Microscopias 6ticas de amostras tratadas por 5 minutos nas
temperaturas : a) 600°C; b) 700°C.
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A mudanga na estrutura cristalina no estado sdélido conhecida como
(‘'massive transformation”), transformagdo de fase que ocorre geralmente
dentro de uma fase simples, apresenta a mesma composicado que a matriz
(austenita), com as caracteristicas usuais de nucleagédo e crescimento, onde
nao sao observadas nemhuma mudang¢a na composi¢ao geral nem na relagéo
de orientagao cristalografica entre a matriz e os graos produzidos nesta nova
fase [143]. Estudos de ligas Fe-Mn-Al mostraram que as precipita¢cdes de fase
que ocorrem a partir do contornos de graos sempre apresentam as
caracteristicas deste tipo de transformacéo de fase (‘massive transformation™)
[144].

Na Figura 4.22 a microestrutura (500X) do material, tratado por 5 min. a
800°C, apresenta na nova fase a partir dos contornos de grdos uma estrutura

mais refinada.
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Figura 4.22 Microscopia 6tica (500 X) de amostra tratada por 5 minutos na
temperatura de 800°C, na qual se observa uma estrutura de graos

mais refinada.

A nucleacdo de maclas durante o crescimento de grdos, conforme

modelo aceito [145], pode ocorrer, principalmente em ligas metalicas
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trabalhadas (laminadas) e recozidas, durante o processo de crescimento de
grao. Neste modelo um grdo A entra em contato com outro grédo B , e se este
grao B tem orientagdo proxima da orientagédo de macla do grao A, havera uma
diminuigdo na energia total do contorno entre eles, e consequente nucleagao
da chamada macla de recozimento nos contornos de gréos.

A Figura 4.23 apresenta microestrutura de amostra recozida por 5

minutos a temperatura de 900°C na qual € visivel o crescimento de graos.

Figura 4.23 Microscopia o6tica de amostra tratada por 5 minutos na

temperatura de 900°C, ampliacdo 500X.

A Figura 4.24 apresenta microestrutura de amostra recozida por 5
minutos a temperatura de 1000°C na qual, além do crescimento de graos, ja

sdo visiveis as maclas de recozimento.
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Figura 4.24 Microscopia o6tica de amostra tratada por 5 minutos a 1000°C,
ampliagdo 500X, escala 20 um, na qual sao visiveis as maclas

de recozimento.

As Figuras 4.25 a 4.29, apresentam micrografias de amostras tratadas
termicamente por 20 minutos na faixa de temperatura de 600°C a 1000°C.

Na Figura 4.25 a microscopia otica de amostra tratada na temperatura
de 600°C por 20 minutos com aumento de 500 x, onde se observa na
microestrutura que as estruturas de fases continuam alongadas, sem

precipitacdo de novas fases.
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Figura 4.25 Microscopias oticas de amostra tratada na temperatura de
600°C por 20 minutos, e aumento de 500 x.

A Figura 4.26 apresenta microestrutura com aumento de 500x
(microscopia 6tica) de amostra tratadas por 20 minutos na temperatura de
700°C. As estruturas de fases continuam alongadas mesmo em temperatura
mais elevada, porém sao visiveis o inicio de nova fase a partir dos contornos

de graos, uma estrutura mais refinada.

N - ¥ i gL 74 R .. .

Figura 4.26 Microscopias o6ticas (500 x) de amostras tratadas por 20 minutos,

na temperaturas de 700°C.
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A Figura 4.27 apresenta microscopia 6tica (com aumento de 500x) de
amostra tratadas por 20 minutos na temperatura de 800°C, com microestrutura
apresentando uma nova fase a partir dos contornos de grdos com estrutura de

graos mais refinada.

Figura 4.27 Microscopia 6tica (500 X) de amostra tratada por 20 minutos na
temperatura de 800°C, na qual se observa a estrutura de graos

mais refinada..

A Figura 4.28 apresenta uma micrografia de amostra recozida por 20
minutos, neste caso porém na temperatura de 900°C. A esta temperatura com
o mesmo tempo de tratamento observa-se na micrografia 6tica, que com a
mesma ampliagdo da figura anterior, a microestrutura apresenta visivel

crescimento de graos.
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Figura 4.28 Microscopia otica de amostra tratada por 20 minutos na
temperatura de 900°C, ampliacdo 500X.

A Figura 4.29 apresenta microestrutura de amostra recozida por 20
minutos a temperatura de 1000°C na qual, além do crescimento de graos bem

mais pronunciado, s&o visiveis as maclas de recozimento.

Figura 4.29 Microscopias o6ticas de amostras tratadas por 20 minutos, e

aumento de 500 x na temperatura de 1000°C.
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O material da liga Fe-Mn-Al homogeneizado a 1050°C / 24h, com
composi¢cao muito préxima da composigcdo do aco utilizado neste trabalho,
apresenta uma pequena quantidade de austenita distribuida de forma
descontinua ao longo dos contornos de graos da fase ferritica [58]. Este
material quando sofre tratamento a alta temperatura ( tipo envelhecimento ou
recozimento) promove a precipitacdo de fase austenitica (CFC) a partir da
matriz ferritica (CCC). Um ago de liga Fe-Mn-Al com maior conteudo de Mn
(formador de estrutura CFC) e menor conteudo de Al (formador de estrutura
CCC), como ja comentado no inicio deste item, a despeito da existéncia de
outras fases em menor propor¢cdo, promove a expansido da fase CFC, que
ocorre mesmo em temperaturas mais baixas como a temperatura ambiente.
Aquelas transformacdes de fase austenitica que ocorrem em altas
temperaturas permanecem estaveis em temperaturas mais baixas, permitindo
a formacéao de fase completamente austenitica.

A Figura 4.30 apresenta microestrutura, obtida por micrografia de
microscopia eletrébnica de varredura (MEV), em equipamento FEG-EDS, em
condicdo SE, do aco Fe-Mn-Al como material homogeneizado e laminado
(condigao SL) sem tratamento térmico.

Com base na Figura 4.30 pode-se dizer que a estrutura original é
provavelmente constituida em sua maior parte de fases alongadas de ferrita e
austenita. Uma estrutura final (mais refinada) do material € normalmente
influenciada pelas condigbes de deformacg&o ou seja, a microestrutura sera
mais fina com a diminuicdo da temperatura ou com o aumento da taxa de
deformagao, conforme CHOKSHI A.H.; MUKHERJEE, A.K.; LANGDON, T.G.
[114].
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Figura 4.30 Microestrutura do ago austenitico Fe-Mn-Al (condi¢ao SL) antes de
efetuar o tratamento térmico de micrografia MEV, nas condi¢des

indicadas na legenda da figura.

A Figura 4.31 mostra micrografias éticas do material estudado, onde as
microestruturas sdo de amostras do aco austenitico Fe-Mn-Al na condicdo SL,
apos os experimentos de tratamento de recozimento na temperatura de 800°C,
nos tempos de tratamento respectivamente de: a) 5min., b) 20 min., ¢) 60 min.
e d)180 min. Na Figura 4.31 (a) da amostra ensaiada por 5 minutos a 800°C
observa-se valor médio de tamanho de grdo d = 7,94 + 0,3 um (G11). Estas
micrografias evidenciam que a estrutura sofre realmente um processo de
recristalizacdo em alguma etapa do tratamento, com a precipitagdo da nova
fase a partir dos contornos de graos, com estrutura mais refinada. A proporg¢ao
que aumenta o tempo de tratamento observa-se que a estrutura permanece
estavel com crescimento de grdos ndao muito acentuado de G11 para G9, como

pode ser observado nas Figuras 4.31 b) a 4.31 d).
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Figura 4.31 Micrografias do ago austenitico Fe-Mn-Al (SL) apés tratamento
térmico de amostras na temperatura de 800°C, em tempos de
tratamento de:a) 5 min.; b) 20 min.; ¢) 60 min. e d) 180 minutos.

A Figura 4.32 mostra microestruturas de amostras do ago austenitico
Fe-Mn-Al na condigao SL, apds os experimentos de tratamento de recozimento
na temperatura de 900°C, nos tempos de tratamento de 5 min. a 180 min.
Estas micrografias evidenciam que o processo de recristalizagdo da estrutura
com o tratamento de recozimento, com a precipitagdo da nova fase a partir dos
contornos de graos, apresenta uma estrutura refinada porém com graos
maiores evidenciando o crescimento de grdos durante o tratamento. O

tamanho de grdao médio na faixa de 15 a 35 pm.
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Figura 4.32 Amostras do ago austenitico Fe-Mn-Al (SL) tratadas a temperatura
de 900°C nos tempos de:a) 5 min.; b) 20; ¢) 60 e d) 180 minutos.

A Figura 4.33 apresenta micrografias éticas (600X) de amostras tratadas
a temperatura de 1000°C, de amostras apds tratamento de recozimento
realizado nos tempos de: a) 60 min. e b) 180 min.. As microestruturas do
material, nestas condicdes de temperatura e tempo de ensaio, apresentam um
acentuado crescimento de gréos, indicando que o material ja se encontra fora
da condicdo de comportamento superplastico. Nestas mesmas micrografias

sao visiveis na microestrutura, as maclas de recozimento.
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Figura 4.33 Micrografias 6ticas (500X) de amostras tratadas a 1000°C por :
a) 60 min. e b) 180 min.

Em seguida sdo apresentadas micrografias (MEV—- FEG / EDS) de
corpos-de-prova do aco Fe-Mn-Al, de materiais nas condigdes SLT1, SLT2 e
SLT3, as mesmas condi¢gdes da Figura 4.32, onde se podem observar que séo
precipitacdes de fases aquelas observadas na microestrutura, das micrografias
FEG / SE, nas varias temperaturas e tempos de ensaio.

A Figura 4.34 apresenta micrografias de amostras do ago austenitico
Fe-Mn-Al (SL), do material na condigdo SLT1, tratadas a temperatura de 900°C
nos tempos de: 4.34 a) 5 min. e 4.34 b) 20 min, as mesmas condi¢des da
Figura 4.32. Em ambas micrografias da Figura 4.34, sdo visiveis na cor mais
clara, a precipitagdo de fase CFC (provavel austenita) distribuida de forma
descontinua ao longo dos contornos de graos da fase ferritica (de cor mais
escura nas micrografias), conforme indicado no estudo de Cheng e Lin [58],
tipo de microestrutura este ja comentado no inicio da segao.

A Figura 4.35 (a) e (b) apresenta micrografias de amostras do material
ensaiado nas mesmas condi¢des, nos tempos de tratamento respectivamente

de 60 min. e 180 minutos.
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Figura 4.34 Microestruturas de amostras tratadas a temperatura de 900°C por:
a) 5 minutos, micrografia FEG / BSE; b) 20 minutos, micrografia
FEG / SE.

A Figura 4.35 apresenta micrografias de amostras do ago austenitico
Fe-Mn-Al (SL), material na condi¢gao SLT1, tratadas a temperatura de 900°C
nos tempos de: 4.35 a) 60 min. e 4.35 b) 180 minutos.
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Figura 4.35 Microestruturas de amostras tratadas a temperatura de 900°C por:
a) 60 minutos, micrografia FEG / SE; b) 180 minutos, micrografia
FEG/ SE.
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4.3 Terceira Etapa do trabalho: Estudo do material nas condigées SLT1,
SLT2 e SLT3

4.3.1 Ensaios de Tragdo a Quente com variagao de Vr na faixa de
temperatura de 600 a 1000°C

ApoOs analisados os resultados do material, homogeneizado e
laminado, com base nos tempos e temperaturas do tratamento térmico, dureza
e tamanhos de graos, tais dados foram usados como condi¢ao para selecionar
a microestrutura e a rota de processamento mais conveniente para dar
continuidade ao trabalho. Assim as amostras homogeneizadas e laminadas
foram agrupadas em 3 lotes denominados de SLT1, SLT2 e SLT3, cujos lotes
de amostras foram recozidos por 1 hora nas temperaturas de 800°C, amostras
do lote SLT1, de 850°C amostras do lote SLT2 e 900°C para amostras do lote
SLT3.. As amostras assim obtidas foram ensaiadas a tracdo. Os dados obtidos
dos ensaios de tragcdo a quente x taxa de deformacéao real, com variagao na
velocidade de tragdo (V1) nas amostras de materiais na condigdo SLT1,
encontram-se nas curvas de tenséao real x taxa de deformagéo real das Figuras
4.36 a 4.41. Estas curvas correspondem respectivamente as temperaturas de
ensaio de 600°C; 700°C; 800°C; 850°C; 900°C e 1000°C.

Aco Fe-Mn-Al SLT1 com saltos em 600°C

+ 6000C

LOG ( Tensao, MPa)

-7 -6 -5 -4 -3 -2 -1 0
LOG ( Taxa Real Deform, s'1)

Figura 4.36 Grafico de o real x € real, de amostra a 600°C com variagao Vr.
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Aco Fe-Mn-Al SLT1 com saltos em 700°C

= 7000C

LOG ( Tensao, MPa)

-7 -6 -5 4 -3 -2 -1 0
LOG ( Taxa Real Deform, s'1)

Figura 4.37  Grafico da tensao real x taxa de deformagéo real, da amostra
ensaiada a 700°C com variagao na velocidade de tragao.

Aco Fe-Mn-Al SLT1 com saltos em 800°C

8000C

LOG ( Tensao, MPa)

-7 -6 -5 -4 -3 -2 -1 0
LOG ( Taxa Real Deform, s'1)

Figura 4.38  Grafico da tensao real x taxa de deformagé&o real, da amostra
ensaiada a 800°C com variagao na velocidade de tragao.
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Aco Fe-Mn-Al SLT1
850°C c/ saltos

y = 0.4777x + 3.3704

LOG(Tenséo Real)

-5.0 -4.0 -3.0 -2.0 -1.0 0.0
LOG (Deform. Real)

Figura 4.39  Grafico da tensao real x taxa de deformagéo real, da amostra

ensaiada a 850°C com variagao na velocidade de tragao.

Aco Fe-Mn-Al SLT1 com saltos em 900°C

©® 9000C

LOG ( Tensao, MPa)

-7 -6 -5 4 -3 -2 -1 0
LOG ( Taxa Real Deform, s'1)

Figura 4.40  Gréfico da tensao real x taxa de deformacgao real, da amostra

ensaiada a 900°C com variagao na velocidade de tragao.
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Aco Fe-Mn-Al SLT1
1000°C c/ saltos

LOG(Tensao Real)

-7.0 -6.0 -5.0 -4.0 -3.0 -2.0 -1.0
LOG (Taxa Def. Real)

Figura 4.41  Gréfico da tenséao real x taxa de deformacgao real, da amostra

ensaiada a 1000°C com variagao na velocidade de tragao.

Os dados dos ensaios de tragao a quente, em amostras de materiais

SLT2, com variagao V1 encontram-se nas curvas das Figuras 4.42 a 4.44.

Aco Fe-Mn-Al SLT2 com saltos a 800°C

= SLT2

LOG ( Tensao, MPa)

-4 -3 -g
LOG ( Taxa Real Deform, s )

Figura 4.42 Gréafico da tensado x taxa de deformacéo real,de amostra ensaiada

com variagao na velocidade de tragéo a 800°C.
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Aco Fe-Mn-Al SLT 2 com saltos a 900°C

= SLT2

LOG ( Tensao, MPa)

-2 1 0

6 5 4 3 .
LOG ( Taxa Real Deform, s™)

Figura 4.43 Grafico da tensao x taxa de deformacéo real, de amostra ensaiada

com variagao na velocidade de tragao a 900°C.

Ago Fe-Mn-AlI SLT 2 com saltos a 1000°C

LOG ( Tensao, MPa)

-5 -4 -3 -2 -1
LOG ( Taxa Real Deform, s™)

Figura 4.44 Grafico da tensao x taxa de deformacao real, de amostra SLT2,
ensaiada com variagao na velocidade de tragdo a 1000°C.
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A seguir resultados de ensaios de tragdo com salto V1, de amostras de

material na condicdo SLT3, em 800°C, 900°C e 1000°C.

Aco Fe-Mn-Al SLT 3 com saltos a 800°C

LOG ( Tensao, MPa)

-4 -3 -2
LOG ( Taxa Real Deform, s )

Figura 4.45 Grafico tensado X taxa deformacgéo real, de amostra SLT3, a 800°C

ensaiada a tragdo com salto de V.

Ago Fe-Mn-Al SLT 3 com saltos a 900°C

LOG ( Tensao, MPa)

1 0

-5 -4 -3 2 a
LOG ( Taxa Real Deform, s™)

Figura 4.46 Gréafico tenséo X taxa deformacao real, de amostra SLT3, a 900°C

ensaiada a tragdo com salto de V.
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Acgo Fe-Mn-Al SLT 3 com saltos a 1000°C

LOG ( Tensao, MPa)

1 0

-4 -3 -2 -
LOG ( Taxa Real Deform, s ')

Figura 4.47 Grafico tenséo X taxa deformacéo real, de amostra SLT3,a 1000°C

ensaiada a tracdo com salto de V.

Os graficos dos dados plotados, das amostras ensaiadas a tragdo em
diferentes temperaturas e velocidades, permitem visualizar uma mesma
tendéncia que ocorre tanto nas curvas como nos valores de m (coeficiente de
sensibilidade a taxa de deformacgao), que se verifica nas amostras ensaiadas
do material processado nas 3 condicbes SL’s, na faixa de temperaturas de
600°C a 1000°C. A proporcao que aumenta a temperatura de ensaio, ha um
aumento dos valores de m até um dado patamar a partir do qual os valores
tendem a diminuir.

Na Figura 4.48 podem ser vistas, com os respectivos valores de m, as
curvas das amostras do aco Fe-Mn-Al ensaiadas a tragao com saltos de Vr, em
temperaturas na faixa de 800°C a 1000°C e diferentes velocidades, para os
lotes deste material nas condigcbes: (a) SLT1; (b) SLT2 e na Figura 4.49 do

material na condigao SLT3.
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Aco Fe-Mn-Al SLT1 Ensaios de Tragao
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(b)
Figuras 4.48 Curvas Log Tensao x Log Taxa Deformagéao verdadeiras, de
amostras ensaiadas a tracdo com salto Vr, de agos Fe-Mn-Al

com respectivos valores de m, em diferentes temperaturas:
(a) (SLT1); (b) (SLT2).
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SLT3 com saltos em varias Temperaturas

¢ 8000C

= 9000C

LOG ( Tensao, MPa)

10000C

-7 -6 5 4 -3 -2 1 -1 0
LOG ( Taxa Real Deform, s™)

Figuras 4.49 Curvas Log Tenséo x Log Taxa Deformagéao verdadeiras, de
amostras ensaiadas a tragao com salto Vr, de agos Fe-Mn-Al
com respectivos valores de m, em diferentes temperaturas do

material na condigao (SLT3).

A Figura 4.50 a seguir, mostra as curvas de tensao x taxa deformacgéao
verdadeira com respectivos valores de m maximo, de amostras ensaiadas a
tracdo com saltos de V1 dos 3 lotes de material SLT1, SLT2 e SLT3 nas
temperaturas de: (a) 800°C; (b) 900°C e na Figura 4.51 a 1000°C. Nestas
Figuras as curvas de variacdo de m com o Log (Taxa de deformacao real, s™)
para os lotes SLT1, SLT2 e SLT3, como as curvas da figura anterior,
apresentaram o mesmo tipo de dispersdo dos dados. Em ambas foram
utilizados linhas de tendéncia por média movel, permitindo ainda assim a

observagado da mesma tendéncia de deslocamento das curvas.
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SLT1, 2 e 3 com saltos a 800°C
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(b)

Figuras 4.50 Curvas de tensao x taxa deformacgéao real com respectivos
valores de m maximo, de amostras de material SLT1, SLT2 e

SLT3 ensaiadas a temperatura: (a) 800°C; (b) 900°C .
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SLT1,2 e 3 com saltos a 1000°C

¢ SLT1

= SLT2

LOG ( Tensao, MPa)

SLT3

-6 -5

4 3 2 -
LOG ( Taxa Real Deform, s™)

Figuras 4.51 Curvas de tensao x taxa deformagéao real com respectivos
valores de m maximo, de amostras de material SLT1, SLT2 e
SLT3 ensaiadas a temperatura de : (c) 1000°C.

Na Figura 4.52 sdo apresentadas as curvas de variagcdo de m x Log
(taxa de deformacao real, s™') de amostras de materiais SLT1, SLT2 e SLT3,
onde se observa nitidamente a tendéncia de deslocamento a direita das curvas
com o crescimento de m. Na Figura 4.52(a) de amostras ensaiadas na
temperatura de 800°C, e na Figura 4.52(b) de amostras ensaiadas a
temperatura de 900°C.

A Figura 4.53 a seguir apresenta as curvas de variagao de m x Log (taxa
real de deformagdo), do ago Fe-Mn-Al nas condigbes SLT1, SLT2 e SLT3 na
temperatura de 1000°C.

Quanto mais a direita estiver a curva, mais estara na condicao de
superplasticidade desejada.. Assim observa-se a tendéncia de deslocamento a
direita mais acentuada, da curva de resultados plotados de amostras do
material na condicdo SLT2, em todas as comparagdes apresentadas nas

Figuras desde Figura 4.52 até a Figura 4.54.
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Variagao de m com Log(taxa deform)
T = 800°C

LOG (Taxa Real Deform, s™)

(a)

Variagdo de m com Log(taxa deform)
T =900°C

LOG (Taxa Real Deform, s™)

(b)

Figuras 4.52 Curvas de variagdo de m x Log ( taxa real de deformagao),do ago
Fe-Mn-Al nas condicoes SLT1, SLT2 e SLT3 nas temperaturas
de: a) 800°C; b)900°C.
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Variagdo de m com Log(taxa deform)
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Figuras 4.53 Curvas de variacdo de m x Log (taxa real de deformacéao), do aco
Fe-Mn-Al condigdes SLT1, SLT2 e SLT3 e temperatura 1000°C.

A figura 4.54 apresenta a variagado de m x Log € do ago Fe-Mn-Al para o
material na condicdo SLT2, em trés temperaturas de ensaio onde se visualiza a

consisténcia do comportamento da curva m na temperatura de 800°C.

Variagdo de m com Log(taxa deform)/ SLT2
1.0
m 8000C
0.8 m 9000C ||
10000C
0.6 /\!.A
£ m 5
0.4
0.2 =
0.0 : ‘ ‘ ‘ ‘
-7 -6 -5 -4 -3 -2 -1
LOG (Taxa Real Deform, s™)

Figura 4.54 Curvas de variagdo de m x Log €, para o material na condigcéo

SLT2 em trés temperaturas de ensaio.
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4.3.2 Microestruturas do material nas condigcées SLT1, SLT2 e SLT3 apés

os ensaios de Tragao a Quente

As micrografias 6ticas a seguir ( 500X ) foram obtidas de amostras do
material nas condigdes SLT1, SLT2 e SLT3, ensaiados em tracdo a quente
com variagao de Vr, evidenciam uma estrutura homogénea de granulagdo mais
fina na faixa de temperatura entre 800°C e 900°C, e a partir desta temperatura
de 900°C, nas amostras ensaiadas do material nas 3 condi¢cdes de tratamento,
observa-se uma estrutura homogénea de granulagdo mais groceira,
evidenciando crescimento dindmico de graos. As microestruturas das amostras
ensaiadas a 1000°C mostram um crescimento de grdaos bem pronunciado,
sendo nitido as maclas de recozimento.

A Figura 4.55 apresenta microestruturas de amostras do material na
condigdo SLT1 ensaiadas nas temperaturas de (a) 800°C e (b) 850°C,
evidenciando em ambas, uma estrutura homogénea, refinada e de granulagéo
mais fina. Nesta condi¢ao, ou seja material homogeneizado, laminado e tratado
na temperatura de 800°C por 1 hora ( condicdo SLT1). A micrografia deste
material ensaiado por tragdo a 800°C (Figura 4.55 (a)), observa-se pela
microestrutura, que o material apresentou tamanho de grdo médio em torno de
d = 11 ym. Na Figura 4.55 (b) a microestrutura continua com aspecto
homogéneo, mas apresenta um tamanho de grdo médio em tornod = 15 ym ja
evidenciando, mesmo que ndo de modo muito acentuado, um crescimento de

graos.
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Figura 4.55 Microestruturas material (condicao SLT1) a:(a) 800°C e (b) 850°C.

A Figura 4.56 apresenta microestruturas do material na condi¢do SLT1
onde: 4.56(a) na temperatura de 900°C, uma microestrutura que apresenta
estrutura homogénea de granulagdo mais groceira, evidenciando crescimento
dindmico de graos; em 4.56(b) na temperatura de 1000°C uma estrutura de

graos bem maiores com os sinais de maclas de recozimento.



150

Figuras 4.56 Micrografias de materiais na condigdo SLT1, ensaiados em

tracdo a quente com saltos de velocidade de tragao (V).

A Figura 4.57 apresenta micrografias de amostras (material condigao
SLT2), ensaiado nas temperaturas de 800°C a 1000°C,onde as microestruturas

apresentam as mesmas caracteristicas daquelas do material (condigdo SLT1).
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a) 800°C

'c) 1000°C
Figura 4.57 Microestruturas do material na condi¢do SLT2, ensaiados por
tracao a quente com saltos na velocidade de tracéo Vy.
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A Figura 4.58 apresenta micrografias de amostras (material condigao

SLT3), ensaiadas a 800°C, 900
apresentando as mesmas caracteristicas daquelas dos materiais anteriores.
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Figura 4.58 Micrografias de material SLT3, ensaiado por tragao c/ saltos Vr.
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Em seguida sao apresentadas algumas micrografias MEV-FEG /EDS de
corpos-de-prova de materiais SLT1, SLT2 e SLT3, nas mesmas condicoes,
onde se observam as precipitacoes de fases.

A Figura 4.59 mostra micrografia (MEV) FEG / BSE, de material na
condigao SLT2, ensaiado em tracdo com saltos de V1 a 850°C nas condi¢des

indicadas na legenda da figura.

Figura 4.59 Micrografia MEV (FEG /EDS) do material na condigdo SLT2,

apos de ensaio de tragdo a quente com saltos de Vr, a 850°C.

Na Figura 4.60 a micrografia MEV (FEG / BSE),nas condi¢des indicadas
na legenda, de material na condi¢do SLT2, de amostra ensaiada com salto de
Vr na temperatura de 900°C, se observa que o0s grdos sao maiores, se
comparado a figura anterior 4.58, mantendo ainda uma estrutura homogénea e
refinada. Observa-se também tragcos nos graos, provavel inicio de maclas.

Nas micrografias de ambas as Figuras 4.59 e 4.60 sdo visiveis as

precipitacdes de segunda fase nos contornos de graos.
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Figura 4.60 Micrografia MEV (FEG /BSE) do material na condicao SLT2, apds

ensaio de tragdo a quente com saltos de V1 a temperatura 900°C.

Na Figura 4.61 a micrografia (FEG / BSE), de material SLT2 ensaiado a
tracdo com salto Vr a 1000°C, observa-se o precipitado na tripla jungao dos

contornos de gréo, onde se verificam os angulos de contorno.

AccY SpotMagn Det WD Exp F—————— 2um
0.0 kv 3.0 10000x BSE 102 0 UFSCar- DEMa- LCE - FEG

Figura 4.61 Micrografia MEV (FEG /BSE) material SLT2, apds ensaio tragéo

com saltos V1, a 1000°C, com as maclas de recozimento.
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A Figura 4.62 apresenta micrografia de corpo-de-prova de material na
condicdo SLT3, obtida na condicdo FEG / SE para evidenciar as fases na
microestrutura. A amostra foi ensaiada em tragcdo a quente com salto de Vr a
800°C (nas mesmas condigdes da Figura 4.55(a)),micrografia tomada na regiao
de ruptura, onde ficam evidentes os precipitados de segunda fase nos

contornos de grao.

AccY  Spot Magn  Det WD Exp 1 &mm
0 0 kv 4.0 5000% HSE 10.0 0 UFSCar- DEMa- LCE - FEG

P

w

s 'S 'w g

Figura 4.62 Micrografias (FEG /SE) de corpo-de-prova de material SLT3,

ensaiados em tragao com saltos V1, na temperatura de 800°C.

A imagem de MEV da Figura 4.63, tomada em FEG / SE para evidenciar
as fases na microestrutura, de corpo-de-prova do material na condicdo SLT3,
mostra a microestrutura apds ensaio de tracdo a quente com saltos Vy, na
temperatura de 900°C. Tal micrografia apresenta, além do crescimento
dinamico dos graos, a fase (mais escuros) dos graos, e a fase (mais claros)

dos precipitados nos contornos de graos.
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Figura 4.63 Micrografia MEV (FEG /SE) de corpo-de-prova de material SLT3,
ensaiado em tragdo a quente com saltos em V1 na temperatura de
900°C.

Na Figura 4.64 de amostra ensaiada a 1000°C, micrografia FEG / SE
onde é visivel a cavitagao na regidao dos contornos de grdo, com crescimento
de graos bem acentuado nesta temperatura, e microestrutura praticamente de

uma so fase.

AccV Spot Magn Det WD Exp 1 10mm
200kv 3.0 2000x SE 98 0 UFSCar - DEMa - LCE - FEG

Figura 4.64 Micrografias MEV (FEG /SE) de material SLT3, ensaiado em

tracdo a quente com saltos em V1 na temperatura de 1000°C.
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Na Figura 4.65 exemplo de microanalise efetuada c/ detector INCAX-
SIGHT, acoplado ao equipamento FEG / EDS, em amostra do material SLT2,
ensaiado a tracdo a 800°C com salto de Vt , onde pode ser observado a
ocorréncia de fase B nos 1° e 3° picos com Mn do diagrama.. A figura

apresenta também valor médio de tamanho de grao.

ops
503

Fe

303

03| Mn

Fe

W U\

I:lI"'""''I'"''"''I'"''""I""""'I""""'I
] 2 4 & g 10
Energy kel

Figura 4.65 Microanalise realizada por INCAX-SIGHT do precipitado ferritico
nos contornos de grao austeniticos de amostra SLT2 de acgo liga
Fe-Mn-Al ensaiada a tracdo na temperatura de 800°C com salto
em Vr, e tamanho de grdo médio com aproximadamente 5,7 ym

+0,3 um.

Apresentando a composigéo seguinte:

1° pico em 0,6 keV tem : (La e LB) Mn ; (La e LB) Fe
2° pico em 5,8 keV tem : (Ka1 e Ka2) Mn

3° pico em 6,4 keV tem : (KB1) Mn e (Ka1 e Ka2) Fe
4° pico em 7,05 keV tem : (KB) Fe

5° pico em 1,5 keV tem : (Ka e KB) Al

6° pico em 1,8 keV tem : (Ka e KB) Si
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4.3.3 Ensaios de Fluéncia a carga constante, até a ruptura, nas condi¢coes
SLT1, SLT2 e SLT3 a 900°C

A superplasticidade é considerada como um fendmeno de fluéncia
porque tem sido observado a temperaturas metade ou acima da temperatura
de fusdo do material ensaiado, assim, conforme os estudos do comportamento
mecanico de ligas superplasticas [2-5] , s&0 essenciais para se estabelecer as
caracteristicas basicas de deformacao, associadas ao processo de fluéncia, as
seguintes relagdes: 1°) relacao entre tensao e taxa de deformagao; 2°) relagéo
entre taxa de deformacdo ou tensédo e temperatura; 3°) relagcdo entre taxa de
deformacéao ou tensao e tamanho de grao; e 4°) relagao entre a contribuicdo da
deformacéao para o deslizamento de contornos de graos e a deformacéo total.

Em geral, como ja comentado em materiais e métodos, a relagao entre
tensdo x taxa de deformacéao é determinada pelos dois tipos de apresentacao:
a) o x log € cuja inflexdo dos pontos permite obter m; e b) plotagem logaritmica
de € x 0, cuja inflexdo dos pontos permite obter n (expoente de tenséo), que
sob condi¢cdes estaveis, € igual a n=1/m. Paralelamente a aplicagdo dos
ensaios de tragcdo, que fornecem informagdes uteis da variagdo de m com (€)
durante a deformacgdo superplastica, existem uma série de problemas que
exigem atencdo quando este tipo de procedimento € utilizado. Questdes como
conseguir uma condicao estavel verdadeira no ensaio de tragcdo com Vrt
constante; erros produzidos na plotagem logaritmica de o x € quando da
determinacado das caracteristicas estaveis do escoamento superplastico; a
energia de ativagao para a deformacao ou a sensibilidade ao tamanho de grao;
dificuldade na obtencdo de dados em ensaios com Vr constante ou € constante
quando realizados com taxas de deformacao (¢€) muito baixas.

Devido a estas dificuldades, ndao €& possivel se estabelecer as
caracteristicas do escoamento superplastico apenas com o procedimento de
ensaios de tracao, principalmente no caso deste trabalho, de caracterizacao
superplastica do material.

Assim os ensaios de fluéncia foram realizados para complementagao do

estudo e verificar a concordancia, pelos dois métodos de ensaio, de tendéncias
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do comportamento superplastico do material [102]. Foram escolhidos para os
ensaios corpos-de-prova de cada lote do material nas condi¢gbes SLT1, SLT2 e
SLT3 e tensdes de: 14 MPa; 20 MPa; 28 MPa; 50 MPa e 85 MPa, obtidas a
partir dos ensaios de tracao.

Os trés lotes de corpos-de-prova foram ensaiados primeiramente na
temperatura de 900°C, considerada uma condigdo mais critica dos estudos de
recristalizacao e crescimento de grédo do material.

Devido a grande variagdo na duragdo dos ensaios ndo €& possivel
visualizar bem todas as curvas de fluéncia em um mesmo diagrama,
apresentadas assim as curvas na forma logaritmica Deformagdo x Log tempo.

Para a liga Fe-Mn-Al na condigdo SLT1, a partir de dados dos ensaios
nas varias tensdes a temperatura de 900°C, foram plotados, entre outros,
graficos logaritmicos da taxa de deformagao x tempo.

A Figura 4.66 apresenta curvas tipicas de fluéncia do tipo Deformagéao x

Tempo de material SLT1 a 900°C, nos 5 niveis de tensdo empregados.

Liga Fe-Mn-Al - Solub, Lamin, Tratado 800°C/1h
Ensaiado em fluéncia a 900°C
300
e 14 MPa
—~ 250 A
)
o - =20 MPa
> 200
O
g 150 — 28 MPa
S
L 100 44— 50 MPa
]
50 +
=385 MPa
0 ‘ ‘
0 2 4 6 8 10
TEMPO (h)

Figura 4.66 Curvas tipicas de fluéncia da liga Fe-Mn-Al,de material na

condicdo SLT1, ensaiado a 900°C em 5 niveis de tensao.
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Para a liga Fe-Mn-Al nas condi¢cbes estudadas SLT1, SLT2 e SLT3 as
Figuras a seguir apresentam, a partir de dados dos ensaios nos 5 niveis de
tensbes e nas varias temperatura, os resultados obtidos de amostras deste
material nas condicdao SLT1, SLT2 e SLT3, ensaiadas a fluéncia, plotados e
apresentados nos graficos logaritmicos de taxa de deformacgao x tempo, como
por exemplo os da Figura 4.66; graficos de queda de resisténcia x tempo de
ruptura; graficos de Norton, com os respectivos valores de n (expoente de
tensdo) e A, dados pela relagdo £min= A.0"; e graficos de Monkman-Grant.

A Figura 4.67 apresenta a partir dos dados dos ensaios de fluéncia nos
5 niveis de tensédo, para o lote do material na condigdo SLT1, a temperatura de

900°C o grafico de deformagao x tempo.

Liga Fe-Mn-Al - Solub, Lamin, Tratado 800°C / 1h
500 Ensaiado em fluéncia a 900°C
e 14 MPa
:\; 400 ~
~ e 20 MPa
12 300
g | 28 MPa
= I
i 200
@] 50 MPa
il
w100 4
(m)]
e 85 MPa
0 Jg‘ = 7"4./ :
0.001 0.01 0.1 1 10 100 1000
TEMPO (h)

Figura 4.67 Curvas de deformacao x tempo de amostras do lote do material

na condigdo SLT1, ensaiadas a 900°C em 5 niveis de tenséo.

A Figura 4.68 apresenta a partir dos dados dos ensaios de fluéncia nos 5
niveis de tensao, para o lote de material SLT1, a temperatura de 900°C o

grafico de queda de resisténcia a fluéncia com o tempo de ruptura.
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grafico de queda de resisténcia a fluéncia
com o tempo de ruptura
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Figura 4.68 Grafico de queda de resisténcia x tempo de ruptura de amostras

do lote do material, na condicdo SLT1, ensaiadas a 900°C em 5

niveis de tensao.

A Figura 4.69 apresenta grafico de Norton de amostras do lote do
material, na condicdo SLT1, de amostras em que foram realizados ensaios de
fluéncia a temperatura de 900°C em 5 niveis de tensdo,cujos valores de n
(expoente de tensdo) e A, dados pela relagdo énn = A .o ", com valores
obtidos de n =4,51 e A =1,89627 E-08.
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Figura 4.69 Grafico de Norton de amostras do lote do material, na condigao

SLT1, ensaiadas a 900°C em 5 niveis de tensao.

A Figura 4.70 apresenta grafico de Monkman-Grant de amostras do lote

do material, na condigao SLT1, ensaiadas a 900°C em 5 niveis de tensao.

grafico de Monkman-Grant
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Figura 4.70 Grafico de Monkman-Grant,900°C, 5 niveis tensdo, mat.SLT1.



163

A Figura 4.71 apresenta, para material na condicdo SLT2 (liga de aco
Fe-Mn-Al homogeneizado, laminado e tratado a 850°C) ensaiado por fluéncia a
900°C, nas varias tensdes, graficos do tipo: (a) da taxa de deformagéo x tempo

de ensaio; (b) queda de resisténcia a fluéncia com o tempo de ruptura;

Liga Fe-Mn-Al - Solub, Lamin, Tratado 850°C /1h
. ~ . o
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- 400 -
o
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(b)
Figura 4.71 Gréficos, do material SLT2, ensaiado a 900°C, 5 niveis de tenséo:

(a) deformacéao x tempo; (b) queda de resisténcia x tempo ruptura.



164

A Figura 4.72 apresenta material SLT2, ensaiado por fluéncia nas 5
tensbes a temperatura de 900°C, graficos de: (a) Norton,e (d) Monkman-Grant.
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Figura4.72 Amostras lote SLT2 ensaiadas a 900°C em 5 niveis de tensao:
(a) grafico de Norton; (b) grafico de Monkman-Grant.
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Na Figura 4.72 (a) o grafico de Norton com os valores plotados de
ensaios por fluéncia nos 5 niveis de tensdo a temperatura de 900°C o valor
obtido para o expoente de tensdo foi de n = 3,59, portanto menor do que
aquele obtido dos ensaios de fluéncia nos mesmos niveis de tensdo a mesma
temperatura de 900°c realizados no material na condigdgo SLT1, conforme
indicado na Figura 4.69.

As Figuras a seguir apresentam os graficos de taxa deformagéo x tempo;
queda de resisténcia x tempo de ruptura; grafico de Norton e grafico de
Monkman-Grant, para o ago Fe-Mn-Al amostras ensaiadas a fluéncia nos
mesmos 5 niveis de tensdo considerados,na temperatura de 900°C. Ensaios
estes realizados no ago Fe-Mn-Al na condicdo SLT3 , homogeneizado,
laminado e sofrendo tratamento térmico de recozimento a 900°C por 1 hora.

A Figura 4.73 apresenta, para as amostras do material na condigao
SLT3, ensaiadas a 900 °C o grafico da taxa de deformagdo x tempo nos 5

niveis de tensao.

Liga Fe-Mn-Al - Solub, Lamin, Tratado 900°C / 1h
Ensaiado em fluéncia a 900°C

500
e 14 MPa

400 |
e 20 MPa

< 300 -
28 MPa

200 —
/ J 50 MPa
100 —
) L
0 = x —

DEFORMAGAO (%)

0,001 0,01 0,1 1 10 100 1000
TEMPO (h)

Figura 4.73 Amostras do lote do material na condi¢do SLT3, ensaiadas a

900°C em 5 niveis de tensdo,em curvas de : deformagao x tempo.
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A Figura 4.74 apresenta grafico de queda de resisténcia a fluéncia x
tempo de ruptura de amostras do lote do material, na condicdo SLT3,

ensaiadas na temperatura de 900°C, em 5 niveis de tenséo.
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Figura 4.74 Grafico de queda de resisténcia x tempo de ruptura, de amostras
do lote do material, na condigdo SLT3, ensaiadas a 900°C em 5

niveis de tensao.

A Figura 4.75 apresenta em: 4.75(a) Grafico de Norton, cujo valor obtido
de n ® 2,47 e na Figura 4.75(b) o Grafico de Monkman-Grant; de amostras do

lote do material, na condicdo SLT3, ensaiadas na temperatura de 900°C, em 5

niveis de tensao.
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Figura 4.75 Amostras do lote SLT3 ensaiadas a 900°C em 5 niveis de tensao:
(a) grafico de Norton; (b) grafico de Monkman-Grant.
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Na Figura 4.76 s&do apresentados diagramas comparativos entre os
comportamentos de fluéncia do ago da liga Fe-Mn-Al nas condigbes SLT1,
SLT2 e SLT3, nas tensdes utilizadas de: 14 MPa; 20 MPa; 28 MPa; 50 MPa e
85 MPa, de amostras ensaiadas por fluéncia a temperatura de 900°C,do gréfico

de queda de resisténcia a fluéncia com o tempo de ruptura.

grafico de queda de resisténcia a fluéncia
com o tempo de ruptura
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Figura 4.76 Diagramas comparativos entre os comportamentos de fluéncia da
liga Fe-Mn-Al nas condigdes SLT1, SLT2 e SLT3 grafico de

queda de resisténcia com o tempo de ruptura.

A Figura 4.77 apresenta diagramas comparativos entre o0s
comportamentos de fluéncia do aco da liga Fe-Mn-Al, nas condigdes SLT1,
SLT2 e SLT3, nas tensdes utilizadas de: 14 MPa; 20 MPa; 28 MPa; 50 MPa e
85 MPa, de ensaios a temperatura de 900°C, através de graficos de: (a)
Norton, evidenciando os valores de n (expoente de tensdo); e (b) Monkman-

Grant, onde os valores apresentados sdo de m (expoente do tempo de ruptura

t. ), da relacdo de Monkman-Grant €. t," =K.
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Figura 4.77 Diagramas comparativos entre os comportamentos de fluéncia da
liga Fe-Mn-Al nas condigdes SLT1, SLT2 e SLT3: a) grafico de
Norton; b) grafico de Monkman-Grant.
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4.4 Quarta Etapa do trabalho: complementagao do estudo do material na

condigao SLT2 (que exibiu o melhor comportamento superplastico)

Nesta etapa do trabalho, os ensaios realizados em corpos-de-prova, de
aco da liga Fe-Mn-Al, se concentraram no material processado na condigao
SLT2, por apresentar melhores condigdes gerais. As amostras foram obtidas a
partir de lingote bruto de fusdo homogeneizado,laminado e tratado por
recozimento, condicdo SLT2. A partir do qual foram usinados os corpos-de-

prova.

4.4.1 Caracterizagao em tragao a temperatura ambiente

A Figura 4.78, por exemplo, mostra o comportamento de um corpo-de-
prova do material na condicdo SLT2, ensaiado a tracdo na temperatura
ambiente (25°C) com Vr = 0,5 mm / min. Os ensaios nesta nova fase,
mostraram um limite de resisténcia ~ 400 MPa mais baixo do que o obtida nos
ensaios de tracdo a temperatura ambiente, da primeira fase do trabalho, como

mostrado na Figura 4.1(a).

SLT2 25°C 0,5mm/min

1400

1200 - k

1000
- y 4
o
S 800
2 600 - 1
%) LRT =
£ 400
fu 1323 MPa

200 /
O hd T T T
0 6 12 18 24 30

DEFORMAGAO (mm)

Figura 4.78 Grafico tens&o x deformagdo com V1 = 0,5 mm / min no material

SLT2: Limite de Resisténcia a Tragao na temperatura ambiente.
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A Figura 4.79 apresenta Grafico tensdo x deformagao, na temperatura
ambiente, com V1 = 0,5 mm / min. do material na condicdo SLT2, onde a

Tensao de Escoamento 0,2%.

SLT2 25°C 0,5mm/min

1400

1200
Co2~ e
1000 900 MPa
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©
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Z 400
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200 HHHD

0 '\‘

01 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
DEFORMAGAO (mm)

Figura 4.79 Gréfico tens&o x deformagdo com V1 = 0,5 mm / min do material
na condi¢do SLT2, onde a Tensao de Escoamento 0,2% na

temperatura ambiente.

A Figura 4.80 apresenta para o material na condicdo SLT2, com
velocidade de tracdo constante V1 = 0,5 mm / min. na temperatura ambiente

(25°C ), os Parametros de encruamento.
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Aco Fe-Mn-Al / SLT2
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Figura 4.80 Grafico tens&o x deformagdo com V1 = 0,5 mm / min do material
na condicdo SLT2, a temperatura ambiente (25°C) com os

parametros de encruamento.

A Figura 4.81 apresenta micrografia do ago Fe-Mn-Al, material na
condigdo SLT2, original antes dos ensaios, como as demais micrografias,
medido o tamanho de grao por meio de teste circular de Hilliard [150],
apresentando tamanho meédio de grao G = 13, com desvio padrédo 0,3,

conforme numero de tamanho de gréo equivalente ASTM (especificacédo E112).
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AL

Figura 4.81 Micrografia do material SLT2, original antes dos ensaios, com
tamanho médio d = 3,98 + 0,3 um, equivalente ao tamanho de
grao ASTM G = 13, 8 (especificagao E112).

4.4.2 Ensaios de Fluéncia a carga constante, até a ruptura

Os ensaios de fluéncia foram realizados a carga constante, com os
valores dos 5 niveis de tensdo anteriormente adotados, critério utilizado para
associar o limite de resisténcia de tenséo, dos ensaios de tragcdo a quente, com
as taxas de deformacao, do par tensdo maxima / deformacgao, considerando-se
os valores estimados de m mais caracteristicos, ja utilizados nos ensaios de
fluéncia a carga constante, mantidas as tensdes selecionadas das analises
iniciais a 900°C. Assim as tensdes iniciais utilizadas foram: 14MPa; 20MPa;
28MPa; 50MPa e 85MPa.

Os ensaios de fluéncia, para a liga Fe-Mn-Al na condigdo SLT2, foram
realizados com carga constante nas temperaturas de 700°C e 800°C, mantidas

as tensdes anteriores para efeito de comparagao.
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A partir dos dados mecanicos destes ensaios, foram plotadas as curvas
dos graficos : (a) taxa de deformagédo x tempo; (b) queda de resisténcia x
tempo de ruptura ; (c) de Norton; e (d) de Monkman-Grant.

Na Figura 4.82 é apresentado o resultado de ensaios de fluéncia do
material na condigdo SLT2, a temperatura de 700°C com grafico de curvas de

deformacéo x tempo nos 5 niveis de tenséo.

Liga Fe-Mn-Al - Solub, Lamin, Tratado 850°C / 1h
Ensaiado em fluéncia a 700°C

500
14 MPa
—~ 400
2
< =20 MPa
(@)
L 300
O
< 28 MPa
E 200 -
(@) 50 MPa
L.
I‘J:J 100 -
/ =85 MPa
0 m _-—_@____;4

0.001 0.01 0.1 1 10 100 1000
TEMPO (h)

Figuras 4.82 Amostras do lote do material, na condi¢ao SLT2, ensaiadas a
700°C, em 5 niveis de tensdo, em grafico curvas de deformacao

X tempo.

Na Figura 4.83 é apresentado o resultado de ensaios de fluéncia do
material na condicdo SLT2, em 5 niveis de tensao e a temperatura de 700°C,

plotado em grafico de queda de resisténcia x tempo de ruptura [h];



175

LOG ( tensao, MPa)

grafico de queda de resisténcia a fluéncia
com o tempo de ruptura
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Figuras 4.83

Amostras do lote do material, na condicdo SLT2, ensaiadas a
700°C, em 5 niveis de tensao, em grafico de queda de

resisténcia x tempo de ruptura.

Na Figura 4.84 é apresentado o resultado de ensaios de fluéncia do

material na condicdo SLT2, a temperatura de 700°C, em 5 niveis de tenséao,

com grafico de Norton, no qual o valor obtido de n = 2,41.

Figuras 4.84
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Grafico de Norton, material SLT2,a 700°C em 5 niveis de tensao.
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Na Figura 4.85 é apresentado o resultado de ensaios de fluéncia do
material na condicdo SLT2, a temperatura de 700°C, em 5 niveis de tenséao,

com grafico de Monkman-Grant.

grafico de Monkman-Grant
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Figuras 4.85 Amostras do lote do material, na condicdo SLT2, ensaiadas a

700°C, em 5 niveis de tensao, em grafico de Monkman-Grant.

As Figuras a seguir, Figuras 4.86 e 4.87, apresentam para o material na
condigdo SLT2, nos mesmos 5 niveis de tensdo, os valores obtidos plotados
nos mesmos tipos de graficos, desta vez porém de amostras ensaiadas a
temperatura de 800°C.

A Figura 4.86 apresenta, do material na condigdo SLT2, ensaiado a
800°C, nos 5 niveis de tensdo em grafico de: (a) taxa de deformacgéo x tempo;

(b) queda de resisténcia x tempo de ruptura.



Liga Fe-Mn-Al - Solub, Lamin, Tratado 850°C / 1h
- ~ . o
500 Ensaiado em fluéncia a 800 C
= 14 MP3|

. 400
X =20 MPa|
(@]
< 300
(.J" 28 MPa
<
S 200
g e 50 MPR|
100
o 85 MPa|

0

0.001 0.01 0.1 1 10 100 1000

TEMPO (h)

(a)

grafico de queda de resisténcia a fluéncia
com o tempo de ruptura

4 SLT2 a 8000C

LOG ( tensao, MPa)

y = -0.3502x + 1.5035
R? = 0.9888

-2 -1 0 1 2 3
LOG ( tempo de ruptura, h)

(b)

Figuras 4.86 Amostras do lote SLT2 ensaiadas a 800°C em 5 niveis de

tensao: (a) curvas de deformagéo x tempo; (b) queda de

resisténcia x tempo de ruptura.
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Na Figura 4.87, para o material

nas mesmas condicbes sao

apresentados respectivamente os graficos de: (a) de Norton; e (b) de

Monkman-Grant.

Figuras 4.87 Amostras do lote SLT2 ensaiadas a 800°C em 5 niveis de tenséo:
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(a) grafico de Norton; (b) grafico de Monkman-Grant.



179

A Figura 4.88, apresenta curvas de deformacao x tempo, plotada de
resultados obtidos de amostra do material na condigdo SLT2, ensaiado a

temperatura de 850°C e tensdes de escoamento de 20 MPa 28 MPa.

Liga Fe-Mn-Al - Solub, Lamin, Tratado 850°C / 1h
. ~ . o
500 Ensaiado em fluéncia a 850 C
400
o\\o’ 20 MPa
,2 300 -
O
S
2 200
2
28 MPa

Ll
o 100

0 - !

0.001 0.01 0.1 1 10 100 1000

TEMPO (h)

Figura 4.88 Amostras do lote SLT2 ensaiadas a 850°C em 2 niveis de tensao:

curvas de deformacéo x tempo.

Na Figura 4.89 os graficos da deformacéo x tempo, plotados de amostras
do material na condicdo SLT2, ensaiados em fluéncia nas tensdes de: (a)14
MPa; (b) 20 MPa; foram agrupados nas varias temperaturas por tensdo de
ensaio, para efeito de comparacgao.

Observa-se nesta Figura 4.89 e nas seguintes, de comparagdo das
curvas de deformacéo X tempo, nas varias temperaturas por tensdo de ensaio,
que a medida que a temperatura se eleva a partir de 600°C, as curvas vao se
deslocando para a esquerda. Observa-se porém, uma inversao de tendéncia,
ocorrendo a partir da isotérmica a 800°C, voltando as curvas a se deslocarem

para a direita, contrariando assim a tendéncia esperada.
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(b)

Figura 4.89 Graficos da taxa de deformacgao x tempo, do material SLT2,

agrupados nas varias temperaturas de ensaio, nas tensdes de:
(a)14 MPa; (b) 20 MPa.

Na Figura 4.90 graficos da deformagao x tempo,material condicdo SLT2,
ensaiados em fluéncia, tensdes de: (a) 28 MPa; (b) 50 MPa; foram agrupados

nas varias temperaturas por tensédo de ensaio, para efeito de comparacao.
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(b)
Figura 4.90 Graficos da taxa de deformacgao x tempo, do material SLT2,

agrupados nas varias temperaturas de ensaio, nas tensodes de:
(a) 28 Mpa e (b) 50 Mpa.

Na Figura 4.91 grafico deformagao x tempo, material condicdo SLT2,

tensdo 85 MPa; agrupados nas varias temperaturas, para comparacéo.
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Liga Fe-Mn-Al - Solub, Lamin, Tratado 850°C/1h
Ensaiado em fluéncia a 85 MPa
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Figura 4.91 Grafico da taxa de deformacéo x tempo, do material SLT2,

agrupados nas temperaturas de ensaio,e tensao de 85 Mpa.

4.4.3 Ensaios de Tragao até a ruptura com Vr constante a 800°C

Na Figura 4.92, para o material na condicdo SLT2, é apresentado um
grafico comparativo de curvas de tenséo verdadeira x deformagé&o logaritmica,
em diferentes Vt (velocidades de tragdo) para uma mesma temperatura de
ensaio, 800°C.

Assim como as curvas comparativas da primeira etapa deste trabalho, é
nitida a tendéncia de aumento do limite de resisténcia (tensdo maxima) com o
aumento da V1 e o deslocamento das curvas para a direita, com diminuicdo da
deformacgéo ¢, e aumento da influéncia de n’(expoente de encruamento) em
relacdo a m (expoente de sensibilidade a taxa de deformagao). Em velocidades
de tragcdo (V1) mais baixas observa-se o aumento da deformacdo €., e
acentuada diminui¢cdo do limite de resisténcia, a influéncia de n” praticamente
desaparece, observando-se a crescente influéncia de m (expoente de

sensibilidade a taxa de deformacao).
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Figura 4.92  Grafico de curvas tensao real x deformacéo logaritmica para a

temperatura 800°C comparativo de diferentes Vr.

A Figura 4.93 ilustra a aparéncia de corpos-de-prova tracionados em
diferentes alongamentos apds ruptura (¢) com Vr constante, em varias
velocidades de tracao (Vy), na temperatura de 800°C. Da Figura 4.93 observa-
se que os melhores resultados de alongamento na faixa de deformagéo acima
de 600 %, chegando na marca de 660 % com V1 = 0,5 mm / min. Valor de
alongamento este praticamente o dobro, se comparado com aquele obtido na
primeira etapa deste trabalho obtido de amostras do material na condicdo SL
(sem recozimento) ensaiadas a tragdo,conforme mostrado na Figura 4.7.

Nesta terceira etapa de ensaios, o efeito superplastico foi mais

pronunciado a taxa de deformacéo inicial de ¢ = 2,47 x 10™s™.
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Tracdo a Quente SLT2 — 800°C, com Vr constante

Vr 0,01 0,05 0,2 0,5 2 5 20 50 200
(mm/min)
Ar (%) 598 650 627 660 630 303 246 208 107

Figura 4.93 Corpos-de-prova tracionados a 800°C com Vr constante, com
diferentes alongamentos apds ruptura em varias velocidades de

tracao.

A Figura 4.94 apresenta o gréfico log (tensao real maxima) x log (taxa de
deformacao real) dos ensaios de tragdo com Vr constante, na temperatura de
800°C, proveniente das curvas apresentadas na Figura 4.92, observa-se na
regido Il que o expoente de sensibilidade a taxa de deformacédo apresenta
valor m = 0,54. Este valor de m, se aproxima do valor obtido com os ensaios
realizados a temperatura de 800°C, com saldos em V1 como apresentados nas
Figuras 4.50(a) e 4.52(a).

Na secdo seguinte sdo apresentados os valores do expoente de tenséo
(n) e valores da energia de ativagao por fluéncia ( Qs ) nas varias temperaturas
de ensaio. Valores estes apresentados inicialmente sem corregdes, e
apresentando na sequéncia o efeito das corregdes nos valores obtidos.
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Figura 4.94 Gréafico de log (tensdo real maxima) x deformagéo logaritmica, na
temperatura de 800°C, dos ensaios de tracdo com V1 constante

(corrigido).

4.4.4 Valores do Expoente de Tensado ( n ) e a Energia de Ativagao ( Qs)

para Fluéncia

O grafico de Norton, através do qual podem ser obtidos os valores de n
(expoente de tensdo) nas varias temperaturas de ensaio, € apresentado
inicialmente sem as devidas corre¢cdes. Apds a apresentagcdo do grafico de
Arrhenius, na sequéncia de figuras, € mostrado um levantamento em detalhes
das taxas iniciais e taxas minimas, apresentado de forma comparativa, em
varias temperaturas e nas tensdes de ensaio. Tal estudo permitiu que os
graficos de Norton fossem apresentados em seguida, com as respectivas
correcoes de dados de taxa minima, nas temperaturas de ensaio.

A Figura 4.95 mostra o grafico de Norton, do aco Fe-Mn-Al na condigcao
SLT2, onde estdo plotadas as isotermas nas varias temperaturas de
ensaio,apresentando os respectivos valores de n (expoente de tensdo), para

Log (taxa min. nominal fluéncia, h™') x Log (tens&o nominal, MPa).



186
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Figura 4.95 Grafico de Norton do ago Fe-Mn-Al na condigdo SLT2, com os
valores de n, onde tx a 800°C > t,a 900°C.

O gréafico de Arrhenius, através do qual podem ser obtidos os valores de
energia de ativacdo (Qf) nas varias tensdes de ensaio, é apresentado
inicialmente sem as devidas corre¢cdes, como da variagcdo do modulo elastico
com a temperatura, que realizadas promoverao uma diminuicdo no valor de Qy
de ~ 15 a 20%. Através da energia de ativacdo é possivel confirmar se o
mecanismo de difusao corresponde aquele caracteristico do comportamento do
material que se esta pesquisando, no caso deslizamento de contornos de
graos.

A Figura 4.96 apresenta o grafico de Arrhenius / Onomina, ONde estéo
plotadas as linhas de isotensdo nas varias tensbes de ensaio, com o0s
respectivos valores de energia de ativagdo Qr. do ago Fe-Mn-Al na condigéo
SLT2. Nesta figura observa-se a inversao de tendéncia a partir da tensédo de 28
MPa. Na regidao de 600 a 800°C obteve-se um valor médio de Q; = 264 kJ/mol.
Valores inferiores foram encontrados para este parametro quando se
consideram as taxas minimas reais e as taxas iniciais de fluéncia, como sera

apresentado posteriormente.
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grafico de Arrhenius / onhominai cOnstante
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Figura 4.96 Grafico de Arrhenius do ago Fe-Mn-Al, na condicdo SLT2, nos
diferentes niveis de tensdo e com as energias de ativagao Qs

associadas a cada uma das curvas.

No ensaio de fluéncia a deformacéao inicial €, sofrida pelo corpo-de-
prova logo no inicio da aplicagdo da carga €& constituida de componentes
elastico e plastico dificeis de se diferenciar. O valor da taxa de deformagao
mesmo no estagio secundario-2 (Figura 2.10) é também denominada de taxa
minima de fluéncia.

Os valores de n nos graficos de Norton, obtidos dos ensaios de fluéncia
no regime superplastico pesquisado, no entanto, que apresentaram grandes
alongamentos, mesmo no estagio primario — 1 (Figura 2.10) quando ocorrido,
necessitaram que as taxas minimas nominais fossem corrigidas para se obter
as taxas reais, e taxas iniciais. Estes resultados permitiram uma analise mais
precisa das possiveis tendéncias de variacdo das taxas minimas, e assim do
expoente de tensdo n, consequentemente do expoente de sensibilidade a taxa

de deformagdo m, uma vez que sao relacionados.
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para a temperatura de 900°C.

Tabela 4.2 Dados de fluéncia do aco Fe-Mn-Al na condigao SLT2 a 900°C.

A Tabela 4.2 a seguir exemplifica a corre¢do dos dados de taxa nominal

Dados de Fluéncia do ago Fe-Mn-Al na condigdo SLT2 a 900°C
T S Taxmin t: e | etwxmin | Taxmin o LOG LOG | LOG
NOMINAL REAL

(°C) | (MPa) (h™) (h) | (%) | (%) (h") | (MPa) | taxmin [ ¢, c
900 | 14 0.025401 77.13 | 331 | 124.009 | 0.01134 | 31.36 -1.945 1.887 | 1.496
900 | 20 0.031669 32.85 | 248 | 71.774 | 0.01844 | 34.35 -1.734 1.517 | 1.536
900 | 28 0.22072 5.830 | 263 | 37.865 [ 0.1601 38.60 -0.796 0.766 | 1.587
900 | 50 2.6279 0.360 | 287 | 24.004 | 2.1192 62.00 0.326 0.444 | 1.792
900 | 85 9.2783 0.046 | 262 | 6.800 8.68758 | 90.78 0.939 1.337 | 1.958

Na Figura 4.97 é apresentado o grafico de Norton com a taxa minima

real na forma logaritmica em h 1 para as amostras ensaiadas a fluéncia do aco

Fe-Mn-Al na condigao SLT2, na temperatura de ensaio de 700°C.

Figura 4.97 Grafico de Norton com taxa minima real na forma logaritmica h °,

LOG (taxa min REAL fluéncia, h? )
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25

na temperatura de ensaio: 700°C.

Na Figura 4.98 é apresentado o grafico de Norton com a taxa minima

real na forma logaritmica em h ! para as amostras ensaiadas a fluéncia do ago
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Fe-Mn-Al na condi¢cao SLT2, na temperatura de ensaio de 800°C.
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Figura 4.98 Grafico de Norton com taxa minima real na forma logaritmica h ”,

na temperatura de ensaio: 800°C.

Na Figura 4.99 é apresentado o grafico de Norton com a taxa minima
real na forma logaritmica em h ', para as amostras ensaiadas a fluéncia do ago

Fe-Mn-Al na condigdo SLT2, na temperatura de ensaio de 900°C.
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Figura 4.99 Grafico de Norton com taxa minima real e h ', na temperatura
de ensaio: 900°C.
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A Figura 4.100 apresenta o valor de taxa minima real de grafico de
Norton na forma logaritmica em h ', de amostras de ago Fe-Mn-Al ensaiadas a
temperatura de 900°C, na condi¢do SLT1. (b) SLT3.

grafico de Norton
2

"= 1+ @SLT1a9000C

) L 3

S

c

«@

2 o .

-

<

w

% . y =7.32x - 13.60
E ¢ R’ =0.95
©

x

8

- 24

8

| *

¢
-3
0.5 1.0 1.5 20 2.5
LOG (tensdao REAL, MPa)

Figura 4.100 Grafico de Norton com taxa minima real e h ~', na temperatura
de ensaio de 900°C, na condigao: SLT1.

A Figura 4.101 apresenta o valor de taxa minima real, na forma em h ™
logaritmica, de grafico de Norton de amostras de agco Fe-Mn-Al ensaiadas a

temperatura de 900°C, na condigcdo SLT3.
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grafico de Norton
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Figura 4.101 Gréafico de Norton com taxa minima real e h ', na temperatura
de ensaio de 900°C, na condicao: SLT3.

A Figura 4.102 apresenta uma comparagao das taxas inicial (Figura
4.102(a)) e taxa minima de fluéncia (Figura 4.102(b)) do aco Fe-Mn-Al na

condigdo SLT2, ensaiado a 600°C, com tensao de ensaio de 50 Mpa.

SLT2 50MPa 600°C - taxa inicial fluéncia 140 SLT2 50MPa 600°C - taxa minima fluéncia
6
5 120 4y = 0.4648x +0.8104
4 100
80
3 60
2 40
1 20
0 0
0 1 2 3 4 5 6 7 8 0 10 20 30 40 50 60 70
TEMPO (h) TEMPO (h)
(a) (b)

Figura 4.102 Graficos deformagao x tempo, material na condigdo SLT2 ensaio
a 600°C, com tensao de ensaio de 50 Mpa, comparando: a)

taxa inicial de fluéncia; b) taxa minima de fluéncia.

A Figura 4.103 apresenta uma comparagao das taxas inicial e minima de
fluéncia do ago Fe-Mn-Al na condigdo SLT2, ensaiado a 700°C, nas tensde de:
20 MPa (a) e (b); 28 MPa (c) e (d) e 85 MPa (e) e ().



192

8 SLT2 14MPa 700°C - taxa inicial fluéncia 120SLT2 14MPa 700°C - taxa minima fluéncia
100
80
60
40
20
0
0 1 2 3 4 5 6 0 60 120 180
TEMPO (h) TEMPO (h)
(a) (b)
SLT2 28MPa 700°C - taxa inicial fluéncia SLT2 28MPa 700°C - taxa minima fluéncia
120
6 100
80
4 60
2 40
20
0 0
0.0 0.4 0.8 1.2 0 3 6 9 12
TEMPO (h) TEMPO (h)
(c) (d)
SLT2 85MPa 700°C - taxa inicial fluéncia 60 SLT2 85MPa 700°C - taxa minima fluéncia
6
51y = 105.44x - 0.0167
4
3
2
1
0+
0.00 0.02 0.04 0.06 0.08 0.10 00 041 02 03 04 05 06 07
TEMPO (h) TEMPO (h)
(e) (f)

Figura 4.103 Comparagao das taxas inicial e taxa minima de fluéncia do ago
Fe- Mn-Al na condicdo SLT2, ensaiado a temperatura de
700°C, nas tensdes de ensaio: 20 MPa (a) e (b); 28 MPa
(c) e (d); 85 MPa (e) e (f).

A Figura 4.104 apresenta uma comparacgao das taxas inicial e minima
de fluéncia do ago Fe-Mn-Al na condigdo SLT2, ensaiado a 800°C, nas tensdes
de ensaio: 20 MPa (a) e (b); 28 MPa (c) e (d) e 85 MPa (e) e (f).
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Figura 4.104 Comparagéao das taxas inicial e taxa minima de fluéncia do ago

Fe- Mn-Al na condi¢cdo SLT2, ensaiado a 800°C, nas tensdes de
ensaio: 20 MPa (a) e (b); 28 MPa (c) e (d); 85 MPa (e) e (f).

A Figura 4.105 apresenta uma comparacgéo das taxas inicial e minima

de fluéncia do ago Fe-Mn-Al na condigdo SLT2, ensaiado a 900°C, nas tensdes
de ensaio: 20 MPa (a) e (b); 28 MPa (c) e (d) e 85 MPa (e) e (f).
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Figura 4.105 Comparagéao das taxas inicial e taxa minima de fluéncia do ago

Fe- Mn-Al na condi¢cao SLT2, ensaiado a 900°C, nas tensbes
de ensaio: 20 MPa (a) e (b); 28 MPa (c) e (d); 85 MPa (e) e (f).

A Figura 4.106 apresenta graficos de Norton com a taxa inicial na forma
logaritmica em h 1. para amostras do aco Fe-Mn-Al na condicdo SLT2, e
temperaturas de ensaio: (a) 700°C; (b) 800°C.
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Graficos de Norton com taxa inicial em h ~!, de material na
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condicao SLT2, temperatura de ensaio: a) 700°C e b) 800°C.
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A Figura 4.107 apresenta grafico de Norton com a taxa inicial na forma
logaritmica em h 1 para amostras do aco Fe-Mn-Al na condicdo SLT2, e

temperatura de ensaio de 900°C.
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Figura 4.107 Grafico de Norton com taxa inicialem h - 1, de material na

condicdo SLT2, temperatura de ensaio 900°C.

Nas Figuras seguintes estao plotados isotermas nas varias temperaturas
de ensaio, apresentando em grafico de Norton os respectivos valores de n,
primeiramente para a taxa inicial de fluéncia, h”', e em seguida para taxa
minima real de fluéncia, h™' pela tenséo real, MPa.

A Figura 4.108 apresenta grafico de Norton onde estdo plotadas
isotermas nas varias temperaturas de ensaio, apresentando os respectivos

valores de n, para Log (taxa inicial de fluéncia, h™') x Log (tensdo, MPa).
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grafico de Norton: SLT2
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Figura 4.108 Grafico de Norton, com isotermas nas varias temperaturas de
ensaio, apresentando os respectivos valores de n (expoente de
tens&o), de Log (taxa inicial de fluéncia, h™") x Log (tensao,
MPa).

A Figura 4.109 apresenta grafico de Norton onde estdo plotadas
isotermas nas varias temperaturas de ensaio, apresentando os respectivos
valores de n, para Log (taxa minima REAL de fluéncia, h™") x Log (tensdo

REAL, MPa).
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grafico de Norton: SLT2
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Figura 4.109 Grafico de Norton, com isotermas nas varias temperaturas de
ensaio, apresentando os respectivos valores de n (expoente de
tens3o), para: Log (taxa minima REAL de fluéncia, h™) x Log

(tensdo REAL, MPa).

Os valores de n (expoente de tensdo), obtidos para o material nas 3
condigdes de processamento, nas diferentes temperaturas, para as taxas de
fluéncia minima e inicial, foram agrupados num quadro comparativo (Tabela),
cujos valores foram usados para obter um grafico comparativo, que permitisse
analise mais precisa das tendéncias de variacdo das taxas minimas, e assim
do expoente de tensao n.

A Tabela 4.3 apresenta o quadro comparativo dos valores de n, de
corpos-de-prova de aco austenicio Fe-Mn-Al de material na condicdo SLT1;
SLT2 e SLT3, nas temperaturas de 700°C; 800°C e 900°C, para as respectivas

taxas minimas nominais; reais e taxas iniciais.
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Tabela 4.3 Quadro comparativo dos valores de n, de corpos-de-prova de ago
austenicio Fe-Mn-Al de material na condicdo SLT1; SLT2 e SLT3,
nas temperaturas de 700°C; 800°C e 900°C.

T para Taxa para Taxa para Taxa
MATERIAL (°C) Minima Fluéncia | Minima Fluéncia Fluéncia
NOMINAL REAL INICIAL
700 X X X
SLT1 800 X X X
900 4,51 7,32 X
700 2,41 2,54 2,36
SLT2 800 2,00 2,41 2,00

No valor do expoente de tensdo n = 2 onde a difusividade ( D ) ocorre
por troca de vacancias através dos contornos de graos, segundo Mukherjee
[115], caracteristico da fluéncia superplastica, a influéncia mais provavel na
taxa de fluéncia possivelmente é a energia de falha de empilhamento ("stacking
fault energy” - SFE). A correlagédo entre a Equagdao MBD e varios estudos,
reportados na literatura, para metais CFC parecem indicar que a taxa de
fluéncia aumenta a proporgdo que aumenta a energia de falha de
empilhamento. Sdo apresentadas duas alternativas para tal comportamento: a)
interpretado como efeito da energia SFE no coeficiente A da Equagao MBD,
conforme Barret e Sherby [146]; e b) interpretado considerando o coeficiente A
como uma constante universal para mecanismo de fluéncia controlada por
escalagem, onde o expoente n (de tensédo) da Equagdo MBD aumenta a
propor¢do que diminui a energia SFE, conforme [147,148]. Porem nenhuma
das duas interpretagcdes podem ser escolhidas devido a diferencas nos dados

experimentais destes estudos.
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Este grafico comparativo, com os dados da Tabela 4.3, pode ser
realizada uma analise mais precisa das tendéncias de variagdo das taxas
minimas, e assim do coeficiente de tensao n, para o material na condi¢cao
SLT2. Tal gréafico permite verificar, a influéncia do comportamento das taxas
em relagao a temperatura e ao expoente n.

A Figura 4.110 apresenta os resultados agrupados no grafico
comparativo, obtido dos valores da Tabela 4.3, para o aco Fe-Mn-Al na
condicdo SLT2. O grafico é composto pelas curvas das taxas minimas
nominais; taxas minimas reais e taxas iniciais,onde os valores de n mais
préximos de 2, nas 3 curvas encontram-se proximas a 800°C, para as taxa
minima nominal e inicial com valor de n = 2. A taxa minima corrigida eleva o
valor do expoente de tensao para n = 2,5 nesta mesma temperatura. As 3
taxas ja apresentam, na temperatura de ensaio de 900°C, valores bastante
diferentes, com aumento significativo da taxa minima nominal em relagdo a

taxa minima real.
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Variagao de n com a temperatura para o ago
Fe-Mn-Al na condigao SLT2
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Figura 4.110 Variagao de n com a temperatura para o ago Fe-Mn-Al na
condigao SLT2, composto pelas curvas de taxas minimas

nominais; taxas minimas reais e taxas iniciais de fluéncia.

As Figuras 4.111 e 4.112 mostram os graficos de Arrhenius do ago da
liga Fe-Mn-Al, na condigdo SLT2, nas diferentes tensdes, plotado nas
condicdes indicadas de Ln (taxa inicial, h ') x 1/ T (K ™), indicando as tensées
de ensaio o e as energias de ativagdo Q; associadas a cada uma das curvas,
sendo a Figura 4.111 para a taxa de fluéncia inicial e a Figura 4.112 para a
taxa minima real de fluéncia. No primeiro caso, encontrou-se um valor de Qs
medio = 226 kJ/mol, e no segundo Qf medio = 236 kJ/mol, ambos inferiores ao
valor encontrado no caso da analise com as taxas minimas nominais de
fluéncia ( Figura 4.96 ).

Segundo o livro "Mapas de Mecanismos de Deformagao™ de Frost e
Ashby (151), o valor de Qy (energia de ativacdo em volume, ou seja pelo

processo de auto difusdo na rede cristalina) para difusdo do Fe na Austenita é
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de Qv = 270 kdJ/mol e o valor de Qg (energia de ativagéo para auto difusdo nos
contornos de grao) o valor de Qg = 159 kd/mol.

Um aco do sistema Fe-Mn-Al e tamanho de grdo 45, com composigéo:
Fe — 34,5Mn — 9,2Al — 1,5 Si — 1,2 C, ensaiado na mesma faixa de
temperatura, que ensaiado o ago SLT2, apresentou Q; = 376 = 38 kd/mol, na
faixa de 700 a 800°C, conforme Sordi e Bueno [149]. Neste mesmo trabalho os
autores consideram também que o valor de Qs , na faixa de temperatura de
500°C a 650°C, é de 233 kJ/mol, atribuindo-o a um processo de fluéncia
controlado por difusdo nos contornos de graos. Esse dado concorda com o
valor de Qf medio = 226 - 236 kJ/mol , obtido no presente trabalho, e poderia ser
associado também ao processo controlado por difusdo pelos contornos de
graos, caracteristico de processo superplastico.

E importante mencionar que valores mais precisos de energia ativacdo
para fluéncia s6 podem ser obtidos quando se leva em conta as correcao
devidas a variagdo do médulo elastico do material com a temperatura, ou seja,
quando se determinam as linhas de iso-tensdo com valores constantes de o/E,
tomando-se os valores de E em cada nivel de temperatura utilizado. Segundo
Barrett, Ardell e Sherby (152) essas corregdes provocam um decréscimo da
ordem de 10% ou mais nos valores encontrados para a energia de ativagédo de
fluéncia, sem levar em conta a influéncia da temperatura no moédulo elastico do
material. Isso indica que um valor mais correto para a energia de ativagéo de
fluéncia do aco Fe-Mn-Al em estudo estaria em torno de Qf = 200 kJ/mol ou
menos ainda. Esse valor ja esta mais proximo do valor para auto difusdo do
Fe na Austenita mencionado anteriormente. Como no presente caso se trata
de uma liga complexa € bem possivel que os valores de energia de ativagéo
para fluéncia por difusdo em contorno de grdo sejam maiores que os de auto
difusdo simples do Fe na Austenita. Dessa forma, os dados obtidos para
energia de ativagdo do ago Fe-Mn-Al concordam com os valores esperados
para o processo de escoamento superplastico, que ocorre através de difusao

por contornos de grdo, com Qg = %2 Qs ..
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grafico de Arrhenius/ ciniciai constante

3 Aco Fe-Mn-Al na condigao SLT2
—_ 2 —m— 14 MPa
< 9
©
‘O 0 —9—20 MPa
)
5 -1
S
E -2 28 MPa
2
g 3
S 4 %50 MPa
ﬁ entre 700 e
Z 5 800°C:
2 Qf fredio =
- -6 226 +22 —X—85MPa

kd/mol
-7
0.0007 0.0008 0.0009 0.0010 0.0011  0.0012  0.0013
11T (K")

Figura 4.111 Grafico de Arrhenius do ago Fe-Mn-Al, na condi¢do SLT2, nos
diferentes niveis de tensdo inicial , e com as energias de

ativacdo Qs associadas a cada uma das curvas.

A Figuras 4.112 mostra os graficos de Arrhenius do ago da liga Fe-Mn-
Al, na condicdo SLT2, nas diferentes tensées de ensaio , plotado nas
condicdes indicadas de Ln (taxa inicial, h ") x 1 / T (K ™), indicando as
tensdes de ensaio 0 e as energias de ativagao por fluéncia Qs associadas a
cada uma das curvas, para a taxa minima real de fluéncia. O valor
encontrado de energia de ativagdo média por fluéncia foi Qi medio = 236
kJ/mol.
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Figura 4.112 Grafico de Arrhenius do ago Fe-Mn-Al, na condigdo SLT2, nos
diferentes niveis de tensao real , e com as energias de ativagao

Qs associadas a cada uma das curvas.

A Figura 4.113 mostra uma comparagéo de corpos-de-prova de ago
Fe-Mn-Al na condicdo SLT2, apds ensaiados a fluéncia, nas diferentes
tensdes, e na temperatura de 800°C. Observa-se que os corpos-de-prova
ensaiados apresentaram alongamentos maiores, com deformagao préxima dos
500% (Ar = 492% para ¢ = 28 MPa), que os valores apresentados pelos
corpos-de-prova ensaiados a tracdo na primeira etapa deste trabalho, com o
material na condicdo SL (homogeneizado e laminado) sem tratamento de

recozimento.
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Corpos de Prova SLT2 ensaiados em fluéncia a 800°C

0) 14 20 28 50 85
(MPa)

Ar

(%) 480 433 492 290 225

Figura 4.113 Corpos de prova do material na condicdo SLT2, apds ensaios

de fluéncia, na temperatura de 800°C.

4.4.5 Ensaios de tragdo com taxa de deformagao constante e fluéncia a

tensao constante

Somente o alongamento ndo é capaz de caracterizar o comportamento
superplastico de um material, como ja foi discutido anteriormente. Sendo
utilizado para obter o valor estimado do pardmetro de caracterizagcéo
superplastica m (expoente de sensibilidade a taxa de deformacédo), dai ser
utilizado, nesta etapa do trabalho, novas técnicas experimentais como tracao
com taxa de deformacdo constante e fluéncia a tensdo constante. Dai a
necessidade de corregdes de V1, para a realizagao dos experimentos de tragao
com velocidade constante (V1), e de correcdo de carga para os ensaios de

fluéncia com tensao constante (o), cujos resultados sao apresentados a seguir.
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4.4.51 Tracao ataxa de deformacao constante

Em todas as temperaturas de ensaio, pode se observar que a tensdo nao
€ constante com a deformacgado. Esta variacdo na tensao € maior conforme a

temperatura decresce.

necessarias corregdes ao longo do ensaio.

A Tabela 4.4 apresenta, na temperatura de 800°C,

tracao com V1 = 0,1 mm / min constante, vista parcial de tabela de correg¢ao

(calculo de Vr).

Assim para que se mantenha constante,

para ensaio de

Tabela 4.4 Calculo da correcdo da taxa de deformacéo, para manter €

constante em 2.469E-04 s™ para o ensaio a temperatura de

800°C, com V1 = 0,1 mm/min até o pico de tensdo. Obs.: vista

parcial da tabela Excel.

V: = 0, 1mm/min
Taxa de
Deformagio Variagbes em Taxa de
Al Real (s™) V1 (mm/min)' Deformagéo Deformacao
(mm) com Vr para manter € Real (s™) Nominal
constante constante mudando V; Total (%)
0.00 2.778E-04 0
0.5 2.564E-04 8
0.75 2.469E-04 0.100 2.469E-04 13
1.00 2.381E-04 0.104 2.469E-04 17
1.18 2.321E-04 0.106 2.469E-04 20
1.50 2.222E-04 0.111 2.469E-04 25
2.00 2.083E-04 0.119 2.469E-04 33
2.50 1.961E-04 0.126 2.469E-04 42
3.00 1.852E-04 0.133 2.469E-04 50
3.50 1.754E-04 0.141 2.469E-04 58
4.00 1.667E-04 0.148 2.469E-04 67
4.50 1.587E-04 0.156 2.469E-04 75

A Figura 4.114 mostra uma comparagao de varios corpos-de-prova, do

material na condicdo SLT2, apds ensaios de fluéncia, em diferentes tensdes, e
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todos ensaiados na temperatura de 800°C. Entre estes corpos-de-prova
tracionados com V1 constante, encontra-se uma amostra tracionada com
¢ =2,47x10™ s ' constante, a uma V= 0,1 mm/min. apresentando neste caso

um alongamento de A= 750 %.

Trag&o a Quente: SLT2 — 800°C. Um ensaio com € constante e nove com Vr

V+ 0,01 0,05 0,2 0,5 2 5 20 50 200
(mm/min)

£€=247x10"s"

A (%) 598 650 750 627 660 630 303 246 208 107

Figura 4.114 Corpo-de-prova tracionado com ¢ = 2,47 x 10“ s' constante é
comparado com os demais corpos-de-prova tracionados com

Vt constante, todos ensaiados a temperatura de 800°C.

A Figura 4.115 apresenta, para o material na condigdo SLT2, um gréfico
comparativo de curvas de tensdo verdadeira x deformacgéo logaritmica, em
diferentes Vr (velocidades de tragdo) para uma mesma temperatura de ensaio,
800°C. Assim como as curvas comparativas da Figura 4.90, é nitida a
tendéncia de aumento da deformacéao ¢, e acentuada diminuicdo do limite de
resisténcia (tensdo maxima), em velocidades de tracao (V1) mais baixas, onde
a influéncia de n’" praticamente desaparece, observando-se a crescente
influéncia de m (expoente de sensibilidade a taxa de deformacao). Entre estas
curvas esta a do corpo-de-prova apdés ensaio com taxa de deformacéo
constante de ¢ = 2,47x10™ s que apresentou limite de resisténcia (tenséo
maxima) de o = 23,5 MPa.



208

FeMnAl SLT2 800°C
400
e 0,01 mMNVmin
e ().05 mMmM/min
300 — 0 47%10-4 5-1
’ﬂ? 0,2 mm/min
o
E 0,5 mnVmin
12 200 - — 2 VMIN
[72)
E 5 mVmin
-
100 - s 20 MMVmin
e 50 MM/min
I e 200 mMM/min
0 T T T
0 60 120 180 240 300
DEFORMAGAO (%)

Figura 4.115 Grafico comparativo de curvas tensao verdadeira x deformacao,
em diferentes V1 para temperatura de ensaio de 800°C, onde o
ensaio com taxa de deformacdo constante ¢ = 2,47x10*s™ a

800°C apresentou tensdo maxima de o = 23,5 MPa.

4.4.5.2 Fluéncia a Tensao constante

Para compensar a tendéncia de aumento de tensio, no transcorrer dos
ensaios de fluéncia, ja discutido na segao anterior, foram realizados ensaios de
fluéncia a tensdo constante, nos quais foram utilizadas corre¢gdes de carga
durante os experimentos, baseadas em simula¢ées de ensaios projetados para
cada tensao utilizada, como mostra por exemplo a Tabela 4.5, onde se vé

calculos de correcao de carga para tensao de ensaio o = 30 MPa.
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Tabela 4.5 Calculos de corregado de carga para execugéo de um ensaio de
fluéncia com o = 30 MPa a tensao constante.

C= 30 MPa
Lo = 5 mm
Ao= 36 mm?

Fo= 11.009 kgf

a retirar leitura
AF (gf

10.099

11.009

Limite para a operagéo de retirada de pesos.

Devido a limitagbes impostas pelo suporte e demais acessorios do
préprio equipamento, que tendem a limitar o alivio de peso de corregéo no final
do experimento, ndo foi possivel por esta técnica, a realizagcdo de ensaios a
tensdes muito mais baixas.Tais restricdes limitaram a amplitude de deformacao

para no maximo 200%, se tanto, nos ensaios a tensdes muito baixas.
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Na Figura 4.116 é apresentado um grafico de simulacao para fluéncia a

tensao constante o = 30 MPa.

graficoe para fluéncia a tensao constante
a J0MPa
12
-*»
- 10
g
g g
o= \.
o= B
=g
<L
5 4
=4
< : W“*——*—__.__,
I:I T T T T T
] 200 400 G0 ana 1000 1200
ALCOHGAMEHNTO {mim}

Figura 4.116 Grafico com corre¢ao de peso, para fluéncia a tensédo constante,

em ensaio a o = 30 MPa.

A Figura 4.117 apresenta um grafico com curva de deformagao x tempo,
de lote SLT2, ensaiados por fluéncia com carregamento frontal direto, e
correcdo de peso, para tensdo constante, em ensaio a 0 = 30 MPa, na
temperatura de 800°C, interrompido sem ruptura com alongamento superior a
700%. Os ensaios de fluéncia a tensdo constante, com carregamento frontal
direto, foram realizados até o limite permitido de correcédo de peso, sendo entéo

interrompidos. Tais ensaios néo chegaram portanto, a ruptura.
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SLT2 800°C 30 MPa Ensaio a Tensao Constante
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600 A

<
1& interrompido
< 400 - / semruptura
=
14 7
(@)
i 200 |
a =il s
0 T T T
0 4 8 12 16 20 24
TEMPO (h)

Figuras 4.117 Curva de deformacao x tempo do material SLT2, carregamento
frontal direto, e correcdes de peso para manter a tensédo de
o = 30 MPa constante, na temperatura de 800°C.
(Obs.:t,=19,9h, ¢,=737 %, sem ruptura).

A Figura 4.118, mostra para o material na condicdo SLT2, uma
comparagao de curva deformacéo x tempo de um ensaio a carga constante,
com a curva deformacgao x tempo de ensaio realizado a ¢ = 30 MPa, constante,
a 800°C. Em ambos os casos a deformacgao ultrapassou 400% , sendo que no
ensaio a carga constante o alongamento foi de ~ 500%, apds a ruptura, num
tempo total de menos de 3 horas. O ensaio a tensdo constante, quando foi
interrompido apés 19,9 h, apresentou alongamento sem ruptura de 737%. Os
ensaios de fluéncia realizados nas demais temperaturas também apresentaram
deformacdes maiores, comparativamente aos resultados obtidos pelos ensaios

realizados com carga frontal sem corregdes.



212

DEFORMAGAO (%)

800

600

400

200

SLT2 800°C comparagio ensaio a

carga e tensao constante

prd

"
interrompido / \
comruptura / interrompido
" semruptura| |
——tensédo constante 30 MPa
= carga constante 28MPa
I
8 12 16 20
TEMPO (h)

24

Figura 4.118 Comparacéo de curvas deformacéo x tempo, dos resultados de

mesmas condi¢cdes de temperatura, 800°C.

ensaio a carga constante, e ensaio a tensao constante, nas

4.4.5.3 Comparacao entre o resultado de Fluéncia a Tensao Constante e o

de Tracao a Taxa de Deformagao constante

A Figura 4.119 apresenta uma comparagdo entre os resultados de

fluéncia a tensdo constante e os resultados de tracdo a taxa de deformagao

constante, destacando na ilustracdo os valores de o, £ , e Ar (%), onde se

observa a grande concordancia dos resultados.
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Fluéncia Tragao
6 (MPa) = 30 23,5 (pico)
€= 7.82x10° s (min) | 2,47x10"s™
Ar (%) = 737 (sem ruptura) 750

Figura 4.119 Comparagéao de corpos-de-prova (CP), de ensaios a fluéncia e

tracdo,onde se observa a grande concordéancia dos resultados.

A Tabela 4.6 apresenta valores dos ensaios tensao / taxa constantes

realizados a 800°C.

Tabela 4.6 Ensaios a Tensao / Taxa constante, a temperatura de 800°C.

ENSAIOS A TENSAO / TAXA CONSTANTE : 800°C

Ensaio | O (MPa) | taxamin (s) LOG G LOG txmin
fluéncia 30 7.82E-05 1.477 -4.107

A Figura 4.120 apresenta um comparativo do ago Fe-Mn-Al na condigao
SLT2, utilizado neste trabalho a 800°C / V1, baseado no grafico de ensaios de
tracdo, Log (0 wax, MPa) x Log (de / d t , s™') no qual estdo plotados valores de
m maximo, conforme indicado. Observa-se que o valor plotado, a taxa
constante, encontra-se um pouco abaixo da curva de tragdo do grafico, ao
passo que o valor plotado a tensdo constante (dado de ensaio de fluéncia)

encontra-se um pouco acima desta mesma curva, como era de se esperar.
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Figura 4.120 Comparativo do ago Fe-Mn-Al na condi¢cdo SLT2, utilizado neste
trabalho a 800°C / V1, baseado no grafico de ensaios de
tracdo, Log (0 max, MPa) x Log (de /d t , s™'),entre os resultados
de tracao a taxa deformagao constante, e resultados de

fluéncia a tensao constante.

A Figura 4.121 apresenta um comparativo do ago Fe-Mn-Al na condigao
SLT2, utilizado neste trabalho a 800°C / V1 , baseado no grafico de Norton, a
partir dos ensaios de fluéncia nas mesmas condi¢gdes da figura anterior, onde
observa-se que a situacao praticamente se inverte ao plotarmos o valor de
ensaio de tragdo a taxa constante, no grafico de Norton, nas mesmas

condicoes.
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grafico de Norton: SLT2
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Figura 4.121 Comparativo do ago Fe-Mn-Al na condigao SLT2, utilizado neste
trabalho a 800°C / V1, baseado no grafico de Norton, entre os
resultados de fluéncia a tensao constante,e resultados de tracéo

a taxa deformacéao constante.

Os resultados apresentados nos graficos de ambas as figuras (Figura
4.120 e Figura 4.121) comprovam a perfeita simetria entre os resultados dos
ensaios realizados pelo método de tragdo a quente, e aqueles resultados dos
ensaios realizados pelo método de fluéncia, relacionados através dos
respectivos expoentes m (expoente de sensibilidade a taxa de deformacgao) e n
(expoente de tensao), relacionados que sao, nos estudos de caracterizagao do
comportamento superplastico, através da relagcdon =1/ m.

Na secdo seguinte é feito uma comparagédo entre os resultados
corrigidos das curvas dos ensaios de tragao (tragdo a Vr constante) e das
curvas dos ensaios de fluéncia (fluéncia a carga constante), para a verificagéo

da concordancia dos valores obtidos em ambos os métodos de ensaio.
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4.4.5.4 Comparacgao entre os resultados de Fluéncia a Carga Constante e

o de Tracao a Velocidade de Tragao constante

Uma vez comprovada a simetria entre os valores plotados dos ensaios
realizados por tragcao e aqueles de fluéncia, para a verificagcdo da concordancia
dos valores obtidos, realizou-se a comparagao entre os resultados corrigidos
das curvas dos ensaios de tragdo (tragdo a V1 constante) e das curvas dos
ensaios de fluéncia (fluéncia a carga constante).

A Figura 4.122 apresenta em 4.122(a) uma curva sigmoidal Log (tensao
real, MPa) x Log (taxa real deformagao, s™), plotada com os dados de tragdo a
V1 constante real,utilizada para a verificagao a tracdo, na qual foram plotados
os resultados de fluéncia a carga constante real. Na Figura 4.122(b) as
isotensdes de Log (taxa real deformacdo, h™) x Log (tensdo real, MPa) do
grafico de Norton, plotado com os dados de fluéncia a carga constante real,
utilizadas para a verificagao por fluéncia, nesta curva foram plotados os
resultados de tracao a Vt constante real.

Aquela simetria verificada nas Figuras 4.120 e 4.121, dos dados de
fluéncia plotados nos graficos de tragéo e vice versa, ndo mais se observa.

Em ambos os métodos de ensaio do ago Fe-Mn-Al, na condigdo SLT2,
devido as correcdes ha uma perfeita concordancia entre os resultados obtidos
tanto por tragdo como por fluéncia, esta concordancia veio confirmar a teoria e
os experimentos reportados na literatura, caracterizando o material ensaiado
agora, na condigéo superplastica, como pode ser observado na Figura 4.22 (a)
e (b), onde os valores em verde sido de tragdo a V1 constante e os valores em

vermelho sao de fluéncia a carga constante.
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Curva Sigmoidal: Fe-Mn-Al SLT2/800°C

@ tracéo VT cte

@ fluéncia carga cte

LOG ( tensido REAL, MPa)

-7 -5 -3 -1 1
LOG (taxa REAL deformagao, s i )

(a)

Grafico de Norton: Fe-Mn-Al SLT2/800°C

@ fluéncia carga cte

@ tracao VT cte

LOG(taxa REAL deformagio, h ')

0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 3.5
LOG ( tensado REAL, MPa)

(b)
Figura 4.122 Comparacéao entre os resultados de: a) fluéncia a carga
constante e; b) tragdo a Vr constante, do ago Fe-Mn-Al, na
condigao SLT2 a 800°C.
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4.4.6 Microestruturas do Material Ensaiado na condigao SLT2

Os estudos da microestrutura do material na condicdo SLT2 foram
realizados para confirmagdo e correspondéncia das caracteristicas das
amostras ensaiadas por tracado e fluéncia, nesta quarta etapa do trabalho. As
figuras que seguem sao comparagdes da microestrutura na cabega e na parte
util de um mesmo CP, ensaiado sob determinada temperatura, nas varias V¢
para o caso de tragao; e de carga, nas varias tensdes para o caso de fluéncia,
acompanhado dos respectivos valores de t. e €, .

A Figura 4.123 permite fazer uma comparagéo da microestrutura do CP
apdés ensaio de tracdo com V1=0,01mm/min. constante, no material em
condigdo SLT2, a uma temperatura de 800°C, que apresentou t. = 99,7 horas,
e g = 598%, na Figura 4.123(a) regiao nao deformada; e Figura 4.123(b) regido
deformada (tracionada); observa-se que houve crescimento de grdo (apos
quase 100 horas de ensaio!) porém tanto na regidao da cabeca do CP como na
regidao de comprimento util de tragdo, ndo se constatou grande diferenga na

estrutura.

| 30 microns |
[ 1

30 microns

(a) (b)
Figura 4.123 Microestruturas apds ensaio de tragdo com Vr constante do
material SLT2 a 800°C,Vy= 0,01mm/min, t. = 99,7 h,&=598%;

a)regiao nao deformada G=10; b) regido deformada.G = 9.
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A Figura 4.124 apresenta micrografias apds ensaio de tracdo com V¢
constante do material na condi¢ao SLT2 a 800°C nas V1 = 0,5 mm/min, figuras
(a) regides nado deformada e (b) regido deformada ; e na V1 = 200 mm/min.,

figuras (c) e (d) nas regides nao deformada, e deformada respectivamente.

| 30 microns |
I 1

Figura 4.124 Microestruturas apds ensaio de tragdo com Vr constante do
material SLT2 a 800°C, nas V1 = 0,5 mm/min, t, =2,2 h,
gr = 660%, figuras (a) G=12 regido nao deformada e (b) G=11
regiao deformada, e V1 = 200mm/min, t, = 8,92x10™*h (3,2s),
er = 107%,(c) G=11 regido ndo deformada; (d) G=12 regido

deformada.
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As Figuras a seguir sdo de microestruturas do material, em condi¢ao
SLT2, realizadas na cabega e na regiao de deformagao (comprimento util) dos
corpos-de-prova (CP), de ensaios de fluéncia a carga constante, nas varias
tensbes, acompanhado dos respectivos valores de t; e €, .

A Figura 4.125 apresenta microestruturas do material na condicao SLT2,
apos ensaio de fluéncia a carga constante, a temperatura de 600°C na tensao
de o = 50 MPa, com respectivos valores de t, = 65,03h, & = 124,5%, em (a)

regido nao deformada; b) mesmas condi¢des, regidao deformada.

Figura 4.125 Micrografia ap6s ensaio de fluéncia a carga constante no material
SLT2 a 600°C: 50MPa, t; = 65,03h, & = 124,5%,a) G= 12, regido

nao deformada; b) G= 12, mesmas condi¢des, regido deformada.

A Figura 4.126 apresenta microestruturas de amostras, apos ensaio de
fluéncia a carga constante no material SLT2 a 700°C: ensaiada a 0 = 14MPa,
com valores de t, = 276,4h, &, = 396,6%, em a) regido ndo deformada; b)
mesmas condigdes, regiao deformada; ensaiada a o = 28MPa, com valores de
t- = 11,2h, & = 200%, c) regido ndo deformada; d) mesmas condi¢des, regido
deformada; ensaiada a o = 85MPa, com valores de t; = 0,66h, & = 160%, e)

regido nao deformada; f) mesmas condi¢des, regiao deformada.
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Figura 4.126 Microestruturas apds ensaio de fluéncia carga constante, mat.
SLT2 a 700°C: 0=14MPa, t, = 276,4h, & = 396,6%, a)G=11,
regiao nao deformada; b)G=9,regido deformada; 0=28MPa,
t-=11,2h, & = 200%, idem regides c) e d); 85MPa, t; = 0,66h,

er = 160%, e)regido nao deformada; f) regido deformada.
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A Figura 4.127 apresenta microestruturas de amostras, apos ensaio de
fluéncia a carga constante no material SLT2 a 800°C: ensaiada a 0 = 14MPa,
com valores de t, = 13,00h, & = 480%, a) regidao ndo deformada; b) mesmas
condigdes, regido deformada; ensaiada o = 28MPa, com valores de t; = 1,54h,
er = 492%, c) regido ndo deformada; d) mesmas condi¢des, regido deformada;
ensaiada a 0 = 85MPa, com valores de t. = 0,071h, & = 225%, e) regido n&o
deformada; f) mesmas condi¢des, regido deformada.

A Figura 4.128 apresenta microestruturas de amostras, apds ensaio de
fluéncia a carga constante no material SLT2 a 800°C: ensaiada a 0 = 14MPa,
com valores de t; =77,13h, & = 331,1%, a) regiao nado deformada; b) mesmas
condigdes, regidao deformada; ensaiada a o = 28MPa, com valores de t; =5,83h,
g = 262,6%, c) regido nao deformada; d) mesmas condigdes, regiao
deformada; ensaiada a ¢ = 85MPa, com valores de t, = 0,046h, & = 262,0%, €)

regidao nado deformada; f) mesmas condi¢des, regido deformada. A Figura
4.128 mostra a influéncia do tempo de deformacgao na estrutura dos corpos-de-
prova, ensaiados por fluéncia a temperatura de 800°C, nas tensdes: (a) 14
MPa e (b) 85 MPa. Nota-se a estrutura apés um tempo de deformagédo mais
longo, tenséo de ensaio baixa (14 MPa) e aquela apds a uma tensao de ensaio
alta (85 MPa), em um tempo de deformacgéao curto.

A Figura 4.129 apresenta uma comparagdo de microestruturas, nas
regides da cabecga e regido da parte util, de corpos-de-prova, de material na
condigao SLT2, apds ensaio de fluéncia a carga constante, tensao o = 20 MPa,
nas temperaturas de 700°C , 800°C e 900°C. A Figura 4.126 permite fazer uma
comparacao da estrutura do material, nas varias temperaturas ensaiadas, dos
tamanhos de grao e das evidéncias de cavitagdo em cada um dos ensaios.

A Figura 4.130 apresenta a microestrutura, apds ensaio de fluéncia a
carga constante, na tensdo de o = 30 MPa, em corpo-de-prova do material, na
condicdo SLT2, na temperatura de 800°C,apresentando valores de t,= 19,9h, e

, & = 137 % (sem ruptura).
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.30 microns
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(d)

30 microns
1

30 microns

(e) (f)
Figura 4.127 Micrografia ap6s ensaio de fluéncia a carga constante no material

SLT2 a 800°C: ensaio 0 =14MPa, t. = 13,00h, & = 480%,
a)regiao nao def.; b) regido def.; ensaio 0 =28MPa, valores com
tr = 1,54h, & = 492%, c) regiao nao def.; d) regido def.;ensaio a
o0 =85MPa, valores t, = 0,071h, g, = 225%, €) r. ndo def., f) def. .
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Figura 4.128 Micrografia apds ensaio de fluéncia a carga constante no material

SLT2 a 900°C: 0=14MPa, t, = 77,13h, & = 331,1%,a) G= 10

regidao nao deformada; b) G= 9 regido deformada; 0=28MPa,

valores de t, = 5,83h, & = 262,6%, c) G= 7 regido ndo deformada;

d) G= 8 regidao deformada; o = 85MPa, t. = 0,046h, & = 262,0%,

e) G= 9 regido néo deformada; f) G= 9 regido deformada.
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Figura 4.129 Micrografias apds ensaio de fluéncia a carga constante, material
SLT2,com ¢ = 20 MPa: 700°C, t, =33,66h, & =250%, a) regido
nao deformada; b) regido deformada; 800°C,t, = 2,75h, & = 433%
c) regiao nao deformada; d) regiao deformada; 900°C, t, = 32,85h,

er =248,3 %, e) regiao nao deformada; f) regido deformada.
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Figura 4.130 Micrografia apos ensaio de fluéncia a tensédo constante, material
condi¢ao SLT2, ensaio a 800°C:a o = 30MPa, com valores de
tr=19,9h, &, = 737% (sem ruptura), a) G = 9, regido nao

deformada; b) G = 8, mesmas condigdes, regido deformada;

As micrografias de corpos-de-prova, ensaiados a fluéncia, apresentaram
0 mesmo aspecto daquelas amostras ensaiadas a tragao (estrutura equiaxial
recristalizada) nas mesmas temperaturas de ensaio. Esta estrutura, uma vez
formada, se manteve ao longo da deformacdo, muito provavelmente pelo
mecanismo de escorregamento de graos. Tal mecanismo fica evidenciado pelo
fato de que em todos os ensaios de tracao e fluéncia realizados, naquela faixa
de temperatura de ~750°C a 900°C, onde o comportamento de escoamento
apresentou a maiores deformacodes, se observou a presenca de cavidades nos
contornos de gréao.

Apesar de se afastar do escopo do presente trabalho, de investigagao
das caracteristicas de superplasticidade e ndao um estudo morfolégico em si, o
fendbmeno de cavitagao é interessante por estar associado ao mecanismo de
escorregamento de contornos de graos, do processo de deformagao de grande
parte das ligas superplasticas. Sendo por conta disto uma evidéncia a mais de

sua caracterizagao.
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A Figura 4.131 apresenta microestruturas de CP ensaiados em fluéncia,

a 0 = 20 MPa, onde se observa sinais de cavitagdo, nas temperaturas de : a)
750°C; b) 800°C; c) 850°C e d) 900°C.

s

& A

(d)

Figura 4.131 Micrografias das se¢des longitudinais na parte util de corpos de
prova ensaiados em fluéncia: a) 750°C; b) 800°C; c) 850°C ;
d) 900°C.

Na Figura 4.132 para o material na condicdo SLT2, micrografias do
comprimento util de corpos-de-prova (CP) ensaiados a tragédo, na temperatura
de 800°C, com Vr constante : a) 0,01 mm / min; b) 0,1 mm / min; ¢)0,5 mm/min;

nas quais, a medida que aumenta a Vi, dos CP ensaiados a mesma
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temperatura, ocorre aumento das cavidades, com orientacdo no sentido de

tragao do ensaio.

l.

Figura 4.132 Micrografia da secgao longitudinal (da parte util), de CPs.
ensaiados a tracao,800°C, com Vr constante: a) 0,01 mm/min;

b) 0,1 mm/min; c) 0,5 mm/min.
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4.4.7 Limiar de Tensao ( "Threshold Stress, o, ) € 0o comportamento

superplastico do aco Fe-Mn-Al na condigao SLT2

A Figura 4.133 apresenta a parametrizagado dos niveis de tensao limite
(00), para o escoamento superplastico do ago Fe-Mn-Al, na condigdo SLT2, via
dados de ensaio de fluéncia, nas temperaturas de 700°C, 800°C e 900°C,
através de grafico do tipo

V2 V2 x (Tens&o real), MPa.

(Taxa minima real de fluéncia)
onde a intersecgcao das isotermas nas abcissas (Tensdo real) fornecem as
estimativas do limiar de tensdo (0p). Tais valores de intersecgao, conforme
indicado no grafico, aumentam na mesma proporgdo que as temperaturas de

ensaio.

Fe-Mn-Al / SLT2

4.0

3.5

-1z
)

mT00oC

3.0

25 y = 0.0484x - 1.4778

2.0

& 800cC

1.5

B00aC

1.0

0.5

[ Taxamin REAL fluéncia] "2 (s

0.0 =

§ ” / 20 50 80 100
‘L 05MPa tensio REAL ( MPa)

1/2, s

Figura 4.133 Grafico da (Taxa minima real de fluéncia)?, s"? x (Tensao real),
MPa, com parametrizagdo dos niveis de Limiar de Tens&o (0y)
para escoamento superplastico no ago Fe-Mn-Al / SLT2, grafico

tipo €2 x o.
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A Figura 4.134 apresenta a racionalizagao do grafico de Norton, tipo Log
(Taxa minima real, h™") x Log (0 — 0p), MPa , considerando os valores de o
calculados analiticamente, obtidos pelas intersecgdes exatas no grafico £/%x &
da Figura 4.133.

grafico de Norton: Fe-Mn-Al ; SLT2
considerando correcdo devido a oo

m700al

& 500aC

800aC

LOG ( taxa min REAL fluéncia, h'
)

-3
02 00 02 04 06 08 10 12 14 16 1.8 2.0

O, obtidos pela intersecgles

LOG [G'U(]] { Mpa} exatas no grafico s o

Figura 4.134 Racionalizacdo do grafico de Norton, Log (Taxa minima real, h™")
x Log (0 — 0g), MPa , considerando os valores de o, calculados

analiticamente,obtidos pelas intersecc¢des exatas o, no grafico
£’x o (da Figura 4.132), para o escoamento superplastico de

aco da liga Fe-Mn-Al / condigao SLT2.

A Figura 4.135 apresenta para o escoamento superplastico de ago da
liga Fe-Mn-Al na condicdo SLT2, a racionalizagdo do grafico de Norton,
considerando os valores de oy mais provaveis para n = 2 em todos os niveis de
temperatura. A partir destas correcbes observa-se que aquela inversdo de
tendéncia na temperatura de 900°C, era devido ao maior valor do limiar de

tensao (0p), a ser corrigido para esta temperatura.
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grafico de Norton: SLT2
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Figura 4.135 Determinacéo dos niveis de Limiar de Tens&o para o escoamento
superplastico no Fe-Mn-Al / SLT2, racionalizagao do grafico de
Norton considerando os valores de o, mais provaveis para n= 2

em todos os niveis de temperatura.
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5. CONCLUSOES

O presente trabalho, de analise e caracterizagdo do comportamento
superplastico de amostras de chapa fina, processadas a partir de um ago
austenitico do sistema de liga Fe-Mn-Al, com a composicdo Fe— 24.5Mn—
6.5Al- 1.5Si— 1.1C— 0.009P- 0.016S (% péso), do material foi ensaiado tanto
em maquinas de tracdo (com velocidades constante do travessao) como de
fluéncia (a carga constante) numa faixa de temperatura de 600°C a 1000°C,
envolvendo taxas de deformacdo variando de 10° a 1 3'1, com alta
deformacgédo a quente, apresentou as seguintes conclusdes:

e baseado em diferentes rotas de processamento termomecanico, atingiu seu
principal objetivo de caracterizar pela primeira vez o comportamento
superplastico de um ago austenitico, preparado na forma de chapas finas,
seguido de recozimento a 850°C, gerando uma estrutura de graos finos e
equiaxiais, com duas fases: austenita / ferrita, com tamanho de grdo médio
em torno de 3 microns.

e em ambos os métodos de ensaios de tragado os valores de m (expoente de
sensibilidade a taxa de deformacado) obtidos ficaram dentro da faixa
correspondente a regido Il da curva sigmoidal, nas temperaturas de ensaio
consideradas, caracteristicos de escoamento superplastico,

e nos ensaios de tragdo, a tendéncia de deslocamento das curvas para a
esquerda, ao aumentar temperatura e diminuir Vr, com tendéncia de
diminuir tensdo de escoamento (o) e aumentar alongamento ¢, |,
caracterizando a crescente influéncia de m (expoente de sensibilidade),
caracteristico de escoamento em regime superplastico.

e concordancia dos ensaios de tragdo com Vy constante, e com saltos Vr,

e comportamento sigmoidal tipico de comportamento superplastico das
curvas: 0 x € (tragédo) / € x o(fluéncia).

e microestrutura com precipitacdo de nova fase (recristalizagdo), a partir dos
contornos de graos, devido recozimento, com estrutura refinada e estavel, e

tamanho de grdo < 10 uym,
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fendbmeno de cavitacdo presente nos ensaios de tracdo e fluéncia,
caracteristico do mecanismo de escorregamento de contornos de graos em
deformacao superplastica.
os resultados tanto dos ensaios de tracdo como de fluéncia foram
comparados entre si e apresentaram boa concordincia em ambos os
procedimentos. Estes estudos indicaram que os maiores valores de & (da
ordem de 660 %) e m (da ordem de 0,54) foram observados a 800°C,
para taxas de deformacdo na faixa de 10%*a 103 s (no caso dos ensaios
de tragdo) e a 800°C com tensdes entre 20 a 50 MPa ( no caso dos
ensaios de fluéncia).
observagbes metalograficas, por microscopia 6tica como por MEV, das
amostras ensaiadas tanto em tracdo como fluéncia indicaram que a
estrutura granular permanece equiaxial e praticamente estavel, mesmo
ap6s os grandes alongamentos atingidos em cada temperatura,
caracterizando a condi¢cao superplastica conseguida neste trabalho para a
liga Fe-Mn-Al.
melhores alongamentos, obtidos a 800°C, com valores de: tragdo com

£ =247 x 10" s™"e fluéncia com ¢ = 7,82 x 10° s e &, > 600%,
os ensaios de fluéncia permitiram obter valores dos parametros n (expoente
de tensdo), Q (energia de ativagéo) e oy (tenséo limiar). Com os ensaios de
tracao até ruptura e os ensaios de fluéncia determinou-se também valores
de & (alongamento maximo atingido na ruptura).
ensaios de tragao realizados a taxa de deformacao constante e de fluéncia
realizados a tensdo constante, nessa temperatura, permitiram obter valores
ainda maiores desses parametros, nessa regidao de maxima sensiblidade a
taxa de deformacdo. No caso de um ensaio de tragdo com & = 2,47 x 10™
s™' chegou-se a & = 750% e no caso de fluéncia com o = 30 MPa atingiu-
se um valor de & = 737 % (sem ruptura).
medidas de energia de ativagdo a partir dos ensaios de fluéncia indicaram
que a liga Fe-Mn-Al apresenta valores proximos dos de autodifusdo do Fe
na Austenita e na Ferrita, concordando com 0 que se espera do processo

de escoamento superplastico.
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a analise dos resultados de fluéncia indicou também que o material

apresenta uma Tens&o Limiar (c,) variando de 6 — 7 MPa nas

temperaturas de 700 a 800°C, e 6, =30 MPa a 900°C, podendo todos os

dados de variagdo da Taxa de Deformacédo com a Tensao ( diagrama de
Norton ) ser racionalizados por um unico expoente de tensdo n = 2, tipico
do mecanismo de escorregamento de contornos de graos.

valores obtidos, racionalizados com oy (limiar de tensao), de n (expoente de
tensdo) e Qs (energia de ativacdo) de auto difusdo pelos contornos de
graos, caracteristicos de fluéncia em regime superplastico,

perfeita concordancia entre os resultados obtidos pelos métodos de ensaio
por tracdo, como por fluéncia, confirmando os resultados reportados na
literatura.

os valores encontrados para esses parametros indicam que o ag¢o do
sistema Fe-Mn-Al selecionado para este estudo apresenta caracteristicas

de comportamento superplastico.
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6. SUGESTOES PARA FUTUROS TRABALHOS

Estudo da microestrutura de forma mais abrangente considerando:

- outras temperaturas e taxas de deformacao, por tracéo e fluéncia
(regido | e lll), e sua relagédo com a regiao Il utilizando como
parametros a temperatura e microestrutura inicial (proporgéo de fase,

tamanho de grao).

Estudo da evolugao microestrutural do comportamento superplastico,

para diferentes €, d e T iniciais:

- possiveis transformacgdes e evolucdo de fases presentes em fungao da
temperatura.

- nucleagéao e crescimento de graos (avaliagdo e modelamento).

- nucleagao e crescimento de vazios (avaliagcdo e modelamento).

- tripla jungéo de gréaos, transicado entre baixo e alto dngulo nos
contornos de graos.

- efeitos da energia de ativagao.

- deslizamento de contornos de graos.

- deslizamento cooperativo de contornos de grdos (CGBS).

- abordagem unificada do CGBS na fluéncia superplastica.

Efeito de todos estes fatores na : conformacgao superplastica do material,
manutencdo de suas propriedades mecanicas, controle de cavitagao e
seus efeitos deletérios, uniformidade e espessura de parede em pecas

conformadas, tempo e temperatura de conformacao, etc.

Estudo do comportamento superplastico em pegas do material, ndo em

chapas, por exemplo tipo ensaios de duplo cisalhamento por fluéncia.

Estudo de cavitaggo em termos de : nucleagdo, crescimento e
coalescimento/ efeito de impurezas e classificagdo/ cavitagdo e

escoamento superplastico/ danos de cavitagao (avaliagdo e modelagem)
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Estudos de simulagcdo de processo de conformagdo por elementos

finitos(EF) e outros. Realizando analise de elementos finitos de tragdo

uniaxial e conformagéo biaxial de ligas considerando e comparando os

dados obtidos com dados experimentais similares. Com base nos

resultados fazer as mudangas que forem necessarias no modelo de EF

para uma representacdo mais precisa de conformacdo do material e

previsdo de falhas, levando em conta:

- evolugao microestrutural do comportamento superplastico;

- escoamento superplastico e cavitagao;

- ensaios de tracao por varios metodos;

- ensaios de fluéncia a carga constante e tensao constante, e duplo
cisalhamento;

- processos de conformacao.

Confecgcao de came, de projeto especifico para ensaio superplastico

com carga constante, para uso em maquina de ensaio de fluéncia.

Processamento termomecanico por ECAP para obter estrutura com
granulacdo mais fina diminuir n (expoente de encruamento) e melhorar

a carcterizagao superplastica a temperaturas mais baixas.
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