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RESUMO

Em condi¢fo de fabricacdo industrial, os agos elétricos, apds laminagdo a frio,
passam por uma etapa de recozimento com o objetivo de eliminar o encruamento e
condicionar a textura de modo a ter a maior fra¢8o possivel de grdos com a diregdo
de magnetizagio facil paralela a superficie da chapa.

O presente trabalho estuda os efeitos da recuperagdo sobre a recristalizagio de
um aco elétrico de grio ndo orientado, principalmente no que se refere a cinética € a
textura. O mapeamento da cinética de recristalizagdo foi realizado, tanto para o
material com e sem recupera¢do prévia. A anélise de textura foi realizado utilizando-
se a técnica do EBSD (electron back scattered diffraction). O estudo de textura ficou
focado sobre as amostras com os maiores tempos de tratamento térmico, ou seja,

mais proximos da textura final.
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1. INTRODUCAO

O trabalho teve por objetivo estudar da competigdo entre recuperagdo e
recristalizacdo na escala da microestrutura como um todo ¢ nas escalas das diversas
heterogeneidades da estrutura encruada. Trata-se de estudar as varidveis importantes para o
processamento de agos elétricos de grdo ndo orientado, dando énfase aos efeitos de
recuperagio sobre a recristalizagdo, no que se refere a cinética e a texturas de
recristalizag#o.

As técnicas experimentais utilizadas s3o a metalografia quantitativa e a de difragio

por elétrons retroespalhados - EBSD (electron back scattered diffraction).



2. CONSIDERACOES TEORICAS

Tanto a recuperagdo como a recristalizagdo designam processos de redugdo de
energia livre associada ao excesso de discordéncias contidas na estrutura encruada. Na
recuperagio a diminuigdo de energia se d4 pelo rearranjo de discorddncias em
configuragdes de menor energia. A recristalizagio ¢ o processo de eliminagdo de
discordancias pela movimentagfio de contornos de grande dngulo. Caso haja recuperagéo
do material, a energia armazenada serd menor, o que seria analogo a uma redugdo de
deformagdo imposta ao material.

Como ambas consomem o mesmo potencial termodinamico, apesar de o fazerem
por processos diferentes, diz-se que ha competigdo entre recuperacéo e recristalizago.

A cinética de recristalizagio durante um recozimento isotérmico € geralmente
representada em um grafico da fragio volumétrica de material recristalizado em fungéo do
log do tempo (Humphreys et al., 1996). Esse grafico tem forma sigmoidal caracteristica
como mostrado na figura 2.1., e tipicamente apresenta um tempo de incubagdo antes que a

recristalizacdo se inicie.
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Fig.2. 1.Cinética de recristalizag#o tipica durante recozimento isotérmico (Humphreys et al., 1996).

Varidveis que influenciam a cinética de recristaliza¢do

A quantidade e 0 modo de deformag8io afetam a cinética de recristalizagdo pois
alteram a quantidade de energia armazenada, quanto maior a deformagédo, mais rapido se
da o processo. Nos agos de baixo carbono, dos quais os agos elétricos sdo parte, a estrutura

encruada tem energia armazenada diferentemente para cada gréo (Hutchinson, 1999). E



conseqiientemente a recuperagdo antes da recristalizaggo tera cinéticas diferentes para cada
grio, pois a cinética de recuperagio é fungdo da energia armazenada (Li, 1996).

A temperatura em que a deformagéo ¢é aplicada afeta a taxa de recristaliza¢do, pois
se a deformacfo é realizada em altas temperaturas a energia armazenada ¢ reduzida € a
cinética de recristalizagio é alterada (Padilha e Falleiros, 1979). Isso se deve a mobilidade
das discordancias, causada pela alta temperatura, possibilitando o seu rearranjo durante a
propria deformag@o (recuperac@o dindmica).

O tamanho de grio original também tem a sua influéncia, pois normalmente o
material com tamanho de grdo inicial pequeno se recristaliza mais rdpido do que um
material com tamanho de grio inicial grande. Os contornos de gréo, assim como as bandas
de transicdo e as bandas de cizalhamento, sdo regides favoraveis para a nucleagido de novos
grios (Falleiros e Campos, 2001) e, portanto, o nimero de regides de nucleagdo € maior
para um material com grao pequeno.

A taxa de aquecimento durante o tratamento também tem sua influéncia, pois se ela
for pequena pode haver recuperagdo do material. Aquecimento lento possibilita as reagdes
de recuperagdo, esta que comega a ocorrer a temperaturas menores (~0,3 Tr) que as de
recristalizagdo (~0,5 Tf), onde Tf é a temperatura de fuséo (Shewmon, 1969). Os agos
elétricos tém facilidade para recuperagdo, pois sio faceis as mudangas de planos de
escorregamento, necessarias para 0 processo.

A temperatura de recozimento tem um papel importante no processo de
recristaliza¢io (Speich e Fisher, 1966), como pode ser visto na figura 2.2. Os mecanismos
que controlam a recristalizagdo e a recuperag@o sdo termicamente ativados e a relagio entre
a taxa de recristaliza¢do e a temperatura de reagdo pode ser descrita por uma equagéo do

tipo Arrhenius.
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Fig.2.1.0 efeito da temperatura de recozimento no recozimento de Fe — 3,5% Si deformado 60%

(Speich e Fisher, 1966)

Em materiais policristalinos existe evidéncia de que a taxa de recristalizagdo como
um todo pode ser dependente tanto da textura inicial como da textura de deformag@o
(Humphreys et al., 1996). A figura 2.3. ilustra a dependéncia da orientagdo cristalografica

na taxa de nuclea¢do em ferro deformado (Hutchinson, 1984).
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Fig.2.2.Representagdo esquematica da dependéncia da orientagdo na taxa de nucleagio em ferro

deformado (Hutchinson, 1984).

Por exemplo, sabe-se que a orientagdo <111> possui elevado fator (M) de Taylor,
sendo assim as regides que possuem essa orientagdo sdo as primeiras a se recristalizar. E
seguindo a figura 2.3, a orientagdo <111> também ¢ a primeira a se formar. Por outro lado
a orientagdo <001> possui baixo M. Sendo mais estdvel ¢ uma das ultimas a se

recristalizar, e seguindo a figura 2.3, € a Gltima a se formar.



A textura do acgo elétrico apds o recozimento final influencia propriedades como
permeabilidade e perdas magnéticas. A textura cristalografica tedrica ideal para agos
elétricos de grio ndo-orientado é a fibra {100}, conhecida com fibra a. Pois ela gera

maior permeabilidade (Boer e Wieting, 1997 apud Shimanaka et al, 1982) e

conseqiientemente, menores perdas magnéticas.



3. MATERIAIS E METODOS

3.1. MATERIAIS

3.1.1. COMPOSICAO E ESTRUTURA INICIAL
O material recebido é um ago elétrico de grio ndo orientado com a composi¢do

quimica dada na Tabela 3.1.1.

Tabela 3.1.1. - Composigio quimica do ago

%C | %Mn | %Si | %Al | %P | %S |ppmN

0,005 | 0,31 | 0,54 | 0,04 | 0,05 | 0,006 53

Obs.: o restante para 100% ¢ Fe

A chapa foi laminada a frio com 8% de alongamento e recozida a 800°C por duas
horas em atmosfera de argonio, sendo este o material inicial.

As estruturas da chapa recebida sdo apresentadas nas figuras 3.1.1. e 3.1.2. O
material apresenta grios equiaxiais, tanto na direg8io paralela a superficie, como na diregdo

transversal. Apresenta tamanho de grio de cerca de 700 pm.
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Fig.3.1.1.Micrografia optica: se¢do transversal do material de partida. 50X
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Fig.3.1.2. Micrografia optica: superficie (a) 50X e (b) 100X

3.2. EQUIPAMENTOS

Os equipamentos utilizados:
* Laminador;
* Forno tipo pogo;
*  Microscopios Opticos;

*  Microscopio eletronico de varredura.

3.3. METODOS

3.3.1. CONFECCAO DAS AMOSTRAS
O material recebido foi laminado a frio, com grau de redugdo tipico de situagdo
industrial (¢ = 1,5), em laminador experimental, no IPT. A chapa foi laminada da maneira
mostrada na figura 3.3.1. O material de partida tinha espessura de 2,50 mm, depois do

processo de laminag¢do passou a ter espessura de 0,5 mm.

Mcterial Recebido Mcterial Laminado
Q a Frio
N
@) |
Laminagdo
a Fiio

Fig.3.3.1. Esquema da laminagdo



As amostras, foram feitas cortando-se a chapa da maneira mostrada na figura 3.3.2.
O furo foi feito nas amostras com o objetivo de facilitar a fixagdo das amostras ao ser
submetido aos tratamentos de recozimento em banhos de metal liquido.

Chapa ?mwm

[=1F

Vistes Frontal

Vista Trameversal

Fig. 3.3.2. Confecgdo da amostra

3.3.2. TRATAMENTOS TERMICOS
O material laminado foi recozido por diferentes tempos e temperaturas, com e sem
recuperagdo prévia.

O esquema dos ciclos de tratamentos adotado esta a seguir na figura 3.3.3.

g o
_6 3
o B
cE>_ recozimento qé.’_ recozimenta
5 u
— 2 recup’eraqao
prévia

\ro/ . \Ho/ \rHo/

Tempo - Tempo "

(a) (b)

Fig. 3.3.3. Ciclos de recozimentos (a) ciclo para amostras sem recuperagéo prévia. (b)ciclo de

tratamento para amostras que tiveram recuperagdo prévia.

As amostras foram tratadas em forno tipo pogo, utilizando-se banhos de estanho
liquido (ou, mais raramente, de sais fundidos). As amostras, em todos os tratamentos,
foram resfriadas em agua. Este meio de tratamento foi escolhido para tornar os tempos de

aquecimento e resfriamento minimos em comparagdo com outras técnicas. Isto €



importante porque durante o aquecimento pode haver recuperagdo, € tanto mais quanto

menor a velocidade de aquecimento.
Recozimentos

As condigdes de tratamentos aplicados nas amostras variaram conforme o
comportamento da cinética de recristalizagdo, para temperaturas de tratamentos maiores, 0s
intervalos de tempo foram menores.

As temperaturas de recozimentos estudadas foram: 550°C, 580°C e 600°C
Recuperacgdo Prévia

A maior parte das amostras passou por um tratamento de recuperagio a 500°C por
duas horas, e entdo seguiram os mesmos procedimentos para a obtengdo dos materiais que
foram apenas recozidos (sem recuperagdio prévia). Outras temperaturas ¢ tempos de
tratamento foram testados (tabela 3.3.1.). Estes procedimentos foram feitos procurando
evidenciar os processos de recuperagiio do material e dessa forma, tentar obter alteragdes

na cinética de recristalizagdo e na textura final das amostras.

Tabela 3.3.1. — Tempos e temperaturas de tratamento (recuperac¢éo prévia)

Temperatura Tempo
450°C 2 horas
480°C 2:30 horas
500°C 30 minutos
500°C 1 hora
500°C 2 horas

3.3.3. PREPARACAO DAS AMOSTRAS
A preparagdo das amostras consistiu tipicamente de:
1. lixamento até a lixa de granulometria 1000;
2. polimento em pasta de diamante (6, 3 e [pm);
3. polimento em silica coloidal;
4

ataque em nital 2%.
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3.3.4. TECNICAS DE CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL
Microscopia dptica

As estruturas presentes nas amostras foram analisadas com um microscopio optico,

com aumentos variando de 10 a 1000X.
Microscopia eletronica

As analises de textura foram feitas em um microscopio eletronico de varredura
(MEV), onde um feixe de elétrons estaciondrio produz um padrfio de difragdo numa técnica
denominada EBSD (difra¢do de elétrons retroespalhados). A técnica chega a ter resolug@o
espacial de até 50 nm (Pinto e Lopes, 2001 apud Isabell e David, 1997), sendo ideal para
amostras recuperadas, recristalizadas ou deformadas a quente. Pois nos permite analisar a

textura cristalografica localizadamente (Schifer, 1998).
Metalografia quantitativa

Para diferentes tempos de tratamentos, as fra¢cGes recristalizadas foram
determinadas pelo método de pontos, método mais eficiente para a obtengfo da fragdo
recristalizada (Hilliard, 1966). A técnica consiste em contar o numero de pontos da grade
que incidiam na regido, recristalizada ou no, a ser estudada. A grade escolhida de modo
que dois pontos ndo incidissem na mesma regido recristalizada onde X < 0,5 (X € a fracdo
recristalizada). Caso X > 0,5 a mesma regra se aplica com relagdo as regides ndo-
recristalizadas. A grade escolhida continha 25 pontos (figura 3.3.4.) e era acoplada
diretamente no microscopio optico. Foram realizadas 20 contagens para cada amostra, €
entdo calculados os valores médios e desvios padrdes.

A maior parte das medidas foram feitas utilizando-se o campo escuro, pois este

evidenciava com maior eficiéncia os contornos de grdo da amostra.

Fig. 3.3.4. Esquema da grade utilizada na determinag?o da fragdo recristalizada.
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4. RESULTADOS

4.1. ESTRUTURAS

4.1.1. ESTRUTURAS DO MATERIAL LAMINADO A FRIO

O material deformado pode ser observado nas figuras 4.1.1 e 4.1.2.

Fig. 4.1.1. Micrografia Optica: se¢do transversal do material de partida. (a) RegiGes muito
deformadas e regides sem deformagdo aparente. 100X (b) Linhas de deformagdo a

aproximadamente 45° da dire¢&o de laminagdo. 500X

(a) (b)

Fig. 4.1.2. Micrografia 6ptica: segfo superficial do material de partida. (a) Regides muito

deformadas e regides sem deformagio aparente. 50X (b) Detalhe para o contorno de grao. 100X

As micrografias mostram que o material encontra-se deformado tanto na superficie
como na segdo transversal da chapa. Nota-se ainda que os gréos estdo alongados € mostram

grande heterogeneidade nas deformagdes.
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Somente com recuperagdo

As amostras do material laminado a frio recuperadas a 500°C por 2 horas,
apresentam estruturas semelhantes as encontradas na estrutura encruada (figura 4.1.3).

Nessas amostras foram encontrados indicios do inicio de recristalizagdo, como pode ser

observado na figura 4.1.4.
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Fig.4.1.3. Micrografia dptica: secfio superficial do material de partida com recuperagéo a S00°C por

2 horas. (B) regides muito deformadas. (A) regides sem deformagdo aparente. 50X
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Fig.4.1.4. Micrografia 6ptica: segdo superficial — regido com inicio de recristalizagdo: amostra

tratada a 500°C por 2 horas (a) 100X. (b) 200X

4.1.2. ESTRUTURAS DAS AMOSTRAS RECOZIDAS
Nas amostras recozidas notamos a ndo-uniformidade das regides recristalizadas e

encruadas, como mostrado na figura 4.1.5. Em uma mesma amostra temos regides 100%
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recristalizadas e regides com muito pouca recristalizagdo. Essa caracteristica ocorre para as

diferentes temperaturas e tempos de tratamento realizados.

W
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Fig. 4.1.5. Microscopia Optica: material recozido a 580°C por 20 minutos sem recuperagfo prévia.
(a) regido totalmente recristalizada 50X. (b) regifio pouco recristalizada — detalhe para o contorno

de grio, S0X.

As micrografias apresentadas nas figuras 4.1.6 e 4.1.7. servem para ilustrar o
comportamento da cinética de recristalizagdo do material.

Na figura 4.1.6.a a amostra foi recozida por 5 minutos, apresentando fragdo
recristalizada de aproximadamente 3,6%. Apesar da pequena diferenca de tempo de
tratamento, notamos grandes mudangas nas estruturas apresentadas e na fragdo
recristalizada da amostra recozida a 7 minutos (fig. 4.1.6.b), que apresenta fragdo
recristalizada acima de 50%.

J4 a0 compararmos as amostras com tempos maiores, como as apresentadas na
figura 4.1.7, notamos que a velocidade de recristalizagdo diminui. Mesmo passado um
grande intervalo de tempo, ja ndio temos muitas mudangas na microestrutura das amostras.

A amostra 4.1.7.a. apresenta frag8o recristalizada de cerca de 72,4% e a 4.1.7.b de 91,0%.
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Fig. 4.1.7. Microscopia 6ptica: material recozido a 580°C (a) por 20 minutos. 50X (b) por 15 horas.
50X

4.1.3. ESTRUTURAS DAS AMOSTRAS RECOZIDAS COM RECUPERACAO PREVIA

As amostras recuperadas e recozidas apresentam, no microscopio Optico, estruturas
e caracteristicas muito semelhantes as amostras recozidas sem recuperagdo prévia.

A recristalizag¢do continua ndo uniforme, com regides totalmente recristalizadas e
outras sem nenhum nucleo recristalizado. O comportamento da cinética das amostras
recozidas se repete para as amostras que sofreram recuperagdo prévia. Na figura 4.1.8.a. a
amostra tratada a 580°C por 5 minutos apresenta frago recristalizada de cerca de 13%, ja a

4.1.8.b. tratada a 580°C por 7 minutos, cerca de 51%.
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A figura 4.1.9. mostra as estruturas encontradas nas amostras e apresenta também
uma estrutura ndo muito comum. Esta é a regido apresentada como C, onde temos

contornos de gréo mais fortes na diregdo de laminagdo.

R R
| \gm PR LRI

\

(a)
Fig. 4.1.8. Micrografia 6ptica: se¢iio superficial do material recozido a 580°C (a) por 5 minutos

com recuperagdo prévia. 50X (b) por 7 minutos com recuperagéo prévia. 50X
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Fig. 4.1.9. Micrografia ptica: segdo superficial — Heterogeneidade da recristalizagdo: amostra
tratada a 5800C por 15 horas, com recuperagdo prévia. 50X .(A) regido néio recristalizada. (B)

regido recristalizada apresentando graos grandes. (C) regifo recristalizada com grdo pequenos.
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4.2. CINETICA DE RECRISTALIZACAO

As analises feitas sobre as fra¢des recristalizadas das amostras em fungfo do tempo

sdo mostradas na forma de graficos.

Cinetica de Recristalizagao
100 44— —— - — :
— Xy =
: * o
80 -
[
g -
S m  550°C
2 60 —— ® 550°C (500°C-2h)
o | A 580°C
s v  580°C (500°C-2h)
S 40 | & 580°C (450°C-2h)
w < 600°C
I *  600°C (500°C-2h)
20
0 T LIS S U L85
10 10°
Tempo (s)

Fig. 4.2.1. — Cinética de recristalizagio em diferentes tempos e temperaturas.
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Fig.

4.2.2. — Cinética de recristalizag@o para amostras com e sem recuperagio prévia, tratadas a

550°C
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T T Ty
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Fig. 4.2.3. — Cinética de recristalizagdo para amostras com e sem recuperagio prévia, tratadas a

580°C.
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] Cinética de Recristalizagéo (600°C)
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P |
N
f‘! 60
g B 600°C (s/ recuperagao)
@ ® ® 600°C (500°C-2h)
S 40
s
w .

20 -

O lIII Ll L] llIlI‘l L] L] Illllll L] L] I"""
107 10° 10* 10°
Tempo (s)

Fig. 4.2.4. — Cinética de recristalizagio para amostras com e sem recuperagio prévia, tratadas a

550°C.

Contrariando as expectativas, analisando os graficos ndo notamos efeitos da
recuperagio na cinética de recristalizag#o.

Na literatura encontram-se algumas indicagdes de resultados similares para outros
materiais.

Uma das possiveis razdes desse comportamento seria a heterogeneidade da energia
de deformagfo na amostra. Pois as heterogeneidades estio sempre presentes em estruturas
encruadas (Hansen, 1985) e nas respectivas estruturas recristalizadas, sobretudo nas
recozidas por curto tempo. Importantes heterogeneidades ja foram observadas tanto no
tamanho de grdo recristalizado (Landgraf et al., 2000) como na textura dos agos elétricos
(Takanohashi et al., 2000).

Além dos dados apresentados acima, um fator importante é o desvio encontrado nas
medidas de fra¢fio recristalizada. Como ja foi dito anteriormente, os valores de frag¢o
recristalizada foram obtidos através da média de 20 contagens em cada amostra. O desvio
encontrado entre essas contagens foi muito alto (exemplo na tabela 4.2.1), o que leva a

enorme dispersdo de resultados e que dificulta a sua interpretag8o. Dessa maneira é dificil

avaliar a “qualidade” desses valores.
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Tabela 4.2.1 — Medidas de fragdo recristalizada para amostras recozidas a 580°C.

580°C
fragdo recristalizada (%)
tempo (s)
sem recuperagao com recuperagdo
54000 91 83,72 98,6 + 93,74

4.3. ANALISE DE TEXTURAS

As amostras analisadas pela técnica de EBSD mostram um material heterogéneo
para os varios tempos e temperaturas de recozimento.

Nas amostras tratadas a 580°C por 20 horas, notam-se algumas mudancas na
textura ao compararmos os resultados entre a amostra com € sem recuperagdo prévia.
Apesar da diferenga nos tratamentos, apresentam a textura {111}<uvw> (conhecida
também por fibra y), variando apenas a sua intensidade. A figura 4.3.1. mostra as
orienta¢des obtidas na amostra sem recuperagdo prévia, e a figura 4.3.2. a amostra com

recuperagio prévia a 500°C.
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Fig. 4.3.1. (a) Analise por EBSD de uma amostra recozida a 580°C por 20 horas, sem recuperagio

prévia. (b) ODF’s correspondentes
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Fig. 4.3.2. (a) Analise por EBSD de uma amostra recozida a 580°C por 20 horas, com recuperagdo

prévia. (b) ODF’s correspondentes

As figuras 4.3.3. e 4.3.4. sdo varreduras feitas numa mesma amostra, tratada a
550°C por 20 horas, sem recuperagiio prévia. Ambas apresentam em comum, forte fibra
{111}<uvw>, apesar de apresentarem texturas diferentes, indicando a heterogeneidade

existente no material.
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Fig. 4.3.3. (a) Analise por EBSD de uma amostra recozida a 550°C por 20 horas, sem recuperagao

prévia. (b) ODF’s correspondentes
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Fig. 4.3.4. (a) Anélise por EBSD de uma amostra recozida a 550°C por 20 horas, sem recuperagio

prévia. (b) ODF’s correspondentes

As figuras 4.3.5., 4.3.6. € 4.3.7 sfo varreduras em amostras tratadas a 580°C por 30
minutos. A amostra da figura 4.3.5. nfo passou por recuperagdo prévia e a amostra das
figuras 4.3.6. ¢ 4.3.7. (mesma amostra), passou por recupera¢do prévia a 450°C por 2
horas. Ambas apresentam em comum a fibra y, sempre presente nas amostras analisadas.
No entanto podemos observar uma pequena diminuigiio da intensidade dessa fibra na
amostra que passou por recuperagdo prévia.

As figuras 4.3.6 e 43.7, quando comparadas, servem para ilustrar a
heterogeneidade encontrada, dentro de uma mesma amostra. Uma saida para sanar o
problema de heterogeneidade, maiores varreduras devem ser realizadas para se ter
resultados estatisticos consistentes, pois as regides analisadas pela técnica sio muito
pequenas. Outra possibilidade seria uma mudanga na técnica empregada para a analise de

textura nesse material.
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Fig. 4.3.5. (a) Analise por EBSD de uma amostra recozida a 580°C por 30 minutos, sem

recuperagio prévia. (b) ODF’s correspondentes
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Fig. 4.3.7. (a) Analise por EBSD de uma amostra recozida a 580°C por 20 horas, com recuperagio

prévia a 450°C por 2 horas. (b) ODF’s correspondentes

A figura 4.3.8. refor¢a a idéia de que a orientagio <001> é uma das ultimas a se

recristalizar. Temos uma regido ainda ndo recristalizada ((regido ‘A’, no topo da figura),

cuja orientagdo ¢ <001>, e muitos grios recristalizados com orientagdo <111> (regido ‘B’).
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Fig. 4.3.8. (a) Andlise por EBSD de uma amostra recozida a 550°C por 30 minutos, sem

recuperagdo prévia. (b) ODF’s correspondentes.
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5. CONCLUSOES

Os dados do estudo de recristalizagdo do material mostram que a cinética de
recristalizagdo tem forma proxima a sigmoidal, isso ocorre para as amostras com € sem
recuperagdo prévia.

Nio foram encontrados resultados mostrando que a recuperagdo prévia tem alguma
influéncia sobre a taxa de recristalizagdo do material.

Tanto as andlises feitas por microscopia Optica como a por EBSD mostram um
material heterogéneo, independente dos tempos e temperaturas de tratamento a que foram
submetidas as amostras.

Um resultado que € observado em todas as amostras analisadas ¢ a presenga da

textura <111> (fibra y), uma orientagdo ndo desejada em agos elétricos.
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