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CHAPAS DE ACO DO TIPO “IF” COM ESTRUTURA
ULTRA-REFINADA OBTIDAS POR LAMINACAO SEVERA
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Resumo

Ligas metdlicas com graos ultra-finos podem ser obtidas por processos baseados na deformacao plastica severa
do material. O processo accumulative roll-bonding (ARB) consiste na sucessiva laminacao do material onde cada passe de
laminacio reduz em 50% a espessura da chapa e o passe subsequente é realizado em duas chapas superpostas obtidas
no passe anterior. No presente trabalho, tiras de aco livre de intersticiais “IF” foram processadas por ARB em até 7 passes
de laminacio a 500°C. A microestrutura do material foi observada por microscopia de forca atémica (AFM) e sua dureza
foi medida por ensaios de penetracao instrumentada. Ao longo do processo o tamanho de grao diminuiu e, depois de 7
passes, o material apresentou graos quase equiaxiais com tamanho na faixa de 100~200 nm e graos alongados com
200~-400 nm de espessura e 2~5 (im de comprimento. A dureza aumentou 14096 apés 7 ciclos de ARB. Estes resultados
sao relacionados com os mecanismos de formacgao de graos ultra-finos propostos na literatura. A microscopia de forca
atémica mostrou-se uma ferramenta poderosa para a caracterizacao microestrutural de materiais ultra-refinados.
Palavras-chave: Graos ultra-finos; Microscopia de for¢a atémica; Acos livres de intersticiais; Laminacao.

Ultra-Fine Grained If-Steel Strips Obtained by Severe Rolling Process
Abstract

In this paper the microstructure of interstitial free (IF) steel strips processed by accumulative roll bonding (ARB)
were analyzed by atomic force microscopy and its hardness was evaluated by instrumented indentation tests. The ARB
process consisted of the repeated warm rolling of IF steel strips where each rolling cycle was applied on two
superimposed strips obtained in the previous cycle. During the process the grain size was continuously reduced. After
7 cycles the material showed elongated grains with 2~5 tim in length and 200~400 nm in thickness and a lesser amount
of quasi-equiaxial grains with size of 100~200 nm. The hardness increased by 140% after 7 roll-bonding cycles. These
results are correlated with the formation mechanisms of ultra-fine grains during ARB proposed at present literature. It
was shown that AFM is a powerful tool for the microstructural characterization of ultra-fine grained materials.
Key-words: Accumnulative roll-bonding; Atomic force microscopy; Ultra-fine grained materials; |F steel.

I INTRODUCAO obtidos através de procedimentos cuidadosamente controlados.(!)
Tendo em vista a conhedda relacao de Hall-Petch, a

Os métodos mais comuns de obtencac  diminuicao do tamanho de grao até niveis sub-micrométricos (< |

de estruturas refinadas utilizados na indlstria  um) oferece a perspectiva de um grande aumento da resisténcia
metallrgica sac processamentos termomecini- mecanica de ligas comercialmente disponiveis. Dentre os
cos envolvendo seqiiéndas de deformacao plas-  processos de obtencac de ligas com graos ultra-finos desen-
tica e tratamento térmico. Em geral, as rotas de  volvidos até o momento, os mais adequados para futuras aplica-
processamento termomecinico resultam em  ¢oes industriais sao baseados na deformacao plastica severa do
ligas comn tarmanho de grao entre 30 e 250 tm,  material (severe plastic deformation - SPDY). As técnicas de SPD
embora graos na faixa de 3 a 10 tm possarmn ser  consistern na aplicacao de urna alta deformacao por passe (€ ~ 1)
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Figura |. Representacio esquemitica do processo ARB.

resultando ao final de poucos passes uma deformacac verdadeira
total € > 4@

Recentemente, Saito et al.® e Tsuiji et al. @ desenvol-
veram um processo SPD para a produgao de chapas chamado
Accumulative Roll-Bonding (ARB). O processo ARB consiste na
laminagao sucessiva do material, sob uma temperatura moderada,
onde cada passe de laminacao reduz pela metade a espessura da
chapa e o passe subseqliente é realizado sobre duas tiras super-
postas da chapa obtida na laminacio anterior (Figura 1). Compara-
do com outras técnicas de SPD, o processo ARB é o que apresenta
maior potencial para aplicacio em grande escala de producao® e
tem sido principalmente investigado como uma rota de proces-
samento de chapas de acos livres de intersticiais (interstitial free - IF).3%

A estrutura de graos ultra-finos dos materiais processados
por ARB tem sido estudada por técnicas avancadas de microscopia
eletrénica de transmissao®® e de varredura."%'% No presente
trabalho a caracterizacao microestrutural de tiras de um aco IF
processadas por ARB foi realizada através da Microscopia de Forca
Atoémica (AFM). Além disso, medidas de dureza foram feitas
utilizando urmn equiparmento de penetracao instrumentada.

2 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Duas tiras medindo 250 mm de comprimento, 25 mm de
largura e | mm de espessura foram obtidas a partir de uma chapa
de aco IF ao tithnio (24 ppm C, 21 ppm N, 443 ppm Ti)
industrialmente fabricada por processos de laminacao a quente,

Reagente Férmula Tempo de atague (s)
Nital Acido nitrico + etanol (solugic 196) 3alb
Villela 5ml de acido cloridrico + 3
| g de acido picrico +
100m| de etanol
Agua régia 20ml de agua dest. + 15

20ml de acido cloridrico +
20ml de acido nitrico +
10ml acido fluoridrico

Tabela |. Ataques quimicos utilizados na preparagiio das amostras usadas no AFM.

Tecnologia em Metalurgia e Materiais, Sdo Paulo, v.2, n.1, p. 64-69, jul.-set. 2005

laminacao a frio e recozimento. As tiras foram
superpostas e laminadas a 500°C com 50% de
reducio, sem lubrificacao. A tira resultante foi
dividida ao meio e as superficies das duas
metades foram escovadas a fim de remover-se o
oxido formado, e limpas com acetona. As duas
metades foram novamente superpostas e
laminadas com o processe sendo repetido por 7
vezes. A espessura da chapa inicial é reduzida
para [/2", sendo n o niimero de ciclos de
laminacac. Assim, apés 7 ciclos a tira final é
formada por 128 camadas onde cada camada
tem em torno de 7.8 ym de espessura, sendo a
deformacao total de von Mises €,y = 5,6.

Apéds cada cido, amostras do material
foram cortadas e embutidas de maneira que as
superficies preparadas para observacao fossemn
normais a direcao transversal. As amostras foram
lixadas, polidas com solucio de diamante até
0,25 um, polidas com solucao de sflica coloidal
de 0,04 tm (OPS) e atacadas quimicamente
como indicado na Tabela 1.

As amostras foram observadas por
microscopia otica e microscopia de forca
atémica em um microscopic de varredura por
sonda Dimension 3000™ da Digital Instruments
Inc., operado no modo de contato intermitente.
Apés andlise via AFM, as amostras foram
novamente polidas com OPS para medicac da
dureza via ensaios de penetracao instrumentada
realizados com um ultra-micre durémetro
Shimadzu DHU-W201S, de acorde com anorma
ISO 14577-1.") Foram efetuados 5 ensaios em
cada amostra sob uma carga de 0,5 N.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A microestrutura do material antes do
processarnento € mostrada na Figura 2. Os graos
sac equiaxiais com tamanho médio de |15 gm. A
Figura 3 mostra uma micrografia ética do
material obtido com | passe de ARB e atacado
com Nital. Na parte superior da Figura 3a
observa-se a linha de ligacao entre as duas tiras
iniciais, localizada no centro da nova tira. Os
graos sao alongados na direcao da laminacao e
com tamanho na faixa de 30 a 100 itm (Figura 3b).
Nas bordas (superficie das tiras) o material é
bastante deformado e nao houve revelacao dos
graos (Figura 3¢).

Ao longo de todo o processamento
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Figura 2. Microestrutura do material antes do proces-
samento. Ataque: Nital,

ocorreu a uniao (bonding) das tiras na laminacao,
ou seja, apds cada cido um material compacto foi
obtido. Na Figura 4 é mostrada uma tira obtida
apds 5 passes de ARB composta por 32 camadas,
onde cada camada tern aproximadamente 30 Lim
de espessura. Observa-se que as juncoes obtidas
nos primeiros passes tornaram-se intermitentes
e menos Vvisiveis enquanto a linha central, obtida
no ultimo passe, € bem evidente (Figura 3a). Isto
ocorre porque o que se observa nas jungées sao
inclusées de éxido que, ao longo do processo,
vao sendo incorporadas a estrutura. O ataque
quimico revela a deformacac do material em
torno das inclusces, porém nao € mais possivel,
através da microscopia dtica, a observacao da
estrutura dos graos (Figura 4b).

Para observacao por AFM, a preparacao
metalografica das amostras compreendeu trés
diferentes acabamentos: a) ataque com Agua
Régia, b) somente até polimento mecinico até
QOPS e ¢) ataque com Villela, cf. Tabela |. Na
Figura 5 sao apresentadas imagens da amostra
processada até 6 passes e atacada com agua
régia. A regiao observada estd equidistante do
centro e da superficie da tira e possui graos
muito achatados com espessura entre 100 e 400
nm e comprimento de até 5 gm. Com este tipo
de ataque, cada grao apresenta um contraste
diferente na superficie, o qual pode estar
relacionado com sua orientacac cristalografica.

A Figura 6 apresenta imagens do
material processado até 5 passes e cuja
preparacao metalografica foi somente até o
polimento mecinico com OPS. Neste tipo de
preparacao os graos sofreram um ataque quimi-
co-mecinico preferencial, de acordo com suas
orientagdes cristalograficas, o que proporcionou
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o contraste observado. Esta preparacao metalografica também
indica que o processo ARB nac induziu uma forte orientacao
preferencial dos graos. Observa-se, ainda, que ha uma diferenca
morfoldgica entre os graos localizados préximos a superficie (Figura
6b) e os graos encontrados no interior da tira (Figura 6a). Os graos
superficiais sac quase equiaxiais com tamanho inferior a | Um
enquanto no centro os graos sao alongados com até 3 Um de
comprimento.

Imagens de amostras preparadas com o ataque Villela sao
apresentadas na Figura 7. Este reagente atacou os contornos de
grao permitindo uma excelente visualizacao da microestrutura. Na
Figura 7a observa-se que em regites no centro da amostra muitos
graos, embora alongados, sao pequenos com comprimento entre
0,2 e | gm. Nas imagens obtidas apenas com polimento OPS
(Figura 5) estes graos pequenos nao foram detectados devido a
varios destes contornos de graos serem possivelmente de baixo
dngulo. As imagens da Figura 7b mostram mais claramente a mor-
fologia quase equiaxial dos graos préximos 4 superficie, a rmaioria
deles apresentando tamanho em torno de 300 nim de espessura e
| tim de comprimento.

Segundo Tsuji e colaboradores.’) a estrutura de graos
ultra-finos se forma por subdivisao dos graos e subseqiiente recupe-
racao, um processo chamado “recristalizacio in situ”. Nas Figuras
6a e 7a parece, de fato, que muitos pequenos graos resultam da
subdivisac de graos maiores e, por isso, mantém quase a mesma
orientacao cristalografica.

Observacoes mais detalhadas ac longo da espessura das
tiras mostraram que a subdivisao dos graos ocorre principalmente

Figura 3. Micrografias 6ticas da amostra processada por | passe de ARB: (a) visio
geral, (b) e (c) detalhe das regides no centro e proximoe a superficie. Ataque: Nital.
(RD - diregic de laminagdo, ND - diregéo nermal a RD).

Figura 4. Micrografia otica da amostra processada por b passes de ARB. (a) sem
ataque, (b) ataque: Nital.
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Figura 5. Imagens de AFM da amostra processada por 6 passes de ARB.
Ataque: agua régia.

Figura 6. Imagens de AFM do material apos 5 passes de ARB mostrando regies
(a) no centre e (b) préxime a superficie. Preparagio: pelimento com OPS.

préximo a superficie das tiras em conseqiiéncia da tensao de
cisalhamento proveniente do atritc do material com o dilindro de
Iaminagéo.('z) O posterior empilhamento coloca os graos ultra-
finos no centro da nova tira. Entretanto, esta estrutura de graos é
instavel e, no passe subseqiiente, os gracs guase equiaxiais
tornam-se alongados e a textura muda daquela tipica de cisalha-
mento para aquela de compressiao com deformacao plana. @'
Assim, observa-se graos alongados no centro e quase equiaxiais na
superficie, mesmo apés 7 ddos de ARB. Apesar disso, foi
verificado que apés trés cidlos de ARB a espessura maxima dos
graos é de 600 nm. 9

Na Figura 8 sao mostradas indusées de éxidos na amostra
apés 7 passes de ARB. Na Figura 8a apenas uma linha de indusoes,

Figura 7. Imagens de AFM do material apés 5 passes de ARB mostrando regides
(a) no centro e (b) préximo a superficie. Ataque: Villela.
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indicada pela seta, é observada, apesar de que,
depois de 7 cidos de ARB, a espessura da tira
inicial foi reduzida para 7.8 gm. Isso indica que as
outras inclusoes, formadas nos primeiros passes
de ARB, se dissolveram na estrutura ao longo do
processo. Na Figura 8b é evidenciada a
deformacao do material, mais ductil, em torno
das particulas de éxido. Desta forma, apesar dos
problemas de uniac associados com a oxidacao,
as indusdes dissolvidas na estrutura podem
também contribuir para o aumento da resis-
téncia mecinica do material.

A Figura 9 mostra um grafico com as
curvas obtidas no ensaic de penetracao instru-
mentada tipo carga-descarga. A dureza Martens
{(HM) ou universal inclui as componentes de defor-
magoes elastica e plastica e é definida como a
forca aplicada P dividida pela area de contato
entre o penetrador e o material. No caso do
penetrador Berkovich (pirAmide triangular), tem-
se que HM=P/26,43h?, onde h & a profundidade
maxima da penetracao.

Com os valores de h, a dureza Martens
foi calculada como 900, 1880, e 2170 MPapara o
material como recebido e processado por | e 7
passes de ARB, respectivamente. Isto evidencia o
significativo aumento na resisténcia mecanica
obtido com o processo ARB e estad em acordo
com os resultados de Reis e colaboradores.®
que observaram um grande aumento na
microdureza Vickers. Observa-se na Figura 9
que as curvas da amostra processada por | passe
apresentarmn maior dispersao do que as curvas
obtidas nas amostras do material como recebido
e processado por 7 passes. Como as penetra-
coes foram realizadas ao longo da espessura da
chapa em regides livres das indusdes de éxido
rais evidentes, o espalhamento dos dados indica
que a microestrutura ¢ mais heterogénea na
amostra processada por | passe. De fato, as
curvas que forneceram os maiores valores de
dureza foram obtidas préximas a superficie, na
regiao de maior deformacac.

4 CONCLUSOES

O processo ARB ¢ um método
promissor para a confeccdo de chapas
metalicas com estrutura ultra-refinada e
elevada resisténcia mecénica. A microscopia de
forca atémica mostrou-se uma ferramenta
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poderosa na caracterizacio da estrutura de
graos ultra-finos. Os diferentes métodos de
preparacao das amostras revelaram interes-
santes aspectos da estrutura, sendo que o
reagente Villela atacou os contornos de grao e
forneceu as melhores imagens para observacao
da morfologia e do tamanhe dos gracs. Ao
longo do processo o tamanho de grao diminuiu
e o material, ap6és de 7 passes de ARB,
apresentou graos com 200~400 nm de
espessura e de 2~5 gm de comprimento. A
dureza do aco IF aumentou 14096 apés 7 ciclos
de ARB.
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