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ANCORAMENTO DOS CONTORNOS DE GRAO EM UMA
LIGA Al - 1% MASSA Mn: COMPARAGCAO DE EXPERIMENTOS COM
MODELOS ANALITICOS

Gléucio Soares da Fonseca !

Paulo Rangel Rios 2
Resumo

A expressao usual para calcular o raio limite do grao devido ac ancoramento de particula é R; =Ar/f, onder é o
raio da particula, f € a fracao volumétrica, R; & o raio limite do grac e A € uma constante igual a 1/6 de acordo com
Rios.(1} Essa formulagio ndo é a mais conveniente para comparacio com resultados experimentais. Neste trabalho sao
propostas duas expressoes : |} Sy, =35y, onde §y é a drea do contorne de grac por unidade de volume e Sip é a area
interfacial por unidade de volume e 2) H=S§,;, onde H é a curvatura média do contorno de grao. Essas expressoes sao
comparadas com medidas experimentais realizadas em uma liga de Al — 1%massa Mn de alta pureza contendo
precipitados Al Mn, tratada termicamente por 3600s em temperaturas variando de 500 a 620°C. Boa concordéncia é
obtida entre teoria e os experimentos. Os méritos e defeitos de cada expressao sao discutidos em detalhes de um ponto
de vista fundamental e experimental. Conclui-se que a primeira expressao € a melhor escolha para propostas préaticas.
Palavras-chave: Crescimento de grao; Ancoramento de particula; Curvaturas.

GRAIN BOUNDARY PINNING IN An Al - IMASS%Mn ALLOY:
COMPARISON OF EXPERIMENTS WITH ANALYTICAL MODELS

Abstract

The usual expression to calculate the limiting grain radius due to particle pinning is R; =Ar/f, where r is the
particle radius, f is the volume fraction of the particles, R; is the limiting grain radius and A is a constant equal to 1/6
according to Rios.(} This form is not the most convenient for comparison with experimental measurements. In this work
two alternative expressions are proposed: |) Sy, =35, where 5y is the grain boundary area per unit of volume and S,
is the interface area per unit of volume and 2) H=Sp, where H is the average grain boundary curvature. These
expressions are compared with experimental measurements carried out in a high purity Al- Imass%Mn alloy containing
Al;Mn precipitates annealed for 3600s at temperatures ranging from 500 to 620°C. Good agreement is obtained
between theory and experiment. The relative merits and shortcomings of each expression are discussed in details from
a fundarmental and experimental point of view. It is concluded that the first expression is probably the best choice for
practical purposes.
Key words: Grain growth; Partide pinning; Grain boundary curvature.

| INTRODUGCAO Existem razoes fundamentais como
praticas para haver urma relacao entre as carac-
Muitas ligas comnerdais contém uma dispersao de parti-  teristicas da dispersao de particulas e o raio cri-

culas finas com a proposta especifica de controlar o crescimento (., oy limite do grao.(16) Uma relacio é prova-
de grao. Ligas de alum|’|_1io e: a(%os sao exemplos bem conhecidos.  almente mais usada se ela contém quantidades
Por exermplo, em uma siderdrgica uma gre}nde quantidade de acos, que podem ser prontamente medidas por uma
na ordem de milhdes de toneladas, contém um pequeno teor de secao plana. Um problema peculiar a esse campo
titanio. Titanio combinado com nitrogénio formauma dispersao de 4 que existe um grande nimero de modelos te-
TiN, que controla o crescimento de grao durante o reaquecimento ficos, mas um nimero pequeno de resultados

das placas. experimentais.{4-6)
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A equacao usual do resultado tedrico &
=
e (M

em que R; € o raio limite do grao, r é o
raio da particula, f € a fracao volumétrica das
particulas. O coeficiente numérico depende de
detalhes do modelo tedrico, 1/6 mostrado acima
foi obtido por Rios() enquanto em livros
didaticos usa-se a equacio classica de Zener
com coeficiente numérico igual a 4/3.

Uma expressao na qual as quantidades
540 mais simples de medir é desejavel. Em 987,
Rios propbés uma expressac baseada na area
interfacial por unidade de volume:2.5

2

S, =38, A=
I Spp OU 35, ) )
em que Sy € aarea do contorno de grao
por unidade de volume, quando a matriz encon-
trou o raio limite do grao, Syp € a area interfacial
por unidade de volume entre as particulas e Aé o
comprimento médio das intersecgoes dos graos.

A Equacao 2 é mais facil de verificar
experimentalmente e foi derivada novamente
por Rios e Fonseca em um recente trabalho ()
Ela pode ser convertida na Equacaol por meio
das Equacoes 3 e 4 :

, L5

= @3)

em que Sy € a drea do contorno de grao
por unidade de volume para um tamanho médic
de grao da matriz igual a R, assumindo que todos
os graos sao esferas iguais de raio R, e

. _3f

Sip = 1. @)

em que Sy é a drea interfacial por
unidade de volume entre as particulas e a matriz,
assumindo que todas as particulas sao esferas
iguais de raio r e fracio volumétrica f.

Uma outra expressao foi recentemen-
te(®) derivada baseada na curvatura do contorno
de grao aoc invés da area do contorno, ou seja:

H; =85, (5)

Agora, em vez de raio limite do grao
termn-se a curvatura limite do contorno de grao,
Hi. O crescimento de grao ocorrerid se a
curvatura do contorno de grao da matriz, H, é
maior que H;. Se a curvatura do contorno de
grao da matriz, H, é menor que H;, a matriz é
ancorada e crescimento de grac nac ocorre.

E importante esclarecer a definicio de H
adotada neste trabalho, em que é seguida a
hipétese sugerida por Taylor.() Taylor sugeriu
definir a curvatura local como a soma das duas
principais curvaturas: k; e k;. Essa definicao
difere da definicio de DeHoff® da integral da
curvatura média, que indui o fator /2. A sugestao

30

de Taylor é razoavel porque a velocidade do contorno de grao é
proporcional a k; + k;. H & denominade abreviadamente de
curvatura do contorne de grao.

A Equacao 5 pode ser transformada na Equacao 2 por
meio darelacao entre a area do contorno de grao e a curvatura do
contorno de grao durante o crescimento de grio, ou seja;(3.5.6)

Hadr o2y .09

303 R’ (6)
em que A é o comprimento médio das interseccoes dos
graos.

Neste trabalho, as Equacoes 2 e 5 sao testadas com os
dados medidos em uma liga Al-1%massaMn contendo precipi-
tados Al;Mn. A liga Al-1%massaMn é particularmente conveniente
para este estudo porque a microscopia optica pode ser usada para
caracterizar a microestrutura.

2 MATERIAIS E METODOS

Foi usada uma liga Al-1%massaMn de alta pureza,
contendo um total de impurezas menor que 40 pprm. Detalhes do
processamento e das técnicas experimentais podemn ser encontra-
das em Rios e Fonseca.® Dois grupos de amostras foram estudados
e laminados a frio: um com 409 e outro com 80%. Depois da lami-
nacio a frio todas as amostras foram recristalizadas a 500°C por |
hora e a seguir submetidas ao recozimento para o crescimento de
grao. A temperatura de recozimento variou de 500°C a 620°C em
passos de 20°C. A area do contorno de grac por unidade de
volume, Sy, fracio volumétrica e dreainterfacial por unidade de vo-

lume dos predpitados foram medidos por técnicas convencio-
nais. A integral da curvatura do contorno de grao foi medida usan-
do o método da tangente de DeHoff.&% O nimero de pontos da
tangente entre alinha teste e o contorno de grao curvado em uma
secao por unidade de irea teste, T,, foi medido. Comn T, e Sy a cur-
vatura do contorno de grae foi obtida empregando-se a expressao:
2l
5 @)
Vale repetir que essa expressac difere por um fator de
dois da original de DeHoff®, porque H é definido aqui como
sugerido por Taylor,() a soma das duas principais curvaturas k; e
ky, a0 invés damédia de k; e k;, como estabelecido por DeHoff.®)

i

3 RESULTADOS

As amostras deformadas 409 e 80% para recristalizacio
serao referidas como amostra “4095” ou “80%", respectivamente.

A fracdo volumétrica (vol%) e a 4rea interfacial por
unidade de volume (5,) de uma dispersao de particulas Al,Mn sao
apresentadas nas Figuras | e 2. A Figura | evidencia que os
resultados das fracdées volumétricas das amostras 40% sio
similares aos das amostras 80%. Nesta figura sdo também
apresentados valores do equilibrio calculados com o software
Thermo — Calc, versao TCW. Banco de dados: PBIN ( TC Public
Binary Alloys Database (vl.l, 1997/2003) A fracdo molar
fornecida pelo software foi transformada em fracao volumétrica
através das densidades do aluminio e do Al;Mn.
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Observa-se na Figura 2 que a area interfacial dos
precipitados por unidade de volume sao similares nas amostras
40% e 80%. Portanto, a deformacio prévia ndo teve influéncia na
medida de dispersao de particula. Com isso, o valor da area
interfacial dos precipitados por unidade de volume foi obtide
combinando os resultados de ambas as amostras.

A area do contorno de grao por unidade de volume, Sy,
em funcac da temperatura de recozimento, & apresentada na
Figura 3 para as amostras 40% e 80%. As amostras 80% t&m um
tamanho de grao recristalizado menor que as amostras 40%,
significando que as amostras 80% tém uma area do contorno de
grao por unidade de volume maior que as amostras 40%. Nas
amostras 80%, para temperaturas de recozimento menores,
abaixo de 540°C, a adrea do contorno de grio permanece
aproximadamente constante. A razao para issoc &€ que o
cresdmento de grao somente ocorre quando a area limite do
contorne de grao, representada por tridngulos negros na Figura 3,
& menor gue a area do contorno de grao medida. De 500° a 540°C,
a drea do contorno de grao medida é menor que a area limite do
contorno de grac e o crescimento de grao, que €, um decréscime
na area do contorno de grao, nao pode ocorrer. Acima de 540°C,
as particulas dissolvern e a 4rea limite do contorno de grao
decresce com o aumente da temperatura de recozimento e adrea
do contorno de grao decresce seguindo a area limite do contorno
de grao. As amostras 40% t&m um comportamento similar, mas o
crescimento de grio comeca aproximadamente acima de 580°C.

Refez-se a Figura 3 com o comprimento médio das
interseccoes dos graos, A, no lugar da area do contorno de grao
por unidade de volume, Sy, usando para o calculo do valor tedrico
a outra férmula equivalente da Equacao 2, como estd apresentado
na Figura 4.

A Figura 5 apresenta o grafico da curvatura do contorno
de grao em funcao da temperatura de recozimento. O compor-
tarmento & similar ao da drea do contorno de grao.

4 DISCUSSAO

Podern-se comparar os resultados das Figuras 3, 4 e 5 com
os modelos obtidos na forma da Equacaol, convertendo esses
modelos com a ajuda das Equacoes 3, 4 e 6. Assim, a equagac
déassica de Zener usada na literatura pode ser colocada na forma
das Equacdes B e 9

3 16
Sy, ==8;, 0u A= ,
1T gt 35, @)

I
Hy =5Sm.

&
Essas expressoes dao valores de §; e H; bemn abaixo dos
obtidos experimentalmente e nao foram colocadas nas Figuras 3, 4

e 5. Uma versao melhor do moedelo de Zener, Zener “ corrigido”,
(3.5.6) & dada pelas Equacées 10e | I:

(10)
(n
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Figura |. V, em funcdo da temperatura. Para facilitar a inter-
pretacio, somente estio mostradas as barras de erros nas
amostras 40%, ja que os erros nas amostras 80% séo similares.
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Figura 2. Syp em fungic da temperatura. Os tridngulos
negros representam os valores obtidos pela combinacio das
medidas das amostras 409 e 809%. Para facilitar a inter-
pretacio, somente sio apresentadas as barras de erros dos
resultados combinados.
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Figura 3. Sy, em fungio da temperatura. E também
apresentado o valor tedrico calculado, usando a Equagéo 2. A
concordancia entre a teoria e os experimentos & muito boa.
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Figura 4. Comprimento médio das interseccdes dos grios,
A, em fungiio da temperatura. E também apresentado o valor
tedrico calculado usando a Equagio 2.
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Figura 5. H em fungio da temperatura. E também
apresentado o valor tedrico calculado usando a Equacio 5. A
concordincia entre a teoria ¢ os experimentos é boa.

Os resultados para essas equagées sao
melhores, mas ainda predizeim areas e curvaturas
limites dos contornos de graos abaixo do valor
experimental nas temperaturas menores: 500°-
540°C, ou seja, predizendo erroneamente que a
matriz nao & ancorada nessas temperaturas.

Os trigngulos negros ligados por uma
linha sélida nas Figuras 3, 4 e 5 representamn as
Equagdes 2 e 5. As Equacdes 2 e 5 530 equi-
valentes, contudo as medidas experimentais
requeridas para cada expressao sao diferentes:
somente Sy (ou A) para a Equacio 2 e ambos Sy
e T, para a Equagac 5. Para um ponto de vista

fundamental, a curvatura do contorno de grao é

mais satisfatéria, ja que a forca motriz € medida diretamente. Por
um outro lado, para um ponto de vista pratico, T, requer um
esforco extra, pois nac é uma medida comum. A curvatura do
contorno de grao envolve a razao de duas quantidades
experimentais que estio sujeitas a erros. Esses erros podem ser a
razao porque a concordanda obtida na Figura 3, usando a Equacao
2, e os dados experimentais correspondentes a ela € melhor que a
concordancia obtida na Figura 5 entre a Equacao 5 e seus dados
experimentais.
Portanto, na pratica a Equacio 2 € a melhor escolha.

5 CONCLUSAO

A Equacao 2 € a melhor escolha pratica para descrever a
relacio entre a dispersao de particula e a drea do contorno de
grao. A razao principal para isso € que as quantidades envolvidas
sao comparavelmente mais ficeis de medir e t&m menores erros
que as requeridas pelas Equacdes | e 5. Por conveniéncia a
Equacao 2 é repetida aqui:

Sy =38, 0u A=

38, 2)
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