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ESTUDO DA EVOLUCAO DA TEXTURA, DA MICROTEXTURA
E DA MESOTEXTURA DE RECRISTALIZACAO, APOS BAIXOS GRAUS
DE DEFORMACAO A FRIO, EM DOIS ACOS FERRITICOS COM BAIXO TEOR
DE CARBONO

Liana Maria Ferezim Guimaries de Lima

RESUMO

Foram estudadas as evolugdes da microestrutura, da macrotextura, da microtextura
e da mesotextura durante o recozimento a 760°C apos laminagido de acabamento (9% de
reducdo em espessura) de dois acos baixo carbono de grio ndo orientado: um deles
contendo 2% em peso de silicio e o outro, um ago convencional ABNT 1006. As técnicas
experimentais utilizadas foram microscopia dptica e eletronica de varredura (para estudos
da microestrutura), difragdo de raios X (para estudos da macrotextura) e difracdo de
elétrons retroespalhados (para estudos da microtextura e da mesotextura). Foram realizadas
também experiéncias in-situ nos agos contendo 2% em peso de silicio. Os resultados
mostram que a microestrutura de grios grosseiros, obtida apds recozimento para ambos os
acos, € produzida por mecanismo de recristalizagdo que avanca da superficie para o interior
da chapa. Para o ago com 2% de silicio, o inicio deste processo é retardado pela presenca
do silicio que impede o movimento das discordincias, enquanto que para o ago ABNT

1006, o crescimento exagerado de grdo € retardado pela competigdo entre recuperagio e

recristalizagdo.
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EVOLUTION OF TEXTURE, MICROTEXTURE AND MESOTEXTURE
OF RECRYSTALLIZATION AFTER TEMPER ROLLING OR SKIN-PASS
IN TWO LOW-CARBON FERRITIC STEELS

Liana Maria Ferezim Guimaries de Lima

ABSTRACT

Changes in microstructure, macrotexture, microtexture and mesotexture of two
low-carbon non-oriented electrical steels, a steel sheet containirlg 2 wt. % Si and a ABNT
1006 steel, were studied during annealing at 760°C after temper rolling (9% thickness
reduction). The experimental techniques used were optical microscopy, scanning electron
microscopy (for macrotexture) and electron back scattered diffraction (for micro- and -
mesotexture). In situ experiments with the 2 wt. % Si steel were also carried out. The
results showed that the coarse grained microstructure, obtained upon annealing the two
steels, is produced by recrystallization mechanism that initiates at the surface and
progresses through the sheet. In the silicon containing steel, the start of this process is
delayed due to the presence of silicon which restricts the dislocation movement, and in the
ABNT 1006 steel exaggerated grain growth is retarded by competition between recovery

and recrystallization.
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Introducio

1. INTRODUCAO

Os agos baixo carbono apresentam, dentre todos os materiais metalicos produzidos
comercialmente, os valores mais elevados de tonelagem produzida e de faturamento.
Embora grande parte de sua produgdo seja usada em aplicagdes simples, sua tecnologia de
processamento € suas propriedades tém passado por um continuo processo de
aperfeigcoamento e evolugfo. Eles séo produzidos e utilizados predominantemente na forma
de chapas. As usinas siderurgicas produzem chapas largas, com espessura por volta de 10
mm, que sdo fornecidas como bobinas para as empresas relaminadoras. Nas empresas
relaminadoras, essas chapas sdo entdio cortadas, decapadas e relaminadas a frio para
espessuras da ordem de 1 mm. As chapas sfo fornecidas pelas relaminadoras para o
mercado consumidor no estado recozido ou, dependendo da aplicagdo, com pequenos
graus de reducdo a frio. Se a chapa, com pequenos graus de redugfo, for recozida, uma
microestrutura com gréos grosseiros podera se formar (Cahn, 1999; Humphreys &
Hatherly, 1996), o que pode ser desejavel ou indesejavel, dependendo da aplicagdo. Dois
grandes mercados consumidores dessas chapas relaminadas sdo os das aplicagdes que
envolvem estampagem profunda e os que fabricam dispositivos elétricos. Nos dois casos, a

orientagfo preferencial ou textura cristalografica desempenha um papel decisivo.

No caso dos agos baixo carbono para fins eletromagnéticos ou agos elétricds,
utilizados principalmente em motores elétricos e transformadores, deseja-se uma
microestrutura de gréos grosseiros e favoravelmente orientados para diminuir as perdas e
aumentar a eficiéncia do motor. Para essas aplicagdes, a chapa € fornecida pela empresa
relaminadora com redugdes em espessura na faixa de 6 a 10 %. O ciclo térmico final, para
ocorréncia de descarbonetagdo e o aparecimento de grdos grandes, é habitualmente

realizado na empresa fabricante de motores.

O rendimento energético desses equipamentos elétricos depende da permeabilidade
e das perdas magnéticas devido a dissipagio de energia associada a corrente alternada. O
tamanho de grio tem um efeito muito forte nas perdas magnéticas. Quanto maior o
tamanho de gréo, menor a parcela histerética das perdas, mas cresce a parcela chamada
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anémala, fazendo com que exista um tamanho de grio 6timo, entre 100 e¢ 150 um

(Shimanaka et al., 1982).

A orientagdo cristalografica dos acos elétricos afeta o desempenho desses
equipamentos, devido a forte anisotropia das propriedades magnéticas. E muito mais facil
magnetizar o ferro na diregdo <001> do que em qualquer outra dire¢do, pois o eixo de

magnetiza¢@o espontinea dos cristais de Fe-o esta na diregdo <001>.

Os agos para transformadores sdo conhecidos como agos elétricos de gréo
orientado € sdo obtidos por um processo que gera uma textura cristalografica muito intensa
em acos siliciosos, a textura (110)<001>, também conhecida como orienta¢do Goss. Nesta
textura existe, apenas, a dire¢io <100> paralela a dire¢do de laminag3o, o que conduz a
propriedades magnéticas muito boas na dire¢do de laminagdo e ruins nas outras dire¢des,
incluindo a dire¢@io transversal. Portanto, o corte e a montagem das chapas num
transformador devem ser projetados para que o fluxo magnético seja conduzido
paralelamente a direcfo de laminago das chapas. J4, a adi¢do de silicio, em até 3,5% aos
acos baixo carbono, tem o efeito benéfico de aumentar a resistividade elétrica, mas com

sensivel aumento no custo de produgdo.

Os motores elétricos, por outro lado, séo méaquinas nas quais o campo magnético é
aplicado paralelamente & superficie da chapa, mas mudando continuamente de diregdo.
Esses agos sdo conhecidos como agos elétricos de grdo ndo-orientado. A nomenclatura, -
entretanto, € errdnea pois, na verdade, esses acos também apresentam textura. De acordo
com a anisotropia de propriedades magnéticas em fun¢do das diferentes diregOes
cristalograficas, a textura final e ideal desejada é, neste caso, a {100} <0vw>, ou seja, todos
os grdos com planos {100} paralelos a superficie da chapa e dire¢es <100> dispostas
aleatoriamente em todas as dire¢Ses no plano da chapa. Entretanto, os agos hoje
disponiveis ndo possuem esta textura, pois ainda ndo foi descoberto um processo comercial
que produza a textura ideal. Muitas vezes, observam-se agos elétricos de grio no-
orientado com um componente Goss pronunciado (Campos et al., 1997), pois essa
orientagdo tem, pelo menos, uma direcfio de facil magnetizagdo paralela a superficie da

lamina.
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A consciéncia mundial da necessidade de conservar energia torna o tema textura em
acos elétricos ainda mais relevante, pois aproximadamente 50% da energia elétrica
produzida, anualmente, ¢ utilizada por motores de tragdo. Os principais fabricantes de
motores elétricos tém pressionado as sidertirgicas para conseguir agos com melhor
desempenho magnético e, assim, aumentar a eficiéncia dos motores. Os tltimos anos do
século XX assistiram a importantes avangos no condicionamento da textura dos agos

elétricos de grdo ndo-orientado (Landgraf et al., 2001).

Existem duas classes de acos elétricos de grio ndo-orientado: os agos semi-
processados e os acos totalmente processados. Os agos de grido ndo-orientado totalmente
processados tém sua textura final desenvolvida na propria usina siderirgica, que entrega o
material na condigéo recozida. Os agos semi-processados sdo fornecidos com um pequeno
encruamento, suficiente para que o recozimento final, feito apés o puncionamento do
formato final da ldmina pelo usuério, leve ao tamanho 6timo de grio da ordem de 100 a
150 pm. A textura final € produzida durante o Gltimo recozimento. No recozimento final
ocorrem, também, outros fendmenos, como a descarbonetagdo e a elimina¢io de tensdes

residuais (Campos, 2000).

Neste trabalho, estudou-se duas composigdes distintas de agos baixo carbono de
grdo ndo-orientado semi-processados, isto €, os materiais foram fornecidos pela usina
siderurgica com um pequeno encruamento (laminag¢fo a frio com, aproximadamente, 9%

de redugdo em espessura), sendo posteriormente recozidos a 760° C.

Entretanto, um grande problema que se apresenta é a auséncia de modelamento da
evolucdo das texturas de recristalizagdo durante o recozimento de metais submetidos a
baixa deformagfo. Em 1997, Doherty et al. publicaram um interessante artigo de revisio
sobre recristalizagdio de metais recozidos, entretanto, sem mencionar metais pouco
deformados. Além disto, os modelos apresentados na literatura referem-se a materiais com
estrutura cristalina CFC, como o aluminio (Hjelen et al., 1991; Engler et al., 1996), ou a
agos utilizados para estampagem profunda (Hutchinson, 1984; Kiaiei et al., 1996; Réglé &
Lanteri, 1998), ou a agos elétricos de grdo orientado para os quais se estuda a
recristalizag@io secunddria na tentativa de se entender o desenvolvimento da orientagfo

Goss (Hayakawa & Szpunar, 1997; Hwang et al., 1997; Etter et al., 2002; Park & Szpunar,
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2003), ou ainda, a outros materiais com estrutura CCC para os quais tenta-se desenvolver

modelos para a textura de recristalizaggdo (Park et al., 1998a, 1998b).

De uma maneira geral, todos os trabalhos citados anteriormente, tratam do
desenvolvimento da textura de recristaliza¢cdo durante o recozimento de materiais que
sofreram alta deformagdo. Ndo foram encontrados trabalhos disponiveis na literatura que
tratam do modelamento da textura de recristalizacdo em materiais recozidos que sofreram
baixo grau de reducdo, o que leva ao crescimento exagerado de grdo, fendmeno utilizado

para a produgéo de agos de grao ndo-orientado.

Além do mais, o estudo deste fendmeno mantém uma pol€mica ha sete décadas,
gerada pela proposta da teoria da nucleagdo orientada, feita por Burgers ¢ Louwerse
(1931). Essa discussdo esta focada nas teorias rivais da nucleagdo orientada e do
crescimento orientado. A teoria da nucleagfo orientada supde que ocorra, com freqgiiéncia,
a formagdo de nucleos com a mesma orientacdo cristalografica da textura de
recristaliza¢®io, ou seja, os nucleos iniciais determinam a textura final do material. J4, a
teoria do crescimento orientado supde que ocorra a formagdo de nicleos com varias
orientagdes, mas que, somente alguns nucleos, com orientagdes especificas em relagdo a
matriz, crescem mais rapidamente, € portanto, dominam a textura de recristalizagio.
Entretanto, os limitados conhecimentos cientificos sobre a nuclea¢fo da recristalizagio e
sobre o crescimento das regibes recristalizadas, associados a falta de clareza sobre os
efeitos das heterogeneidades da deformagio, ainda sfo uma grande barreira para o

entendimento da evolugdo da textura na recristalizagéo.

Adicionalmente, a distingdo entre recristalizagfio e crescimento de grio ¢ apenas,
aparentemente, um problema trivial. Embora muito se tenha avangado tedrica e
experimentalmente no entendimento dos dois fendmenos nos ultimos 100 anos, alguns
pontos controversos ainda carecem de esclarecimento, principalmente se o material ¢é
recozido apds leve deformagdo a frio, como € o caso dos agos elétricos de grdo nio-
orientado. H4 muitas evidéncias experimentais em favor da ocorréncia de crescimento
anormal de grdo ou recristalizagfo secundaria (Antonione et al., 1973; Antonione et al.,
1977; Riontino et al., 1979, Randle & Brown, 1988; Randle, 1993a, 1993b; Cho et al.,
2001; Koo et al., 2002; Cheong et al., 2003), mas nfo sdo consensuais. Existem trabalhos
recentes (Humphreys & Hatherly, 1996; Murakami et al., 2004) que preferem interpretar o
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fendmeno como recristalizagdo. Portanto, qualquer tipo de evidéncia experimental a favor
ou contra quaisquer das duas correntes de opinido (crescimento anormal de grio ou

recristalizacfo primaria) € oportuna e necessaria.

Como citado acima, a principal dificuldade para se estudar a eventual orientagdo
preferencial e as relagées de orientagdo (textura, microtextura ¢ mesotextura) de grdos
exageradamente grandes, sejam eles provenientes de recristalizag®io ou de crescimento de
grio (recristalizacdo secundaria), foi, até recentemente, experimental. A analise individual
por difraciio de cada grdo era realizada com a técnica de Laue, que permite a analise
apenas de grios maiores que 1 mm ¢ um numero relativaménte pequeno de grios pode ser
analisado. Informagdes estatisticamente representativas sobre orientagdo preferencial de
grdos (finos) eram, até recentemente, obtidas quase que exclusivamente com auxilio de
difragdo de raios X ou de néutrons. Por outro lado, a orientagdo de um numero limitado de
grdos pode ser obtida por difracdo de elétrons no microscopio eletrénico de transmisso.
Neste caso, a microrregido analisada pode ser observada e fotografada. A difragdo de
elétrons retroespalhados (“electron back scatter diffraction”; EBSD), no microscopio
eletronico de varredura foi aperfeicoada na ultima década (Dingley & Randle, 1992;
Randle, 1992; Randle, 1993; Dingley et al., 1995; Randle, 1996; Dingley & Field, 1997;
Padilha, 2000) e se localiza entre os dois extremos: analise de dezenas de milhares de grios
por difragdo de raios X ou de néutrons e a andlise de dezenas de grios por microscopia
eletronica de transmissdo. Com auxilio de EBSD ¢ possivel ndo s6 determinar a orienta¢do
de cada grdo individualmente (microtextura), como também a diferenca de orientagfio entre
cada grio e seus vizinhos (mesotextura). A técnica de EBSD tem se mostrado
particularmente promissora nos estudos de recristalizagdo e crescimento de grio

(Humphreys & Ferry, 1997; Sandim et al., 2000; Padilha et al., 1999).

Finalmente, € importante frisar que o volume de estudos de textura de recozimento

¢ muito maior para agos de gréio orientado e para altos graus de redugio a frio.
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2. OBJETIVOS

Este trabalho tem como objetivo estudar o mecanismo responsavel pelo
aparecimento de granulacdo grosseira, assim como a textura resultante e as relagdes de

orienta¢do entre os gréos, de agos baixo carbono para a fabricagdo de motores elétricos.

Para isto foram escolhidas duas composi¢des tipicas de acgos ferriticos sem
precipitados, agos de grdo ndo-orientado, que apos tratamentos mecanotérmicos, sofreram
baixo grau de reducgdo a frio, em torno de 9%, e posterior recozimento. Neste processo,
durante o0 recozimento, ocorre o aparecimento de griios grandes com didmetro médio de

300 pm, aproximadamente, com conseqiiente varia¢do da textura do produto final.

Varias técnicas complementares de analise foram utilizadas, no entanto, duas tém
uso destacado: determinagfio de microtextura e mesotextura, utilizando difragdo de elétrons
retroespalhados (EBSD), como acessério do microscopio eletronico de varredura, e
determinacfio de textura (macrotextura) por difracdo de raios X, utilizando um difratbmetro
no qual estd acoplado um gonidmetro de textura. Quanto a este ponto, torna-se necessario
destacar que a técnica de difragéio de elétrons retroespalhados, que permite observagdes
com carater inédito em relagfo as técnicas mais antigas, aumenta muito a capacidade de

registro dos aspectos microestruturais citados, de grande importancia tecnologica.
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3. REVISAO DA LITERATURA

3.1 CONSIDERACOES GERAIS

Quando um material cristalino deformado é recozido, uma parte da energia
armazenada devido a deformag@o € liberada, a altas taxas iniciais, por varios processos de
recuperagdo. A recuperagdo inclui a migragdo de lacunas e de discordéncias, levando a
aniquilagdo ou rearranjo de muitas delas. Se a temperatura de recozimento for
suficientemente alta, a energia armazenada na deformagfo sera liberada por migragdo de
contornos de alto dngulo. Nesse processo, ou seja, na recristalizagdo primaria, o volume do
material, com todas as suas imperfei¢Ges, é arrastado por contornos de alto 4ngulo,
ocorrendo também uma grande mudanga na orientagdo local. Os novos gréos
recristalizados, que crescem sobre a matriz deformada, estdio essencialmente livres de
tensdo. Geralmente, o crescimento desses gridos comeca independentemente em diferentes
sitios (nticleos) no material deformado. Portanto, seja um mono ou um policristal, a
estrutura resultante da recristalizagdo primaria é, com raras excegles, policristalina.
Texturas de recozimento resultantes da recuperagio sfo essencialmente idénticas as
correspondentes texturas de deformagfio. Por outro lado, as texturas de recozimento
resultantes da recristalizagio sempre envolvem reorientagéo local, embora a textura de
recristalizagdo ndo difira necessariamente da orientag@o preferencial da matriz na qual os

graos recristalizados crescem.

Como a recristalizagdo primdria envolve nucleos e seu crescimento, € evidente que
as orientacdes presentes em materiais completamente recristalizados requerem tanto a
presenga de nucleos nessas orientagdes quanto que eles crescam, nas orientagdes em
questdo, sobre a matriz deformada durante o recozimento. Na busca pela origem das
texturas de recristalizagdo, a principal questfio a ser respondida é: ocorre, com freqiiéncia,
a formagdo de niucleos com a mesma orientagdo cristalogrdfica da textura de
recristalizagdo, ou seja, sdo os nicleos iniciais que determinam a textura final do material
(mecanismo da nucleagdo orientada) ou ocorre a formagdo de niucleos com vdrias
orientagbes, mas somente alguns nucleos, com orientagdes especificas em relagdo a
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matriz, crescem mais rapidamente, e portanto, dominam a textura de recristalizacdo

(mecanismo do crescimento orientado) (Beck, 1954).

A questdo da origem das texturas de recristalizagdo durante o recozimento de um
metal deformado tem sido matéria controversa nas ultimas sete décadas, desde a proposta
de nucleagdo orientada feita por Burgers ¢ Louwerse, em 1931. A discussdo, portanto,
sempre foi focada nas teorias rivais dos mecanismos da nucleagdo orientada e do

crescimento orientado.

Na Oitava Conferéncia Internacional sobre Textura em Metais (ICOTOM 8), um
painel especial foi montado para apresentar o estado atual desta controvérsia cientifica. O
relatorio (Doherty et al., 1997b) mostra que as opinides parecem ter mudado muito pouco
quando comparadas com aquelas da década de 1960 (Humphreys & Hatherly, 1996;
Haefiner, 1978b). Recentemente, Park, Szpunar e co-autores (2002, 2003) publicaram
artigo cientifico constatando que a mesma polémica continua. As razdes da quase auséncia
de progresso nesta area do conhecimento cientifico sdo facilmente identificadas e podem

ser explicitadas como:

a) Experimentos de crescimento seletivo assim como experimentos com taxa de
crescimento controlada, utilizando monocristais deformados, tém demonstrado claramente
que a mobilidade do contorno de grdo € sensivel a relagdo de orientago entre o novo grio

e a matriz deformada. Entretanto, a transformagfo da relagdo observada (mobilidade-

orientagdo) para teoria, capaz de predizer a evolugdo das texturas de recristalizagdo de um -

metal policristalino deformado, sem ambigiliidade, tornou-se uma tarefa dificil. A
dificuldade reside na avaliag@io da interagdo entre os grios e seus contornos, além de suas

relagdes de orientag¢do (Engler et al., 1996);

b) A idéia da nucleag@o orientada também necessita de suporte tedrico e experimental. A
natureza verdadeira do fendmeno da nucleacio permanece ainda desconhecida e ndo se
tem a avaliagdo da cinética desde o inicio da recristalizagdo. Ainda falta um

acompanhamento estatistico suficiente que sirva de base para esta teoria (Engler et al.,
1996).
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Uma vez que, durante todos esses anos, ndo tem sido possivel o exame
experimental direto da natureza da nucleagfio e do crescimento de grio, que ocorre durante
o recozimento de um metal policristalino deformado, a alternativa encontrada pelos
pesquisadores foi seguir a evolugdo das texturas de recristalizagio numa escala mais
global. Para isto, utiliza-se a fung@o distribuigdo de orienta¢Ges (FDO), que trata os dados
obtidos através das figuras de pdlo geradas por difragdo de raios X, obtendo-se, entdo, as
orientagbes cristalograficas preferenciais (macrotextura) do material estudado. Deste
modo, uma quantidade enorme de valiosas consideragdes empiricas sobre a evolugdo das
texturas de recristalizagio foi disponibilizada (Hutchinson, 1984; Ray et al., 1994; Engler
et al., 1996; Doherty, 1997a, 1997b).

Entretanto, durante os ultimos 25 anos, surgiu uma visdo muito mais clara sobre a
evolugfio microestrutural durante a deformacdo dos metais. No contexto da recristalizagdo,
a importincia das heterogeneidades da deformagéo, com relago aos sitios que dio origem
ao inicio da recristalizagéo, estd bem documentada (Kreisler & Doherty, 1978; Bay et al.,
1992). A idéia de que as caracteristicas da orientagfo desses sitios t&ém uma fungdo
importante na evolugfio da textura de recristalizagio é, agora, geralmente aceita. Mas, a
questdo fundamental relacionada ao mecanismo dominante, responsavel pela origem das
texturas de recristalizagdo, ainda permanece parcialmente sem solu¢fo. Na realidade, ndo
se distingue sequer se o fendmeno que ocorre em um material recozido submetido,

anteriormente, a baixos graus de deformagfio a frio, € recristaliza¢do ou crescimento de

gréo.

A disting8o entre recristalizagdo e crescimento de grido é apenas aparentemente um
problema trivial. Embora muito se tenha avangado teoricamente ¢ experimentalmente no
entendimento dos dois fendmenos nos ultimos 100 anos, alguns pontos controversos ainda
carecem de esclarecimento, principalmente se o material € recozido apds leve deformagio
a frio, como € o caso dos agos elétricos de grdo nfo-orientado. Em seguida faz-se uma

breve resenha histérica visando explicitar estes pontos controversos.

Kalisher, em 1881, trabalhando com chapas de zinco, sugeriu que a deformagio
plastica "destruia a cristalinidade" do zinco, mas o recozimento posterior a restaurava.

Nascia deste equivoco o termo "recristalizagdo".
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Stead, em 1898, afirmou que a recristalizagdo se da por nucleagio e crescimento.
Ewing e Rosenhain, em trabalhos publicados em 1899 e 1900, mencionaram que o0s
poligonos (poliedros, em trés dimensdes) que aparecem na superficie polida e atacada de
corpos de prova metalograficos sdo cristais. Entre outras coisas, eles concluiram que os
metais deformam-se plasticamente por deslizamentos de seus planos cristalinos e que ndo

perdem a cristalinidade durante a deformag?o.

Os estudos sobre recristalizagdo foram se sucedendo, na década de 1920
apareceram as primeiras revisdes bibliogrificas (Carpenter & Elam, 1920; Czochralski,
1927) e o volume de resultados e sua importancia ja sdo tais que o assunto “recristalizago
e crescimento de grdo” ¢ tratado em capitulo de livro (Jeffries & Archer, 1924). No inicio
desta década, Alterthum (1922) publicou um trabalho conceitualmente muito importante,
no qual ele afirmou que a recristalizagdo e o crescimento de grdos tém potenciais
termodindmicos distintos. Deve-se lembrar que naquela época os fendmenos de

recristalizac@io e crescimento de gréos ainda nfo eram diferenciados.

No inicio dos anos 1950 j4 tinham sido propostos os dois primeiros modelos de
"nucleagdo da recristalizacdo": por crescimento de subgrdo, proposto independentemente
por Beck (1949) e Cahn (1950); e por migracdo de contorno de grdo induzida por
deformagdo (“strain induced boundary migration”; SIBM), proposto por Beck e Sperry
(1950). Segundo o modelo SIBM, um contorno de grio pré-existente antes da deformagéo
migra em dire¢8o ao gréio mais deformado. Como os gradientes de deformagdo entre gréos
vizinhos sfio mais acentuados para baixos graus de deformagfo, este modelo €é mais

freqlientemente observado em materiais levemente deformados.

O conhecimento disponivel até o inicio dos anos 50 foi sintetizado de maneira
pratica e objetiva por Burke e Turnbull, em 1952, na forma de 7 "leis da recristalizagdo”.
A primeira destas leis afirma que “para que a recristalizagdo ocorra, € necessaria uma
deformac@o minima”. Esta deformag¢do minima, potencial termodindmico (“driving force™)
para a recristalizagdo deve compensar o aumento de energia livre de superficie devido ao
aumento da area dos contornos de grios durante a recristalizagio, seja pelo encurvamento

de contornos pré-existentes (modelo SIBM) ou seja pela formagdo de novos contornos.
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Segundo Haessner (1978), as principais mudangas microestruturais que ocorrem
durante o recozimento de um metal encruado sio: (1) reagdo entre defeitos puntiformes
levando a uma diminui¢do da quantidade dos mesmos; (2) aniquila¢io de discordancias de
sinais opostos e encolhimento dos anéis de discordancias; (3) rearranjo de discordancias de
modo a formar configuragdes de menor energia (por exemplo, contornos de baixo 4ngulo);
(4) formagdo de contornos de alto angulo; (5) absor¢fio de defeitos puntiformes e
discorddncias por contornos de alto dngulo em migragio; e (6) redugfo da 4rea total de
contornos de grdo. As modificacdes microestruturais (1), (2), (3) e (4) sdo classificadas
como recuperagdo € as modificagGes (5) e (6) sdo classificadas como recristalizagio ¢
crescimento de grdo, respectivamente. Como a distribui¢iio de defeitos cristalinos ap6s a
deformac@o € em geral muito heterogénea, cada micro-regido do material pode passar pela
seqliéncia de mudangas microestruturais mencionadas em momentos (tempos) diferentes.
A proposito, a definigdo de recristalizagio proposta por Haessner e adotada neste trabalho

estd de acordo com a definig&io proposta por Doherty (2003):

“I would describe recrystallization as the change in grain structure of material by
application of thermal annealing to samples that had been plastic deformed so as to
eliminate almost all the dislocations introduced by the deformation by means migration of
high angle grain boundaries. This definition by including plastic deformation, removal of
dislocations and migration of high angle grain boundaries covers almost all the major

features of this process of changing the grain structure.”

Quando a recristalizagdo se completa, a microestrutura de griios recristalizados
ainda nfo é a mais estavel. A energia dos contornos passa atuar como potencial
termodindmico para o crescimento de grdo de modo a diminuir o nimero de grios por
unidade de volume ou, em outras palavras, diminuir a 4rea total desses contornos. Isto
pode ocorrer de duas maneiras: i) continua, isto €, com aumento continuo do tamanho
médio dos grios; e ii) descontinua, com o crescimento acentuado de apenas alguns graos.
A primeira maneira ¢ denominada crescimento de grdo e a segunda ¢ denominada
recristaliza¢do secunddria ou crescimento anormal de grdo (“abnormal grain growth”). A
migragdo de contornos de alto dngulo é o mecanismo fundamental durante a recristalizagéo
e o crescimento de grdo, sendo que a principal diferenga € o potencial termodindmico
envolvido nos dois fendmenos. O potencial termodindmico para o crescimento de gréo,
seja ele do tipo continuo (crescimento normal) ou descontinuo (recristalizagéio secundaria),
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€ a energia dos contornos de alto dngulo. O principal potencial termodindmico para que a
recristalizagdo ocorra é a energia armazenada na deformago na forma de defeitos
cristalinos, principalmente as discorddncias. Outra diferenca importante entre a
recristalizagdo e o crescimento de grio € o sinal da curvatura do contorno de alto dngulo
em migragdo. Além disto, como o potencial termodindmico para a recristalizagdo é pelo
menos uma ordem de grandeza maior que o potencial termodindmico para o crescimento
de grio, a velocidade de migragdo dos contornos durante a recristaliza¢io &

proporcionalmente mais alta.

Do exposto até aqui se pode ter a impress@o que ndo existem mais dividas sobre a
distingfio entre recristaliza¢do e crescimento de grdo, o que ndo é bem verdade, conforme

serd exposto em seguida.

A presenca de grios exageradamente grandes em metais e ligas que foram
levemente deformados e posteriormente recozidos é freqiiente. Isto tanto pode ocorrer em
um ago ferritico baixo carbono que sofreu uma leve redugdo no passe de acabamento
(“skin pass”) em laminagéo a frio, como em um metal ou liga que apresenta gradientes de
deformagéo, por exemplo, abaixo de uma simples impressdo de dureza (Schumann, 1980).
Neste nltimo caso, a regifo de grios exageradamente grandes ndo aparece imediatamente
abaixo da marca de dureza, mas sim a uma certa distancia abaixo da mesma, sugerindo a
existéncia de uma deformagfo critica para a ocorréncia do fendmeno. No inicio do século
XX, este fendomeno foi muito utilizado para a obten¢do de monocristais (“strain-anneal
method”™). Para isto, metais puros levemente deformados eram aquecidos sob gradiente de
temperatura. Em 1999, Cahn publicou nesta revista uma revisfo historica sobre o uso de
monocristais metalicos em pesquisa (Cahn, 1999), na qual descreve estes experimentos do
comeco do século XX e os interpreta como recristalizagdo e ndo como crescimento
anormal de grios (recristalizagdo secundéria). E importante acentuar que gradientes de
deformagfio e a existéncia de regides levemente deformadas sdo freqiientes na manufatura

de objetos metdlicos, embora, na maioria dos casos, o material nfo seja posteriormente

recozido.

No decorrer da década de 1970, Antonione (1973, 1977), Riontino (1979) e co-
autores investigaram o efeito de pequenos graus de deformagfo a frio no tamanho de grdo
apos o posterior recozimento de ferro puro. Amostras de ferro com pureza superior a
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99,998 % e didmetro médio de grdo de 50 um foram deformadas de 2, 5 e 10% em tragfo
na temperatura ambiente, ¢ em seguida recozidas a 664, 680 e 690°C. Enquanto nas
amostras ndo deformadas o crescimento de grio era continuo ou normal, nas amostras pré-
deformadas, ap6s um certo periodo de incubagdo, apenas alguns poucos grios cresciam
abruptamente; crescimento anormal (“abnormal growth) segundo os autores. O tempo de
incubagdo e o didmetro final maximo diminuiram com o aumento do grau de deformagio.
Efeito similar foi observado por Randle € Brown (1988) em um ag¢o inoxidavel austenitico
do tipo Fe-20%Cr-25%Ni-Nb deformado em 2 e 7% por tragio, que foi denominado pelos
autores crescimento andmalo de grido induzido por deformagdo (“strain-enhanced
anomalous grain growth”). Mais tarde, Randle (1993a) estudou o efeito da velocidade de
aquecimento no crescimento anémalo de grdo causado por 2% de deformagdo por
compressdo em niquel puro e concluiu que o aquecimento lento era mais eficiente para
induzir o aparecimento dos grios grandes do que o aquecimento rapido. Randle (1988,
1993a, 1993b) descreve o fendmeno como crescimento anormal de grio ou recﬁstélizagﬁo
secunddria e o atribui ao aumento da mobilidade dos contornos induzida por deformag&o.
Mais recentemente, crescimento anormal de griios induzido por baixos graus de
deformagéio a frio foi detectado em cobre de alta pureza (Koo et al., 2002) deformado na
faixa de 2 a 8% em compressfo, em superliga a base niquel (Cho et al., 2001) deformada
na faixa de 1 a 4% em compressdo e em ago ferritico de baixo teor de carbono contendo
cerca de 1% de silicio (Cheong et al., 2003) deformado até 10% de redugdo por laminagio
(“temper rolling”). Em geral, estes trabalhos (Randle & Brown, 1988; Randle, 1993a,
1993b; Cho et al., 2001; Koo et al., 2002; Cheong et al., 2003) consideram que pequenas
deformagfes possibilitam a introdugdo de discordincias (“extrinsic dislocations™) nos
contornos de gréos, alterando a “estrutura” e a mobilidade dos mesmos. Segundo Koo e co-
autores (2002), o nivel de deformagdo critica depende o tamanho de gréio inicial e da
temperatura de tratamento, mas situa-se entre 2 e 4% para a maioria dos metais. Na
deformagio critica, apenas alguns contornos, os contornos facetados, s3o seletivamente
distorcidos pelas “extrinsic dislocations”, aumentando suas mobilidades e induzindo o
crescimento rapido de alguns poucos grdos. Para deformagdes maiores, mas ainda menores
que a deformagdo critica para ocorréncia de recristalizagfo, um nimero maior de contornos
¢ ativado e o tamanho de grio resultante é menor. As evidéncias experimentais em favor da
ocorréncia de crescimento anormal ou recristalizagdo secunddria durante o recozimento
apos baixos graus de deformagio sdo numerosas (Antonione et al., 1973; Antonione et al.,
1977, Riontino et al., 1979, Randle & Brown, 1988; Randle, 1993a, 1993b; Cho et al.,
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2001; Koo et al., 2002; Cheong et al., 2003), mas nfo sdo consensuais. Por exemplo,
trabalho muito recente (Murakami et al., 2004) apresentado no principal congresso
internacional da area de recristalizagdo e crescimento de grio interpreta o efeito de
pequenas deformagdes em ago elétrico de grdo ndo orientado contendo 0,5% de silicio em
termos do mecanismo de recristalizagdo por migragdo de contorno de grdo induzida por
deformagfio (“strain induced boundary migration”; SIBM). O livro texto mais recente ¢
importante da 4rea de recristalizag@o e crescimento de gréo também prefere interpretar este

fendmeno em termos de recristaliza¢do (Humphreys & Hatherly, 1996).

No processamento de agos elétricos de grio ndo-orientado, para se obter o tamanho
de grio adequado e a textura desejada, o processo final de fabricagdo das chapas inclui
uma baixa redugdo a frio em espessura (2% a 10%) com posterior recozimento. Portanto,
qualquer tipo de evidéncia experimental a favor ou contra quaisquer das duas correntes de

opinifio (crescimento anormal de gréio ou recristalizagdo primaria) ¢ oportuna e necessaria.

Este fato demonstra, enfim, a necessidade de técnica experimental mais adequada
para observagdo do fendémeno. Com a técnica que utiliza a difracdo de elétrons
retroespalhados (EBSD) no microscopio eletronico de varredura, a evolu¢do da textura
pode ser seguida localmente, isto ¢, grio a grdo. Esta técnica abre a possibilidade do exame
direto de ambos os aspectos, ou seja, da nucleacdo e do crescimento das texturas de
recristalizagdo, como pode ser verificado em algumas publicagdes recentes (Padilha et al.,

1999; Doherty, 1997a; Doherty et al., 1997b; Engler, 2001).

O conhecimento dos principais mecanismos que controlam as texturas de
recristalizacdo ¢ de fundamental importincia para a produgfo de materiais cristalinos com

a textura adequada em relacdo a sua aplicabilidade.

Nos agos baixo carbono para fins eletromagnéticos ou agos elétricos, o controle da
textura é, também, muito importante, pois a orientacdo cristalografica afeta o desempenho
desses agos, devido 4 forte anisotropia das propriedades magnéticas. Os agos elétricos
devem manter o fluxo magnético alternado em componentes elétricos como
transformadores, motores ¢ dinamos. Para que seja obtida a maior densidade de fluxo
magnético em baixos campos, ¢ necessario obter uma textura com alta fragdio da diregfo
cristalografica <100>, paralela ao fluxo magnético. Texturas, bem conhecidas em agos
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elétricos, sfo a textura Goss, obtida a partir do processamento de chapas de agos siliciosos,
e a textura tipo cubo, {011}<100> ¢ {001}<100>, respectivamente. A aplicagdo da
primeira esta restrita a transformadores e grandes geradores com niicleos segmentados,
onde seg¢des da chapa sdo arranjadas de forma que seja obtido o maior fluxo magnético
unidirecional paralelo a diregio de laminagdo <100>. Em motores e geradores de tamanhos
pequenos e médios, devido, principalmente, a falta de conhecimento sobre o
processamento adicionada aos altos custos para produggo de chapas com textura tipo cubo,
freqiientemente sfo utilizados agos elétricos de gréio nfo-orientado, muito mais baratos. A
permeabilidade nessas chapas € menor em comparagfio com chapas de agos texturados,
mesmo considerando uma maior ou menor distribuicdo estatistica de orientacdo. Deve-se
lembrar, aqui, que a nomenclatura “agos de grio néo-orientado” € errdnea pois, na verdade,

esses acos apresentam textura (Landgraf et al., 2001).

Por meio de um processo de produgdo continuo, com duas etapas sucessivas de
laminagio a frio, é possivel obter chapas de acos elétricos com intensa textura de
recristalizagdo {001}<110>, ou seja, tipo cubo rodado, apds o tratamento final de
recozimento. Para a formagdo desta textura, o mecanismo da recristalizagdo durante o
recozimento, entre e ap6s as etapas de laminag#o a frio, ¢ de suma importancia. Isto porque
durante o primeiro recozimento, uma textura de recristalizagdio surge préxima a
{001}<110>, tornando-se predominante durante o recozimento final, quando outros
componentes desaparecem. Os custos de produgio de tais chapas de aco sdo comparaveis

com o de agos elétricos de grio ndo-orientado (De Boer et al., 1997).

Do exposto acima se pode concluir que, a partir do processamento de chapas de
acos baixo carbono, obtém-se componentes de textura que podem ser desejaveis ou

indesejaveis. Portanto, percebe-se que a orientagfo preferencial ou textura desempenha um

papel decisivo.
3.2 ACOS UTILIZADOS EM DISPOSITIVOS ELETRICOS

Como um aspecto da tendéncia mundial em torno do consumo de energia e da
preservagdo do meio ambiente, a redugdo do consumo de energia elétrica se tornou um
assunto crucial nos ultimos anos. Agos para fins eletromagnéticos sdo utilizados,
principalmente, como componentes de motores elétricos e em nucleos de transformadores.
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O rendimento energético desses dispositivos elétricos depende da permeabilidade e das
perdas magnéticas devido a dissipagdo de energia associada a excitagdo em corrente
alternada. Portanto, ha a necessidade de desenvolver, principalmente, agos elétricos com

menores perdas magnéticas.

A orientagdo cristalografica dos agos elétricos € determinante na diminui¢do das
perdas devido a forte anisotropia das propriedades magnéticas. A Figura 3.2.1 mostra o
efeito do dngulo entre a diregéo de aplicagdo do campo magnético e a dire¢do de laminagdo
do material nas propriedades magnéticas. As propriedades medidas foram as perdas totais
(a 1,5T e 60Hz) e a permeabilidade Bsy. Observa-se, aqui, que a propriedade Bsg (valor da
indugdo atingido com um campo magnético de 50 A/cm), que é uma entre as diversas
maneiras de se exprimir a permeabilidade magnética, ¢ uma propriedade que depende

quase que exclusivamente da textura.

Os dados apresentados na Figura 3.2.1 demonstram a importdncia da orientagfo
cristalografica nas propriedades magnéticas. Tanto a variagdo das perdas como a variagio
de Bsp em fungdo do &ngulo sdo direta conseqiiéncia da presenga de componentes de
textura que geram anisotropia, em especial componentes Goss (110)[001], sempre

observados na textura de recristalizagdo de agos elétricos (Landgraf et al., 2001).
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Figura 3.2.1: Efeito do 4ngulo entre a dire¢fo de apiicac;ﬁo do campo magnético € a
direcdo de laminagdo de ago 3% Si na indugio Bsy e nas perdas magnéticas

a(1,5T; 60Hz) (Landgraf et al., 2001).
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Os acos elétricos sdo produzidos numa grande gama de composi¢des quimicas para
atender a diferentes demandas de qualidade e custo. O teor de carbono deve estar abaixo de
0,003% em peso, sendo esta a tendéncia atual de produgdo, mas podem ser produzidos com
carbono em torno de 0,06% em peso, se forem descarbonetados no recozimento final. A
classe de menor custo possui silicio na faixa de milésimos percentuais e aluminio da ordem
de 0,04%. O efeito benéfico da adicdo de silicio e aluminio, ou seja, aumentar a
resistividade elétrica, faz com que esses elementos sejam usados em até 3,5% e 0,5%,
respectivamente, mas com aumento sensivel do custo (Landgraf et al., 2001). Essas
diferentes composigdes fazem com que existam importantes diferengas quanto ao efeito do
processamento na textura final. Shimanaka (1982) verificou que o aumento dos teores de
aluminio até 1%, praticamente eliminou a indesejavel fibra <111> e fortaleceu
componentes proximos a orientagdo Goss em agos com 3% de silicio. As impurezas, que
formam inclusdes de nitretos, sulfetos e 6xidos, afetam nocivamente as propriedades
magnéticas de forma direta e indireta devido ao seu efeito no tamanho de gréio e na textura.
A influéncia das inclustes nos agos de grio orientado é muito importante. O efeito nos
acos de grdo ndo-orientado é pequeno. A localizagdo da deformagfo plastica em torno das
incluses torna essas regides sitios privilegiados de nucleagfo, mas com orientagdo
cristalografica aleatdria, ao passo que, a nucleagdo ocorrendo em regides como bandas de
deformacfo e contornos de grio, gera uma forte textura de recristalizagdo, pois a nucleacgéo
possui uma relagéo de orientagdo com a matriz deformada. S6 a precipitagéo de nitretos de
aluminio, logo antes ou durante a recristalizagdo, torna importante o efeito das inclusdes na

textura final do material.

A maioria das aplicagdes dos agos para fins eletromagnéticos utiliza chapas
laminadas com espessura abaixo de 0,7 mm. S3o acos produzidos por lingotamento

continuo, seguido de laminag&o a quente, laminag@o a frio e recozimento.

O tamanho de gréo e a textura final sdo gerados no Gltimo recozimento, resultado
de recristalizagdo e crescimento de grdo. A textura da recristalizagdo ¢ determinada
principalmente pelas orientacdes dos nicleos recristalizados, que crescem numa matriz
formada por cristais deformados que sofreram rotagdes durante a laminagdo a frio. A
textura da recristalizagio parece carregar uma heranga da textura do material no estado

anterior a laminagdo a frio, ou seja, a textura da bobina laminada a quente (Kubota et al.,
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2000). Por isso, € necessario discutir todo o processamento dos agos elétricos para entender

os fatores que controlam sua textura.

A laminagdo a quente tem por objetivo reduzir a espessura do material, que parte de
uma placa de mais de 200 mm e produz uma chapa bobinada de 2 mm de espessura. A
textura da bobina laminada a quente tem influéncia na textura final do a¢o (Kestens et al.,
1996). Por outro lado, vérios aspectos da microestrutura correspondente ao final da
laminagfio a quente tém efeito importante na textura final, tais como o tamanho de grio e a

distribui¢dio do carbono e nitrogénio entre a solugdo sélida e os precipitados.

A textura de laminag¢do a frio dos metais CCC ¢é relativamente insensivel ao
material e pardmetros do processo, mas as heterogeneidades da deformagfo na laminagéo a
frio tém grande efeito na textura de recristalizagdo. Basicamente, a laminagdo a frio de
chapas de ago reforca a fibra <110> e a fibra <111> (Hutchinson, 1999). Entretanto, a
textura de recristalizagio nascera de heterogencidades dessa textura de laminag#o.
Segundo a literatura, a permeabilidade magnética final dos acos varia bastante com o grau
de redugdo a frio (Landgraf et al., 2001), conforme Figura 3.2.2. A permeabilidade cresce
com redugdes em espessura crescentes entre 30% e 75%, para cair rapidamente com

redugdes acima disso.
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Figura3.2.2: Efeito do grau de redugfo a frio na permeabilidade e perdas magnéticas

apos recozimento final (Landgraf et al., 2001).

18




Revisdo da Literatura

A laminagdo de encruamento ou “skin pass” é aplicada em agos com o objetivo
principal de condicionar a microestrutura para obter tamanho de grdo da ordem de 100-300
um apés o recozimento final. Para isso, aplica-se uma deformacdo de 4 a 10%. Segundo a
literatura, para esse intervalo de grau de deformagdo, as discordancias ja estdo formando
emaranhados, mas ainda néo se formaram as células de discordancias (Astie et al., 1981). E
importante observar que a expressdo “skin pass” leva a idéia de que a deformagio se
concentra apenas na superficie da chapa laminada. As evidéncias de que, no recozimento
posterior, a recristalizag@o inicia-se um pouco mais cedo na superficie é sinal de que o
encruamento deve ser um pouco maior na superficie, mas a diferen¢a deve ser minima. Na
Figura 3.2.3 pode ser observado que mesmo uma deformacdo de apenas 0,5% penetra em
toda a espessura da chapa. A variacdo da dureza HV (para carga de 50g) com o grau de
deformagfio, em diferentes distancias a partir da superficie da chapa € menor que a
incerteza da medida, ou seja, esta na faixa de 5 unidades Vickers. Apos recozimento final,
conforme estd mostrado na Figura 3.2.4, observa-se que a permeabilidade sobe entre 4 ¢

8% de deformagéo e permanece num patamar acima dessa deformagéo.
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Figura 3.2.3: Efeito da intensidade da deformagdo na dureza de uma ldmina de ago 2,3%
Si com espessura de 470 pm a varias distancias da superficie (30, 80, 160 e

240 um) (Landgraf et al., 2001).
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Figura3.2.4: Efeito do grau de redugdo da laminagio de encruamento na permeabilidade

a 1,5T e nas perdas magnéticas (Landgraf et al., 2001).

O unico motivo de se aplicar laminag@o de encruamento (“skin pass™) de 4 a 8% de
alongamento nos agos elétricos € permitir a obtengdo de tamanho de grdo entre 100 e 150
um no recozimento final. O grau de deformagdo é a varidvel critica que vai controlar o
tamanho de grdo final e a cinética do processo, como pode ser observado na Figura 3.2.5
(Ashbrook Jr. & Marder, 1985). A temperatura de recozimento nfo afeta o tamanho de
grdo final, mas afeta muito o tempo necessario para completar o fendmeno (Landgraf et al.,
1996), que, em suas etapas intermedidrias, mostra grios grandes consumindo os grios
pequenos da matriz. Esse fendmeno ¢ chamado de crescimento de grio (Castro et al., -
2001), pois, enfim, o grdo € pequeno no inicio e grande no final. Outros autores o chamam
de crescimento anormal de grio ou recristalizagdo secundaria (Ashbrook Jr. & Marder,
1985), pois a microestrutura intermedidria mostra grios grandes crescendo sobre grios
pequenos. Existem ainda outros autores que o chamam de crescimento anormal de grio
induzido pela deformagfio, reconhecendo a importincia da deformagfo prévia (Randle,
1993a). E, por fim, ha autores que seguem a tradicdo de Robert Mehl, que chama de
recristalizagdo primaria (Stanley & Mehl, 1942).
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Figura3.2.5: Efeito do grau de redugfio ¢ do tempo de recozimento a 788°C no tamanho

médio de grio (Ashbrook Jr. & Marder, 1985).

Os diferentes processos de recristalizag@io e crescimento de grio sfo classificados
conforme o potencial termodindmico que origina o processo (Padilha & Siciliano, 1996).
Se o potencial € a energia armazenada na deformacio, o mecanismo ¢ denominado
recristalizagdio primdria. Se o potencial é a diminui¢do da energia de superficie, existem
duas diferentes denominagdes, conforme a distribui¢do de tamanhos de grio durante o
crescimento: crescimento normal de grdo (distribui¢do normal de tamanhos de grio) ou
crescimento anormal de grio (distribuicdo bimodal de tamanhos de grio), sendo este
também chamado de recristalizag@io secundaria. Segundo as leis da recristalizagdo priméria
(Padilha & Siciliano, 1996), quanto maior a deformag¢fo, menor o tamanho de grdo final,
exatamente como se observa nas Figuras 3.2.5 e 3.2.6. Isto porque, aumentando-se a
energia armazenada na deformagfio, maior o nimero de nucleos de inicio de
recristalizagdo, maior o nimero de grios recristalizados e menor o tamanho de grao final.
Nio hd porque estranhar que pequenas deformagdes produzam um tamanho de grio final

maior que o tamanho inicial (Stanley & Mehl, 1942).
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Figura 3.2.6: Efeito do grau de deformagdo no tamanho de grdo de agos efervescentes

apds recozimentos a 600 e 760°C (Landgraf & Ferreira, 1996).

A evolugdo da textura na recristalizagio de recozimento apds laminagdo de
encruamento foi pouco investigada. Nos baixos graus de deformagdo, o mecanismo de
migragfo dos contornos de grio induzido por deformag3o deve ter preponderincia. A
pequena deformag@o provocara mais deformagdo nos grdos de alto fator de Taylor, que
seriam consumidos pelos grios de menor fator de Taylor, ou seja, grios com orientagdes
com menor energia armazenada durante a deformagfo. Existem evidéncias de um aumento
na componente Goss (Shimazu et al., 1994), que tem baixo fator de Taylor, mas, nesse
caso, diminui a intensidade dos gridos {001}<110>, que também possuem baixo fator de
Taylor. Entretanto, mantém-se forte a fibra <111>, de alto fator de Taylor, indicando que

esse ndo € 0 mecanismo predominante.

A recristalizagdo secundaria ou crescimento anormal de grios é um fendémeno raro
nos agos de grdo ndo-orientado, mas é o fendmeno principal de gerag¢do da forte textura
Goss nos agos elétricos de grio orientado. Ocorre associado a um forte componente
(111)[121] na recristalizag@o primaria, na presenga de precipitados de MnS e, em certos
casos, de AIN, que dificulta o crescimento normal de grio. Quando o aumento da
temperatura no recozimento final leva a dissolucdo desses precipitados, uns poucos grios
de orientagfio Goss crescem a custa dos grios do componente principal, levando a tamanho

de gréo final da ordem de vérios milimetros e com forte textura Goss.
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Uma das formas de se obter texturas particulares pela recristalizagdo secundaria,
aproveita a forte interferéncia da interface metal-atmosfera, quando o tamanho de gréo ¢
proximo ao da espessura da chapa. O método de Assmus (1957) e colaboradores, para
obter textura cubo-na-face por meio de recristalizagdo secundaria, baseia-se no principio de
que, a exposi¢do de planos cristalinos de maior densidade atdmica a atmosfera, minimiza a
energia total do sistema. Entretanto, problemas operacionais dificultam a obteng¢do da
desejavel textura cubo-na-face por este método. Apesar disso, essa vertente continua sendo
explorada. Krause e Popovic (1981), além de Nakano e colaboradores (1999), recozeram

ago baixo carbono sob atmosfera de hidrogénio e obtiveram textura (001)[uvw].

3.3 ATECNICA DA DIFRACAO DE RAIOS X NA ANALISE DE TEXTURA

No difratdmetro de raios X, a analise de textura € realizada utilizando-se a
geometria de Bragg-Bretano ou parafocal. A Figura 3.3.1 apresenta o esquema de
posicionamento da amostra, no difratdbmetro de raios X, em relagdo ao feixe de raios X,

onde estdo especificados os dngulos o e B.

Eixe do diftatémetio

Detector

DL

Fonte de raios X

Figura3.3.1: Esquema de posicionamento no difratbmetro de raios X de uma amostra
laminada, para coleta de dados para andlise de textura (Cullity e Stock,
2001). As abreviagdes DL e DT significam diregdo de laminagdo e diregéo

transversal a dire¢do de laminag&o, respectivamente.
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A analise utilizando o difratémetro de raios X apresenta as vantagens de que o fator
de absorgdo € constante para a faixa de 0° a 50° (Cullity e Stock, 2001) e de que a
intensidade é medida de forma quantitativa por um detector. Para a obten¢é@o de uma figura
de polos completa é necessario realizar-se medidas por transmissdo e por reflexdo do feixe

de raios X.

A medida por transmissio € realizada para a faixa de angulo a de 50° a 90° ¢ a
medida por reflexdo para a faixa de 0° a 50°. Na medida por transmissdo é necessario que a
espessura da amostra seja transparente ao feixe de raios X. Isto implica na necessidade de
um afinamento da amostra. Outro inconveniente nesta medida ¢ a necessidade da corregdo
da absorgdo devido a variagdo do volume do material difratante em fungdo do angulo a e

da variacgo da distancia do feixe de raios X.

A medida por reflexdo ou método de Schulz (Figura 3.3.1), que é utilizada no
desenvolvimento deste trabalho, apresenta além da vantagem do fator de absor¢fo poder
ser considerado constante, também a de que a espessura da amostra ¢ limitada somente
pelo acessorio de medida. Considerando-se estas vantagens, foram desenvolvidos métodos
matematicos que permitem a obtencdo da figura de pdlos completa, a partir dos dados
experimentais obtidos pelo método da reflexfo para a faixa de dngulo o de 0° a 75°,

chamada de figura de pdlo incompleta (Lima et al., 1986; Bunge, 1982).

A desfocalizagdo ¢ um efeito instrumental que ocorre devido a diferenga de area
irradiada em func@o do angulo a. Para que as corre¢des de desfocalizagdo sejam feitas, as
medidas devem ser realizadas em uma amostra isenta de orientagdo cristalografica, na qual,
teoricamente, a intensidade € constante, de maneira que variagdes no valor da intensidade
em funciio do angulo a sejam decorrentes da variacdo da édrea iluminada em relagdo a

geometria da medida.
Os dados experimentais obtidos sdo representados graficamente através da figura de

polos. Outras formas de representagfio da textura sdo a figura de pdlos inversa e o espago

tridimensional de Euler, a partir dos resultados obtidos apds o processamento dos dados.
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A figura de polos é uma projecdo estereogriafica que mostra a variagdo da
intensidade difratada pelo plano cristalografico em relagédo a um sistema de eixos relativo a

amostra.

Na Figura 3.3.2 é mostrada a orientagdo da amostra em relagdo a esfera de
referéncia € ao plano de projegéio. A projecdo estereografica ¢ a melhor forma de
representar as relagdes angulares entre os planos do cristal, pois estas se mantém

constantes independentemente da distor¢do da area.

DN

esfera de
<" referéncia

plano de
projegiio

Figura 3.3.2: Posi¢éo da amostra (chapa laminada) em relag¢do a esfera de referéncia e ao
plano de projecdo. As abreviagdes DL, DT e DN significam dire¢do de

laminac@o, diregdo transversal e dire¢do normal a superficie da chapa.

Na Figura 3.3.3 € apresentada uma figura de podlos obtida a partir de dados
experimentais representada na forma de curva de niveis. A localizagdo dos pélos do plano
medido e as simetrias entre os quadrantes da figura de polos sdo conhecidas para

determinados materiais em fun¢fio do tipo de processamento ao qual o material foi

submetido.
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No caso do sistema cubico, onde o vetor normal ao plano e o plano sdo
perpendiculares, € possivel calcular o dngulo entre o plano cristalografico e a diregdo,

utilizando-se o produto escalar entre os vetores, definidos pelos indices (hkl).

Na Figura 3.3.4 s3o mostradas algumas projecOes padrdo para orientagOes

importantes encontradas em metais cubicos.
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Figura 3.3.4: Projec¢Ges padrdo para orientages importantes em metais ctbicos, (a) polos
(100), (b) pdlos (111) e (c) polos (110). Os circulos sélidos representam
pblos presentes e os circulos abertos possiveis polos que dependem da

simetria (Hatherly ¢ Hutchinson, 1993).

Em alguns casos, as orientagdes t€ém uma denominagdo especifica, por exemplo:
textura cubo W {100} <001>, Goss {011}<100>, tipo cobre C {211}<111>, tipo latdo B
{011}<211>, cubo rodado WRD {250}<001>, cubo gémeo WT {221}<122>, aluminio S
{123}<634>, aluminio/latdo B/S {681}<112> (Caleyo et al., 2001).

Uma outra forma de representar a textura € a figura de polos inversa. Neste caso o

nimero de figuras de polos inversas depende da simetria da amostra (Randle & Engler,
2000).
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A partir dos dados obtidos nas figuras de pdlos pode-se quantificar as orientagdes
preferenciais utilizando a fungdo distribuigdo de orientagdes (FDO). A fungdo distribuicdo
de orientacGes € a relagdo que descreve as densidades das orientagdes dos cristalitos

presentes no volume considerado.

A andlise quantitativa da textura obtida pela fungdo distribui¢do de orientagdes é
feita somente por métodos matematicos. No presente trabalho, a abordagem de Bunge
(1982) ¢ utilizada para a obtengdo da fungdo distribuicdo de orientagdes tanto para a
técnica de EBSD, utilizando o programa computacional OIM desenvolvido pela empresa
TSL, como para a técnica de difracdo de raios X com o programa computacional
desenvolvido por Lima (1991). Para isso, sera considerado o caso de chapas laminadas de

aco onde a simetria da amostra € ortorrOmbica € a simetria dos cristalitos € cubica.

Para se descrever a orientagdo de um cristalito em uma posi¢do (X, y, z) dentro do
material é necessdrio fixar um sistema de coordenadas na amostra e outro no cristalito. A
orientacdo pode ser descrita pelas rotagGes necessarias para que os dois sistemas sejam
coincidentes. No caso de chapas laminadas, o sistema da amostra € referenciado em
relagdo & dire¢do de laminagdo (DL), & dire¢do transversal (DT) e a dire¢do normal (DN)
ao plano da chapa. Nos cristalitos, o sistema € fixado nas dire¢des <100>, <010> e <001>

do reticulo de Bravais cubico do arranjo atdmico.

A Figura 3.3.5 mostra a defini¢do dos angulos de Euler entre o sistema de eixos
coordenados da amostra e o sistema de eixos coordenados do cristal quando este sofre uma

rota¢do definida, como:

g=8(0,9,9,) (3.3.1)

Escrevendo a rotagdo g explicitamente, obtem-se:

o = ¢ (x,¥,2)
¢=9¢(x,y,2) (3.3.2)
0, = 0,(x,y,2)
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Figura 3.3.5: Defini¢do dos dngulos de Euler entre os sistemas de eixos coordenados da

amostra e do cristal.

Portanto, para a descri¢do completa da orientagdio de um cristalito sdo necessarias trés
equagdes com trés incognitas cada uma. O tratamento matematico, a partir destas equagdes
que descrevem as orientacdes de muitos cristalitos visando o estudo de propriedades fisicas

dependentes da orientac#o cristalografica, ¢ muito complicado.

Quando o interesse € a distribuigdo total das orientagbes dentro material, ou seja, a

macrotextura, pode-se desconsiderar a posi¢do, o que gera a seguinte simplifica¢o:
dv
V- f(g)dg (3.3.3)

sendo dV a totalidade dos elementos de volume da amostra que possuem a orientagdo g

dentro do elemento de orientag@o dg e sendo V o volume total da amostra.

A fungdo distribui¢do de orienta¢Ges € uma funco densidade e, portanto, pode ser

normalizada:

gf(g)dg =1 (3.3.4)

Para uma amostra que ndo apresenta nenhuma orientagéo preferencial, sabe-se que:
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f cjdg =1 (3.3.5)

sendo que o elemento de orientagio dg, pode ser escrito em termos dos angulos de Euler,

como:

dg= 81 —-sin¢ddde,de, (3.3.6)
n_

Portanto, f;= 1. Normalizada desta maneira, a funcdo € expressa em termos de multiplos da

distribui¢do aleatoéria.
Uma das possiveis solugdes para a equagdo diferencial da funcdo distribuigdo de

orientagdes € a expansdo em série de harmonicos esféricos, que pode ser expressa em

termos dos dngulos de Euler como:

o 4+l 4l

£(9,,9.9,) = z z Zcimeim% P™ ($)e™ 3.3.7

[=0 m=-In=-1
onde P/ (¢) sdo certas generalizagdes das fungdes associadas de Legendre.

Como f(¢,,$,¢,) ¢ uma fungdo distribui¢do de densidades, conclui-se que é uma

quantidade real, entéo:

f((qu)a(Pz):f‘((Plaq)s(Pz) (3.3.8)

onde o asterisco denota o complexo conjugado. Isto implica em que os coeficientes da

expansdo em série possuam a propriedade C;”™" = (=1)"*"C,™.

Outra considerag¢@o importante é que muitas das rotagbes sdo equivalentes devido a

simetria do cristal e a simetria estatistica da amostra.
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Levando em conta estas consideragbes, € possivel observar que, para que
f(p,,9,0,) satisfaga a condigdo de quantidade real e as condigdes de simetria, € necessario

que alguns dos coeficientes sejam nulos € que outros sejam iguais entre si, assim a

expansdo em série pode ser substituida pela expressio:

o M(1)N(l)

f@=> > CTH(g) (3.3.9)
onde
T () =T (@6, 9,) = "B (9) " (33.10)

sendo T " (g), os harmdnicos esféricos generalizados simétricos. Os pontos da esquerda

sobre 0 T indicam a simetria do cristal e os da direita indicam a simetria da amostra.

Por outro lado, as func¢des simétricas sdo todas combinagdes lineares de fungdes

usuais, portanto:

+l 4+l

T (@)= Y AMANT"(g) (3.3.11)
m=-| n=-|
que pode ser escrita, também, como:
L + +l
T"@)=2 AM™T™@) =) AT (g) (3.3.12)
m=-1| n=—|

Desta maneira, os coeficientes A™ expressam a simetria do cristal ¢ os coeficientes A"

devem ser escolhidos de modo a satisfazer a simetria da amostra. Os valores de M(1) e N(1)

representam o nimero de solugdes independentes que sdo enumeradas pelos indices p e v.
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Portanto, os coeficientes A/™ e A]” dependem apenas da simetria do cristal e da simetria

da amostra, respectivamente.

Além disso, os harmoénicos esféricos generalizados simétricos compdem um

sistema de equagdes ortonormais, de forma que:

L 5,5

T (T ()dg = = 8,85 33.13
T @ T (Mg = 5818, ,, (3:3.13)

Denotando os indices na equagdo (3.3.9) por I’, u’ e v’ e multiplicando ambos os lados por

T 1" (g) , obtem-se:

o M(l)

JE@T ™ @dg=)">" > Ci" T4 ()T (¢)dg (3.3.14)

1
I'=0 p'=1 v'=l

4

ay

Utilizando, agora, a equagdo (3.3.13), encontra-se:

Cr =@+ i) T (e)dg (3.3.15)

Portanto, conhecendo-se os valores de f(g) € possivel obter-se os coeficientes da expansio

em série. E possivel, também, conhecendo-se os coeficientes da expansio em série obter-se
f(g).

A maneira de se calcular os coeficientes C!"depende dos dados experimentais
disponiveis. Esse célculo é possivel somente a partir dos dados de figuras de polos
completas, porém a técnica de difragio de raios X nfo permite a obten¢do destas utilizando
apenas um tipo de arranjo experimental (reflexdo ou transmisso). Entretanto, Lima et al.
(1986) propuseram um método matemdtico para a obtengfio da figura de polo completa, a

partir de dados experimentais da figura de pdlos incompleta, medida pelo método da

reflexdo.
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O método desenvolvido baseia-se no método proposto por Bunge (1982), utilizando

também a seguinte expansio em série para descrever matematicamente a figura de polos:

Lmax N( M(l) . .
Phi(y)= 2, Z[zl L2, CK Y (ho}-Kr ) (3.3.16)

onde h; = (h;,k;,],) representa os indices de Miller do plano cristalografico escolhido; y o
sistema de coordenadas da amostra (o, B); K* e K\ os harménicos esféricos de superficie

simétricos do cristal e da amostra, respectivamente; C!" os coeficiente a serem calculados.

Para essa expanséo em série, utiliza-se a hipotese:

Z J.[Phl (y)observado - Phl (y)calculado ]2 dy = min (3 3.1 7)

i B

sendo i o numero de figuras de pélos incompletas, B a regiio analisada com (0 <a <o, )

e (O <B< 5) , onde o limite de B € definido pela simetria estatistica da amostra.

Substituindo a equagdo (3.3.16) na equagdo (3.3.17) e introduzindo o fator de

normalizagio Nj, obtem-se:

Lmax N(I) M(l) : . 2
2] LR ECH R ZZ{ ZC““KI“(ho]-KHy)] dy=min  (33.18)

1=0 v=1

zn/
com = j jPh (y)dy (3.3.19)

Para o caso da simetria do cristal ctbica a expressdo (3.3.19) pode ser aproximada

por:
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[Phy(y)dy

N =B (33.20)
Jay
B

Derivando a equagfio (3.3.18) em relagfio a C:" e rearranjando as varidveis, obtem-se,

entio:

Y K K ()%

(3.3.21)
. Lps MU)ND) 4.0
x NiPhi(Y)observado —_CHVK (h)K (Y) dy 0
I=0 p=1l v=1 21
K ¥ (0) [Phy(¥)gpservase K} ()dy = Al (h) (3.3.22)
B
Ky @)Ky (pdy =& (3.3.23)
B
n = ., - o
D ——K " (h) K} (h)=af (3.3.24)
~21+1
Reescrevendo a equagdo (3.3.21):
L e M(DNQ) .
3 i Claprey = > N,AKY () (3.3.25)
1=0 p=1 v=1 21 1 i

Para o caso da simetria da amostra ortorrdmbica, os harmdnicos esféricos

simétricos de superficie podem ser escritos como:
- 8\, —
K} (y)=—=P"""(cosa)-cos[(2v - 1)] (3.3.26)
1 2Tt 1

onde €' =1 para v=1 e &' = V2v para v#1; sendo P, (cosa), os polindmios de

Legendre associados.
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w'

Devido 2 simetria tem-se, também, que & =§&;d . , onde d € a funclo delta de

Dirac. Assim, a equagéo (3.3.25), torna-se:

Lyse M(1)N(1) 41

120 1 vt 21+1

Clraj &) = 2 NAL (h) (3:3.27)

onde o e &Y dependem da simetria do cristal e da amostra, respectivamente, enquanto

que o termo no segundo membro da equacdo depende apenas dos dados experimentais.
Desta maneira, a partir do sistema formado pelas equag¢des (3.3.27) € possivel obter-se os

coeficientes Ch" da expansio em série.

34 A TECNICA DA DIFRACAO DE ELETRONS RETROESPALHADOS
(EBSD) NA ANALISE DE TEXTURA

O conhecimento detalhado da microestrutura dos materiais permite o entendimento

€, em muitos casos, até a previsdo das propriedades e do comportamento dos mesmos.

Uma caracterizag@o microestrutural desejavel envolve a determinagdo da estrutura
cristalina, composi¢do quimica, quantidade, tamanho, forma e distribui¢do das fases. As
determinagdes da natureza, quantidade (densidade) e distribui¢do dos defeitos cristalinos,
também sdo, em muitos casos, necessarias. Além disso, a orientagdo preferencial das fases
(textura e microtextura) e a diferen¢a de orientagdo entre elas (mesotextura) também

possuem estreita relagdo com o comportamento dos materiais.

Informagdes estatisticamente representativas sobre orientagdo preferencial eram, até
recentemente, obtidas quase que exclusivamente com auxilio de difragdo de raios X ou de
néutrons. Por outro lado, a orientagdo de um niimero limitado de gréos pode ser obtida por
difracio de elétrons no microscépio eletrbnico de transmissdo. Neste caso, a microrregiio
analisada pode ser observada e fotografada. A difragdo de elétrons retroespalhados
("Electron Back Scatter Diffraction”, EBSD) no microscépib eletrébnico de varredura se

localiza entre os dois extremos: analise de dezenas de milhares de grios por difracdo de
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raios X ou de néutrons e a observagdo ¢ a andlise de dezenas de grdos por microscopia

eletrdnica de transmissio.

As aplicagbes de EBSD podem ser classificadas em trés classes: medidas de
orientagdo de gridos (microtextura e mesotextura), identificagdo de fases e medidas de
tensdes internas. Dentre estas trés classes, os estudos de microtextura e de mesotextura tém
uma importéncia predominante. Pode-se afirmar que, os estudos de identificagfo de fases e
de determinagdo de tensdes internas utilizando EBSD representam juntos menos de 10%
do total de trabalhos publicados. Entre as duas classes de aplicagSes menos utilizadas
também existem diferengas marcantes de importancia. Enquanto a identifica¢do de fases
via estrutura cristalina utilizando linhas de Kikuchi ja é uma aplicagio consagrada
(Dingley et al., 1995; Thomas, 1970; Medeville et al., 1998), o estudo de tensdes residuais
utilizando EBSD ainda encontra-se no estagio de desenvolvimento (Wilkinson & Dingley,
1991; Wilkinson, 1997).

Em relagfio & orientagdo cristalografica de microrregides, as aplica¢Ges da técnica
de EBSD na determinagéio da orientagdo ¢ fundamental. A Figura 3.4.1 ilustra as principais
diferencas entre as medidas tradicionais de textura (macrotextura), as medidas de
microtextura e as determinagdes de mesotextura. S30 mostrados 15 grdos no interior de

uma amostra de geometria paralelepipedal com eixos X, Y ¢ Z.

hiaotextum mesotextura
0% W= 20 al

Val 0.0 - s
\ I 7 W\/

N

Y

X W

v

macrotextura

Figura 3.4.1: Diagrama esquematico ilustrando as relagbes entre macrotextura,
microtextura e mesotextura. Sdo mostrados 15 grios dentro de uma amostra

de geometria paralelepipedal com eixos X, Y e Z (Randle, 1992).
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Nas medidas tradicionais de textura, aqui denominada macrotextura, para as quais é
freqlientemente utilizada a técnica de difracdo de raios X e algumas vezes a difragdo de
néutrons, ¢ determinada a orienta¢dio de dezenas de milhares de gréos. As medig¢des sdo
feitas em um volume relativamente grande de material; cerca de 0,4 cm? de 4rea por cerca
de 2 um de profundidade. Os resultados representam a freqii€ncia com que os planos
cristalinos de cada grdo estdo orientados preferencialmente em relagdo a uma distribuig¢do
ao acaso (sem textura), com referéncia as dimensdes externas da amostra (diregées X , Y e
Z e planos XY, XZ e ZY). Geralmente, procura-se associar estas dire¢des e planos com
dire¢Ges e planos relevantes no processamento dos materiais, tais como plano e diregdo de
laminagdo. As figuras de polo resultantes representam um nimero enorme de grios, mas a
orientagdo de cada grdo individualmente ndo pode ser identificada no conjunto de

resultados.

Nas determinagdes de microtextura utilizando EBSD ¢ medida a orientag¢do de cada
grdo um a um. Neste caso, os resultados também podem ser representados em figuras de
pdlo, mas, além disso, a orientag@o de cada gréo individualmente pode ser reconhecida no
conjunto. Na Figura 3.4.1 estdo representados grios com trés tipos de orientagido segundo

as cores: branca, preta e pontilhada.

Nas medidas de mesotextura, utilizando EBSD, é determinada a diferenca de
orientagdo entre cada grdo e seus vizinhos. Os contornos de grios e interfaces entre eles
sdo caracterizados cristalograficamente. Desta maneira, pode-se obter a distribui¢io de

diferencas de orienta¢do do conjunto de grios examinados.

No caso particular de EBSD no microscépio eletronico de varredura, é possivel a
identificagdo de particulas maiores que 0,2 um, assim como a determinac¢do de suas
relagdes de orientagdo com a matriz. Os estudos cristalograficos de particulas mais finas

sdo habitualmente feitos por difragdo de elétrons no microscopio eletronico de transmissdo.

Antes do advento da técnica de EBSD, os estudos de caracterizagdo cristalografica
detalhada de contornos de grdos estavam restritos aos bicristais. O desenvolvimento da
técnica de EBSD, juntamente com os progressos feitos no modelamento de contornos de

grdos, tornaram possivel a caracterizagdo cristalografica de um numero grande de
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contornos de grdos em tempos relativamente curtos (Randle, 1993¢c; Randle, 1996). Com
isto, tem sido possivel demonstrar a relagdo entre a presenga de contornos “especiais” € a
melhoria de varias propriedades dos policristais. A manipulagdo da estrutura dos contornos
de grdos levou aos conceitos de “projeto e controle de contornos de grios” e de
“engenharia de contornos de grios”. Com auxilio de tratamentos termomecanicos tem sido
possivel obter alta incidéncia de contornos especiais em varios materiais metélicos

(Palumbo et al., 1998; Schwartz & King, 1998; Randle, 1998).

A contribuicdo que a técnica de EBSD pode dar para o estudo da microestrutura e
para o entendimento das transformac¢des de fases ¢ enorme. No estudo da estrutura
cristalina e das relagdes de orientagfo de fases maiores que 0,5 um, a sua contribuigfo ¢
particularmente importante. Na faixa de 0,5 a 10 um, as fases ja sdo muito grandes para
serem estudadas cristalograficamente por difragio de elétrons em area selecionada no MET
e sdo ainda muito pequenas ou estdo presentes em baixas fra¢des volumétricas para serem
estudadas por métodos de difragdo de raios X, tais como o método de Laue. A
possibilidade de observagéo direta e de realizagdo quase que simultdnea de outros tipos de
analise no MEV, tais como estudo da composi¢do quimica por anélise por comprimentos

de onda ou por disperséo de energia, também favorece o uso de EBSD no MEV.

A obtengio do padrio de elétrons retroespalhados (EBSP do inglés: Electron
Backscatter Pattern) no microscépio eletronico de varredura € realizada utilizando-se o

arranjo experimental apresentado na Figura 3.4.2.

Felxe de elétrons

Camera de TV

Tela de fisforo

Amostia

Janela de vidro
de chumbo

Computadar

Unidade de controle
da camera

Figura 3.4.2: Esquema do arranjo experimental utilizado para obtengdo dos padrdes

de elétrons retroespalhados no MEV (Drake e Vale, 1995).
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Indexacgao correta

0,3 L 1 L L " 1 " )
0,0 0,1 0,2 0,3 0,4

indice de confianca

Figura 3.4.8: Indexagdo correta em funcdo do indice de confianga em aluminio

policristalino (OIM Tutorial, 2000).

O pardmetro de ajuste também fornece uma indicagdo de quio confiavel foi a
indexagdo do padrdo. Isto pode ser feito pelo calculo da localizagdo de cada banda,
baseado nas orientagdes obtidas pelo processo de votagdo. O pardmetro de ajuste define o

desvio angular médio entre as bandas recalculadas e as detectadas.

O procedimento descrito pode ser repetido em uma area selecionada no
microscdpio eletronico de varredura, em pontos tomados em intervalos constantes (passo),
obtendo-se um arquivo contendo: as coordenadas (x, y) do ponto analisado; os trés 4ngulos
de Euler capazes de levar os eixos de referéncia da célula unitaria do dominio cristalino
analisado a coincidir com os eixos de referéncia da amostra; a qualidade da imagem (IQ)
do padrdo de Kikuchi analisado; o indice de confian¢a da indexa¢#o realizada. No caso de
materiais multifasicos, a fase cristalina que melhor se ajusta a cada ponto também deve ser

informada.

A diferenciag@o de fases em materiais multifasicos é conseguida em Microscopia
por Imagem de Orientagdo pela indexa¢do de um padrio de acordo com pardmetros da
estrutura cristalina para cada fase candidata. Os resultados de indexagfo sdo ordenados de
acordo com um fator de ordenagdo baseado no niimero de votos, no ajuste e no indice de

confianga da indexagdo.
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4. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

4.1 MATERIAIS

Os materiais pesquisados neste trabalho s3o duas composi¢des de agos ferriticos
com baixo teor de carbono, praticamente isentos de precipitados, agos de grdo ndo-
orientado, utilizados tipicamente na fabrica¢do de dispositivos elétricos. Uma delas é um
aco comum (ABNT 1006), enquanto que a outra contém cerca de 2% em peso de silicio.
Os materiais foram produzidos pela Companhia Siderurgica Nacional e fornecidos para a
empresa Brasmetal Waelzholz Industria e Comércio S.A., uma das trés principais empresas
relaminadoras do pais. As duas composigdes de agos foram totalmente processadas na
Brasmetal e sofreram tratamento térmico final de descarbonetacdo e crescimento de grio
na empresa SEW do Brasil Motores-Redutores Ltda, uma das principais fabricantes de

motores redutores elétricos instaladas no pais.

As composi¢des quimicas, analisadas por espectrometria de fluorescéncia de raios
X (WDX-RF) e por cromatografia gasosa (teor de carbono) em dois laboratérios diferentes

(A e B) dos materiais utilizados neste trabalho, sdo apresentadas na Tabela 4.1.1.

Tabela 4.1.1: Composi¢do quimica (% em peso) dos agos baixo carbono, ABNT 1006 e

2% Si, utilizados na fabricagdo de motores elétricos e de transformadores.

Elemento Laboratorio A Laboratorio B
2% Si ABNT 1006 2% Si ABNT 1006
C 0,0346 0,0385 0,0360 0,0390
Si 1,884 0,029 2,030 0,050
Mn 0,111 0,179 0,124 0,190
P 0,013 0,013 0,006 0,015
S 0,013 0,012 0,009 0,012
Al 0,148 0,038 0,137 0,047
Cu traco 0,016 0,018 0,013
Cr 0,112 0,020 0,090 0,023
Ni 0,042 trago 0,034 0,015
Mo traco traco 0,012 0,050
Fe 97,879 99,692 97,540 99,630
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Os resultados encontrados em ambas as anélises sdo comparaveis e mostram que 0s
agos utilizados neste trabalho atendem as especificagdes de composi¢do quimica segundo a

literatura (Wegst, 1995).

4.2 PROCESSAMENTO DOS MATERIAIS
4.2.1 MATERIAIS COMO RECEBIDOS

Os acos foram fornecidos pela usina siderurgica CSN na forma de bobina laminada
a quente com espessura de 2,0 mm e largura de 1.200 mm. Na empresa Brasmetal, a
bobina foi primeiramente decapada em solug¢@io aquosa 13% de acido cloridrico a 85°C em
processo semicontinuo. Apds decapagem, foi cortada em rolos com largura de 300 mm e
selecionados rolos da regifio central da bobina. Esses rolos foram, entdo, laminados a frio
em um laminador quadruo reversivel até 65% de redugdo em espessura (espessura final =
0,70 mm) para o ago silicioso e até, aproximadamente, 66% de reducdo em espessura
(espessura final = 0,67 mm) para o agco ABNT 1006. Apos laminagdo a frio, os rolos
sofreram tratamento térmico (de recozimento a 640°C por oito horas em forno industrial do

tipo caixa, com alta convecgdo, sob atmosfera com 95% de nitrogénio e 5% de hidrogénio.

Depois, pequenos rolos dos agos foram deformados a frio por laminagdo. Foram
preparadas amostras do ago 2% Si com 8,6% de redugdo em espessura e do aco ABNT
1006 com 9,0% de redugéio em espessura. Apos a deformagfo a frio, as amostras dos dois
tipos de ago foram divididas em duas por¢des. Apenas uma por¢do de amostras sofreu
tratamento térmico posterior na empresa SEW do Brasil, conforme é mostrado na Figura
4.2.1.1. Este tratamento térmico final de recozimento foi realizado a 760°C por seis horas,
em forno industrial tipo caixa, sob atmosfera com 90% de nitrogénio e 10% de hidrogénio.
O intuito deste ultimo tratamento térmico é a descarbonetagdo dos agos e o posterior
crescimento de grio, cujo objetivo final é a reducio das perdas elétricas e magnéticas.
Toda a seqiiéncia de processamento dos materiais em estudo estd mostrada na Figura
42.1.2. Este foi o estado de partida para outros tratamentos térmicos realizados neste

trabalbo.
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Figura 4.2.1.1:Ciclo térmico utilizado no tratamento de descarbonetagdo e recozimento
final dos agos elétricos realizado na empresa SEW do Brasil Motores-

Redutores Ltda.

CSN
MATERIA-PRIMA
BOBINA LAMINADA A QUENTE
2,0 mm DE IIESPESSURA

—

ACO
ABNT 1006

A 4
BRASMETAL
LAMINACAO A FRIO
~65% DE REDUCAO
~0,70 mm DE ESPESSURA

BRASMETAL
TRATAMENTO TERMICO
640°C/ 8 horas / atm 95% N, ¢ 5% H,

SEW
LAMINACAO A FRIO Separagdo de Amostras
~9% DE REDUCAO (Estado Encruado)
~0,64 mm DE ESPESSURA
Tratamentos Térmicos
Posteriores
SEW

TRATAMENTO TERMICO (Figura 4.2.1.1) Separacdo de Amostras
DESCARBONETACAO, CRESCIMENTO DE (Estado Recozido)
GRAO E OXIDACAO DA SUPERFICIE DA CHAPA

Figura 4.2.1.2:Fluxograma representativo do processamento das amostras do aco ABNT

1006 e aco 2% Si para dispositivos elétricos.
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4.2.2 MATERIAIS TRATADOS TERMICAMENTE EM BANHO DE SAL
FUNDIDO

Apds a laminag8o a frio ("skin-pass"), realizada na empresa SEW, sendo aplicadas
8,6% de reducgdo em espessura para o ago 2% Si e 9,0% de redugfio em espessura para o
aco ABNT 1006, as amostras dos dois materiais foram submetidas a tratamentos térmicos.
Denomina-se, neste trabalho, o estado em que as amostras se encontram apos o "skin-pass"”

de estado encruado (E).

As amostras de cada composi¢do dos acos elétricos foram divididas em 3 por¢des e,
em banho de sal fundido (cloreto de bario), sofreram tratamento térmico de recozimento a
760°C em laboratorio no Departamento de Engenharia Metalurgica ¢ de Materiais da
Escola Politécnica da USP, em um forno tipo pogo com cadinho de ago com capacidade
para cerca de 500 g de sal. A primeira porgéo esteve no forno por 5 minutos, a segunda por
10 minutos e a terceira por 30 minutos. Além destes estados gerados pelos tratamentos
térmicos descritos acima, tem-se o estado final, chamado recozido (R), gerado pelo
tratamento térmico a que foram submetidas as amostras de agos elétricos na SEW, que
obedece o diagrama ja apresentado na Figura 4.2.1.1. Pretende-se, por estes diferentes
estagios de recristaliza¢fio, observando por EBSD com o apoio da macrotextura obtida por
difragdo de raios X, acompanhar a cinética de recristalizagdo ¢ a rela¢do de orientag@o dos
diferentes grios, desde o estagio inicial de recristalizacéo até a orientagdo final do material.
As analises de amostras nos diferentes estados foram realizadas nas sec¢des normal,
longitudinal e transversal a dire¢do de laminagfo da chapa, conforme pode ser observado
na Figura 4.2.2.1.

DN
DT

chapa T/

sec¢do normal

» DL

seccdo transversal

L 7

secgio longitudinal

Figura 4.2.2.1:Diagrama esquematico mostrando as sec¢des analisadas dos materiais:
normal; longitudinal e transversal a dire¢fo de lamina¢8o. Acima 2 direita,
sistema de eixos coordenados indicando a dire¢do de laminagdio (DL),

direcdo normal (DN) e diregdo transversal (DT) a direcdo de laminagéo.
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423 MATERIAIS TRATADOS TERMICAMENTE SOB ATMOSFERA
CONTROLADA

Com o intuito de se analisar no sistema MEV/EBSD a mesma area da amostra apés
cada tratamento térmico, a fim de acompanhar a cinética de recristalizagéo e a relago de
orientagdio dos diferentes grios dos materiais estudados, amostras do ago 2% Si, laminadas
a frio com 8,6% de redugdo em espessura, nas se¢des longitudinal, transversal e normal em
relagdo a diregdo de laminagfo, foram identadas em um microdurdmetro Otto Wolpert-
Werke, utilizando-se identador Vickers e carga de 2 kg. Nesse material, esta carga produz
identacdo com profundidade aproximada de 27 pm. As medidas no sistema MEV/EBSD
foram realizadas sempre na mesma area da amostra, ou seja, in-sifu, area determinada
tendo como referéncia o local da identagdo. Nestas experi€ncias in-situ, os recozimentos
foram realizados também a 760°C por 5, 10, 15 e 20 minutos, em atmosfera de argdnio de

alta pureza, para ndo danificar a superficie da amostra.

4.3 TECNICAS EXPERIMENTAIS

Apresenta-se, a seguir, as principais técnicas experimentais utilizadas neste

trabalho.

4.3.1 Determinagdo de textura (macrotextura) por difragdo de raios X, em um
difratdmetro Rigaku modelo DMAX-2100, no qual estd acoplado um goniémetro de
textura horizontal “multipurpose”, utilizando radiagdo Mo ka (A = 0,7093 A) com foco
ponto. O conjunto de fendas utilizado possui as caracteristicas: 1/4° na posig¢do de
divergéncia, 4 mm na posigfo de espalhamento, 3 mm na posigéo de recepgfo, limitador de
altura do feixe de 1,2 mm e fenda colimadora de Schulz. Este equipamento esta instalado
no Centro de Ciéncia e Tecnologia de Materiais do IPEN-CNEN/SP. As amostras para

difratometria de raios X foram lixadas com lixas de carbeto de silicio na seqiiéncia de

granas 220, 320, 400 e 600.

4.3.2 Estudos de microtextura e mesotextura por difracio de elétrons retroespalhados

utilizando o sistema de aquisi¢do e identificacdo de padrdes, desenvolvido pela TexSEM
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Laboratories Inc., unidade da EDAX Inc., e acoplado ao microscopio eletronico de
varredura Philips modelo XL-30, utilizando tensdo de aceleragdo de 20 kV, instalado no
Departamento de Engenharia Metalurgica e de Materiais da Escola Politécnica da USP.
Todas as amostras foram preparadas metalograficamente para serem analisadas no sistema
MEV/EBSD. Para isso, inicialmente, as amostras foram cortadas em pequenos retangulos
na Isomet 1000 nas se¢Ges longitudinal, transversal e normal a dire¢do de laminagdo. Em
seguida, embutiu-se cada amostra em baquelite na embutidora da marca Struers, modelo
Termopress2. Apos terem sido embutidas, as amostras foram lixadas manualmente, com
lixas de carbeto de silicio na seqiiéncia de granas de 220, 320, 400, 600 e 1500, em uma
politriz, modelo PLF, da marca Struers. Todo o processo de lixamento foi mantido sob
lavagem continua com agua, para que, assim, fossem eliminados todos os tipos de residuos
provenientes do proprio lixamento. Apds esta etapa, as amostras foram submetidas a
polimento em uma politriz, modelo DPU-10, da marca Struers, que tem por finalidade dar-
lhes um acabamento especular, removendo a camada deformada plasticamente pelo
lixamento. A seqiiéncia de polimento, realizado com pasta de diamante, seguiu a
granulometria 6, 3 ¢ 1 pm. Apods o polimento com pasta de diamante, foi realizado um
polimento final com silica coloidal, para a retirada da camada deformada na superficie da

pega, proveniente do proprio polimento.

4.3.3 Como técnica complementar de analise microestrutural, a microscopia oéptica foi
utilizada para revela¢do da microestrutura e medida de tamanho de grio. O equipamento
utilizado € um microscépio dptico da marca Olympus, acoplado a analisador de imagens
Leica-Cambridge. A preparaciio metalografica seguiu o roteiro descrito acima. A revelagio
da microestrutura foi feita por ataque quimico, durante aproximadamente 5 segundos, em

solugdo de 4cido nitrico 2% e élcool - Nital.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

Para facilitar a apresentagdo e a discussdo, os resultados serdo subdivididos em
quatro secg¢Oes: caracterizacdo metalografica por microscopia Optica (5.1); resultados de
macrotextura obtidos por difragdo de raios X (5.2); resultados de microtextura e de

mesotextura obtidos por difragdo de elétrons retroespalhados (5.3); e experiéncias in-situ
(5.4).

5.1 RESULTADOS OBTIDOS POR MICROSCOPIA OPTICA

Para realizagio de medida de tamanho de grio, foram retiradas amostras
metalograficas das duas composi¢des de agos nos estados encruado (E) e recozido (R).
Essas medidas foram realizadas de acordo com a norma ASTM-E112-96 pelo método do
intercepto linear. Os resultados sfo apresentados na Tabela 5.1.1. Observa-se que para
todos os estados das duas composi¢des de agos, o efeito do recozimento sobre o

crescimento de grio € evidente.

Tabela 5.1.1: Medidas de tamanho de grio (um) das amostras nos estados encruado e

recozido para os agos 2% Si e ABNT 1006.

Espessura (mm) { % de | TG (um) | TG (um)

Inicial | Final [Redu¢io| Encr. (E) | Recoz. (R)
Ago 2% Si EeR 0,70 0,64 8,6 29,9432 1302,1+30,8
ABNT 1006 EeR 0,67 0,61 9,0 23,4+3,4 |300,1+35,6

Tipo de A¢o| Estados

Ap6s submeter os dois tipos de ago a tratamentos térmicos a 760° C em banho de
sal fundido por 5, 10 e 30 minutos, iniciou-se a preparagdo das amostras para os distintos
tipos de andlise. Assim, apOs prepara¢do metalografica, cada uma das amostras foi

observada no microscdpio Optico, obtendo-se as micrografias, que estdo apresentadas nas

Figuras 5.1.1 e 5.1.2.
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W

75 micra

—
75 micra

Figura 5.1.1:

C)) (e)

— —
150 micra 150 micra

Microscopia Optica da sec¢do longitudinal das amostras de ago 2% Si, apds
ataque com nital 2%: (a) amostra laminada a frio com 8,6% de redu¢do em
espessura; (b) apds a deformacdo foi recozida em banho de sal a 760°C por
5 minutos; (c) ap6s a deformagéo foi recozida em banho de sal a 760°C por
10 minutos; (d) ap6s a deformacao foi recozida em banho de sal a 760°C por
30 minutos; (e) apds a deformagdo foi recozida na empresa SEW, segundo
diagrama apresentado na Figura 4.2.1.1. A superficie da amostra encontra-se
no lado esquerdo das micrografias. Note que as imagens foram obtidas com

aumentos diferentes entre si.
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deformacdo, ja que a lamina¢do deforma o material mais intensamente na superficie que
em seu interior. Essa deformagfio na superficie € o potencial termodindmico (“driving
force”) para o crescimento de grdo. Apos 30 minutos (Fig. 5.1.1d), o processo de
aparecimento de grios grandes (aproximadamente 300 um) estava concluido, como pode
ser observado por comparagdo com a micrografia apresentada na Figura 5.1.1e. Ndo foram
realizadas determina¢des da fragdo volumétrica dos gréos grandes em fungfo do tempo,

mas as observagOes metalograficas sugerem uma cinética do tipo sigmoidal.

A microestrutura da amostra de aco ABNT 1006, apds a deformagdo de 65%
seguida de recozimento por 8 horas a 640°C, apresentou-se totalmente recristalizada com
grdos alongados. Nas micrografias Opticas (Figura 5.1.2), observa-se que o tamanho de
grio ¢ heterogéneo apods redugdo de 9,0% em espessura (Figura 5.1.2a) e, ainda mais
heterogéneo, apods 5 minutos de recozimento a 760°C (Figura 5.1.2b) pois, nesse estagio,
percebe-se que ja existe crescimento de grdo. Observa-se, também, que o crescimento de

grdo ocorre da superficie para o interior do material (lado esquerdo das micrografias).

A diferenca observada nas respectivas micrografias dos agos 2% Si e ABNT 1006 ¢
que para o primeiro, o inicio do crescimento € atrasado, uma vez que, apds S minutos de
tratamento térmico ndo se percebe crescimento de grdo como pode ser visto no mesmo
estagio de tratamento térmico para o ago ABNT 1006. Esse ago, como mostrado na Figura
5.1.2b, apresenta alguns grios da ordem de 150 um. Outro fato interessante a observar, €
que, neste estagio de crescimento de grio (apoés 5 minutos e 10 minutos de tratamento
térmico, respectivamente, para o aco 2% Si e ABNT 1006), ambos os agos apresentam
praticamente a mesma configuracdo de grios, isto €, grios muito grandes rodeados por
grios pequenos com a mesma forma e tamanho do inicio do processo. Apds 30 minutos de
tratamento térmico, o ago 2% Si apresenta microestrutura formada por grios muito
grandes, em torno de 300 pm, como aqueles obtidos ao final do processamento industrial.
Ja, o aco ABNT 1006, apés 30 minutos de recozimento, ainda apresenta uma
microestrutura com distribui¢do de tamanho de grio bimodal (grios com 300 um e grios
com 50 um). Estes fatos revelam que: i) o inicio do processo é mais acelerado para o ago
ABNT 1006 que para o ago 2%Si; ii) o decorrer do processo ¢ mais rapido para o a¢o 2%
Si que para 0 ago ABNT 1006.
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Isto pode ser explicado pela competi¢do entre a recuperacédo € a recristalizagdo, pois
a recuperacdo ¢ favorecida no ago ABNT 1006 pela auséncia de silicio, que ndo impede o
movimento das discordancias, enquanto que, no ago 2% Si, a recristalizagéo é favorecida,
uma vez que ndo ha redugfo no potencial termodindmico (“driving force™) para a

recristaliza¢do (Bae et al., 2003).

Além disso, experiéncias realizadas in-situ, isto é, avaliando o crescimento de grio
sempre na mesma regido da amostra utilizando atmosfera de argénio e forno do tipo mufla
(com taxas de aquecimento muito menores que as obtidas com o uso de banho de sal
fundido), mostraram que no presente caso, ao contrario dos resultados encontrados por

Randle (1993d) em niquel puro, o uso de taxas de aquecimento menores atrasou o

aparecimento de grdos grandes.

5.2 RESULTADOS OBTIDOS POR DIFRACAO DE RAIOS X

As analises de textura por difragdo de raios X foram realizadas na superficie da
chapa (superficie de laminag¢do). O calculo da fun¢do distribuigdo de orienta¢Ges foi
realizado com o programa desenvolvido por Lima (1991), utilizando as figuras de p6los
incompletas para os planos {110}, {200}, {211} ¢ {310}. Esse programa, que calcula a
funcdo distribuigdo de orientagdes, € especifico para simetria da amostra ortorrdmbica e
simetria do cristal cubica. Assim sendo, s@o utilizados apenas os dados de um dos
quadrantes da figura de polos. A obtencdo experimental da figura de polos para todos os
quadrantes tem por objetivo a avaliago da simetria da amostra, de maneira a garantir a
correta utilizagdo do programa, ¢ também, permitir a obtengdo da média aritmética para a

intensidade, a partir da redugfio dos dados dos quatro quadrantes para um s6 quadrante.

Nas Figuras 5.2.1 e 5.2.2 séo apresentadas as fung¢des de distribui¢do de orientagdes
(FDO) de duas amostras de ago 2% Si: deformada 8,6% (encruada); deformada 8,6% e
adicionalmente recozida 5 minutos em banho de sal a 760°C, respectivamente. As FDOs
- das amostras recozidas por 10 e 30 minutos apos a deformag¢do ndo foram apresentadas,
pois o material apresentava grios muitos grandes (com didmetro médio de cerca de 300

um; conforme ilustra a Figura 5.1.1d) e portanto em pequeno numero, o que nfo permite a
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Figura 5.2.5: Fungdo distribui¢do de orientagdes obtida na superficie de laminag¢do da

amostra de ago ABNT 1006 deformada 9% por laminagdo a frio.
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Estes resultados evidenciam a dificuldade experimental para avaliar a orientagdo
preferencial e relaciond-la com crescimento exagerado de grdo por dados provenientes da
macrotextura, medidas por difragdo de raios X. Com a possibilidade de se analisar
automaticamente as linhas de Kikuchi por microscopia eletrénica de varredura, com
difracdo de elétrons retroespalhados, abre-se uma nova perspectiva para estudar a textura

oriunda do crescimento exagerado de grio, fato explorado neste trabalho.

53 RESULTADOS OBTIDOS POR DIFRACAO DE ELETRONS
RETROESPALHADOS

As andlises realizadas por difrag@o de elétrons retroespalhados (EBSD) foram feitas
nas trés secg¢des da chapa: normal (na superficie de laminagéo), longitudinal e transversal.
Foram determinados mapas de grdos, sendo que cada cor representa a orienta¢do
cristalografica do griio em relagdo a diregdo normal a superficie, na qual foi efetuada a
medida. Foram também determinados os mapas de contorno de gréo, sendo que as cores
neste caso definem a faixa de dngulos de relacdo de orientag@o entre os gréos, ou seja, se
sdo contornos de baixo, médio ou de alto adngulo. Além disso, foram determinados os
histogramas de sitio de coincidéncia de rede (CSL - "coincidence site lattice") para
verificar a relagdo de orientagdes especiais entre grdos e os histogramas de relagdo de
orientagdo entre grios ("misorientation angle"), a fim de verificar se a relagdo de
orientag¢do estd ao acaso, isto ¢, segue a distribuicdo de Mackenzie (1957, 1958) ou se ha

relagdo de orientagio preferencial entre gréos.

Para facilitar a apresentacdo e¢ a discussdo, os resultados de microtextura e
mesotextura obtidos por EBSD serdo subdivididos em duas subsecgdes: ago 2% Si (5.3.1)
e aco ABNT 1006 (5.3.2).
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Os mapas de orientacdo de gréos obtidos por EBSD (Figuras 5.3.1.1, 5.3.13 ¢
5.3.1.5) mostram a varia¢cdo da microestrutura em fungfio do tempo de recozimento. A
amostra encruada e a recozida por 5 minutos apresentam praticamente a mesma

microestrutura, resultado corroborado pela FDO apresentada na Figura 5.2.4.

Os mapas de relagéio de orientagdo entre gréos, obtidos por "orientation imaging
microscopy - OIM", (Figuras 5.3.1.2, 5.3.1.4 e 5.3.1.6), por sua vez, evidenciam varia¢des
microestruturais importantes. O principal evento na amostra encruada é a formagio de
discordéancias dentro dos grdos. A técnica de EBSD ndo ¢ sensivel para determinar a
presenga de discordéncias isoladamente. A densidade e o arranjo destas discordancias
dependem da orientagdo de cada grio. De Boer e Wieting (1997) sugerem que
discordancias em gréos orientados proximos a {001}/DN tém distribuicio mais
homogénea, enquanto grios com orientagdo proximas a {111}//DN apresentam formag&o
de células de discordancias. A recuperagdo leva a pequena diminui¢do da densidade de
discordancias e principalmente & formagfo de subcontornos. Segundo De Boer e Wieting
(1997), estes subcontornos sdo freqiientemente encontrados em grdos que possuem
orientagdes referentes a fibra <111>, dividindo-os em varios subgrdos com relagdo de
orientagdo em torno de 1° a 2°. Estas relagdes de orienta¢do podem ser detectadas por
EBSD. A amostra encruada apresenta baixa densidade de subcontornos. Apds o tratamento

térmico de 5 minutos, percebe-se uma alta densidade destes subcontornos.

Este fato € verificado nas Figuras 5.3.1.2b, 5.3.1.4b e 5.3.1.6b, onde se observa a
formacdo de uma alta densidade de contornos de baixo dngulo apds o tratamento por 5
minutos. O recozimento por 5 minutos néo foi suficiente para causar recristalizagdo do
material, mas favoreceu a recuperagdo € o conseqiiente aparecimento destes subcontornos.
A densidade de subcontornos diminui da superficie para o centro da amostra. Além disto, é
verificado que gréos vizinhos também apresentam diferencas de densidade. Os contornos
de alto angulo circundados por grande densidade de contornos de baixo dngulo, geram as
condi¢des para ocorrer migragdo de contorno de grdo induzida por deformagdo (“strain
induced grain boundary migration” - SIBM). Nas Figuras 5.3.1.4(¢c) e 5.3.1.6(c), referentes
as amostras tratadas termicamente por 10 minutos, em cortes longitudinal e transversal a

direcdio de laminag&o, respectivamente, observou-se que o crescimento dos grios ocorre da
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Tabela 5.3.1.1: Relagdes de orientagdo entre grios, associando as orienta¢des X com
o angulo 0 e as diregbes <uvw>. Encontram-se listados, também, os
angulos de Euler, os vetores de Rodrigues e os quaternions

correspondentes a cada X (Randle, 1996).

z 0(°) |uvw 41, 2,9, P q

3 60 111 |45 70.53 |45 0.333 /0.333 {0.333 | 0.288 | 0.288 [ 0.288 [ 0.866
5 36.86 | 100 [0 90 36.86 10.333 {0.000 [ 0.000]0.000|0.000 | 0.316[0.948
7 38.21 | 111 ]26.56 1734 63.44 §0.19910.19910.19910.188 [0.188 [0.188 | 0.944
9 38.94 | 110 [26.56 183.62 [26.56 10.353 |0.000|0.000]0.000{0.000]0.333 |0.943

11 50.47 [110 |33.68 {79.53 |33.68 ]0.333[0.333 |0.000]0.000[0.302 |0.302]0.904
13a [22.62 100 |0 90 22.62 10.2 0.000 {0.000 §0.000 [0.000 ] 0.196 | 0.981
13b 127.79 [ 111 |18.43 [76.66 |71.57 J0.143 {0.143 ]0.143§0.139(0.1390.139]0.971
I15 [48.19 [210 119.65|82.33 [42.27 [0.400]0.200]0.000 10.000 }0.183 10.365[0.913
17a [28.07 100 [0 90 28.07 §0.250]0.000]0.000}10.000 }0.000]0.243 [ 0.970
I7b _[61.9 221 [45 86.63 [45 0.4 0.4 0.2 0.171]0.343 {0.343 ] 0.858
19a [26.53 ]110 [18.44 189.68 [18.44 10.166]0.166 ]0.000 ]0.000 ;0.162 ]0.162 {0.973
19b 146.8 111 }133.69|71.59 |56.31 10.25 ]0.25 [0.25 ]0.229(0.229]0.229 |0.918
21a j21.78 J111 14.0379.02 |75.97 ]0.111]0.111)0.111]0.109 [0.109]0.109]0.982
2]1b [44.41 1211 ]22.83179.02 |50.91 ]10.333|0.167 |0.167]0.154 [0.154 |0.308 |10.926
23 140.45 (311 }15.25]82.51 [52.13 ]0.334]0.111}0.111]0.104|0.104]0.313]0.938
25a [ 16.26 [100 |0 90 16.26 ]0.143 [0.000 | 0.000 }0.000 {0.000 |0.142 | 0.99
25b |51.68 |331 136.87[90 53.13 ]10.333[0.333/0.111 }0.100 {0.300 [0.300]0.9
27a |31.59 | 110 {21.8 |85.75 |21.8 ]0.200]0.2000.000]0.000 [0.193]0.193]0.962
27b |35.43 1210 |15.07 [85.75 |31.33 ]0.285]0.143 |0.000]0.000 | 0.136 | 0.272 10.953
29a 143.6 100 |0 90 43.6_10.400]0.000]0.000]10.000)0.0000.393 [0.928
29b 1464 221 [33.69 |84.06 |56.31 ]0.2860.286 [0.143]10.131 ]0.263 | 0.263 10.919
3la [17.9 111 |11.31]80.72 [78.69 10.091[0.0910.091]10.09 10.09 ;0.09 |0.988
31b 522 1211 |27.41]78.84 143.66 0.4 0.2 0.2 0.180]0.18 ]0.359]0.898
33a |20.1 110 [12.34183.04 [58.73 10.125]0.125}0.000]0.000 {0.123 | 0.123 ] 0.985
33b {33.6  |311 [37.51]76.84 |37.51 ]0.273]0.091 |0.091]0.087 [0.087 |0.261 |0.957
33c_59.0 110 [38.66 175.97 [38.66 0.4 0.4 0.00010.000 [0.348 1 0.348 10.870
35a 134.0 1211 [16.86|80.13 |60.46 ]0.25 10.125]0.125]0.119[0.119]0.239 |10.956
35b 143.2 1331 [30.96|88.36 |59.04 ]0.2720.27210.091 10.083 10.253 |0.253]10.93

A andlise dos histogramas de sitio de coincidéncia de rede (“Coincidence Site
Lattice” - CSL), Figuras 5.3.1.7 a 5.3.1.21, mostra que as orientacdes de contorno X3 e
Z13b, isto ¢, 60°<111> e 27,79°<111>, respectivamente, sdo as orienta¢des mais
freqiientes. Isto sugere que estas relagdes de orientacdo sdo relagdes estaveis e que quando
0s contornos com estas orientagdes se encontram, o movimento do contorno de grio ¢
dificultado, fazendo com que outros contornos sejam consumidos primeiramente. Se este
fendmeno ocorrer baseado na teoria do crescimento orientado (Doherty, 1997), os
contornos destes nucleos crescem com relacdo de orientagdo com a matriz deformada de

40°<111>. Estes contornos se encontram formando CSL tipo 3. Supondo a teoria da
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nucleagédo orientada, o fendmeno seria 0 mesmo, isto €, os nicleos possuem orienta¢des
pré-definidas pela matriz deformada, dependendo do sitio onde ocorre a nucleagfo,
ocasionando o crescimento preferencial destes nucleos. Neste caso, ndo se poderia afirmar
qual seria a relag@o de orientagdo final entre estes ntcleos, desconhecendo-se o sitio em

que ocorre a nucleacdo preferencial e o tipo de orientagio.

Além disto, segundo Hutchinson (1984) existem diferentes modos de nucleagdo,

que sdo descritos a seguir:

1) A nucleagdo pode se dar no interior dos grdos pelo crescimento dos subgrdos. Na
seqliéncia, para formar contorno de grdo de alto angulo, que tem alta mobilidade, é
necessario que a densidade dos subcontornos e a relagdo de orientagdo entre subgrios seja
alta, isto €, a energia armazenada do grdo deformado, no qual ocorre nucleagdo, deve ser
alta. A energia armazenada decresce seguindo a ordem de orientagdes do estado
deformado, ou seja, ({111}<uvw>, {112}<110> e {001}<110>). Isto significa que a
recristalizacdo deveria comecar em grios orientados {111}<uvw>, enquanto que a
nucleacdo em grdos orientados {001}<110> deveria ocorrer em uma freqiiéncia menor.
Além disto, esses grios podem ser consumidos pelo crescimento de outros gréos antes de
comegar a nuclea¢do. O crescimento de grios nucleados, por esse tipo de nucleagdo,
favorece o aumento da componente de textura com alta energia armazenada no estado
deformado, as expensas daquelas com baixa energia armazenada. Nesse caso, existe

favorecimento na ocorréncia de gréos pertencentes a fibra-y na textura de recristalizag&o.

ii) Outro mecanismo que pode ocorrer € a nucleagdo no contorno de alto angulo. Se o
contorno de grdo se localiza entre grdos de diferentes energias armazenadas, ha uma forga
de deslocamento que resulta no movimento do contorno para dentro do grdo com a mais
alta energia armazenada, chamada de migragdo de contornos induzida pela deformagio
(SIBM). SIBM produz um comportamento de recristalizacdo oposta quando comparada
com o mecanismo mencionado acima. Nesse caso, a nuclea¢do comeg¢a com orientagdes de
baixa energia armazenada como aquelas entre {001}<110> e {112}<110>. Devido a alta
redu¢do de laminagdo a frio, a densidade do contorno de gréo ¢ alta de modo que existe um

consideravel numero de grios recristalizados por SIBM.
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iii) O terceiro mecanismo a ser considerado, € a nucleagdo adjacente a particulas de
segunda fase. Altas deformagGes em torno dos precipitados levam a nucleagéo preferencial
nestas regides, independente da orientagdo da matriz deformada. Nestes casos a textura de

recristalizacdo ¢ fraca.

Estes mecanismos operam competitivamente, de modo que, a principio, os grios
que nucleiam primeiro t€m mais tempo para crescer € dominariam a textura de
recristalizagdo. Apesar disto, nenhum dos trés mecanismos € suprimido.
Conseqlientemente, apesar dos processos de nucleagfio ocorrerem em tempos distintos, a
dependéncia temporal da nucleagdo tem pouca importancia, uma vez que a mobilidade do
contorno de grio ¢ lenta devido a efeitos de travamento ao movimento do contorno. Este
efeito pode ser causado pelo manganés ou carbono em solugdo solida (Padilha & Siciliano,
1996; Heo et al., 2003) e, neste caso, também pelo silicio. Desta forma, os nucleos que
iniciaram a nuclea¢do primaria, ndo v3o necessariamente crescer primeiro, consumindo

outros sitios de nucleagdo com orientagdes menos favoraveis.

A andlise dos histogramas de sitios de coincidéncia de rede, apresentados nas
Figuras 5.3.1.7 a 5.3.1.21, indica que as relagdes sdo preferencialmente £3 e X13b, isto €,
60°<111> e 27,79°<111>, respectivamente. Além disso, a freqiiéncia de ocorréncia destes
contornos especiais, quando comparados com a relagdo de orientagdo entre os grios, se
torna mais parecida quanto maior é o tempo de tratamento térmico (vide Tabela 5.3.1.2).
Por estes resultados observa-se que as relagdes de orientagdes estaveis, que impedem a

continuidade do crescimento do gréio na temperatura utilizada, sdo os contornos especiais

23 e Z13b.

Quanto a distribui¢io de relagéo de orientagdo entre os grdos, observa-se que o
material nos diferentes estados nfio apresenta distribui¢do ao acaso. Este efeito se torna
mais acentuado a medida que ocorre o crescimento do grio, destacando-se a ocorréncia da
relagdo de orientagdo 30° e 60°. Na Figura 5.3.1.22 pode ser observado, para efeito de
comparac¢io, como se comporta a distribuicio para relagdo de orientagdo ao acaso

(distribuicdo de Mackenzie).
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Tabela 5.3.1.2:

Freqiiéncia de ocorréncia de relagdo de orientagdo entre grios para

os diferentes tratamentos térmicos no ago 2% Si. As abreviagdes

significam: enc — estado encruado, SN — sec¢do normal, SL - secgfio

longitudinal, ST - sec¢fo transversal e TT — tratamento térmico.

Freqiiéncia de

Freqiiéncia de

Freqiiéncia de

Freqiiéncia de

Amostra ocorréncia da ocorréncia do ocorréncia da ocorréncia do
relacio de sitio de relacio de sitio de
orientacio de 60° | coincidéncia X3 | orientaciio de 30° | coincidéncia Z13b
enc SN 0,14 0,10 0,07 0,03
enc SL 0,12 0,12 0,075 0,03
enc ST 0,09 0,08 0,07 0,02
TT 5 min SN 0,12 0,09 0,07 0,01
TT 5 min SL 0,14 0,14 0,10 0,04
TT 5 min ST 0,04 0,03 0,08 0,04
TT 10 min SN 0,06 0,04 0,09 0,06
TT 10 min SL 0,14 0,14 0,07 0,02
TT 10 min ST 0,09 0,09 0,07 0,03
TT 30 min SN 0,42 0,37 0,05 0,08
TT 30 min SL 0,40 0,40 0,05 0,04
TT 30 min ST 0,35 0,33 0,01 0,005
SEW SN 0,30 0,30 0,05 0,05
SEW SL 0,14 0,13 0,06 0,02
SEW ST 0,35 0,30 0,05 0,00
005
0-04 0-015
0-03 y S \ 0-010
0-02 {/ \ 0-005 \
/ | i
001 7 ) o '61\62 83
d |
0 10 20 30 40 S0 60 70
Relaciio de Orientaciio (graus)

Figura 5.3.1.22:

distribui¢do de Mackenzie (Mackenzie, 1958).

Freqliéncia de relagdo de orientagdo para distribuicdo ao acaso,
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Finalmente, considerando que:

i) O mecanismo SIBM, prevé que o movimento do contorno de alto 4ngulo se desloca da

regido da microestrutura que possui menor densidade de defeitos para a regifio com maior

densidade de defeitos;
ii) A partir da superficie para o centro, o material apresenta maior densidade de defeitos;
iii) O crescimento de grdo ocorre da superficie para o centro;

infere-se que a nucleagdo de novos grios ocorre na superficie do material, sendo estes

nucleos, os principais responsaveis pelo crescimento dos grios.

81
COsSR0 HACIOHAL DT 7 wiGiA NUCLEAR/SP-PER




DT

e 001
150 micra 150 micra 560 micra 360 micra 150 micra




r




DN

DL

DT




AR
(] AL
AT NI S

R D PR
' ,_.1".{4‘.“'1,
/ )
!

4 ".',w)" .'!1‘., W

A B
150 micra 125 micra 125 micra




e i, NUCLERR/SP-IPEN

LM SAD MACTMAL T



125 micra

150 micra




Frequencia

Fraousnla

0ng 4~

003

002

001

0.00

gy W ‘s
L gt Lo N 'ﬂ:::i.
T T Sl
A . -

LR L]

nng

. = g e P PR EEE

RaiAndae

Frequéncia

Frequéncia

018

016

0w

012

010

ors

30 ]

0 €0



N © - © “ -+ “ ™~ - =
. S - TR - A - N - R o 8 e -
= o = o = = o = © i

ejougnbeld

004

g

102

1
o
o

0.00

ejougnbely

i

3

2R O8GRI R AN TR
o o e e = S o °
elougnbaiy

ol

|}

ek
o0

' mausnneig

BT nm

=
P o e e
YL e T L



01y

0013

010 T

0.014

0012

©
8
o
ejougnbely

ocs T

00
0003

elougnbely

0.003

0.004

0.002

0.000

£0

O ™.

WO DO VO D,
MOHDE P - DD~
NICICICINICIN O

e

8

Lo g

DOoO®
R

380203

e

o ~ o w -+ « ~ brd o

[ SR TRl - Sui < VA . S AR P RS -

c (-3 o o o o c o o
ejpugnbely

-3 8 g 3
o o o o
ejougnbely



08 BB GRS
o (=3 o o (=3 [=3 o o
ejousnbaig
g 3 8 8 S
= o o

o o
ejougnbeiy

ora

0

ous

© v -+

& 5.
ejougnbely

ejousnbely

0f

o2

nm

0

8




Frequéncia

Frequéncia

004

org
ocs
003
our
8 0ce
=}
3
002 0is5
e
w 0r4
0c3
0
o2
oc1
0.00 oco
e 0= IR0ARIARE I8 TERE 22054 26
0320
012
s
010 2o1s
008 g
w
0.06 010
004
L)
002
0.00 5 i e B e o e I o o e e e R oo
e oS80 oR382ER AR08 2028488 » » £ %0 &0



Frequéncia

Frequéncia

ors

002) 0c?
0C6
-
0015 -g 0cs
©
3
Soc4
0012 w
0c3
or?
0.005
oct
0.000 0co
«,m,\:,_,_garrw:agg S0nS230I[VO 82020
G - W AT e L e X 15
org
0c8
003
nge
[
o 006
s
002 30'35
e
w ord
0c3
0m
o2
oc1
0.00 0o

LS098 80800

—-B0 VO VL O D oo
RO lr -t oS- —Qun: s 2238598
R TN P B PR P e




ULE -
LLL R

nrd ¢

Frecpiancin

s .

n

nrl

o

[T e A

L R S

0.04

Frequéncia
Frequéncia
o o o
= 3 8

o
-
w

02

ocl

oS80 LS5 IERIRTLIL 8280 8
= e e OO T I N I TN O O O

Tl et J.."'J_EAP-I'EF-FEM

PR AR e e



04

012

0w

LR

o
=
=

-

ejougnbeiy

g 8

o o
ejougnbaly

-
-
<

0.02

ar?

0.0

0co

0.00




Resultados e Discussdo

A recuperagdo no aco ABNT 1006 ocorre mais rapidamente que no ago 2% Si, uma
vez que o silicio reduz a mobilidade das discordéncias, impedindo, assim, a recuperagio do
material. Desta maneira, para o ago ABNT, as discordincias se rearranjam formando
contornos de baixo angulo no estado encruado. Uma vez que as discordancias se movem
com mais facilidade, ocorre com maior freqiiéncia o aniquilamento destas, levando a uma
menor densidade de discorddncias no material, o que acarreta em um menor potencial

termodindmico para a recristalizacdo e posterior crescimento de gréo.

Apds 5 minutos de tratamento térmico no ago ABNT 1006, ocorre a recristalizagio
na regido dos contornos de baixo angulo e o crescimento dos grdos da superficie para o
centro. Ndo se percebe diferencas maiores na microestrutura das amostras apos 10 e 30
minutos de tratamento térmico. Percebe-se claramente nas Figuras 5.3.2.4 e 5.3.2.6 duas
regides de diferentes tamanhos de grios, sendo a distribuigdo de tamanho de grio bimodal.
Os gréos grandes estdo restritos a faixa que sofreu deformagao e os grdos pequenos estdo
na regido nfo deformada apresentando microestrutura muito semelhante a amostra na
condi¢dio encruada. Os grios nucleiam na regido deformada, crescem dentro desta regido,
tornando-se grandes e alongados na direg¢@o de laminagéo. Para o ago 2% Si, a nucleagdo e
o crescimento também ocorre na regiio deformada, mas avanca para a regido nfo
deformada ap6s 30 minutos de tratamento térmico, em banho de sal, como pode ser

verificado nas Figuras 5.1.1 € 5.3.1.4.

Analisando a Tabela 5.3.1.3, apresentada a seguir, observa-se que para o ago ABNT
1006, a relagdo de orientagdo com maior freqiiéncia é X13b, enquanto que no a¢o 2% Si, a
relagdo de orientag@io que ocorre mais freqiientemente é £3. Além disto, verificando-se as
FDOs para esse material, Figura 5.2.8, ndo se percebe a orientagdo cristalografica que esta
sendo consumida durante o crescimento de grdo. Estes fatos indicam que os mecanismos
que levam a nucleagdo dos grdos sdo parecidos nos dois agos, embora seja observado que

os mecanismos que levam ao crescimento exagerado de grio sejam diferentes.
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Tabela 5.3.1.3:

Freqiiéncia de ocorréncia de relagdo de orientagdo entre grios para

os diferentes tratamentos térmicos no ago ABNT 1006. As

abreviacdes significam: enc — estado encruado, SN — sec¢do normal,

SL - secgdo longitudinal, ST - sec¢fo transversal e TT — tratamento

térmico.
Freqiiéncia de Freqiiéncia de Freqiiéncia de Freqiiéncia de
Amostra ocorréncia da ocorréncia do ocorréncia da ocorréncia do
relacio de sitio de relaciio de sitio de
orienta¢io de 60° | coincidéncia X3 | orientagdo de 30° | coincidéncia £13b

enc SN 0,05 0,03 0,08 0,04
enc SL 0,06 0,03 0,08 0,05
enc ST 0,05 0,02 0,07 0,025
TT S min SN 0,08 0,05 0,18 0,18
TT S min SL. 0,06 0,035 0,07 0,05
TT 5 min ST 0,06 0,035 0,07 0,04
TT 10 min SN 0,05 0,035 0,07 0,035
TT 10 min SL 0,07 0,05 0,09 0,075
TT 10 min ST 0,065 0,04 0,06 0,035
TT 30 min SN 0,06 0,025 0,08 0,03
TT 30 min SL 0,065 0,035 0,07 0,03
TT 30 min ST 0,06 0,035 0,07 0,04
SEW SN 0,06 0,015 0,08 0,015
SEW SL 0,17 0,08 0,20 0,17
SEW ST 0,06 0,025 0,13 0,07
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Resultados e Discussio

Analisando os resultados apresentados nas Figuras 5.4.2 e 5.4.4, verifica-se que ndo
ocorrem formagSes de subcontornos ap6s 5 minutos de tratamento térmico sob atmosfera
de argbnio, ao passo que havia a formagdo de subcontornos para o tratamento térmico
realizado em banho de sal (Figuras 5.3.1.4 ¢ 5.3.1.6). Ap6s 10 minutos sob atmosfera de
argbnio ocorrem formag¢des de subcontornos com arranjo muito similar aqueles obtidos no

tratamento em banho de sal.

A mudanga nas condi¢Ges de tratamento térmico, isto €, sob atmosfera de argonio
em lugar do banho de sal, provoca um atraso na cinética do arranjo dos subcontornos e,
conseqiientemente, ird provocar um atraso no aparecimento de grios exageradamente
grandes. Durante o tratamento em banho de sal, o equilibrio térmico ¢ alcangado mais
rapidamente, de modo que a energia térmica transferida para o material ¢ mais efetiva.
Além disto, o tratamento com banho de sal € efetuado de modo continuo, enquanto que sob
atmosfera de argdnio, o tratamento ¢ feito de modo descontinuo, isto €, faz-se o tratamento
térmico do material por cinco minutos, retira-se o material, efetuam-se as medidas por
EBSD, depois faz-se novamente o tratamento térmico por mais c¢inco minutos € o ciclo se

repete. Ap6s 20 minutos de tratamento néo se percebe evolugdo no tamanho dos gréos.

Nas Figuras 5.4.5 e 5.4.6 sdo reapresentadas, de forma mais detalhada, a anélise
realizada na mesma regido da microestrutura apds 10 e 15 minutos de tratamento térmico
para a amostra de ago 2% Si em secgfo transversal. Percebe-se que o crescimento do gréo
ocorre na regido onde a densidade de subcontornos € maior. Nas regides de baixa
densidade de subcontornos nfo ocorrem variagdes significativas na microestrutura. Na
Figura 5.4.6 percebe-se, nitidamente, o desaparecimento de determinados subcontornos ¢ o

conseqiiente crescimento de grao.
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Conclusdes

6. CONCLUSOES

As principais conclusdes, extraidas deste trabalho, sfo:

A laminagdo com baixa reducfio em espessura (aproximadamente 9%) seguida de
tratamento térmico de recozimento a 760°C ocasionaram a formacdo de grios

exageradamente grandes no ago contendo 2% em peso de silicio e no agco ABNT 1006.

Ap0s os recozimentos foi detectada maior incidéncia de subgréios na superficie que
no centro das amostras em ambos os agos, evidenciando a presen¢a de gradientes de

deformagfo ao longo da espessura.

O aparecimento de grios exageradamente grandes ocorre, em ambos os agos,
primeiro na superficie ¢ depois no centro da amostra. Para o ago com silicio este fendmeno
ocorre apds curto tempo de tratamento térmico, mas para o agco ABNT 1006 ocorre ap6s

longo tempo de tratamento térmico.

Os passos do processo industrial podem ser reduzidos significativamente para

cumprimento da especifica¢do do tamanho de grio nos agos com 2% de silicio.

A andlise de macrotextura por difracdo de raios X mostrou-se inadequada para

estudar a evolugdo da textura de crescimento de gréos exageradamente grandes.

A relagdo de orientagdo estavel entre os contornos de alto dngulo da microestrutura
totalmente recristalizada ¢ £3 e X13b para ambos os agos, apenas a intensidade desses
componentes depende da composigdo do ago. Isto €, para os agos com silicio a relagdo

preferencial € £3 e para 0 agco ABNT 1006 ¢ £13b.

O aquecimento rapido (em banho de sal fundido) favorece o aparecimento dos
grios exageradamente grandes, em comparagio com aquecimento mais lento (em

atmosfera de argdnio) para ambos os agos.
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O silicio atrasa o processo de formagéo de grdos exageradamente grandes depois da
lamina¢do de acabamento.

A técnica de EBSD mostrou-se adequada para determinar as orientacdes de regides

delimitadas por contornos de baixo angulo.
O crescimento do grdo € dependente da densidade de subcontornos.

O crescimento de grdo da superficie para o centro da chapa ocorre por meio de
recristalizag@o.
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