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RESUMO

INFLUENCIA DO RECOZIMENTO MAQNETICO NA MICROESTRUTURA DO ACO
ELETRICO DE GRAO NAO-ORIENTADO Fe-3,25% Si

Jennifer Nadine Miller

Orientadores:
Cristiane Maria Basto Bacaltchuk
Gilberto Alexandre Castello Branco

Resumo da Dissertacdo de Mestrado submetida ao Programa de Pdés-graduacéo em
Engenharia Mecénica e Tecnologia de Materiais do Centro Federal de Educacdo Tecnolbgica
Celso Suckow da Fonseca CEFET/RJ como parte dos requisitos necessarios a obtencdo do
titulo de Mestre em Engenharia Mecénica e Tecnologia de Materiais.

A microestrutura de um aco elétrico de grao ndo-orientado usado nos motores elétricos
tém uma grande influénca na eficiéncia deles, por isso é importante a analise. As amostras que
foram analisadas nesse trabalho sdo de aco elétrico de grdo nao-orientado Fe-3,25%Si e
passarem pelos processos de laminacdo a frio e a quente. Algumas destas amostras foram
recozidas convencionalmente a 800°C por 3, 10 e 15 min e outras passarem pelo processo de
recozimento magnético a 800°C, também por 3, 10 e 15 min com aplicagdo de um campo
magnético de 17 Tesla. As microestruturas foram analisadas através do método de difracdo de
raio-x, microscopia 6tica (MO) e Microscopia eletronica de varedura (MEV). O objetivo deste
trabalho foi decobrir se 0 campo magnético aplicado durante do recozimento do material tinha
ou ndo uma Influéncia positiva no desenvolvimento da microestrutra levando a uma melhoria
das propriedades magnéticas do material e consequente aumento da eficiéncia dos motores
elétricos. Os resultados encontrados mostraram que a aplicacdo do campo magnético retardou
a recristalizacao e levou a um tamanho médio de grdo menor. A aplicacdo do campo magnético
conseguiu melhorar a textura, aumentando a fibra teta e diminuindo a fibra gama. Apés o
recozimento magnético, as amostras mostraram maior percentual de contornos de grdo com
angulos entre 20° e 45° bem como contornos de baixo CSL.
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Aco elétrico; Recozimento magnético; Microestrutura.

Rio de Janeiro
Agosto 2011
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ABSTRACT

INFLUENCE OF MAGNETIC ANNEALING ON THE MICROSTRUCTURE OF NON-
ORIENTED ELECTRICAL STEEL Fe-3,25% Si

Jennifer Nadine Miiller

Advisors:
Cristiane Maria Basto Bacaltchuk
Gilberto Alexandre Castello Branco

Abstract of Thesis submitted to the Program of Pds-graduation in mechanical
engineering and technology of materials — Centro Federal de Educacao Tecnolégica Celso
Suckow da Fonseca CEFET/RJ as patrtial fulfilment of the requirements for the Master degree
in mechanical engineering and technology of materials.

The microstructure of non-oriented electrical steel, used in electrical motors has a large
influence on their efficiency. Therefore it is important to investigate them. The samples used
within this work are of non-oriented electrical steel Fe-3,25%Si, hot and cold rolled. A set of
samples went through a conventional annealing process at 800°C for 3, 10 and 15 min while
another set of the samples went through a magnetic annealing at 800°C, also for 3, 10 and 15
min, inside a 17 Tesla magnetic field. The microstructures of these samples were analyzed by
means of x-ray diffraction, optical microscopy (OM) and scanning electron microscope (SEM).
The objective of this work was to investigate whether or not magnetic field applied during
annealing process had a positive influence on the development of microstructure leading to an
improvement on magnetic properties of the material with consequent enhancing on the
efficiency of the electrical motors. The results found in this work showed that the application of
the magnetic field retarded the recrytalization and led to a smaller grain size.The magnetic field
caused an improvement of texture, increasing the intensity of theta fibre and decreasing the
intensity of gamma fibre. Magnetic annealing increased the percentage of grains with boundarie
misorientation between 20° and 45° as well as boundaries having low CSL.

Keywords:
Electrical steels; Magnetic annealing; Microstructure.

Rio de Janeiro
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Introdugéo

Quase todos os dias surgem artigos nos jornais ou reportagens na televisdo sobre os
problemas climaticos causadas pelo ser humano por seu modo de viver e de usar as riquezas
naturais dadas pela terra. Durante muito tempo as pessoas ignoravam esses problemas e
continuava tirando os produtos naturais e poluindo o meio ambiente sem tomar o devido
cuidado. Essa atitude mudou nos ultimos anos. Com as Ultimas catastrofes causadas pelo mal
cuidado, nés, seres humanos, recuperamos 0s nossos sentidos e aprendemos que algumas
mudancas no nosso dia-dia sdo necessarias se nos quisermos garantir que as proximas
geracdes terdo uma casa saudavel na terra. Esta concientizacdo tem levado as pessoas a
pensarem mais em formas de energia alternativa. Especialmente na industria de automoveis,
as preocupacdes com a terra e as discussdes sobre um possivel “peak-ail”, levam as atencées
para um forte desenvolvimento de carros hibridos e elétricos. No entanto, para garantir que um
carro elétrico ajude a melhorar 0 meio ambiente é importante levar em conta aonde essa
energia elétrica € produzida, bem como garantir que o motor elétrico tenha a eficiéncia
adequada.

O material do qual o ndcleo do motor € feito tem grande influéncia na eficiéncia do

motor elétrico. Este material € na grande maioria o aco elétrico.
Um fabricante de aco elétrico, Thyssen Krupp, conseguiu descobrir através de uma pesquisa
gue para um quilowatt de poténcia de um motor elétrico de um carro hibrido sdo necessarios,
levando-se em conta a perda do material durante a estampagem, 280 a 560 gramas de aco
elétrico. Se todos os carros existentes fossem trocados por carros elétricos seriam necessarios
de 7 a 14 quilos de aco elétrico por motor elétrico e cerca de 7 a 14 milh&es toneladas de aco
elétrico no total.

Mais importante do que a indUstria automobilistica € a industria de eletrodomésticos e

transformadores. Melhorando a eficiéncia do aco elétrico usado nos eletrodomésticos e
transformadores, melhoramos o desempenho das maquinas e economizamos energia. Dessa
forma, a tentativa de melhorar as propriedades de um aco elétrico é fundamental.
Pesquisas sobre aco elétrico ja existem ha muitos anos. Em 1913 Pender e Jones [Chikazumi,
1969] observaram pela primeira vez que um campo magnético tinha um grande efeito na
permeabilidade de um aco elétrico com 4% de silicio durante o resfriamento de 800°C até a
temperatura ambiente. Mais de 20 anos depois, em 1934 [Bozorth, 1993], observou que o
recozimento magnético tinha influéncia nas propriedades magnéticas de uma liga Ni-Fe.

Mesmo ap6s muitos anos de pesquisa 0 processo de recozimento magnético ainda é
um grande tema nas pesquisas envolvendo materiais ferrosos e nao ferrosos [Dorner, 2009],

ndo fazendo parte ainda do processo de fabricacdo destes materiais.
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O objetivo dessa tese € investigar a influéncia do recozimento magnético na

microestrutura de um aco elétrico de grao nao-orientado Fe 3,25% Si.



l. Reviséo bibliografica

.1 Aco elétrico

Sobre um aco elétrico entende-se uma liga ferro-silicio com teor de silicio até 3,5%
[Bozorth,1993]. Ele se encaixa na categoria de materiais magnéticos macios. O aco elétrico é
caracterizado por suas excelentes propriedades magnéticas. Ele tem uma perda de
magnetizacao pequena e uma boa polarizacdo magnética e permeabilidade se comparado com
0s outros agos. Existem dois tipos de aco elétrico, o aco elétrico de gréo orientado (GO) e aco

elétrico de gréo nao-orientado (GNO) [Dorner, 2009].

[.1.1 Aco elétrico de gréo orientado (GO)

O aco elétrico de GO é caracterizado por uma forte textura de Goss, ou em outras
palavras, um forte alinhamento da direcdo <001> dos grdos em relacdo a direcdo de
laminacdo. Esta caracteristica, marcante neste tipo de aco, leva a uma alta anisotropia no seu
comportamento magnético. O alinhamento da direcdo <001>, direcdo de facil magnetizacao,
com a direcdo de laminacdo da chapa torna este aco o material mais eficiente para aplicacédo
em transformadores aonde a direcao de fluxo magnético é constante. O aco elétrico de GO tem

graos de grande tamanho variando de milimetros até centimetros (figura I.1).

[.1.2 Aco elétrico de grdo nao-orientado (GNO)

O aco elétrico de GNO tem comportamento magnético mais isotrépico do que o GO, o
gue significa propriedades magnéticas quase uniformes em todas as dire¢cbes do material. Por
isso esta categoria de acos elétricos € usada em maquinas rotativas aonde a direcéo do fluxo
magnético muda constantemente. O aco elétrico de GNO tem, em geral, grdos de tamanho
entre 20 e 200 um [Dorner, 2009]. A figura 1.1 mostra a diferenca de microestrutura entre os
acos de GO e GNO [Dorner, 2009].
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Figura I.1: Microestrutura dos acos de GNO (esquerda) e GO (direita).

.2 Composicdo quimica

O aco elétrico € uma liga ferro-silicio. Os elementos de liga mais comumente
encontrados neste material constam na tabela 1.1, abaixo, que mostra também seus

respectivos teores tipicos.

Tabela I.1: Elementos de liga e seus teores tipicos nos acos elétricos

Teor tipicos em %
[Bozorth, 1993; Beckley,
Material 2002; Cullity, 1972]
Silicio (Si) até 3,5
Aluminio (Al) até 0,5
Fésforo (P) até 0,08
Manganés (Mn) 0,1-0,5
Carbono (C) 0,001(GO);
0,003 (GNO)
Enxofre (S) Até 0,05

O percentual de silicio tem uma grande influéncia nas propriedades magnéticas de um

aco elétrico. Ele limita as perdas de corrente do tipo “eddy current” com o aumento da



resistividade e portando, quanto maior o teor de silicio maior a resistividade do aco. O valor
maximo de silicio possivel num aco elétrico é limitado pelo fato de que com o aumento do teor
de silicio, o aco fica mais duro e mais dificil para ser trabalhado [Beckley, 2002]. A figura 1.2

[ASM, 1992] mostra o diagrama de fases de uma liga ferro-silicio até 30% silicio.

Percentual atdmico de silicio
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Figura I.2: Diagrama de fases de um liga ferro-silicio [Bozorth, 1993].

Além do silicio existem outros elementos que tém efeito na permeabilidade de um aco
elétrico, conforme mostrado na figura 1.3 [Bozorth, 1993]. Isso foi verificado por Yensen a partir
do ano de 1910, através de varios trabalhos usando aco elétrico Fe-4%Si. [Yensen,1914;
Yensen, 1924; Yensen, 1936].
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Figura I.3: Influéncia dos elementos de liga nas perdas por histerese [Bozorth, 1993].

O aluminio, assim como o slicio, também aumenta a resistividade elétrica do aco
elétrico. O elemento de liga manganés aumenta a ductilidade do aco elétrico aumentando a sua
conformabilidade durante a fabricacdo. Ele é conhecido pelo fato de formar carbonetos
estaveis. O fésforo reduz as perdas de histerese. Acredita-se que essa redugéo é causada pela
forte afinidade desse elemento com o oxigénio. Mas esse efeito aparece somente quando os
demais elementos de liga estdo presentes em teores normais. No aco elétrico, o teor de
carbono deve ser relativamente pequeno, entre 20 e 50 ppm (isso €é igual a 0,002 e 0,005%)
para garantir a protecdo contra o envelhecimento magnético, que significa a alteracdo das
propriedades magnéticas durante o funcionamento do aco elétrico [Dorner, 2009]. Existem
tratamentos para retirar o carbono do material que podem ser efetuados durante a fabricacéo
do ago, durante o processo de recozimento ou em um recozimento apois a operacdo de
estampagem. Com esse tratamento sendo realizado durante a fabricacdo do ago, chamado
“vacuo de desgazeificacdo” o teor de carbono pode ser reduzido até um valor muito pequeno
(0,003%). Nesse processo, 0 aco, em estado liquido, esta exposto ao vacuo e a agitacao.

O tratamento, quando realizado durante o processo de recozimento, é feito pela
aplicacao de uma atmosfera de hidrogénio de 800°C dentro do forno de recozimento por um ou
dois minutos. O carbono difunde até a superficie e la reage com o gas da atmosfera formando
hidrocarbonetos, mondéxido de carbono e di6xido de carbono. Esse tratamento necessita de
uma espessura de material de no maximo 0,5mm para garantir que o carbono possa se difundir
até a superficie. No caso dos materiais que passam por um recozimento depois da
estampagem é possivel reduzir o teor de carbono durante essa etapa do processo de

fabricacdo. O tratamento nessa etapa, necessita de um tempo maior dentro da atmosfera de



hidrogénio de 800°C para garantir que 0 gas consiga penetrar em todas as partes da peca e o
carbono tenha tempo suficiente para se difundir [Beckley, 2002]. De acordo com Beckley
[Beckley, 2002], acos com teores de carbono muito baixos tém um desempenho magnético

excelente.

.3 Propriedades magnéticas

[.3.1 Material ferromagnético

Materiais ferromagnéticos sdo fortemente atraidos por uma forca magnética. Os
elementos ferro (Fe), niquel (Ni) e cobalto (Co) sdo exemplos de materiais ferromagneticos. A
forca de um ima ferromagnético é cerca de um milhao de vezes maior do que a de um ima feito
com um material paramagnético e milhdes de vezes maior do que as forcas entre imas dos
materiais diamagnéticos mais fracos. Estes metais séo tdo fortemente atraidos porque seus
atomos tém um grau de magnetismo ligeiramente mais elevado devido a configuracdo de seus
elétrons. Esta configuracdo faz com que seus atomos, dominios magnéticos ou grupos de
atomos se alinhem facilmente na mesma direcdo do campo aplicado. Materiais ferromagnéticos
como o niquel ou o aco tem as suas propriedades magnéticas alteradas quando estéo
aguecidos a uma temperatura critica, chamada de temperatura de Curie ou temperatura de
transformacdo magnética [www.ndt-ed.org, 2010]. Nesta temperatura a energia térmica chega
a um ponto aonde a magnetizacdo espontanea é destruida. Acima dessa temperatura o
material volta a ser paramagnético [Chen, 1986]. Esta temperatura varia de acordo com o
material e com sua composi¢ao quimica. Um material ferromagnético que ndo passou por um
processo de magnetizacdo consiste de varios dominios magnéticos distribuidos de tal maneira
gue o material como um todo tem magnetizacdo nula. A distribuicdo dos dominios varia em
cada amostra. Entre os dominios existe uma area chamada de parede de dominios. Nessa
area a orientacdo da magnetizacdo de um dominio se aproxima da orientacdo do dominio que
esta localizada ao lado. Essas paredes séo classificadas em paredes de 180° e de néo-180°,
que identifica o angulo entre os vetores da orientacdo de magnetizacdo dos dominios [Bohn,
2004; Bozorth; Chen, 1986; NTD , 2010].

[.3.2 Magnetizar material ferromagnético

Um material ferromagnético se torna magnetizado quando os dominios magnéticos

dentro do material séo alinhados. Isso pode ser feito colocando o material em um forte campo



magnético externo ou passando uma corrente elétrica através do material. Alguns ou todos os
dominios podem tornar-se alinhados. Quanto mais alinhados os dominios, mais forte serd o
campo magnético do material. Quando todos os dominios estéo alinhados, o material é dito ser
magneticamente saturado. A figura 1.4 ilustra a orientacdo dos dominios magnéticos de um
material antes e depois do processo de magnetizacdo [NTD, 2010]. Quando um material esta
magneticamente saturado, nenhuma forgca externa suplementar a magnetizacao ir4 causar um

aumento no seu nivel interno de magnetizacao.

L e ¥

Figura I.4: Material antes (esquerda) e depois (direita) do processo de magnetizacdo [NTD,
2010].

Uma grande quantidade de informacdes sobre as propriedades magnéticas de um
material pode ser retirada do estudo de seu ciclo de histerese. O ciclo de histerese, ou curva de
histerese, mostra a relacdo entre a densidade do fluxo magnético induzido (B) e a forca

magnetizante (H). Esta curva é tambem conhecida como o ciclo B-H.
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Figura I.5: Ciclo de histerese B-H [NTD, 2010].

A figura 1.5 [NTD, 2010] mostra o ciclo de histerese, o qual é gerado através da medicéo
do fluxo magnético de um material ferromagnético, enquanto a forca magnetizante é alterada.
Um material ferromagnético que nunca tenha sido anteriormente magnetizado ou tenha sido
completamente desmagnetizado seguird a linha tracejada conforme H é aumentado. De acordo
com a figura 1.5, quanto maior a quantidade de corrente aplicada (H +), mais forte serd o campo
magnético do componente (B +). No ponto "a", quase todos os dominios magnéticos estao
alinhados e um aumento adicional na forca magnetizante vai produzir muito pouco aumento do
fluxo magnético. Neste momento considera-se que o material tenha chegado ao ponto de
saturacdo magnética. Quando H é reduzido a zero, a curva passa do ponto "a" ao ponto "b".
Neste ponto, pode se considerar que algum fluxo magnético permanecera no material, mesmo
gue a forca magnetizante seja zero. Isso é conhecido como o ponto da retentividade e indica o
magnetismo residual ou nivel de magnetismo residual no material. Alguns dos dominios
magnéticos permanecem alinhados, mas outros perdem o seu alinhamento. Quando a forca
magnetizante € invertida, a curva move para o ponto "c", aonde o fluxo foi reduzido a zero. Este
ponto é chamado de ponto de coercividade da curva. A forca necessaria para remover o
magnetismo residual do material € chamada, forca coerciva ou coercividade do material.

Como a forca magnetizante € aumentada no sentido negativo, o material sera
novamente magnetizado se tornando magneticamente saturado, porém na direcdo oposta
(ponto "d"). Reduzir H para zero traz a curva para o ponto "e", aonde o nivel de magnetismo
residual é igual ao que se verifica a na outra dire¢éo. A partir deste ponto, H aumenta e o fluxo
magnético induzido B retorna para zero. Observe que a curva ndo retornou a origem do grafico
porque alguma forca é necessdaria para remover o magnetismo residual. A curva terd um

caminho diferente do ponto "f" ao ponto de saturacdo aonde ele completa o circulo.
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Com ajuda do ciclo de B-H pode-se calcular a permeabilidade do material através da
relacdo entre a densidade do fluxo (B) e a forca de magnetizag&o (H): u=B/H. Ela descreve a
facilidade com que um fluxo magnético é estabelecido em um componente. Com isso a
permeabilidade maxima significa o ponto mais ingreme da curva, como pode ser visto na figura

.6 abaixo [NTD, 2010].

B Densidade de fluxo
__,_,_._._——;. Saturagéo
e i P_:__;,.-f’""
’/ﬂ curva da linha que é tangencial
% a curva B-H nesse ponto é
usada para determinar a
permeahilidade maxima do material

H

Forga de magnetizagdo

Figura 1.6: Permeabilidade maxima [NTD, 2010].

A permeabilidade aumenta para materiais que tem um ciclo B-H mais estreito. Com o
aumento da permeabilidade diminui a retentividade, a coercividade, a relutincia e o
magnetismo residual.

A permeabilidade de um material pode ser relacionada com o teor de carbono e o teor
de elementos de liga. Um material com alto teor de carbono tera baixa permeabilidade e com
isso um fluxo magnético menor quando comparado a um material com baixo teor de carbono.
[Bohn, 2004; Bozorth; Chen, 1986; NTD, 2010].

O aco elétrico de GNO tem propriedades magnéticas favoraveis as aplicacdes que
requerem grande fluxo magnético. Ele tem uma perda de magnetizacao pequena e uma boa
polarizacdo magnética e permeabilidade se comparado com o0s outros acos. Essas
propriedades sao afetadas particularmente pelo teor de silicio e aluminio e pelo processo de

fabricac&o. [Dorner, 2009]

1.4 Processo de fabricacéo

1.4.1 Recozimento convencional
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Uma recristalizacdo s6 pode ocorrer se existir um estado encruado no material, ou seja,
se o material tiver sido suficientemente deformado a frio. Esse encruamento do material
acontesse pelo criacdo de discordancias, que sao defeitos de nao-equilibiro que elevam a
energia livre. E assim, quanto mais defeitos, mais energia livre. Como esta energia quase néo
se transforma em aumento de volume, ela é armazenada como energia interna criando um
potencial termodindmico para recristalizacdo, também chamado de “forca motriz para a
recristalizacéo”. [Falleiros, 2001]

A recristalizacdo acontece em duas etapas, nucleacdo e crescimento. A nucelacdo
forma novos graos de tamanho pequenos e com isso aumenta a energia livre. A partir de um
certo tamanho de gréo a energie livre diminui e apartir desse momento pode se falar sobre a
etapa crescimento. [Falleiros, 2001]

Se durante a nucleacdo e crescimento certas orientacfes surgem de forma preferencial
dentro da microestrutura, podemos falar sobre nucleagéo orientada e crescimento orientado.
Na nucleacao orientada certos orientagdes nucleiam com muito mais frequéncia do que outras
e dominam a microestrutra recristalizada. No crescimento orientado certas orientagdes crescem
muito mais rapido formando a microestrutra recistalizada. Nesse modelo os graos com essas
orientacdes tem que crescer muito mais se comparado como todos 0s outros graos presentes
na microstrutura. [Barrett, 1940]

Para iniciar a recristalizacdo existem trés teorias sobre como pode acontecer a
nucleacao [Falleiros, 2001; Beck, 1949; Bailey, 1962; Hu, 1963].

A primeira teoria é a da nucleacdo por migracdo de contorno induzida por deformacao
(MCID). Nesta teoria, os gréos tem orientacdes diferentes e com isso um contorno de grande
angulo. Esses contornos podem se movimentar e com isso aniquilar as discordancias. A
segunda teoria é a da nucleacdo por aniquilacdo de discordancias por contornos em
movimento. Esta teoria é baseada no efeito que um contorno de grande angulo, que passa por
uma estrutura encruada, cria uma condi¢cao no qual os atomos figuem mais desordenados, que
€ o0 contorno de grdo em movimento. Assim eles podem se rearranjar de uma forma que
diminua a energia interna. A terceira teoria € a da nucleacdo por rotacdo e crescimento de
subgraos. Nesta teoria novos grdos se formam através da evolucdo da estrutura celular de
discordancias ou da estrutura de subgréaos, e ndo como na teoria classica através do processo

envolvendo flutuacdes. [Falleiros, 2001]

I.4.2 Recozimento magnético

O recozimento magnético e o recozimento convencional se diferem apenas pelo campo
magnético que é aplicado ao material durante o processo do recozimento. O objetivo da

aplicacdo do campo magnético é induzir o alinhamento dos graos do material levando a uma
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textura que favoreca as propriedades magnéticas do aco, como por exemplo o aumento da
permeabilidade [Chen, 1986]. A temperatura de recozimento e o valor de silicio ttm grande
influéncia no valor do campo magnético necessario para afetar positivamente a microestrutura
e propriedades magnéticas de um aco elétrico [Chen, 1986]. De acordo com a literatura [Chen,
1986] a permeabilidade de uma liga que passou por um recozimento magnético é até 25 vezes
maior do que a de uma liga recozida convencionalmente. O grafico da figura |.7 [Bozorth, 1993]
relaciona permeabilidade com temperatura de recozimento e mostra que o valor maximo de

permeabilidade cresce de 10.000 ate 255.000 p.

103 x 280

240

200
£ /
=
£ 160
g Resfriamento com
= campo magnético
® 120
=
3
©
L]
£ 80
&

40 |
/ Resfriamento sem -
campo magnético :
Ol—o— o—t
600 700 800 900 1000 {100
Temperatura de recozimento em 2C

Figura 1.7: Influéncia do campo magnético durante o recozimento na permeabilidade maxima
[Bozorth, 1993].

A seguir sera apresentado um breve resumo de alguns trabalhos ja desenvolvidos
aonde foram aplicados campos magnéticos, com diferentes magnitudes, durante o
recozimento.

A primeira experiéncia sobre as influéncias de um campo magnético durante o
resfriamento nas propriedades magnéticas de um aco elétrico foi feita em 1913 por Pender e
Jones [Chikazumi, 1969]. O resfriamento foi de 800°C até a temperatura ambiente, o material
usado foi um aco elétrico com 4% silicio e um campo magnético c.a.. Vinte e um anos depois,
Kelsall trabalhando com uma liga Ni-Fe, verificou que o recozimento magnético também
influenciava nas propriedades magnéticas desta liga [Bozorth, 1993]. Em 1949, Smoluchowski
e Turner [Smoluchowski, 1949], aplicaram um campo magnético durante o recozimento de uma

liga ferro-cobalto. O campo magnético influenciou positivamente a textura de recristalizacao,
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criando uma textura [110] (100). Nesse experimento foi testada a influéncia do campo
magnético aplicado a uma temperatura de 700°C sob uma Unica taxa de aquecimento.
Smoluchowski e Turner acreditavam que com outras temperaturas e outras taxas de
aquecimento iniciais, esse efeito poder ser ainda mais intenso. Entre os anos de 1949 e 1966
foram muitos os experimentos realizados na tentativa de descobrir o efeito do recozimento
magnético na textura de recristalizacdo, em materiais diferentes, com aplicacdo do campo
magnético abaixo da temperatura de Curie. Todos esses experimentos mostram pouca
influéncia do campo magnético na textura [Smoluchowski, 1949; Sawyer, 1957; Bhandary,
1962; Adamescu, 1963; Granik, 1966]. Em 1967, Skorski [Skorski, 1967], aplicou um campo
magnético acima da temperatura de Curie em um ferro “armco” e em um aco de baixo carbono.
Os resultados mostraram uma significante diminuicdo no tamanho de grao apds o recozimento
magnético em comparacdo ao tamanho de grao gerado pelo recozimento convencional
[Skorski, 1967]. Quatro anos depois, Markov e Adamescu [Markov, 1971], fizeram a mesma
experiéncia com uma liga ferro-silicio e campo magnetico de 0,07 Teslas. O recozimento
magnético reduziu a taxa de migracdo de contorno de grdo e a distribuicdo de tamanho de
grao. O tamanho de grao, apos a aplicacdo do campo, continuava pequeno, enquanto que 0s
tamanhos de gréo do material que passou pelo processo de recozimento convencional
chegaram a tamanhos finais muitos maiores.

Além de Skorski, Markov e Adamescu [Skorski, 1967, Markov, 1971], muitos outros
pesquisadores descreveram 0 atraso no crescimento de grdo causado pela aplicacdo do
campo magnético a temperaturas antes e depois do ponto de Curie [Martikainen, 1981;
Watanabe, 1990; Xu, 1999]. Xu et al.[Xu, 1999] explicaram esse comportamento como sendo
um efeito da aceleracéo do processo de recuperagédo provocada pelo recozimento magnético,
levando a uma reducdo na forca motriz necessaria para a recristalizacdo e conseqliente
crescimento de gréo [Xu, 1999]. No trabalho publicado por Martikainen e Lindroos, no ano de
1981, foi reportado um grande aumento da textura de recristalizacdo {100} apds aplicacéo de
um campo magnético de 1.5 T nas temperaturas de 700°C e 725°C [Martikainen, 1981]. Em
1990, Watanabe et al. [Watanabe, 1990] descreveram que, ao contrario do que esperavam,
ndo foi encontrada uma grande diferenca na distribuicdo de orientacdo de gréos entre 0s
recozimentos sem aplicacdo de campo magnético e com aplicacdo do campo magnético numa
liga ferro-cobalto. Neste mesmo trabalho, no entanto, foi verificada uma grande influéncia do
campo magnético na distribuicdo de contornos de grdo. De acordo com os autores, a
freqliéncia de contornos de baixo angulo (<15°) aumenta com o aumento do campo magnético.
Em 1998, Masahashi et al. [Masahashi, 1998] observaram uma grande influéncia do campo
magnético de 10 Teslas na textura de um aco eletrico com 3,25% de Si com a favorecimento
do alinhamento de grdos com a dire¢cdo <001> paralela a direcéo da laminacéo a frio. O campo

também favorecia o contornos de grédo de baixa energia e a frequiéncia de contornos de gréo
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com baixo angulo, que ajuda os grédos a coalecerem. Xu et al. observaram, em 1999 [Xu, 1999],
a influéncia do campo magnético, de magnitude 10 Teslas, na formacao da textura {111}<112>
na liga ferro-silicio com 3% Si. Isso € um resultado importante, uma vez que a textura
{111}<112> na recristalizacdo secundaria pode aumentar a textura {110}<001> nos acos
elétricos de grao orientado [Carr, 1958; Datta, 1976]. Um aumento da textura <001> nao pbde
ser confirmada, neste trabalho, nem para o aco elétrico de grao orientado e nem para o de
grdo nao-orientado [Xu, 1999]. De 2002 a 2010, C. Bacaltchuk, observou que campos
magnéticos de alta magnitude afetavam o processo de nucleacgdo de graos {001}, {110} e {111},
causando um aumento no percentual de contornos de gréos especiais (CSL), aumento no
percentual de grdos com maiores valores de misorientacdo e diminuicdo no percentual de
graos de baixo angulo [Bacaltchuk, 2003; Bacaltchuk, 2005; Bacaltchuk, 2008_1; Bacaltchuk,
2008 2; Bacaltchuk; 2010].

1.5 Textura

Sobre textura entende-se uma orientacdo preferencial dos grdos. Se essa direcdo
preferencial é formada durante o processo de deformacdo da-se o nome de textura de
deformacdo. Geralmente apos o recozimento os grdos do material assumem uma direcdo
preferencial, que muitas vezes é diferente da textura de deformacdo, chamada textura de
recozimento. Existem ainda as texturas tipicas de laminacdo a quente e até mesmo as de
solidificacdo [Landgraf, 2001]. A textura e representada pela seguinte notacdo: familia de
planos ou plano paralelo ao plano da chapa e familia de dire¢6es ou direcéo paralela a direcao
de laminacéo da chapa (DL). No caso dos materiais de estrutura cristalina cubica, vale lembrar
qgue as dire¢cdes normais aos planos cristalinos possuem os mesmos indices de Miller destes
planos. Em outras palavras, a direcdo normal ao plano (100) e a direcdo [100]. Desta forma,
uma segunda maneira de citarmos a textura de uma chapa seria: familia de direcGes ou direcao
paralela a direcdo normal da chapa (DN) e familia de dire¢des ou direcéo paralela a direcdo de
laminacdo da chapa (DL).

Os cristais individuais podem se orientar de tal forma que a mesma direcao
cristalogréfica na maioria dos gréos é paralela ou quase paralela ao mesmo eixo. E a chamada
textura de fibra e este eixo em comum é chamado de eixo da fibra. [Cullity, 1972]. A textura de
fibra é definida, por exemplo, pela direcdo cristalografica alinhada paralelo ao eixo normal da
amostra e todas as possiveis direcdes <uvw> alinhadas com a direcdo de laminacao, fibra

gama {111}<uvw>. [Angelis, 2000]
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1.5.1 Texturaideal

A textura de um aco elétrico afeta o desempenho das maquinas devido a forte
anisotropia das propriedades magnéticas. A direcdo mais facil para magnetizar é a direcao
<100>, pois corresponde ao eixo de magnetizacdo espontédnea nos cristais cubicos de corpo
centrado (CCC). Portanto a magnetizacao nas outras dire¢cdes € mais dificil sendo a direcéo
<111> a direcao de mais dificil magnetizacao [Landgraf, 2001; Chen, 1986].

A figura 1.8 [McCurrie, 1994] relaciona magnetizagdo com o campo magnético aplicado
a um monocristal de ferro. Na direcdo <100>, mesmo com a aplicagdo de um campo
relativamente pequeno, o material atinge rapidamente a magnetizacdo de saturacdo. Enquanto
que para as diregbes <110> e <111> se faz necessaria a aplicacdo de campo magnético de

valor muito maior para se chegar & saturacao.
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Figura 1.8: Influéncia da textura a magnetizacao [McCurrie, 1994].

A curva de magnetizacdo de um Unico cristal de ferro mostra que as melhores
propriedades magnéticas acontecem quando o campo externo é aplicado na dire¢cdo <100>
(mostrado na figura 1.8). Por isso é necessario um nimero maximo de gréo direcionados nessa
direcao para que o material tenha um melhor desempenho magnético. No caso do aco elétrico
de grédo ndo-orientado, com aplicagdo em maquinas rotativas, a textura ideal seria {100}<Ovw>,
gue maximiza a frequéncia das direcées <100> no plano da chapa. Isso seria a orientacdo da
fibra de cubo com os planos {001} paralelo o plano de laminac&o. Foi mostrado por Kestens et
al. [Kestens, 2008] e Rollett et al. [Rollet, 2001] através de célculos que a textura de fibra de
cubo (fibra 8) é a textura ideal para acos elétricos de grédo néo-orientado.

Além da textura de fibra 6 , existem outras texturas que s&o importantes para o ago elétrico,
como a textura de de Goss {110} <001> (figura I.9), a textura de cubo (figura 1.9) e a fibra eta

{hkl} <001>, na qual a orientagéo de facil magnetizacdo se encontra paralela a DL.
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textura de textura de

Figura 1.9: Textura de Goss (esquerda) e textura de cubo (direita) [Tumanski, 2010].

Além das texturas desejadas existem texturas que queremos evitar na textura de
recristalizacdo, como a textura de fibra gama (111)[uvw] que é formada por graos com a
direcdo [111], direcdo de dificil magnetizacdo, paralela ao plano da chapa. Foi descoberto
através de uma pesquisa de Haratani [Haratani, 1984] que uma forte orientacao de (111)[112]
na textura de deformacdo leva a uma criacdo forte da orientacdo de Goss na textura de
recristalizacdo. Graos com orientacdo de Goss nucleiam no interior das bandas de deformacéo

formado gréaos (111)[112] que crescem consumindo a matriz deformada ao redor dele.

[.5.2 Influéncia da laminacdo a quente na textura final

Pesquisas mostram que a laminacdo a quente tem uma significativa Influéncia na
microestrutura final do aco elétrico. Paolinelli et al. [Paolinelli, 2003] mostraram que a aplicacao
de uma temperatura de acabamento de 1000°C num a¢o com 1,27% Si criou um tamanho de
grdo grande no material laminado a quente. Grdos grandes depois da laminagdo a quente
favorecem a nucleacéo de grdos com orientacdo de Goss durante do recozimento. Alem disso,
0 aumento do tamanho de gréo diminui a area de contorno de gréo e com isso a nucleacdo de
graos com direcdo [111]. Yashiki et al. [Yashiki, 1992] tambem explicaram, que o aumento de
tamanho de gréo, causado pela laminagdo a quente, aumenta a permeabilidade magnética,
devido ao aumento do plano {110} e a diminuicdo dos planos {111} e {211} na textura final.
Chang et al. [Chang, 1998] explicaram, que a textura € influenciada pela fase na qual o material
estd sendo laminado a quente. Quanto maior a temperatura final da laminacdo a quente na
fase ferritica, menor o encruamento e maior a textura {100}<011>. Laminac¢ado a quente na fase
austenitica, faz com que a textura de Goss, textura {110}<110> e a fibra gama se desenvolvam

fracamente.
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Nos acos elétricos de grao ndo-orientado, ap6s a laminacdo a quente, o material sofre
reducbes até 90% durante da laminacdo a frio. Isso faz com que a textura de laminacéo a

guente ndo tenha mais muita Influéncia na textura de deformacao. [Inagaki, 1987]

.5.3 Textura de deformacgéo

A deformacéo de grdos com diferentes orientacdes resultam em energias armazenadas
diferentes, pois estes gréos apresentam fatores de Taylor distintos [Falleiros, 2001]. O fator de
Taylor relaciona a tensdo de escoamento de materiais policristalinos com a tensdo de
cisalhamento, mostrada da equacao |.1, aonde o, é a tensdo de escoamento, M é o fator de

Taylor e 1. € a tensao de cisalhamento.

Equacéo I.1: Fator de Taylor

JE =M Jér:f"'-r::"'ir

Taylor explicou que, mantido constante o volume do material, sdo necessarios 5
sistemas de deslizamento independentes para garantir que todos os grdos possam se deformar
igualmente. [Roesler, 2006]

Pesquisas mostram que grdos com fator de Taylor maiores, como 0s grdos com
orientacdo [111], geram gréos recristalizados com orientacdo de Goss [Falleiros, 2001].

A direcdo <111> paralela a dire¢do normal, e a direcdo <110> paralela a dire¢édo de laminagéo
foram as orientagbes mais encontradas nos Fe-a de baixo carbono no trabalho de Viana
[Viana, 2001]. O grau de reducdo a frio tem uma grande influéncia na permeabilidade
magnética de um aco semi-processado, como mostrado na figura 1.10. Até um grau de

deformacéo a frio de 70%, a permeabilidade aumenta e acima disso ela cai rapidamente.
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Figura 1.10: Permeabilidade e perda magnética dependendo da reducéo a frio
[Dunkle, 1986].

Lee [Lee, 1989] encontrou um aumento da permeabilidade de ate 78%. O grau de
deformacdo também mostrou uma influéncia na textura de deformacdo no trabalho de
Tschiptschin et al. [Tschiptschin, 200]. Eles reduziram um aco de 3,2% Si de 15% a 80% e
escobriram, que quanto maior o grau de deformacdo, mais forte as texturas {100}<011>,

{211}<110> e {311}<011> e levemente mais fraca a textura de Goss.

.5.4 Textura de recristalizacéo

Como mostrado anteriormente existem texturas que favorecem as propriedades
magnéticas do ago elétrico, como a textura de cubo e a textura de Goss, e existem outras que
desfavorecem estas propriedades como a textura de fibra gama {111}<uvw>. Para evitar essa

textura é importante controlar o desenvolvimento de textura durante todo o processo de

deformacéo e recristalizacao.

1.5.5 Raio-X

A textura de um material pode ser avaliada pelo metodo de difracdo de raios-x. Os
raios-x foram descobertos em 1895 por um scientista alemdo chamado Rdntgen. Os raios-x
sao radiacdes eletromagnéticas da mesma origem que a luz mas com um comprimento de

onde menor e uma frequéncia maior. Isso faz com que o raio seja invisivel e possa facilmente
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passar por materiais opactos como metal. Mas a origem dos raios-x so foi entendida totalmente
no ano de 1912, quando também foi descoberto o fendmeno de difracdo de raios-x para
cristais. Os raios-x sao produzidos quando elétrons que possuem uma elevada energia cinética
sdo desacelerados rapidamente. A radiacdo € produzida em um tubo que tem uma fonte de
elétrons, uma voltagem de alta aceleragcdo e um alvo metalico. A unidade dos raios-x é o
angstrom (A = 10® cm). Todas as ondas carregam energia e a taxa de fluxo dessa energia que
passa por uma unidade de area perpendicular a direcdo da onda se chama intensidade e tem a
unidade ergsicm?sec. Quando os raios-x saem do tubo de emissdo eles tem varios
comprimentos de onda. A variacdo da intensidade e do comprimento de onda depende da
voltagem que tem dentro do tubo. [Cullity, 1972]

Se os raios-x batem no metal alvo e fazem com que os elétrons deste material emitam
radiacdo elétromagnética de um comprimento de onda s6 (feixe monocromatico), pode se falar
sobre a dispersdo de Thomson. Para isso ocorrer € necessario que:

- 0 angulo da entrada do raio seja igual ao de saida

- a equacdo de Bragg (nA=2d senf) deve ser atendida , aonde A é o tamanho de onda em
angstrons, 6 é o angulo entre o feixe incidente e o feixe difratado, d é a distancia
interplanar em angstron, e n corresponde a um ndmero inteiro de feixes (1, 2, 3, ...)

- 0s atomos entre os planos de difracéo estejam posicionados de modo que o feixe de difracéo

nao seja destruido [Cullity, 1972; Verhoeven, 1975].

Se a lei de Bragg é satisfeita, os raios de difracdo estardo em fase. Apenas um pequeno desvio

do angulo nesta lei, causa uma destruicdo do raio difratado, podendo até chegar a um

cancelamento completo do raio [Reed-Hill, 1973]. Cada plano cristalino possui seu respectivo

angulo teta (8yy) de difrac@o. O principio de difracdo de raios-x com o &ngulo teta pode ser visto

na figura 1.11.

Figura I.11: Difracdo de raios-x [Reed-Hill, 1973].

Os éangulos teta podem ser descobertos através de uma varredura na amostra, 2 teta

scan. Com o parametro de rede conhecido, podemos também calcular os dngulos de difracéo
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para certos planos. Para fazer esse célculo, precisa-se analisar a relacdo entre o angulo de
difrac@o e o plano, mostrado nas equagobes 1.2, 1.3, 1.4 e I5.

Combinando a equacéo de Bragg, escrito na equac¢do I.1, com a equacdo de espaco plano de
um cristal cubico, mostrada na equacao 1.2, conseguimos a equacéo de Bragg para um espaco
plano de um cristal cibico, mostrada na equacao 1.3, aonde “n” € um namero inteiro de feixes
(1, 2,3, ...), “A” é o comprimento de onda em angstrom, “d” é a distancia entre planos paralelos
do material cristalino em angstrom, “6” € o angulo de difracdo em graus, “h“, “k“, “I sdo os
indices de Miller, que representam os planos cristalograficos e “a“ € o parametro de rede em

angstrom.

Equacéo I.2: Equacéo de Bragg
nd = 2d sinf

Equacao 1.3: Equacao de espaco plano de um cristal cibico

1 (R + k2413
d? a?

Equacéo |.4: Equacao de Bragg para um espaco plano de um cristal cubico

Z1 &

(h? + k% +1%)

sin“f = —
4=

Para o plano 110, por exemplo, temos seguinte a equacdo 1.4, a equacéo 1.5.

Equacao I.5: Equacao de bragg para o plano 110 de um cristal cubico
2g = n*A?
S e T 5 7
Com a direcdo da difracdo pode-se determinar a forma e tamanho da célula. Para o
material usado nesta tese, o parametro de rede calculado do através do plano 110 foi de 2,86

A. Este célculo é mostrado na equaco 1.6.

Equacéo |.6: Parametro de rede do material usada nesta tese

A 1=1,790307 . .
a=— = — = 2,859208777TA=286A
V2senf,,, v2sen 26,28
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A equacdo de Bragg determina todos os possiveis angulos 6 de difracéo, independente
da intensidade. [Cullity, 1972]

I.5.6 Projecdo estereografica

A projecao estereografica € usada para mostrar a relacdo entre angulos de planos e
direcdes num cristal. Essa projecao quando usada em cristalografia é feita de modo que os

angulos permanecam em verdadeira grandeza na projecao.

Figura I.12: Projecao estereografica [Cullity, 1972].

Todos os planos de um cristal podem ser representados através de uma seta normal ao
plano. Aumentando essa seta até que ela chegue na esfera, encontramos o ponto P, chamado
de pdlo. Isso pode ser visto na figura 1.12, aonde o polo P1 e P2 foram encontrados para os
dois planos mostrados no centro da esfera. Supondo uma luz partindo do ponto de projecéo,
ponto B, mostrado na figura 1.13, cada polo causa um ponto de sombra no plano de projecao.

Esse plano de projecdo com os representados poélos é a projecao estereografica.
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Figura 1.13: Processo de projecéo [Cullity, 1972].

Existem projecdes standard que mostram as proje¢cfes dos planos mais importantes de
um cristal. A figura 1.14, mostra duas destas proje¢cdes standards: a projecdo do plano (001), a
esquerda e a projecdo do plano (011) a direita. Esta ultima corresponde a projecédo do plano
(001) girada 45° no sentido horario. [Cullity, 1972]

Figura 1.14: Projecdo standard dos planos (001) (esquerda) e (011) ( direita) com as projecbes
dos planos mais importantes de um cristal [Cullity, 1972].
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I.5.7 Figurade Pdlo

A figura de polo direta € uma projecdo estereografica que mostra a distribuicdo de um
unico plano cristalino em relacdo aos eixos da amostra (eixos macroscopicos). A figura de polo
direita é obtida através de medi¢Bes em difratdbmetro de raios-X aonde a fonte e o detector séo
mantidos fixos (&ngulo 26 é mantido constante) e a amostra se movimenta com intervalos de ,
geralmente, 5 graus. Uma vez que o &ngulo 26 € mantido constante, ao final de cada medicéo,
tem-se a distribuicdo de densidade de somente um Unico plano em relacédo as direcdes da
amostra (DN, DL, DT).

A figura 1.15 mostra uma figura de pélo para um material com graos distribuidos: (a)
randdomicamente e (b) com orientacdo preferencial. Na figura de pélo com orientacao
preferencial, textura, os pélos aparecem concentrados em certas areas. A figura 1.15(b) mostra
a figura de polo de uma amostra com textura de cubo, aonde o plano (100) é paralelo ao
superfice de chapa e a dire¢do [001] é paralela a direcdo da laminacéo. Este tipo de textura

fica, portanto, representada da seguinte forma (100)[001].

fu) (h)

Figura 1.15: Figura de pélo direta do plano (100) para uma amostra: (a) com distribuicdo randomica

de graos e (b) com distribuicdo preferencial de grdos [Cullity, 1972].

A figura de poélo mostrada na figura 1.15 chama-se figura de pdlo direta e mostra a
distribuicdo de um plano selecionado da amostra (110, 200, 211, ...) em relacdo as dire¢des

principais da amostra (DN, DL, DT).
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Existe ainda a chamada figura de polo indireta. Ela mostra a distribuicdo de planos do
cristal; (001), (011) e (111); em relagédo a uma dada direcéo selecionada da amostra (DN, DL,
DT). A figura de polo indireita € uma projecao standard e por isso somente um Unico triangulo

precisa ser mostrado, (figura 1.16). [Cullity, 1972]

111

Figura 1.16: Figura de polo indireita [Cullity, 1972].

[.5.8 Funcéo de distribuic&o de orientacdo (FDOC)

A descricacao da textura com o auxilio de figuras de polo diretas é bastante util, mas as
informacBes que estas contém sao incompletas ou semiquantitativas, ja que apenas os palnos
{hkl} difratados pelo material séo representados. Uma descricdo mais completa da textura deve
incluir informacé&o sobre a distribuicdo das orientacdes dos cristais dadas por um plano e uma
direcdo; {hkl} <uvw>, e a fracdo volumétrica de cada orientacdo presente. Este tipo de
representacéo pode ser obtida com o auxilio da funcdo de distribuicdo de orientacéo cristalina
(FDOC). A FDOC expressa a probabilidade de encontrarmos determinadas orientacdes
(hkl)[uvw] em uma amostra. Essa probabilidade em uma amostra sem textura é igual a 1. Uma
intensidade de 2 em uma orientacdo, por exemplo, representa que esta orientacdo € duas
vezes mais provavel de estar presente na amostra do a aleatoridade. Na FDOC a orientacédo de
um cristal é definida segundo 3 angulos de Euler, que constituem 3 rotacbes consecutivas que
aplicadas aos eixos [100], [010] e [001] da célula unitaria, tornam os mesmos coincidentes com
os eixos de referéncia (DL, DT e DN) da amostra. Em outras palavras, os angulos de Euler (v,
0, ¢) relacionam os eixos da célula unitaria com os eixos macroscopicos do material. A figura

1.17 mostra as rotagdes para o sistema de orientagdo de Bunge (W1, ¢ W,). [TSL OIM, 1998]
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Figura 1.17: Rotacao dos angulos de Euler, notacédo de Bunge [TSL OIM, 1998].

Os angulos phil, phi e phi2 sdo chamados angulos de Euler, segundo a notacdo de
Bunge. Em 1965 os angulos de Euler foram adaptados por Roe [Roe, 1965]. A rotacdo também

pode ser feita pelo sistema de Roe como mostrada na figura 1.18 [Cardoso, 2010].

DIREGAO
NORMAL

DIREGAO DE @
LAMINAGAO

DIREGAO
TRA NSVERSAL

Figura 1.18: Rotacao dos angulos de Euler, notacéo de Roe [Cardoso, 2010].

A convencao de angulos de Bunge para angulos de Roe se faz através das relacbes

mostradas na equacéo 1.7 [Davies, 1971]:

Equacéo |.7: Equacdes de conversdo dos angulo de Euler, notacdo de Bunge para &ngulo de
Euler, notagcéo de Roe

LIJRoe = LPl, Bunge — 'IT/2
Oroe = ¢Bunge

PRroe = LIJZ, Bunge T /2
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Existe uma relagdo entre as orientagbes de um gréo, dados em indices de Miller e os
angulos de Euler. Essas relagbes para a notacdo de Roe estdo mostrada nas seguintes

equacoes:

h= - sen® cosp

k= sen® senp

| = cos©

u= cos¥ cosO cosp —sen¥ senp
v= - cosW cos@ senp —senW¥ cosp

w= cos¥ sen®

A figura 1.19 mostra uma FDOC, secdo constante de p2 = 45° mostrando as fibras q,
gue corespondem a diregdo <110> paralelo a dire¢do da laminagéo, fibras y, que corespondem
a direcdo <111> paralelo a direcdo normal e fibras 8, que corespondem a direcdo <001>
paralelo a direcao normal. O ponto marcado com G é de orientacdo de Goss, com C é de
orientacdo de cubo e os pontos marcados com H sdo de orientacdo de cubo rotado. Na FDOC,
a secao phi2=0°, tambem ¢é importante pelo fato de mostrar a fibra eta. que e a fibra que tem a

direcao (001), direcdo de facil magnetizacao, paralela a direcao normal da amostra.

P

H (001)[110] C (001)[0T10] H (001)[110]

1 (114)[170] —\

fibra_at (112)[110]

(223)[170] 2 oo B
E’(111)[011] (111)[T12)

r .

g (L1D§1T0]  (111)[121] ‘
u F T* (554)([225]

. I 1 1 1 1 1 1 1 .
L (110)[1T0] G (110)[001]

Figura 1.19: FDOC na secéo p2 =45°,notacao de Bunge, mostrando fibra q, fibra y e fibra 6
[Kestens, 2008].
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A figura 1.20 mostra as FDOC na sec¢éo phi =0° e phi=45° na nota¢do de Roe. Podemos

observar a fibra eta na secéo de phi=0° e fibra alfa, fibra gama e fibra teta na se¢éo de phi=45°.

3] e
0 10 20 30 40 50 6070 80 90 10 20 30 40 50 60
T T T T T LS 7, 5§ T =) = T T T T T P2 5.2
[100] 3ot z0n302]101) [203](102] 2 S [1o] [332]1 iy | (12 [113)
= = =1 ” 123]
10F 1313] of-. [123]
sy ke I [230] 132]
[310] o5 (312) | [213% 31 (613 pso) 1121 _jnaeal
208" [311] (212] | I E = i 132
| i - 28 023}
2l g | ] ;
2i0) (211) \5273]1 {112 , [072] 1301 R
30k (5503 {322] | [223] | ‘,‘“23} E 30f Qi)
(320 i || [023] {032]
3 33% 22 . -
3 OF gy (B[ aag aoF o3y fo21) [133)
(110] ! (232] | | [on [010] 321
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Figura 1.20: Figura FDOC na secéo p=0° (a) mostrando a fibra n, e se¢do p =45° (b) mostrando

as fibras q, fibra y e fibra 6, notacdo de Roe [Davies, 1971].

.6 Contorno de gréao

Pesquisas mostram que o contorno de grao é influenciado pelo processo de fabricacao.
E a estrutura desta, por sua vez, influéncia certas propriedades dos materiais. [Watanabe,
1988]. A segquir sera abordado o efeito da misorientacdo e do sitio de coincidéncia da rede

(CSL) na microestrutura do aco elétrico.

.6.1 Misorientagcdo

O misorientacdo que existe entre duas orientacdes de gréo € descrita pelos trés angulos
de Euler phil, teta, phi 2. O &angulo minimo necessario para fazer com que dois grdos
coincidam na mesma orientagdo chamado angulo de misorientagéo.

Existem angulos de misorientacéo de baixa e alta mobilidade. Graos com altos dngulos
de misorientagdo (acima de 15°) mostram uma mobilidade muito mais forte do que gréos com
baixo angulos de misorientacéo. Este fendbmeno faz com que graos com baixo angulo de
misorientagcdes ndo consigam crescer rapidamente e consequentemente ndo consigam
recristalizar [Cotrell, 1953].

De acordo com a teoria [Dunn, 1950], a energia interna armazenada durante a

deformacéo a frio aumenta na medida em que o angulo de misorientacdo aumenta. Em outras



28

palavras, temos que, graos com grandes angulos de misorientagao possuem mais energia, e
portanto maior mobilidade, podendo se recristalizar primeiro e crescer mais rapido que os
demais. Isso significa que misorientacdes de grande dngulo possuem mais energia, e portanto
maior mobilidade, podendo recristalizar melhor e mais rapido. [Dunn, 1950]

Foram feitas varias pesquisas sobre a relacdo entre angulo de misorientacdo e
mobilidade do grao para acos elétricos e o desenvolvimento de grdos com orientacao de Goss
[Hayakawa, 1997 1; Hayakawa, 1998; Hayakawa, 1996; Hayakawa, 1997 2; Rajmohan,
1999]. De acordo com esses trabalhos, os angulos de misorientacéo entre 20 e 45 graus sao
0S gue possuem maior energia e por isso contornos de grdos com esses angulos de

misorientacao seriam os que se deslocariam mais rapido durante o processo de recristalizacao.

.6.2 Coincident Site Lattice (CSL)

Os sitios de coincidéncia (coincident site lattice), também chamados de contornos
especiais, sdo interfaces entre graos vizinhos, na qual uma relacdo particular de orientacéo, de
grande angulo, produz um baixo valor de energia interfacial. Sdo contornos incoerentes e ao
contrario da maior parte dos contornos de baixa energia, sob certas condi¢des, os contornos de
coincidéncia tem uma mobilidade maior do que os contornos aleatérios e do que os contornos
totalmente coerentes. Os sitios de coincidéncia formam um reticulado dentro dos dois cristais
unidos pela interface e tem como pontos nodais os referidos sitios. Esta rede é denominada,
portanto, rede de sitios de coincidéncia (coincident site lattice), Assim X3 refere-se a um
contorno de coincidéncia em que a cada 3 sitios da rede cristalina de um cristal temos 1 sitio

de coincidéncia.
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Figura 1.21: Sitio de coincidencia da rede cristalina [Morhenn, 2010].

A relacdo de orientacdo entre as duas redes de cristais estdo explicados pelo angulo

entre eles mostrado na figura 1.21(a) [Morhenn, 2010].

Como medida da densidade de CSL, temos a equacéo 1.8 para o calculo X:

Equacéo 1.8: Célculo de

Volume da celula inica do CS1L

-
A = T i ¥ ¥ ¥
Voiume da celula Onica da rede cristalina

Com essa definicdo o valor de X tem que ser sempre real e impar.
Para uma rotacdo como mostrado na figura .21 de 36,87° o valor para X é igual a 5, como

mostrado na equacgéo 1.9.

Equacéao 1.9: Exemplo para célculo de

F=a(aVs5)’=5

¥ 5 significa que um em cada 5 atomos pertence as duas redes superpostas. Com isso,
contornos de graos que tem um angulo muito pequeno podem ser chamados de X 1 pois com
um angulo muito pequeno entre os grados todo atomo sera um CSL. Sitios de coincidéncia s6
acontessem com certas relagfes de rotacdo. Valores de sigma iguais ou superiores a 29 séo

chamados de CSL randbémicos. [randle, 1996]
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Zhang et al. [Zhang, 2005] descobriram que a presenca de um campo magnético de 12T
durante a decomposicdo difusional da austenita diminuiu a ocorréncia de misorientacdes da
baixo angulo. Eles explicam este resultado com o fato de que o campo magnético causa um
aumento na temperatura de transformacédo e uma diminuicdo do stress de transformacéao.

A aplicacdo do campo magnético fortemente aumenta a frequéncia de CSL X3- £29,
especialmente a frequéncia de CSL 3, causada pelo aumento da area dos contornos de baixa
mobilidade durante o estado de crescimento de gréo.

A aplicacdo de um campo magnético durante um processo de recozimento também
mostrou que a frequéncia de baixo CSL aumentou depois da aplicacdo do campo. [Esling,
2007]

Em uma outra pesquisa [Lin, 1996] foi avaliada a relacdo entre o grdo com orientacdo

de Goss e a frequéncia de CSL. O resultado mostrou que os graos com orientagdo de Goss
apresentam frequentemente contornos de baixos CSL (£3- £29) com uma probabilidade de
aproximadamente 13% em todos os gréos com orientagéo de Goss.
Lee et al. [Lee, 1995] observaram que o desenvolvimento da textura de Goss esta ligada ao
CSL x5. Os gréos de textura de Goss que tem um contorno de grdo CSL X5 crescem mais
rapido, pois possuem uma mobilidade maior. O desenvolvimento da textura de Goss parece
nao ser influenciado pelo nimero de CSL, mas pelo nimero de alguns CSL especificos, como
0 CSL 35.

No trabalho de Chang et al. [Chang, 2009] foi avaliado a relac&o entre textura de cubo
rodado e contornos de grdos CSL. O resultado mostrou que o maior percentual de CSL eram
os CSL 23, 27,29 e £15.

A textura de cubo foi encontrado com alta frequéncia de contornos CSL, especialmente
CSL £7. [Wu, 2005]

.7 Tamanho de grao

O tamanho de grdo tem um grande efeito nas perdas magnéticas. Quanto maior o
tamanho de grdo menores as perdas totais até um certo limite de tamanho de grao [Cunha,
2001]. Das trés componentes de perdas, perda por histerese, perda por correntes anémalas e
perda por correntes parasiticas; as perdas por histerese sdo as que mais influenciam nas
perdas totais para tamanhos de grdo pequenos. As perdas por histerese diminuem com o
aumento do tamanho de grdo. Como pode ser observado na figura 1.22, as perdas totais
diminuem com o aumento do tamanho de grao, até atingir um tamanho de grao 6timo, entre
100 a 150 pum [Shimanaka, 1982]. Depois disso, as perdas anémalas e as perdas parasiticas,

as quais crescem com o aumento do tamanho de gréo, passam a influenciar mais no valor total
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das perdas. Além das perdas, o tamanho de grdo também influencia na resistividade elétrica

gue cresce com o0 aumento do tamanho de gréo [Campos, 2006].

- w.‘ug

P1,5%0

I I I
L1 + + T

0 S0 100 150 200

Tamanho de Grao - ym

Figura 1.22: Influéncia do tamanho de grao nas perdas totais [Shimanaka, 1982].

Il Procedimento Experimental

1.1 Amostras

Amostras com dimensfes de 5 x 8 x 0,5mm foram retiradas da chapa de aco elétrico
laminada a frio. A composi¢do quimica média encontrado na ACESITA para o material da

amostra é mostrada na Tabela II.1.

Tabela II.1: Composicao quimica
Elemento Si C Mn S N Al
Teor (%) 3,25 0,003 0,3 0,001 0,002 0,6

Foi feita uma analise da composi¢éo quimica através do método de MEV, que mostrou
uma composicao quimica de 3% Si e 0,74% Al, mostrada na tabela 11.2. Na figura Il.1 pode-se

ver 0s picos encontrados para os trés elementos: ferro, aluminio e silicio.
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Figura Il.1: Contagens de componentes da composi¢do quimica

Tabela 1I.2: Composicao quimica através do método de MEV

Elemento Pontos contada Peso % Erro Peso %

Aluminio 226 0,74 +/- 0,11
Silicio 1332 3,00 +/- 0,11
Ferro 53568 96,26 +/- 0,67

As amostras de aco elétrico de grao nao-orientado foram laminadas a quente e a frio na
ACESITA-Brasil. A laminacdo a quente foi feita em duas etapas, laminacdo de desbaste e
laminacdo de acabamento. Durante a laminacdo de desbaste o material sofreu cinco passes
para diminuir a espessura de 200 mm para 14 mm, reducdo de 93%. A laminacdo de
acabamento também foi feita em cinco passes, diminuindo a espessura de 14 mm a 2 mm,
reducédo de 85,7%. A laminacao a frio foi realizada em um Unico passe, diminuindo a espessura
de 2mm para 0,5mm, reducdo de 75%. Apds a laminacdo, as amostras passaram pelos
processos de recozimento convencional e recozimento magnético realizados no “National High
Magnetic Field Laboratory” (NHMFL) em Tallahassee, Florida. Esta parte do procedimento
experimental, foi realizada durante o periodo de doutoramento de Cristiane Bacaltchuk
[Bacaltchuk disseracdo]. O dispositivo experimental empregado no recozimento magnético

consistiu de um forno cilindrico inserido no ndcleo de um magneto de alto campo com
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capacidade maxima de 20 Teslas. Um porta-amostras de alumina, contendo as amostras
posicionadas com a direcdo de laminagdo (DL) paralela a direcdo de aplicacdo do campo
magnético, foi inserido no forno e posicionado no centro do magneto no instante em que a
temperatura de recozimento foi atingida. Imediatamente ap0s a inser¢cdo das amostras, 0
campo magnético foi aplicado durante o tempo de recozimento desejado. As amostras foram
recozidas a 800°C por 3, 10, 15 e 30 minutos em uma atmosfera inerte de argénio e nitrogénio
e na presenca de um campo magnético de 17 Teslas de magnitude. Para uma melhor
avaliacao do resultado da aplicacdo do campo magnético durante o recozimento, um segundo
grupo de amostras foi recozido convencionalmente, sob as mesmas condigbes de tempo,

temperatura e atmosfera. [Bacaltchuk, 2004]

O forno, no qual as amostras foram recozidas € mostrado esquematicamente na figura
.2.

— > Parahaste
Forno de
altaT,
Magnetoresistivo,
Zona quente, 195 mm boro, 20 Tesla
até 1200 °C

porta amostra

Figura I1.2: Forno de recozimento com magneto [Bacaltchuk, 2004].

1.2  Experimentos

Nesse trabalho a mircoestrutura de um aco elétrico de grao ndo-orientado com 3,25% Si
vai ser avaliada usando as técnicas de difracdo de raios-x para avaliacdo e caracterizacao da
textura, microscopia 6tica para avaliagdo do tamanho de grdo e microscopia eletrbnica de
varredura (MEV) para avaliacdo da orientacdo individuais dos gréos, distribuicdo de tamanho
de grédo e estrutura do contorno de grdo. Em seguida vao ser usadas nomenclatura das

amostras, explicadas na tabela 11.3.



Tabela 11.3: Nomenclatura das amostras.
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NOMENCLATURA | PROCESSAMENTO

DA AMOSTRA

HHR Amostra laminada a quente

HCR Amostra laminada a frio

Ho83 Amostra recozida convencionalmente por 3 minutos
Hm83 Amostra recozida magneticamente por 3 minutos
Ho810 Amostra recozida convencionalmente por 10 minutos
Hm810 Amostra recozida magneticamente por 10 minutos
Ho815 Amostra recozida convencionalmente por 15 minutos
Hm815 Amostra recozida magneticamente por 15 minutos
Ho830 Amostra recozida convencionalmente por 30 minutos
HmM830 Amostra recozida magneticamente por 30 minutos

A figura 1.3 mostra o organograma que relaciona as amostras usadas neste trabalho com os

metodos de avaliacdo aplicados.

Raio-X Laminagéo a MICI:OS.COpIa
guente optica
|
Laminagao a frio
l
| |
Recozimento Recozimento
convencional magnético
: |
800°C 800°C
3,10, 15, 30* min 3,10, 15, 30" min,
17T I/ DL
. Microscopia
MEV Raios-x* AL
Optica*

Figura 11.3: Organograma do procedimento experimental.
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[1.2.1 Microscopia 6tica

[1.2.1.1 Preparagdo das amostras

Para avaliacdo da microestrutura utilizando microscépio 6tico, todas as amostras foram
lixadas na seguinte sequéncia: lixa 500, 800, 1200, 2400 e finalmente com 4000. Depois as
amostras foram polidas com pasta de diamante de 3 microns. Apds o polimento, as amostras
foram atacadas com Nital 5% por 10 segundos, aplicado, na superficie da amostra, atraves de

um algodéo.

11.2.1.2 Medicdo

As medi¢cbes de tamanho de gréo foram realisadas através de um microscopio 6tico da
marca Olympus, modelo BX60M. Foram tiradas 20 fotos para cada uma das amostras
utilizando-se um aumento de 200 vezes.

O tamanho de grdo médio foi calculado através do método da intersecao linear de acordo com

a seguinte equacéo II.1:

Equacéo Il.1: Equacédo de método da intersecao linear
Tg=L/ (N*X)

Aonde: Tg = Tamanho de gréo medio (diametro)
L = Lagura da micrografia
N = NUmero de intersecbes

X = Aumento da imagem no microscoépio 6tico

Sobre cada uma das 20 micrografias feitas de cada amostra foram colocadas 13 linhas
e contados o nimero de intersecdes feitas entre os diversos contornos de graos e estas linhas.
Para a lagura foi usada o tamanho real encontrada na imagen salva, que foi de 162,6mm. Com
0 aumento da imagem conhecida, pode se entdo calcular, através da equacao Il.1, o tamanho
de grao médio para cada micrografia. Finalmente, foi calculada a média das vinte micrografias

e determinado o tamanho de gréo médio para cada amostra.



36

I1.2.2 Raios-X

[1.2.2.1 Preparagéo das amostras

As amostras que foram medidas através do equipamento de raios-x foram lixadas com
as lixas 600, 1200, 2400 e 4000. Apos isso foi realizado um polimento com pasta de diamante

de 3 e 1 microns.

[1.2.2.2 Medicao

A textura das amostras de aco elétrico foi medida através do método de difracdo de
raios-x. O equipamento usado para a medicdo de textura € da marca Philips X Pert PRO
mostrado na figura Il.4. O material do alvo usado nessas medicdes foi cobalto. A voltagem foi
de 40 kV com uma corrente de 45mA. A abertura do feixe foi de 1,5 mm. Foram medidas as
intensidades dos planos (110), (200) e (211). O tubo de raios-X e o detector ficaram parados
durante a medicdo, enquanto a amostra rotacionava 360 graus em phi e 85 graus em psi com
intervalos de 5 graus. Os programas PC Texture 3.0 e Popla foram usados para transformar

esse dados gerando a FDOC.

Figura 11.4: Equipamento Raios-x [Bacaltchuk, 2004].

1.2.3 MEV

11.2.3.1 Preparag&o das amostras

Para a medicdo com microscépio eletronico de varedura, as amostras foram preparadas
da mesma forma que foi feita para a medicdo com microsopio 6tico. As amostras foram lixadas
com as lixas 500, 800, 1200, 2400, 4000, polidas com pasta de diamante de 3 microns e

atacadas com Nital 5% por 10 segundos.
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11.2.3.2 Medicao

Através da medicdo de MEV é possivel determinar tanto o tamanho quanto a orientacéao
dos graos. O microscopio eletrdnico de varredura usado é da marca Jeol, modelo JSM5800LV.
Foi feita uma medida por amostra com um aumento de 500 vezes e um intervalo de 2 ym. A
voltagem usada durante da medicao foi de 20kV. As medidas feitas através do método de MEV
deram informacg@es sobre a distribuicdo de tamanho de gréo, a distribuicdo de orientacédo e a

distribuicdo de misorientacdes.

Il. Resultados experimentais

1.1 Microscopia 6tica

[1.1.1 Amostras laminadas a quente

A micografia da amostra HHR mostrou ser composta por graos pouco deformados e
com tamanho medio de 207,86 pym. Duas micrografias representativas da amostra laminada a

guente sdo mostradas na figura IIl.1.

HHR

Figura I1.1: Micrografias da amostra laminada a quente feitas por microscopia 6tica.
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I11.1.2 Amostras recozidas convencionalmente

A amostra recozida convencionalmente por 3 minutos, HO83, mostrou um tamanho de
grao médio de 59,67 um, bastante similar ao da amostra recozida por 10 minutos, HO810, a
qual apresentou tamanho médio de grdo de 59,91 um. A amostra recozida por 15 minutos
mostrou um tamanho médio de grao de 60,16 um e a amostra recozida por 30 minutos um
tamanho de grao médio de 70,24 um. Podemos observar que para as amostras recozidas
convencionalmente por 3, 10 e 15 minutos o tamanho medio de grdo é praticamente 0 mesmo,
mostrando nenhuma influéncia do tempo de recozimento durante o intervalo de 3 ate 15
minutos. O recozimento por 30 minutos resultou em um tamanho médio de gréo, cerca de 17%
maior em relacdo aos tempos de recozimento de 3, 10 e 15 minutos. A figura 1ll.2 mostra
algumas micrografias representativas das amostras recozidas convencionalmente com
aumento de 200 vezes.

Ho83

Ho810
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Ho815

Ho830

Figura 111.2: Micrografias das amostras recozidas convencionalmente feitas por microscopia
Otica.

[11.1.3 Amostras recozidas no campo magnético

A amostra recozida por 3 minutos, HM83, com um campo magnético aplicado paralelo a
direcao da laminacdo mostrou um tamanho médio de grao igual a 49,29 um. A amostra HM810
apresentou um tamanho médio de grdo de 56,07 um. Apds o recozimento magnético por 15
minutos, a amostra HM815 mostrou um tamanho médio de grdo igual a 52,01 ym enquanto a
amostra HM830, recozida por 30 minutos, apresentou um tamanho médio de grao de 51,74 pym.
De acordo com os resultados, podemos observar que o tempo de recozimento magnético teve,
ao contrario do recozimento convencional, alguma influéncia no tamanho médio do grao
recozido durante os periodos de tempo de 3 e 10 minutos. A amostra que foi recozida por
apenas 3 minutos mostrou o menor tamanho médio de grao dentre todas as outras amostras.
Com o recozimento da amostra por 10 minutos houve um aumento no tamanho de grao de
quase quase 14% em comparacdo com a amostra recozida por 3 minutos. Deixando-se a
amostra por mais 5 minutos no recozimento magnético, um total de 15 minutos, resultou em
uma diminuicdo em 7% no tamanho médio de grédo. O recozimento magnético por 30 minutos
diminuiu ainda mais o tamanho médio de grao, aproximando este valor do valor encontrado
apos 3 minutos de recozimento. Resumindo, o maior tamanho médio de grao foi encontrado
apds o recozimento magnético por 10 minutos. Micrografias representativas das amostras

recozidas magneticamente sédo mostrados na figura I11.3.
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Figura I11.3: Micrografias das amostras recozidas no campo magnético feitas por microscopia

Gtica.
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1.2  Textura

I1.2.1 Amostras laminadas a quente

A amostra laminada a quente possui a componente de textura {001}<110> bastante
forte com intensidade igual a 13,7 vezes o randémico. Esta amostra ndo apresenta nem textura
de Goss, nem de cubo. A textura {111}<112> foi encontrada com intensidade de 7 vezes o

randémico, conforme pode ser observado nas FDOCs da figura Il1.4.
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Figura lll.4: Funcgéo de distribuicdo de orientacédo cristalina, se¢des de phi constantes iguais a
0° e 45°, notagdo de Roe, para a amostra HHR.

I11.2.2 Amostras laminadas a frio

A figura Ill.5 abaixo mostra o resultado de textura para a amostra de aco elétrico apds
sua laminagéo a frio na forma da funcéo de distribuicéo de orientagfes cristalinas (FDOC) para
as secdes de phi constante iguais a 0° e 45°. A textura {001}<110>, fortemente encontrada na
amostra laminada a quente, secao de phi = 0 °, desapareceu totalmente apos a laminacgéo a
frio. A textura {111}<112> permaneceu forte nesta amostra, com uma intensidade de 5 vezes o

randémico.
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Figura ll1.5: Funcgéo de distribuicdo de orientacédo cristalina, se¢des de phi constantes iguais a
0° e 45°, notagdo de Roe, para a amostra HCR.

I11.2.3 Amostras recozidas convencionalmente

A figura 111.6 mostra as FDOCs para as se¢des constantes de phi=0° e phi=45° para as
amostras recozidas convencionalmente por 3, 10, 15 e 30 minutos. Podemos observar que
houve uma alteragdo na distribuicdo preferencial de grdos entre elas com a temperatura de
recozimento. A amostra Ho83 mostrou uma forte componente de Goss com 4,2 vezes 0
randémico, componente {001}<110> igual a 4,4 vezes o randdmico e componente {111}<112>
com intensidade de 4,3 vezes o randéomico. A amostra que foi recozida por 10 minutos mostrou
uma textura de Goss mais forte, com quase 6 vezes o randémico. A componente {001}<110>
diminui de intensidade em relacdo a amostra recozida por 3 minutos para 2,8 vezes o
randdmico. Apés o recozimento por 10 minutos, a amostra criou uma leve textura de cubo de 2
vezes o randémico e uma textura {111}<112> com intensidade de 4,2 vezes o randémico. Apds
0 recozimento por 15 minutos, a textura de cubo voltou a desaparecer. A textura de Goss
diminuiu de intensidade, voltando a ser 4 vezes o randémico, e a intensidade da componente
{001}<110> aumentou, atingindo um valor de 4,3 vezes o randdmico da mesma forma que a
amostra Ho83. A textura {111}<112> na amostra Ho810 apareceu com uma intensidade de 3,2
vezes o randdémico, menor do que a intensidade na amostra Ho83. A amostra Ho830 mostrou
uma forte textura de Goss com intensidade igual a 5,6 vezes o randémico. A componente de
textura {001}<110> diminuiu de intensidade em relacdo a amostra recozida por 10 minutos,
atingindo o valor de 3,2 vezes o randbmico. A textura de Cubo ndo se desenvolveu apés o
recozimento convencional por 30 minutos. A componente {111}<112> foi encontrada com

intensidade de 3,5 vezes o randémico. Com base nestes resultados podemos observar que a
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textura da amostra Ho83 e Ho815 sao muito parecidas. Apés 10 minutos de recozimento, a
desejada textura de Goss e de cubo conseguem se desenvolver melhor e apenas a textura
{001}<110> sofre uma reducdo em sua intensidade. Comparando as amostras recozidas por 10
e por 30 minutos, podemos observar que a textura de cubo desaparece e a textura de Goss

diminui de intensidade apds o recozimento por 30 minutos.
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Figura ll1.6: Funcgéo de distribuicdo de orientacédo cristalina, se¢des de phi constantes iguais a
0° e 45°, notacdo de Roe, para as amostras: (a) Ho83, (b) Ho810, (c) Ho815, (d) Ho830.
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As fibras eta e teta séo as fibras mais importantes para o acgo elétrico porque favorecem
as propriedades magnéticas. A fibra gamma, ao contrario, € uma fibra indesejada por conter as
orientacdes de magnetizacao dificil. Por isso a intensidade desejada de fibra eta e fibra teta é a
maior possivel e a da fibra gama é a menor possivel. A figura 11l.7 mostra o comportamento das
fiboras eta das amostras recozidas convencionalmente. Podemos observar que a amostra
recozida por 3 minutos tem, na média, uma menor intensidade da fibra eta dentre todas as
guatro amostras. Com um recozimento de 10 minutos a intensidade media da fibra eta chega
ao maximo. Um recozimento por mais 5 minutos diminui em média essa intensidade e apés 30
minutos de recozimento, a fibra eta volta a aparecer com maior intensidade, comparavel, na
média, com a intensidade encontrada na amostra recozida por 10 minutos. Da mesma forma
que nas FDOCs, podemos observar aqui também que a orientacdo de Goss {110}<001>,
presente na fibra eta, angulo de 45°, e a orientacdo de cubo {100}<001> presente na fibra eta,

nos angulos de 0° e 90° s&do as mais intensas na amostra recozida por 10 minutos.
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Figura lll.7: Fibras eta das amostras recozidas convencionalmente.

A fibra teta, mostrada na figura Il1.8 para as amostras recozidas convencionalmente,
gue é considerada ser a fibra mais importante para os agos eléticos, mostra que a orientacéo
de {001}<010>, mostrada em psi= 45°, para Ho83, Ho815 e Ho830 s&o quase iguais, enquanto
a orientacdo de cubo € muito mais presente na amostra recozida por 10 minutos. Para a
orientacdo {001}<110> acontece o contrario, as amostras Ho83 e Ho0815 mostram uma

intensidade cerca 1,5 vezes maior do que a amostra recozida por 10 e 30 minutos.
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Figura I11.8: Fibras teta das amostras que foram recozidas convencionalmente.
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Figura I11.9: Fibras gama das amostras recozidas convencionalmente.

A fibra gama mostra altas intensidades para a amostra recozida por 3 minutos. A curva
da amostra recozida por 10 minutos mostra um comportamento parecido, porém com
intensidade um pouco menor. Apds 0 recozimento por 15 minutos, a amostra apresentou uma
curva praticamente invertida, mas com uma média de intensidade menor do que das amostras
recozidas por 3 e 10 minutos (ver figura I11.9). A menor intensidade média da fibra gama foi

encontrada para a amostra recozida por 30 minutos.
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Figura l11.10: Relag&o entre componentes de textura e tempo de recozimento para o
recozimento convecional.

A figura 111.10 mostra as relagdes entre as orientacdes mais importantes, sendo elas a
orientacdo de Goss, orientacdo de cubo e orientacdo (111)[112], e o tempo de recozimento
convencional. Somente na amostra recozida por 10 minutos foi desenvolvida uma leve textura
de cubo, textura essa que nas amostras recozidas por 3, 15 e 30 minutos desaparece
totalmente. Também a textura de Goss e bem mais desenvolvida depois do recozimento por 10
minutos, seguida pela amostra recozida por 30 minutos. O recozimento por 15 e 30 minutos
conseguiu diminuir levemente o desenvolvimento da orientacdo (111)[112] em relacdo a

amostra recozida por 3 e 10 minutos.

[11.2.4 Amostras recozidas no campo magnético

A figura 111.11 mostra as FDOCs para as sec¢des constantes de phi=0° e phi=45° para as
amostras recozidas dentro do campo magnético a 17 Teslas por 3, 10, 15 e 30 minutos.
Podemos observar que a amostra que foi recozida por 3 minutos tem uma intensidade da
textura de Goss de 3,2 vezes o randdmico e ndao mostrou textura de cubo. A textura
{001}<110> apareceu com uma intensidade de 2,4 vezes o randémico e a textura {111}<112>
foi encontrada com intensidade igual a 3,8 vezes o randémico. A amostra Hm810 mostrou uma
textura de Goss mais intensa, de 4,5 vezes o randdmico, mas ndo desenvolveu uma textura de
cubo. A textura {001}<110> aparece tambem mais forte do que na amostra Ho83, com 3,2
vezes o0 randémico e, finalmente, a textura {111}<112> apresentou intensidade igual a da
amostra Hm83 com intensidade de 3,8 vezes o randdmico. A amostra que foi recozida no
campo magnético por 15 minutos mostrou uma textura parecida com a da amostra recozida por

10 minutos, com as intensidades da textura de Goss atingindo um valor de 4 vezes o
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randémico, da componente de textura {001}<110> igual a 3,1 vezes o randémico e textura de a
cubo novamente nula. A textura {111}<112> apresentou intensidade de 3,8 vezes o randdémico.
A amostra recozida por 30 minutos mostrou uma intensidade de textura de Goss mais fraca
com 3 vezes o randbmico e continuou ndo desenvolvendo textura de cubo. A textura
{001}<110> foi encontrada com maior frequéncia, com uma intensidade de 4,7 vezes o
randdomico e a textura {111}<112> consegui diminuir bastante apos de 30 minutos de

recozimento magnético, atingindo uma intensidade de 2,3 vezes o randémico.
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Figura ll1.11: Funcéo de distribuicdo de orientacéo cristalina, se¢bes de phi constantes iguais a
0° e 45°, notacdo de Roe, para as amostras: (a) Hm83, (b) Hm810, (c) HM815, (d) HM830.
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A figura 111.12 mostra a fibra eta para as amostras recozidas dentro do campo magnético

a 17 Teslas. A amostra recozida por 10 minutos mostrou a maior intensidade da orientacdo de

Goss, seguida pela amostra recozida por 15 minutos.
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Figura l11.12: Fibra eta das amostras recozidas no campo magnético.

A fibra teta foi, na média, mais intensa na amostra recozida por 30 minutos. A amostra

recozida por 10 minutos mostrou uma maior intensidade da fibra teta quando comparada com

as amostras recozida magneticamente por 3 e 15 minutos. Isso pode ser observado na figura

1.13.
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Figura I11.13: Fibras teta das amostras recozidas no campo magnético.
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Além de ter uma 6tima presenca de fibra teta, a amostra recozida por 30 minutos no
campo magnético mostra a menor intensidade de fibra gama, conforme mostrado na figura
[11.14. As amostras recozidas no campo magnético por 3, 10 e 15 minutos apresentam curvas
de fibra gama com comportamento bem parecido, sendo que a amostra recozida por 10

minutos mostra a intensidade da fibra gama menor dentre estas trés amostras.
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Figura lll.14: Fibras gama das amostras recozidas no campo magnético.

A figura 111.15 mostra as relacOes entre as orientagdes de Goss, orientagdo de cubo e
orientacao (111)[112] e o tempo de recozimento magnetico magnético. Da mesma forma que
para as amostras recozidas conventionalmente, aqui também podemos observar que a amostra
recozida magneticamente por 10 minutos € a amostra que mostra o maior desenvolvimento da
textura de Goss. A textura de cubo nédo foi desenvolvida em nenhuma das 4 amostras. A
amostra Hm830 mostrou a menor intensidade de textura de Goss, mas foi a unico tempo de

recozimento que conseguiu reduzir a intensidade da componente de textura {111}<112>.
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Figura I11.15: Relagéo entre componentes de textura e tempo de recozimento magnético.

I11.3 Microscopia Eletronica de Varredura

I11.3.1 Amostras recozidas convencionalmente

Através dos dados coletados do microscépio eletrbnico de varredura (MEV) foram
analisadas a distribuicdo de tamanho de grdo, a textura e propriedades dos contornos de gréo
das amostras recozidas convencionalmente e recozidas no campo magnético com magnitude
de 17 Teslas por 3, 10 e 15 minutos. A avaliacdo por microscopia eletrdnica das amostras
recozidas convencionalmente e magneticamente por 30 minutos ndo pode ser realizada devido

a problemas técnicos apresentados por este equipamento.

[1.3.1.1 Tamanho de gréo

A tabela Ill.L1 mostra as areas que foram analizadas nas amostras recozidas
convencionalmente por 3, 10 e 15 minutos com informacg6es sobre tamanho da area analisada
e tamanho médio de gréo encontrado. A anélise de uma area de 39921,2 um? da amostra Ho83
mostrou que quase metade (49%) desta area é fomada por grdos com area de até 769,23 pm?.
A amostra possui ainda poucos grdos com uma area entre 769,23 e 3076.92 um® e um gréo
bastante maior, ocupando 22% da area total analisada, medindo 8729,54 pmz. A distribuicdo de
tamanho de grdo da amostra Ho83 é mostrada na figura 111.16. O diametro médio de gréo
encontrado na area analisada foi de 7,05 um, levando a um tamanho médio de gréo para esta

area da amostra equivalente a 39,05 um?>.



Tabela I1l.1: Areas analisadas pelo MEV das amostras recozidas convencionalmente.
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Tamanho da area: Tamanho da area: Tamanho da area:
39921,2 pm? 53076,2 pm? 48630,5 um?
Tamanho médio de gréo: Tamanho médio de gréo: Tamanho médio de gréo:
39,05 pm? 362,75 pm? 46,50 pm?
Diametro médio de gréo: Diametro médio de gréo: Diametro médio de gréo:
7,05 pm 21,49 pm 7,69 pm
Ho83 Ho810 Ho815
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Figura 111.16: Distribuicdo de tamanho de grdo da amostra Ho83.
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Na amostra Ho810 foi analisada uma area de 53076,2 umz. Mesmo sendo uma area
bem maior do que analisada na amostra Ho83, a amostra recozida por 10 minutos mostrou um
numero de gréos detectados muito menor, um total de 148 gréos. Esse resultado sugere que o
tamanho médio dos grdos nesta amostra deva ser bem maior. Na figura I11.17 podemos
observar que 40% da area esta ocupada por grdo menores do que 1000 pm?, o que equivale a
91% do nimero total de g&os. Existem mais 12 grdos com um tamanho entre 1000 e 4000 pm?
e da mesma forma que ocorreu na amostra recozida por 3 minutos, na amostra Ho810 também
apareceu um Unico grdo com um tamanho de grao bem maior do que os outros. Na amostra
Ho810 este Gnico grdo menciondo tinha tamanho de 8518,23 um? ocupando 16% da area

analisada. O valor de area média de gréo encontrado foi de 362,75 pm?>.
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Figura I11.17: Distribuicdo de tamanho de grdo da amostra Ho810.

A area analisada na amostra recozida convencionalmente por 15 minutos foi de 48630,5
um?, sendo que 99% dos grdos encontrados tinham area de até 769,23 um?. Mas esses 99%
dos graos ocupam somente 28% da area analisada, mostrado na figura 111.18. Mais 30% da
area esta ocupada por 10 grdos que possuem tamanho entre 769,23 e 3076,92 pm?, 24% da
area esta ocupada por dois gréos medindo até 6153,85 pm? e um Unico grdo, ocupando 19%
da area, com um tamanho de 9214,51 umz. O diametro médio de grao na amostra recozida

convencionalmente por 15 minutos é 7,69 pm e a area média dos gréos é de 46,50 pm?.
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Figura 111.18: Distribuicdo de tamanho de grdo da amostra Ho815.

Todas as trés amostras recozidas convencionalmente mostram uma distribuicdo de
tamanho de grdo parecido. No geral existem muitos grdos de tamanho pequeno e alguns
poucos de tamanho maior. Uma Unica diferenca que podemos observar é que a area média
dos graos da amostra recozida convencionalmente por 10 minutos € aproximadamente 3 vezes

maior do que das amostras recozidas convencionalmente por 3 ou 15 minutos.

111.3.1.2 Textura

Nas figuras I11.16, 111.17 e 111.18 podemos ver o percentual da area para certos tamanhos
de grdos com as orientacdes especificas {001}<001>, {011}<001> e {111}<001>. Na amostra
Ho83 aproximadamente 17% dos grdos até 769,23 um? tem uma textura com a direcéo [001],
que é a direcao de facil magnetizacéo, paralela a direcdo da lamincdo. Cerca de 4% desses
17% gréos apresentam orientacéo de Goss e 3% apresenta textura de cubo. A textura de cubo
aparece novamente num grdo com area maior, de até 3076,92 pm? O maior grdo presente
nesta area medida, com 8729,54 pm? ndo possui nenhuma das trés orientacdes relacionadas
(Figura 111.16). Na figura 111.17 podemos observar que as orientacdes especificadas, contendo a
direcdo de facil magnetizacdo paralela a DL, estdo mais presentes nos graos menores. No
total, cerca 10% da area esta ocupando por essas trés componentes de textura. A textura de
cubo apareceu em cerca 12% dos grdos menores, com até 1000 um? e em um dos trés gréos
medindo até 3000 pm?. Os grdos com textura de Goss equivalem a cerca de 10 % dos gréos
menores com até 1000 pm? e esta presente em um dos oito grdos com dimensao de até 2000

um?. A figura 111.18 mostra a distribuicio das trés componentes de textura {001}<001>,
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{011}<001>, {111}<001> para a amostra recozida convencionalmente por 15 minutos. Essas
trés componentes ocupam um total de aproximadamente 12% da area analisada desta
amostra. A textura de cubo esta presente em somente cerca de 2,5% dos grdo menores com
ate 769,23 pm? e no grdo de 6153,85 um? A textura de Goss aparece somente nos gréos
menores, com até 769,23 um® e com um percentual entre esses grdos pequenos de
aproximadamente 6%. De um maneira geral, para todas as amostras recozidas
convencionalmente a maior probabilidade de grdos com textura de cubo e textura de Goss
ocorreu para 0s graos menores, com no maximo 1000 um?. Entre eles, o maior percentual foi o
encontrado na amostra recozida por 10 minutos. Como a amostra Ho810 tem um tamanho de
grdo médio maior do que as outras duas amostras analisadas pelo MEV, podemos, talvez,
sugerir que um aumento nas texturas de cubo e de Goss resultam em um aumento de

tamanho de gréo.

[11.3.1.3 Contorno de gréo

O angulo de misorientacdo que existe entre dois graos tem influéncia nas propriedades
magnéticas (veja capitulo 6.1). A figura 1ll.L19 mostra uma curva de distribuicdo de
misorientacao de contorno de grdo para um policristal randémico. Podemos observar que o
maior nimero de gréos apresentam valor de misorientacéo variando entre 20 e 60° com um

maximo de misorientagdes acontecendo com aproximadamente 48°.
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Figura l11.19: Distribuicdo de misorientacdo de contorno de grdo para um policristal randomico
[Mackenzie, 1958].
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A distribuicdo de misorientacdo da amostra Ho83, mostrada na figura 111.20, é parecida
com a de policristal randémico. Podemos observar que nesta amostra aparecem mais
misorientacdes de baixo angulos, enquanto o nimero de angulos médios € um pouco menor do
gue no policristal randémico. Aproximadamente 53% dos graos apresentam misorientacdes

entre 20° e 45° e apenas 20% dos grédos possuem angulo de misorientacéo entre 50° e 55°.
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Figura I11.20: Distribuicdo de misorientagcdo da amostra Ho83.

A figura 111.21 mostra a distribuicdo de misorientagdo da amostra Ho810. A distribuicdo
nesta amostra e bem diferente da distribuicdo do policristal randémico. No total 45% dos graos
possuem angulos de misorientacéo entre 20° e 45° e 34% dos restantes deles misorientacéo
entre 50° e 55°.
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Figura I11.21: Distribuicdo de misorientagdo da amostra Ho810.
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A amostra recozida por 15 minutos mostra uma distribuicdo de misorientacdo similar a
da amostra recozida por 3 minutos, conforme mostrado na figura 111.22. Quarenta e nove
porcento da microestrutura desta amostra e formada por graos com angulos de misorientacao

entre 20° e 45°, e 20% por grdos com angulo de misorientacdo entre 50° a 55°.
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Figura I11.22: Distribuicdo de misorientagdo na amostra Ho815.

Para todas as trés amostras 0 angulo de misorientagdo encontrado com maior fragcéo foi
o de 55°. Angulos de misorientacdo entre 20° e 45° s&o 0s mais importantes para 0 aco
elétrico. O grafico da figura 111.23 mostra uma comparagao entre a microestrutura das amostras
recozidas convencionalmente por 3, 10 e 15 minutos por meio da fragdo de grdos com
misorientacao entre os angulos de 20° a 45°, e os angulos abaixo e acima destes. A amostra
recozida convencionalmente por 3 minutos foi a amostra que resultou em um maior numero de
grdos com angulos misorientagcbes entre 20 e 45°. Seguido pela amostra recozida

convencionalmente por 15 minutos e por ultimo, a amostra recozida por 10 minutos.
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Figura I11.23: Distribuicdo de misorientacéo das amostras recozidas convencionalmente.

A figura 111.24 relaciona os sigmas de 3 a 9, que foram encontrados para as amostras
recozidas convencionalmente. Estes valores de sigma, que representam o0s sitios de
coincidéndia da rede cristalina (CSL) sdo os mais importantes para o aco elétrico. Como
podemos observar nesta figura, os sigmas de 3 a 9 correspondem a 27% de todas os CSLs
encontrados na amostra Ho815, seguido pela amostra recozida por 3 minutos, Ho83, que
mostrou um percentual de sigmas de 3 a 9 igual a 25%. Podemos também observar que essas
sigmas se desenvolveram relativamente menos na amostra recozida por 10 minutos, com um
percentual de apenas 16%. O maior percentual de CSLs das amostras recozidas por 3 e 15
minutos correspondeu ao X3. Enquanto eles tinham o maximo deles nesse CSL, a amostra
Ho810 mostrou um percentual mais baixo desse CSL. A amostra Ho810, recozida por 10
minutos apresentou os mais baixos valores de X3 e 5, mas no entanto, desenvolveu o maior

percentual de 7 em comparacéo as, as amostras recozidas por 3 e 15 minutos que atingiram

percentual minimo para sigma igual a 7.
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Figura 111.24: CSL Boundaries das amostras recozidas convencionalmente.

I11.3.2 Amostras recozidas

[11.3.2.1 Tamanho de grao

no campo magnético
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A tabela 1.2 mostra micrografias das &reas analisadas através do método de MEV das

amostras recozidas no campo magnético com informacdes sobre os tamanhos das areas

analisadas e os tamanhos médios de grao.

Tabela I11.2: Areas analisadas das amostras recozidas no campo magnético.

Tamanho da area:
46884,2 um?

Tamanho da area: 58428,5
2

Tamanho da area: 33449,2

2

Diametro médio de gréo:

Diametro médio de gréo:

pm pum
Tamanho médio de grao: Tamanho médio de grao: Tamanho médio de gréo:
38,56 pm? 88,83 um? 40,59 pm?

Diametro médio de gréo:
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7,01 pm

10,63 pm

7,19 pm

HmM383

Hm810

HmM815

Na amostra Hm83, 26% da area total analisada € formada por 1214 graos medindo até

615.38 um?, conforme mostrado na figura I1.25. Um total de 13 grdos se desenvolveram com

tamanho de até 2461,54 pm? e mais quatro grdos de tamanhos 3692,31 pm? 4923,08 pum?,
5538,46 um®e 7384,62 pm®. O diametro médio encontrado foi de 7,01 um.
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Figura I11.25: Distribuicdo de tamanho de grdo da amostra Hm83.

Na amostra recozida magneticamente por 10 minutos foi analizada uma area total de

58428,5 pm?. Vinte e um porcento dessa area esta ocupada com 632 grdos menores do que

500 pm? Na figura 11.26 podemos observar que um percentual elevado, 63 % da area

analisada, é ocupada com gréos menores do que 1500 um?. O ndmero de grdos medidos que

possuem um tamanho entre 500 a 1000 pm? é de 15 e o nimero de grdos medidos com

tamanho entre 1000 e 1500 pm? é de 12, bem menor do que o nimero de gréos encontrados

ate 500 um® Mesmo com o percentual da area ocupada quase igual, podemos observar que a

maioria dos grdos encontrados com area de até 500 pm? deve ser muito pequeno. Foi

encontrado ainda um total de 5 grdos medindo entre 1500 e 5000 um? e o maior gréo

encontrado apresentou um tamanho de 5608,38 um® O diametro médio encontrado foi de

10,63 pm.
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Figura I11.26: Distribuicdo de tamanho de grdo da amostra Hm810.

De acordo com a figura 111.27, ap6s o recozimento por 15 minutos no campo magnético,
a amostra Hm815 mostrou maior percentual de grdos com tamanho pequeno, ate 461,54 um?,
ocupando 32% dos 33449,2 um? de area analisada. A amostra mostrou mais 9 grdos com
tamanho entre 461,54 e 923,08 umz ocupando 18% da area analisada. Foram encontrados 5
grdos medindo entre 923,08 e 4615,38 um? e 0 maior grdo encontrado, ocupando 16% da area
analisada média 5261,97 pm?. O tamanho médio de grdo encontrado foi de 40,59 um? e o

didametro médio foi de 7,19 um.

93 = Diregdo cristalografica
= 001 001 10.0
== 110 001 10.0
© 111 001 100
o 02 +
Noo |
[}
o
S
s, 01 +
@©
P
] 1]
0.0 .lJ:I] r : .
0 2 4 6
Tamanho de grdo (um?*10°)

Figura Il1.27: Distribuicdo de tamanho de gréo da amostra Hm815.
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111.3.2.2 Textura

As figuras 111.25, 111.26 e IIl.27 mostram, além da distribuicdo de tamanhos de gréo, a
distribuicao de trés orientacbes preferenciais {001}<001>, {011}<001> e {111}<001> em relacao
ao tamanho de gréo para as amostras recozidas magneticamente por 3, 10 e 15 minutos. Na
amostra recozida por 3 minutos podemos observar que muitos gréos, independente do
tamanho, tem a orientacdo néo desejada {111}<001>(figura Ill.25). A textura de cubo somente
aparece nos graos pequenos com até 1230,77 um? em cerca 15% dos gréos. A Textura de
Goss quase nao foi desenvolvida, somente levemente nos graos pequenos com até 1846,15
um? e nos gréos com tamanho entre 4307,69 e 4923,08 pm?. Na figura 111.26 podemos observar
gue na amostra Hm810, a presenca da textura {111}<001> foi encontrada com menor
frequéncia. Ela aparece principalmente nos grdos pequenos com até 1500 um? e em um dos
dois gréos encontrados com dimenséo entre 3500 e 4000 um?. A textura de cubo foi também
encontrada nos grios pequenos com ate 1500 pm? com uma frequéncia de mais ou menos 7%
dos gréos. O maior grdo encontrado, com tamanho 5608,38 pm? também mostrou a orientacao
de cubo. A textura de Goss apareceu somente nos graos pequenos medindo ate 1500 pm? com
uma frequéncia de mais ou menos 9 % dos graos. Na amostra recozida no campo magnético
por 15 minutos a textura {111}<001> diminuiu ainda mais aparecendo somente nos graos
pequenos com até 1384,62 um?. A textura de cubo se desenvolveu em aproximadamente 17%
dos gréos pequenos com até 923,08 um?, (figura 111.27). A textura de Goss apareceu com cerca
de metade da frequéncia da textura de cubo nos gréos pequenos com até 923,08 pm? e foi

encontrada também no grao com maior tamanho, entre 4153,85 e 4615,38 umz.

111.3.2.3 Contorno de gréo

As misorientacdes na amostra recozida por 3 minutos no campo magnético apresentam
uma distribuicdo diferente da encontrada para um policristal randémico (figura I11.19, 111.28). A
amostra Hm83 mostra, relativamente um grande percentual de misorientacdes de baixo dngulo
se comparada a um policristal randémico. No total, 49% dos graos possuem angulos de
misorientacdo entre 20° e 45°. O percentual de grdos com misorientacdo entre 50° e 55°

representam um percentual de 18% da microestrutura.
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Figura 111.28: Distribuicdo de misorientagdo da amostra Hm83.

A distribuicAo de misorientacdo da amostra Hm810, mostrado na figura 111.29, se
assemelha mais com a distribuicdo de misorientacdo para um policristal randémico, mas
também mostra uma pequena elevacao de misorientagdes de baixo angulo. No total, 58% dos
graos medidos possuem angulo de misorientacdo entre 20° e 45°. Nesta amostra, grdos com

misorientacdo entre 45° e 50° formaram um percentual de 13,8%.
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Figura 11.29: Distribuicdo de misorientagcdo da amostra Hm810.

A figura 111.30 mostra a distribuicdo de misorientacéo para a amostra recozida no campo
magnético por 15 minutos que novamente difere um pouco mais da distribuicdo encontrada

para um policristal randémico. Nesta amostra, 53% dos contornos de grdo possuem angulo de
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misorientacdo entre 20° e 45°. Os graos com angulo de misorientacdo entre 50° e 55°

correspondem a uma fracéo de 20% da area medida.
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Figura 111.30: Distribuicdo de misorientacdo da amostra Hm815.

Comparando as distribuicbes de misorientacbes das amostras recozidas
magneticamente por 3, 10 e 15 minutos, podemos observar que a amostra recozida por 10
minutos desenvolveu maior percentual de misorientagdo com angulos entre 20° e 45°, seguida
pela amostra recozida por 15 minutos e por Ultimo a amostra recozida por 3 minutos (figura

111.31).
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Figura I11.31: Distribuicdo de mistorientacdo das amostras recozidas no campo magnético.
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Conforme ja mencionado, os sitios de coincidencia~3 a X9 s&o considerados os mais
importantes para o ago elétrico. Conforme mostrado na figura 111.32, a amostra recozida por 10
minutos no campo magnético desenvolveu um namero elevado destes CSLs, um total de 32%
de todos os medidos. A amostra recozida por 3 minutos mostrou um percentual de 23% %3 a
29, e a amostra recozida por 15 minutos somente 20%. Todas as trés amostras desenvolveram
principalmente CSLs X3. De uma maneira geral, podemos observar que nas amostras
recozidas no campo magnético, o percentual de graos com CSL diminui com o aumento do

valor de sigma.
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Figura Il11.32: CSL das amostras recozidas no campo magnético.

V. Discusséao

IV.1 Microscopia 6tica

IV.1.1 Amostras recozidas por 3 min

Comparando o tamanho médio de grdo da amostra recozida convencionalmente por 3
minutos com o da amostra recozida dentro do campo magnético por 3 minutos, podemos

observar que o tamanho médio de grao da amostra recozida convencionalmente é em torno de
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20% maior do que o da amostra Hm83v. Com esses tamanhos médios de grdo, nem a amostra
recozida convencionalmente, nem a amostra recozida no campo magnético se encaixam na
faixa de tamanho de gréo 6timo que é de 100 a 150 ym [Shimanaka, 1982]. A diferenca em
tamanho de gréo encontrado nas duas amostras pode ter sido causada pela aceleragdo do
processo de recuperagao provocada pelo recozimento magnético. Essa aceleracdo levaria a
uma consequente reducdo da forca motriz necessaria para a recristalizagéo, resultando em
uma reducao do crescimento de grao [Xu, 1999]. O efeito do recozimento convencional na
microestrutura do aco elétrico, levando a um tamanho de grédo final maior do que o encontrado
apoés o recozimento magnético, concorda com os resultados encontrados por outros autores
[Skorski, 1967; Markov, 1971; Martikainen, 1981; Watanabe, 1990; Xu, 1999] Analisando as
micrografias das amostras Ho83 e Hm83v mostradas na figura IV.1, podemos observar que as
duas amostras apresentam microestruturas com distribuicdo de tamanhos de grdo similares
com muitos gréos pequenos e alguns poucos graos bem maiores.

Ho83

Hm83

médio de grao: 49,29 ym

Tamnh

Figura IV.1: Micrografias das amostras recozidas por 3 minutos.

IV.1.2 Amostras recozidas por 10 min
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A amostra recozida convencionalmente por 10 minutos mostrou um tamanho médio de
grao de 59,91 pym. Este € um tamanho medio de grdo pouco maior do que o que foi
desenvolvido na amostra recozida no campo magnético por 10 minutos, que foi de 56,07 um.
Novamente, esses valores sao fora da faixa de tamanho de grédo otimo, que é de 100 a 150 ym
[Shimanaka, 1982]. A distribuicdo do tamanho de grdo, que pode ser visto na figura 1V.2, é
muito parecida com a das amostras recozidas por 3 minutos, e mostram varios gréos pequenos

e alguns poucos gréos bem grandes.

Ho810

Hm810

Tamanho médio de gréo: 56,07 ym

Figura IV.2: Micrografias das amostras recozidas por 10 minutos.

IV.1.3 Amostras recozidas por 15 min

A amostra Ho815 desenvolveu um tamanho médio de grao de 60,16 ym. A amostra
recozida no campo magnético, Hm815, mostrou um tamanho médio de grdo menor, 52,01 pm.
A distribuicdo de grédos na amostra recozida convencionalmente € mais uniforme do que a da
amostra recozida no campo magnético. De acordo com as micrografias da figura V.3, podemos
ver que a amostra Ho815 apresenta graos pequenos e grdos de tamanho médio, ao contrario
da amostra Hm815, aonde podemos perceber, a presenca de diversos graos pequenos e
alguns bem maiores.
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Figura 1V.3: Micrografias das amostras recozidas por 15 minutos.

Todas as trés amostras, Hm83, Hm810 e HM815 representam uma distribuicdo de
tamanho de grdo com muitos grdos pequenos e alguns poucos graos grandes. Essa
distribuicdo pode ser causada pelo fato, que certas orientacdes tendem a crescer mais rapido
gue outras [Lee, 1995].

IV.1.4 Amostras recozidas por 30 min

De todas as amostras analisadas a amostra Ho830 foi a que mostrou o maior tamanho
medio de grao, 70,24 ym. A amostra recozida por 30 minutos dentro do campo magnético
mostrou um tamanho médio de grdo 26% menor, 51,74 ym. As amostras recozidas por 30
minutos mostraram uma distribuicdo de tamanhos de grdo parecida com as das amostras
recozidas por 15 minutos, com muitos grdos de tamanho médio na amostra recozida
convencionalmente e muitos grdos pequenos e poucos grdos muito grandes na amostra
recozida dentro do campo magnético. A figura 1V.4 apresenta duas micrografias representativas
para cada uma das amostras recozidas fora e dentro do campo magnético.



69

Ho830

HmM330

50 pm
s —————

Tamanho médio de grao: 51,74 ym

Figura IV.4: Micrografias das amostras recozidas por 30 minutos.

Comparando os tamanhos médio de gréo de todas as amostras, podemos observar que
o tamanho de gréo das amostras recozidas convencionalmente é maior que o das amostras
recozidas magneticamente para todos os tempos de recozimento. Outra diferenca observada
entre os dois modos de recozimento foi que, no caso do recozimento fora do campo, os
tamanhos médios de grdo permaneceram praticamente constantes até 15 minutos aumentando
seu valor somente apés 30 minutos de recozimento; enquanto que no caso do recozimento
magnético, o tamanho médio dos graos aumentou de apés 10 minutos para entdo reduzir e
para um valor em torno de 52 ym apés 15 minutos de recozimento. A figura IV.5 mostra a
variacao do tamanho médio de grdo com o tempo de recozimento para os dois modos de
recozimento. Esse resultado esta de acordo com Xu que mostrou que a a aplicagdo do campo
magnetico causa uma aceleracdo do processo de recuperacdo e com isSsO provoca uma

reducdo na forca motriz, levando a uma reducéo do crescimento de gréo [Xu, 1999].
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Figura IV.5: Variacdo de tamanho médio de gréo das amostras recozidas convencionalmente e
das amostras recozidas no campo magnético.

Nenhuma amostra apresentou um tamanho médio de grao, apdés 0 recozimento
primario, entre 100 e 150 ym, tamanho ideal para um bom desempenho dos os agos elétricos
[Shimanaka, 1982]. Finalmente, com o tempo de recozimento aumentando, as amostras
recozidas convencionalmente desenvolveram uma distribuicdo de tamanho de grdo cada vez
mais uniforme com gréos de tamanhos médios enquanto a distribuicdo nas amostras recozidas
magneticamente continuavam a ter varios graos muito pequenos e alguns poucos graos
bastante grandes. Esse efeito pode ser causado pelo fato de que certas orientacdes, por

exemplo a textura de Goss, crescem mais rapido do que outras [Lee, 1995].

IV.2 Textura

IV.2.1 Amostras laminadas a quente e a frio

A amostra laminada & quente mostrou uma forte textura {001}<110> e {111}<112>. Ela
nao apresentou textura de Goss, nem de Cubo (figura IV.6). Como essa amostra € de um aco
elétrico de grao ndo-orientado, e vai sofrer uma grande reducéo durante a laminacao a frio, a
textura encontrada na amostra laminada a quente nao vai ter muito influéncia na textura de
deformacéo [Inagaki, 1987].

A textura depois da laminacéo a frio mostrou nenhuma componente de Goss, cubo ou
{001}<011>. Pesquisadores encontraram uma influéncia do grau de deformagcdo no
desenvolvimento da textura [Lee, 1989; Tschiptschin, 2000]. Lee encontrou um aumento de
permeabilidade para um grau de deformacéo a frio até 78%. Tschiptschin [Tschiptschin, 2000]
explicou que, quanto maior o grau de deformacéo a frio (de 15 a 80%) em um aco de 3,2%Si,

mais forte a textura de {100}<011>, {211}<110> e {311}<011> e levemente mais fraca a textura
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de Goss. Esse resultado ndo pode ser confirmado na amostra HCR, uma vez que ela ndo
mostrou nenhuma destas componentes de texturas. A amostra HCR mostrou somente uma
forte fibra gama com intensidades de até 5 vezes o randémico. Este é um resultado importante,

porque as orientacdes da fibra gama geram gréaos recristalizados com orientagcdo de Goss
[Falleiros, 2001].
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Figura IV.6: Funcgéo de distribuicdo de orientacéo cristalina, se¢bes de phi constantes iguais a
0° e 45°, notacdo de Roe, para as amostras HHR (a) e HCR (b).

IV.2.2 Amostras recozidas por 3 minutos

Comparando a textura da amostra Ho83 com a da amostra Hm83, mostradas na figura
IV.7, podemos observar que as texturas sdo similares. As duas amostras apresentam textura
de Goss, textura {001}<110> e textura {111}<112> sendo que as intensidades encontradas

para estas componentes de textura sdo maiores na amostra recozida convencionalmente.
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Enquando a textura de Goss, na amostra Ho83, foi medida com uma intensidade de 4,2 vezes
o randdmico, a amostra Hm83 mostou somente uma intensidade de 3,2 vezes o randémico. A
textura {001}<110> da amostra recozida convencionalmente foi encontrada com 4,4 vezes o
randémico enquanto que a amostra Hm83 apresentou intensidade 2,4 vezes o randémico. O
recozimento magnético por 3 minutos se mostrou benéfico em relacdo ao recozimento
convencional somente para a componente indesejada {111}<112> que apresentou intensidade
levemente reduzida, cerca de 11%, na amostra Hm83. Esses resultados mostram que, no
geral, a aplicagcdo do campo magnético nao influenciou positivamente a formacao da textura na
amostra recozida por 3 minutos. Outros pesquisadores encontraram pouca influéncia da
aplicacdo do campo magnético durante o recozimento com uma temperatura abaixo da
temperatura de Curie [Smoluchowski, 1949; Sawyer, 1957; Bhandary, 1962; Adamescu, 1963;
Granik, 1966].
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Figura IV.7: Funcgéo de distribuicdo de orientacgéo cristalina, se¢des de phi constantes iguais a
0° e 45°, notacdo de Roe, para as amostras: (a) Ho83, (b) Hm83.
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A fibra eta € uma das fibras importantes para o ago elétrico. A figura IV.8 compara as
fibras eta das amostras recozidas por 3 minutos fora e dentro do campo magnético. Podemos
observar que a amostra recozida convencionalmente tem maior intensidade da textura de
Goss, que se encontra no angulo teta igual a 45°. Excetuando-se essa componente de textura,

a amostra Hm83 mostrou maior intensidade da fibra eta.
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Figura IV.8: Fibras eta das amostras recozidas por 3 minutos fora e dentro do campo magnético.

Comparando a fibra teta da amostra Ho83 com a amostra Hm83 na figura IV.9,
podemos observar que a fibra teta da amostra recozida convencionalmente mostra maior

intensidade.
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Figura IV.9: Fibra teta das amostras recozidas por 3 minutos fora e dentro do campo
magnético.
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A fibra gama mostrou comportamento contrario outras duas fibras ja mencionadas. A
amostra recozida no campo magnético mostou, em média, maior intensidade da fibra gama e
somente a textura {111}<112>, que se encontra no angulo psi = 60°, apresenta maior

intensidade na amostra recozida convencionalmente, conforme mostrado na figura 1V.10.
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Figura IV.10: Fibra gama das amostras recozidas por 3 minutos fora e dentro do campo
magnético.

IV.2.3 Amostras recozidas por 10 minutos

A figura IV.11 mostra as FDOCs das sec¢des constantes de phi=0° e phi=45° para as
amostras recozidas por 10 minutos fora e dentro do campo magnético. Podemos observar que
os FDOCs da amostra recozida convencionalment diferem um pouco dos FDOCs da amostra
recozida no campo magnético. A amostra Ho810 mostra uma textura de Goss forte, 6 vezes o
randémico enquanto que a amostra Hm810 mostra uma intensidade para essa componente de
textura de 4,5 vezes o randémico. A amostra Ho810 foi a Unica que conseguiu desenvolver
uma leve textura de cubo de intensidade 2 vezes o randdmico. A componente de textura
{001}<110> foi encontrada com maior intensidade na amostra Hm810 com uma intensidade de
3,2 vezes o randdmico contra 2,8 vezes o randdmico na amostra recozida convencionalmente.
A componente de textura {111}<112> apresentou intensidade pouco mais baixa apos o
recozimento no campo magnético por 10 minutos. Um aumento da textura de Goss, causado
pelo campo magnético aplicado durante o recozimento, ndo pode ser evidenciado nestas

amostras. Outros pesquisadores descobriram que o campo magnético aplicado durante o
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recozimento tinha pouca influéncia na textura [Smoluchowski, 1949; Martikainen, 1981,
Masahashi, 1998]. Nesses trabalhos, foram aplicados campo magnéticos de baixo e de alta
magnitude. Isso faz com que a magnitude do campo magnético usado durante esse trabalho
nao possa ser a causa do resultado diferente. Como o Masahashi trabalhou com aco elétrico
com 3,25% Si, o teor de silicio também nao pode ser a causa. Isso sugere, que o tempo e a

temperatura de recozimento tem uma grande influéncia no desenvolvimento da textura.
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Figura IV.11: Funcédo de distribuicdo de orientacdo cristalina, se¢des de phi constantes iguais a
0° e 45°, notacdo de Roe, para as amostras: (a) Ho810, (b) Hm810.

A figura 1V.12 mostra as fibras eta das amostras recozidas por 10 minutos. E possivel
ver que ao longo de toda a fibra eta, a amostra recozida convencionalmente apresentou
intensidades maiores do que a amostra recozida no campo magnético. Mostrando que para

esta fibra, o recozimento magnético ndo teve influéncia positiva.
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Figura IV.12: Fibra eta das amostras recozidas por 10 minutos fora e dentro do campo
magnético.

A fibra teta foi encontrada na média levemente elevada na amostra recozida no campo
magnético por 10 minutos. Na figura IV.13 podemos ver que a amostra Ho810 desenvolveu
uma fibra teta mais forte nos angulos de 45° a aproximadamente 62°, a partir desse angulo a

fibra teta se desenvolveu mais forte na amostra Hm810.
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Figura 1V.13: Fibra teta das amostras recozidas por 10 minutos fora e dentro do campo
magnético.
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O recozimento magnético por 10 minutos conseguiu na média diminuir o teor de fibra
gama comparada com o recozimento convencional pelo mesmo periodo de tempo. Isso pode

ser observado na figura 1V.14.
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Figura 1V.14: Fibra gama das amostras recozidas por 10 minutos fora e dentro do campo
magnético.

IV.2.4 Amostras recozidas por 15 minutos

A figura IV.15 mostra as FDOCs das sec¢des constantes de phi=0° e phi=45° para as
amostras recozidas por 15 minutos. Nas amostras recozidas convencionalmente e no campo
magnético, a textura de Goss se desenvolveu igualmente e mostrou uma intensidade de 4
vezes o randémico. A textura {001}<110> foi encontrada com maior intensidade na amostra
Ho815: 4,3 vezes o randdémico contra 3,2 vezes o randémico para, a amostra Hm815. A textura
{111}<112>, indesejada, foi encontrada levemente mais forte na amostra recozida no campo
magnético com 3,8 vezes o0 randbmico, enquanto a amostra recozida convencionalmente
mostrou uma intensidade de 3,2 vezes o randémico. A explicacao para esse efeito é dado no
capitulo 1V.2.3.
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Figura IV.15: Funcédo de distribuicdo de orientacdo cristalina, se¢des de phi constantes iguais a
0° e 45°, notacdo de Roe, para as amostras: (a) Ho815, (b) Hm815.
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Figura IV.16: Fibra eta das amostras recozidas por 15 minutos fora e dentro do campo
magnético.
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Analisando a figura 1V.16, podemos observar que a fibra eta foi desenvolvida
praticamente da mesma forma para os dois modos de recozimento, mostrando um sutil

aumento da intensidade desta fibra para a amostra recozida magneticamente.
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Figura IV.17: Fibras teta das amostras recozidas por 15 minutos fora e dentro do campo
magneético.

A fibra teta, mostrada na figura 1V.17, também mostrou uma curva bastante similar para
as duas amostras, Ho815 e Hm815, com um leve aumento na intensidade da fibra no caso da

amostra recozida convencionalmente.
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Figura 1V.18: Fibra gama das amostras recozidas por 15 minutos fora e dentro do campo
magnético.



80

A aplicacdo do campo magnético durante o recozimento de 15 minutos deixou a fibra
gama, na figura IV.18, ficar um pouco mais forte em média do que recozida fora do campo. Isso

pode ser especialmente vista com angulo psi 60° e angulo psi 90°.

IV.2.5 Amostras recozidas por 30 minutos

A amostra recozida convencionalmente por 30 minutos mostrou uma textura de Goss
bem mais forte, com 5,6 vezes o randdmico, do que a amostra recozida com aplicacdao do
campo magnético, que teve intensidade de 3 vezes o randémico (ver figura IV.19). Mas mesmo
com uma textura de Goss quase 50% mais fraca, 0 recozimento magnético por 30 minutos
conseguiu aumentar em 47% a intensidade da textura {001}<110>. Além disso, a aplicacédo do
campo magnético também reduziu a textura {111}<112> em 34%, de uma intensidade de 3,5
vezes o randdmico (amostra Ho830) para uma intensidade de 2,3 vezes o randémico (amostra

Hm830). Uma explicacédo para esse efeito é dado no capitulo 1V.2.3.
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0° e 45°, notacdo de Roe, para as amostras: (a) Ho830, (b) Hm830.




81

A fibra eta, mostrada na figura V.20, mostra que realmente existe uma grande diferenca
de intensidade da componente de textura de Goss entre as amostras Ho830 e Hm830, mas
excetuando-se essa componente, de textura, a fibra eta desenvolveu-se praticalmente igual

para as duas amostras recozidas ao final dos 30 minutos de recozimento.
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Figura I1V.20: Fibra eta das amostras recozidas por 30 minutos fora e dentro do campo
magnético.

O desenvolvimento da fibra teta, fibra de grande importancia para o aco elétrico, para
as amostras recozidas por 30 minutos é mostrado na figura 1V.21. De acordo com essa figura,
podemos observar que a fibra teta como um todo foi mais desenvolvida na amostra recozida

dentro do campo magnético.
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Figura IV.21: Fibras teta das amostras recozidas por 30 minutos fora e dentro do campo
magnético.
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Além de aumentar a fibra teta, a aplicacdo do campo magnético durante o recozimento
por 30 minutos conseguiu ainda abaixar a intensidade da fibra gama, conforme mostrado na
figura IV.22.
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Figura IV.22: Fibra gama das amostras recozidas por 30 minutos fora e dentro do campo
magnético.

IV.3 Microscopia Eletronica de Varredura

IV.3.1 Amostras recozidas por 3 minutos

As amostras recozidas por 3 minutos convencionalmente e dentro do campo magnético

mostraram o mesmo tamanho de gréo médio, ap6s analise por meio do MEV (tabela IV.1).

Tabela IV.1: Areas analisadas no MEV das amostras recozidas por 3 minutos.

Tamanho da area: 39921,2 um? Tamanho da érea: 46884,2 pm?
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Tamanho médio de grdo: 39,05 pm? Tamanho médio de grdo: 38,56 pm?
Diametro médio de grao: 7,05 um Diametro médio de grdo: 7,01 um
Ho83 HmM83

De acordo com a figura V.23, mesmo com tamanho de grdo médio praticamente igual,
a distribuicdo de tamanhos de gréo difere entre as amostras Ho83 e Hm83. Comparando o
resultado do diametro médio de grdo medido pelo MEV com o resultado medido por
microscopia 6tica, podemos observar que estes diferem muito. O resultado do MEV mostra
tamanho de grao médio igual para as duas amostras enquanto a micrografia 6tica mostrou uma
grande diferenca em tamanho de grdo médio entre as duas amostras. Além desta grande
diferenca entre as duas amostras, o valor do didametro médio de grao medido pelo MEV foi bem
menor do que o diametro de grdo médio encontrado pela microscopia otica: cerca 7 um apoés

medicdo pelo MEV contra cerca de 60 um apds medicao otica.
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Figura IV.23: Distribuicdo de tamanho de grdo com distribuicdo de orientacdo especificas para
as amostras recozidas por 3 minutos (a) fora e (b) dentro do campo magnético.

A figura IV.23 mostra, além da distribuicdo de tamanho de gréo, também a distribuicéo
de orientagbes especificas. A amostra recozida no campo magnético mostrou um grande
numero de gréos com orientacdo {111}<001> em todos os tamanhos de gréos. Esta orientacao
faz parte da fibra gama e ndo é desejada. Além dessa orientacdo foi encontrada uma leve
orientacdo de cubo, especialmente nos grdos pequenos e orientacdo de Goss nos gréos
pequenos e médios. A amostra Ho83 também mostrou um leve desenvolvimento das
orientacbes de cubo e de Goss nos grédo pequenos, mas desenvolveu muito menos a

orientacao {111}<001>. Estes resultados diferem dos resultados de textura obtidos através de
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medicdo por difracdo de raios-X, sugerindo que a area medida pelo MEV nao pode ser

considerada uma area representativa da amostra.
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Figura IV.24: Distribuicdo de misorientacdes das amostras recozidas por 3 minutos (a) fora e
(b) dentro do campo magnético.

A distribuicdo de mistorientacdo, encontradas nas amostras Ho83 e Hm83v, é mostrada
na figura 1V.24. A distribuicdo das duas amostras se mostrou ser muito parecida. A amostra
recozida convencionalmente mostrou um leve aumento no niimero de gréos com misorientacao
acima de 20°, conforme mostrado na figura 1V.25. Esta mesma figura mostra um aumento no
numero de grdos com misorientagdo menor que 15°. Este resultado esta de acordo com o
encontrado por Watanabe e colaboradores [Watanabe, 1990], aonde o material que foi recozido
no campo magnético apresentou um aumento na frequéncia de grdos de baixo angulo (<15°)
com o aumento do campo magnético. Esses resultados diferem do encontrado por Zhang et al
[Zhang, 2005], aonde a presenca de um campo magnético de 12T aplicado em uma amostra
de aco carbono comum durante a decomposicéo difusional da austenita diminuiu a ocorréncia
de graos com misorientacdes de baixo angulo. A razdo para esta diferenca pode estar no fato
de que o aco elétrico, com teor de silicio de 3,25% Si, ao contrario do ago carbono comum, que
apresenta decomposicédo difusional da austenita, a 870C°, nao exibir este fendmeno,

permanecendo na fase alfa (ferrita) durante a temperatura de recozimento.
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Figura IV.25: Comparacéo entre as misorientacdo das amostras recozidas por 3 minutos fora e
dentro do campo magnético.
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Figura IV.26: CSL das amostras recozidas por 3 minutos fora e dentro do campo magnético.

A figura IV.26 mostra os sitios de coincidencia (CSL) das amostras Ho83 e HmM83v.
Podemos observar que a aplicagdo do campo magnético reduziu o numero de contornos de
baixo angulo. O Unico sigma que aumentou levemente com aplicacdo do campo magnético foi
0 sigma 7. Este resultado esta em desacordo com o0 encontrado por outros pesquisadores
[Esling, 2007; Zhang, 2005]. Segundo Lin [Lin, 1996] existe uma relacdo entre os grédos de
Goss e a frequéncia de CSL. Orientacdes de Goss frequentemente apresentam os contornos
de baixos CSL. Além disso o Lee [Lee, 1995] descreveu que graos com textura de Goss com
CSL x5 crescem mais rapido. Essas duas observacfes estdo de acordo com os resultados

encontrados para as amostras Ho83 e Hm83v. Como a amostra Hm83v mostra um nimero de
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graos menores com orientacao de Goss, em relacdo a amostra Ho83, ela também apresentou
menos contornos de baixos CSL e com isso o0os graos cresceram mais devagar e a
microestrutura mostrou no final do recozimento um tamanho médio de grdo menor do que o da

amostra Ho83.

IV.3.2 Amostras recozidas por 10 minutos

O tamanho médio de grao encontrado pela medicdo de MEV mostrou uma grande
diferenca entre a amostra recozida convencionalmente e magneticamente por 10 minutos. O
tamanho médio de gréo da amostra recozida convencionalmente atingiu um tamanho duas
vezes maior, com 21,49 um, do que a amostra recozida no campo magnético, com 10,63 pum.
Estes tamanhos e as micrografias das areas analisadas sdo mostrados na tabela I1V.2.

Tabela IV.2: Areas analisadas no MEV das amostras recozidas por 10 minutos fora e dentro do
campo magnético.

Tamanho da area: 53076,2 um Tamanho da area: 58428,5 um
Tamanho médio de grdo: 362,75 pm? Tamanho médio de gréo: 88,83 pm?
Didmetro médio de grao: 21,49 pm Diametro médio de grao: 10,63 pm
Ho810 Hm810

Comparando os resultados de tamanho de gréo encontrados através do método de
MEV com os encontrados atraves da microscopia 6tica, 60 um para a amostra Ho810 e 56 um
para a amostra Hm810, podemos observar que tanto um método quanto outro mostram um
tamanho de grdo maior para a amostra recozida convencionalmente. Existe, no entanto, uma
grande diferenca entre os valores encontrado através do MEV e os valores encontrados

através do microscopia 6tica.
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Figura IV.27: Distribuicdo de tamanho de grdo com distribuicdo de orientacdo das amostras
recozidas por 10 minutos (a) fora e (b) dentro do campo magnético.

A distribuicdo de tamanhos de grdo das amostras recozidas por 10 minutos € mostrada

na figura IV.27. As duas amostras mostram uma distribuicdo formada por muitos gréos

pequenos e alguns poucos maiores. A distribuicdo de algumas das orientagdes, que também

pode ser vista nesta figura, mostrou um resultado parecido ao encontrado na amostra recozida

por 3 minutos. A textura de Goss e a textura de cubo apareceram com mais frequéncia nos

grado pequenos da amostra Ho810. O grdo grande encontrado na amostra Hm810, com quase

6000 um?, também apresentou textura de cubo.
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Figura IV.28: Distribuicdo de misorientacdes das amostras recozidas por 10 minutos (a) fora e
(b) dentro do campo magnético.
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A distribuicdo de misorientacdo, mostrada na figura 1V.28, é bem diferente nas duas
amostras recozidas por 10 minutos. A amostra Ho810 mostra uma frequéncia muito grande de

misorientacdes entre 50° e 55°.
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0 | |
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Fracdo de area
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Figura IV.29: Comparagédo entre as misorientagdo das amostras recozidas por 10 minutos fora
e dentro do campo magnético.

As misorientacdes dos graos na amostra recozida no campo magnético por 10 minutos,
foram encontradas com maior frequéncia entre os angulos de 20° e 45° e a aplicacdo do
campo magnético conseguiu diminuir as misorientacdes de baixo angulo, conforme mostrado
na figura 1V.29. O mesmo resultado foi encontrado pelos cientistas Zhang et al [Zhang, 2005]
apos de um recozimento magnético de 10 minutos. A explicacdo para esse aumento € dado
pelo fato de que o campo magnético causa um aumento na temperatura de transformacéo e

uma diminuicdo do stress de transformacéao.
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Figura IV.30: CSL das amostras recozidas por 10 minutos fora e dentro do campo magnético
SL das amostras recozidas por 10 minutos.

A amostra recozida no campo magnetico por 10 minutos desenvolveu muito mais
contornos de baixo CSL em relacdo a amostra recozida fora do campo, com excecdo do CSL
¥9 que foi encontrado com maior frequéncia na amostra Ho810 (veja figura 1V.30). Isso
confirma os resultados encontrados nas pesquisas de Esling e Zhang, que observaram um
aumento no numero dos contornos de baixo CSL com aplicacdo de campo magnético [Esling,
2007; Zhang, 2005]. Entretanto, como a intensidade da textura de Goss encontrada foi mais
alta na amostra Ho810, a teoria criada por Lin [Lin, 1996], que diz que baixos CSLs ocorrem
com mais frequéncia nos grdos com orientacdo de Goss, ndo pbde ser confirmada nesse
trabalho nas amostras recozidas por 10 minutos. A teoria de Lee [Lee, 1995], que diz que gréos
com orientacdo de Goss e CSL X5 crescem mais rapido, também nao pdde ser confirmada,
uma vez que o tamanho de grédo da amostra recozida no campo magnético veio a ser menor do

gue o da amostra recozida convencionalmente por 10 minutos.

IV.3.3 Amostras recozidas por 15 minutos

As areas analisadas das amostras recozidas por 15 minutos e os tamanhos médio de
grao encontrados estao relacionados na tabela 1V.3. A amostra recozida no campo magnético
por 15 minutos mostrou da mesma forma que as amostras recozidas magneticamente por 3 e
10 minutos, um tamanho médio de grdo menor do que o da amostra recozida
convencionalmente. A relacdo entre os tamanhos de grdo da amostra Ho815 e Hm815
encontrada através da medicao por microscopia otica e por MEV foi similar, porém o valor dos
resultados do MEV sdo muito menores. A mesma diferenca entre os resultados dos dois
métodos foi encontrado nas amostras recozidas por 3 e 10 minutos.

Tabela IV.3: Areas analisadas no MEV das amostras recozidas por 15 minutos fora e dentro do
campo magnético.



Tamanho da area: 48630,5 um®

Tamanho da area: 33449,2 um®

Tamanho médio de gréo: 46,50 um’
Diametro médio de gréo: 7,69 um

Tamanho médio de gréo: 40,59 pm’
Diametro médio de gréo: 7,19 um

Ho815

HmM815
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A distribuicdo de tamanhos de gréo, mostrado na figura IV.31, é parecida nas amostras

recozidas convencionalmente e no campo magnético por 15 minutos. Observam-se muitos

grdos pequenos com até 2000 pm? e alguns poucos grdos maiores. Podemos ver também a

distribuicdo das componentes de Goss e cubo através da figura IV.31. A amostra recozida

convencionalmente mostra um textura de Goss muito fraca. A textura de cubo conseguiu se

desenvolver num grédo grande na amostra Ho815. Na amostra Hm815 a textura de Goss

conseguiu se desenvolver num grao grande e apareceu, junto com a textura de cubo tambem

com mais frequéncia nos graos pequenos em relagdo a amostra recozida convencionalmente.
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Figura IV.31: Distribui¢cdo de tamanho de grao com distribuicdo de orientacao das amostras

recozidas por 15 minutos (a) fora e (b) dentro do campo magnético.
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Figura 1V.32: Distribuicdo de misorientagéo das amostras recozidas por 15 minutos (a) fora e
(b) dentro do campo magnético.

De acordo com a figura IV.32, a distribuicdo de misorientacdo das amostras recozidas

por 15 minutos sdo muito parecidas. A amostra recozida no campo magnético mostra um leve

aumento de misorientacdes de angulos entre 20° e 45°. Contornos de graos com baixo angulo

de misorientacdo e de alto angulo de misorientacdo, acima de 50°, foram encontrados mais

frequentemente na amostra Ho815 (figura IV.33). Zhang et al. [Zhang, 2005] haviam

encontrado o mesmo efeito da aplicacdo do campo magnético e justificaram o aumento dos

angulos de 20° a 45° com o fato de que o campo magnético aumenta a temperatura de

transformacéo e diminui o stress de transformacéo.
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Figura IV.33: Comparacéo entre as misorientacdo das amostras recozidas por 15 minutos fora
e dentro do campo magnético.
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Contornos de grdo com baixo CSL entre £3 a X9 foram desenvolvidos com maior
frequéncia na amostra Ho815. Contornos de grdo com X5 e X9 se desenvolveram mais na
amostra recozida no campo magnético, conforme mostrado na figura 1V.34. O resultado
encontrado por Esling e Zhang et al. [Esling, 2007; Zhang, 2005], de que o campo magnético
aumenta a fracdo de contornos de baixo CSL nao pdde ser confirmada para as amostras
recozidas por 15 minutos nesse trabalho. A influéncia da textura de Goss no desenvolvimento
do CSL X5, como explicado pelo Lin [Lin, 1996], analisando a textura encontrada pelo MEV,
pode ser confirmada nestas amostras, uma vez que observamos um aumento de textura de
Goss e um aumento do CSL X5 para a amostra recozida no campo magnético por 15 minutos.
Comparando com o resultado de textura encontrado pelo raios-X, essa influéncia também péde
ser confirmada, pois a textura de Goss através desse método foi encontrada com a mesma
intensidade para a amostra recozida convencionalmente e no campo magnético. De qualque
forma, os grédos de Goss ndo levaram ao um aumento de tamanho de gréo, como explicado
pelo Lee [Lee, 1995].
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Figura IV.34: CSL das amostras recozidas por 15 minutos fora e dentro do campo magnético.

A tabela IV.4 mostra os resultados mais importantes encontrados nesse trabalho sobre

tamanho de gréo, textura e contorno de gréo para todas as amostras analisadas.
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Tabela IV.4: Resultados mais importantes de todas as amostras.
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Conclusao

A aplicacdo do campo magnético durante o recozimento a 800°C por 3, 10, 15 e 30
minutos retardou o processo de recristalizacédo e levou a um tamanho médio de grao menor do
gue o recozido convencionalmente. A textura de cubo ndo conseguiu se desenvolver em
nenhuma das amostras recozidas no campo magnético tendo se desenvolvido de forma fraca
somente na amostra recozida convencionalmente por 10 minutos. A textura de Goss foi
encontrada mais forte apds do recozimento convencional para todas as amostras. A aplicacao
do campo magnético conseguiu aumentar a textura {100}<001> apds os recozimentos por 10 e
30 minutos. Depois do recozimento magnético por 30 minutos a fibra gama conseguiu se
desenvolver mais forte e a fibra gama diminuiu bastante. Os angulos de misorientacdo entre
20° e 45° foram encontradas com maior frequéncia apds o recozimento magnético por 10
minutos. Além disso a amostra Hm810 mostrou maior percentual de contornos de baixo CSL, X
3-9. Com base nos dados de textura, tamanho de grdo e de contorno de gréo, o recozimento

magnético por 30 minutos foi o que levou a melhores resultados.
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