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Resumo

Investigou-se, em escala de laboratério, o efeito da taxa de aquecimento na
dissolucao de precipitados e nas propriedades mecénicas de um aco microligado ao
Ti e Nb,visando a otimizacdo do processo de reaquecimento de placas. Precipitados
pequenos, cubicos/ovaiscom até cerca de 50 nm, ricos em Nb, e bracos de
precipitados cruciformes/estrelas maiores se dissolveram até 1150°C, que é proxima
da temperatura de dissolugcdo prevista pelo Thermo-Calc (1148°C). Houve
dissolucdo adicional no aquecimento até 1200°C, embora variacbes na taxa de
aquecimento usada nao resultaram em alteracdo na dissolucdo dos demais
precipitados e, consequentemente, ndo alteraram as propriedades mecanicas do
aco investigado. Isso indica que, do ponto de vista metallrgico, existe possibilidade
deaplicacdo de tempo de permanéncia no fornona faixa estudada, entre 200 min e
240 min, sem comprometer as propriedades mecénicas finais do laminado.
Palavras-chave: Reaquecimento de placas; Dissolucdo de precipitados; Chapas
grossas.

HEATING RATE EFFECT ON THE PRECIPITATES DISSOLUTION AND
MECHANICAL PROPERTIES OF MICROALLOYED STEEL PLATES

Abstract

The effect of heating rate on the precipitates dissolution and mechanical properties of
Ti-Nb microalloyed steel was studied in laboratory scaleaiming at the optimization of
slab reheating process. Small cubic/oval precipitates below 50 nm and the arms of
larger cruciform/star-shapedprecipitates dissolved on heating up to 1150°C, which is
close to the dissolution temperature calculated by Thermo-Calc (1148°C). Additional
dissolution occurred on following heating up to 1200°C, although variations in the
used heating rate did not cause any change neither in the dissolution behavior nor in
the mechanical properties of hot rolled plates. This indicates that, from the
metallurgical viewpoint, the slab residence time in the furnace may be varied
between200 min to 240 min without compromising the required mechanical
properties of plates.
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1 INTRODUCAO

O Nb desempenha papel fundamental na maioria dos agos processados como
chapas grossas por possibilitar a obtencdo de uma microestrutura que permite
combinar alta resisténcia mecanica com tenacidade adequada. Além do efeito
refinador de grdo, o Nb também contribui para o aumento da resisténcia pelo
mecanismo de endurecimento por precipitacdo. Para exercer todo o seu potencial, o
Nb precisa estar dissolvido na matriz ao final do reaquecimento, quando a placa é
desenfornada [1,2]. O fendbmeno da dissolucdo é dependente do tempo de
permanéncia no forno, da temperatura, da composi¢cdo quimica do aco, das
dimensdes da placa e dos tipos de precipitados formados durante o lingotamento.

A precipitacdo durante o lingotamento de agos microligados ao Ti e Nb ocorre
inicialmente com a formacao de precipitados do tipo (Ti,Nb)(N,C), acima de 1300°C.
Essas particulas, quando grosseiras (> 1 um), geralmente aparecem associadas a
inclusbes e microssegregacao[3,4]. Esses precipitados podem ser chamados de
primérios e dificimente se dissolvemem condi¢cdes usuais de reaquecimento de
placas. Apés a formacado desses precipitados, ocorre a nucleacao e crescimento de
precipitadosdo tipo (Nb,Ti)(C,N), com diferentes morfologias e razbes Ti/(Ti + Nb).
Como no caso anterior, o nucleo desses precipitados geralmente é mais rico em Ti e
N[3,5-9]. Esses precipitados sdo mais finos e se dissolvem mais facilmente durante o
reaquecimento da placa, resultando no aumento do teor de Nb em solucdo sélida
antes da etapa de laminagao.

Existe bastante conhecimento disponivel na literatura para estimar a temperatura
necessaria para a dissolugdo dos precipitados ricos em Nb, do tipo (Nb,Ti)(C,N),
sendo muito comum a aplicacdo de equacdes de produto de solubilidade e o uso de
termodinamica computacional, por exemplo, através de software como o Thermo-
Calc. No entanto, estas técnicas lidam apenas com o aspecto termodinamico, ndo
dizendo respeito a questao cinética, ou seja, ao tempo gasto para a dissolucao.
Dentro desse contexto, avaliou-se, em escala piloto, o efeito da taxa de aquecimento
e, por consequéncia, do tempo de permanéncia no forno, na dissolucdo de
precipitados ricos em Nb e nas propriedades mecéanicas de chapas grossas de aco
microligado ao Nb e Ti, visando a reducéo do tempo de permanéncia sem prejuizos
as propriedades mecanicas.

2 METODOLOGIA

2.1 Materiais

Foram utilizadas amostras de placa de aco microligado ao Nb e Ti, cujos teores de
C, Nb, Ti e N sdo mostrados na Tabela 1. Nessa tabela também é mostrada a
temperatura para a completa dissolugao do (Nb,Ti)(C,N) determinada via Thermo-
Calc.

Tabela 1Composigdo quimica do aco investigado e temperatura de dissolucéo do (Nb, Ti)(C,N)
Temperatura para completa
dissolucao do (Nb,Ti)(C,N) — T giss
C Nb Ti N TCW*
0,076 0,052 0,017 0,0035 1148°C
*Thermo-Calc 2018.a/TCFE6

Composicédo quimica (% em massa)
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2.2 Caracterizacao Inicial dos Precipitados

Foi feita a caracterizacdo dos precipitados em amostras com 30 mm de espessura
retiradas do centro e a ¥ da espessura da placa (252 mm), condig&o inicial, por
meio de microscopia eletrbnica de transmissdo (MET), utilizando-seréplicas de
extracéo de C, no Centro de Estudios e Investigaciones Técnicas (CEIT) - Espanha.

2.3 Caracterizacao dos Precipitados Apés Reaquecimento em Forno Piloto

Amostras de 30 mm de espessura, retiradas do centro da espessura da placa, foram
reaquecidas em forno piloto obedecendo a estratégias conforme esquema mostrado
na Figura 1 e Tabela 2. Partiu-se de uma curva tipica [10] usada no processo
industrial para o0 ago em questéo, reproduzida aproximadamente no forno piloto em
termos de taxa de aquecimento nas zonas de pré-aguecimento, aguecimento e
encharque e tempo de permanéncia (condicdo C2). Dai, foram introduzidas
alteracdes na taxa nas etapas de aquecimento e de encharque, com o objetivo de
reduzir o tempo total do processo. O pré-aquecimento foi considerado da
temperatura ambiente até 910°C em todos os casos. Nota-se que nas condi¢des 1 e
5 a amostra foi desenfornada sem a etapa de encharque, logo que atingida a
temperatura de inicio de encharque, que foi estabelecida em 1150°C para todas as
condicdes. Apos ser atingida a temperatura de desenfornamento, as amostras foram
temperadas em &gua gelada com agitacdo. Nas amostras reaquecidas nas
condigbes C1, C4, C5 e C8 também foirealizada a determinagdo do tamanho de
grao austenitico.
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Figura 1Curvas de aguecimento realizadas no forno piloto. As curvas C1 e C5 superpdem as demais
na fase de aquecimento

Tabela 2Parametros utilizados no reagquecimento das amostras no forno piloto. Td: temperatura de
desenfornamento; tenc: tempo de encharque; t forno: tempo de permanéncia

Curva Pré-a-lc—qi)((a?:.de aqlf;&rgsnto C/mé?])ch. Td (°C) tenc (min) t forno (min)
C1 - 1150 0 170
C2 66 12 1200 50 240
C3 ' 1,8 1200 30 220
C4 71 3,6 1200 15 205
C5 ' - 1150 0 162
C6 86 12 1200 50 232
C7 ' 1,8 1200 30 212
C8 3,6 1200 15 197
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2.4 Laminacéao a Quente

Amostras com 125 mm de espessura retiradas do centro da espessura da placa,
local mais critico em termos de dissolugdo de precipitados, foram aquecidas nas
mesmas condi¢cdes mostradas na Tabela 2. Apés o desenfornamento, elas foram
laminadas em escala piloto em condi¢des proximas do processamento industrialdo
aco, que é por laminacdo controlada seguida de resfriamento acelerado. Todas as
amostras foram submetidas & mesma escala de passes, a qual resultou em uma
mesma espessura final.

2.5 Caracterizagdo Microestrutural das Chapas

Amostras retiradas do centro da largura de todas as chapas laminadas foram
analisadas via microscopia eletronica de varredura (MEV), em secfes contendo o
plano da espessura do material, na direcdo longitudinal & direcdo de laminacéo.
Foram realizadas também analises via EBSD para determinacado da distribuicdo do
tamanho de gréo.

2.6 Propriedades Mecéanicas

Foram realizados ensaios de tracdo em maquina Instron modelo 5882, segundo a
norma ASTMA370 [11], & temperatura ambiente e a uma taxa de deformacdo média
de 103 s™. Foram ensaiados, para cada condicdo avaliada, trés corpos de prova
(CPs) retangulares sub-size (base de medida (BM) de 25 mm), retirados do centro
da espessura das chapas, com eixo maior transversal a direcao de laminacdo. A
caracterizacdo mecénica em tragdo foi feita em termos de limite de escoamento
(LE), limite de resisténcia (LR) e alongamento total (ALt).Foram realizados, também,
ensaios de impacto Charpy a temperatura de -20°C em CPs do tipo full-size com
entalhe em “V” e com as dimensfes estabelecidas pela norma ASTME23 [12].
Foram ensaiados quatro CPs para cada condi¢do, os quais foram retirados no centro
da espessura das chapas e orientados transversalmente a dire¢do de laminacéo.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Caracterizacéo dos Precipitados

Na placa, foram observadas regides com precipitados primarios pequenos,
alinhados nos contornos de grdo prévios da austenita, e precipitados mais
grosseiros (> 1 um) dispersos, tanto a ¥4 quanto a % da espessura. Resultados
semelhantes foram observados em trabalho anterior [9] para um ago com 0,074%C,
0,046%Nb, 0,016%Ti e 0,0038%N.

Os precipitados do tipo (Nb,Ti)(C,N) encontrados na placa apresentaram
principalmente duas morfologias: cruciforme/estrela e cubica/oval, Figuras 2(a) e
2(b). Os precipitados cubicos/ovais foram relativamente pequenos, < 50 nm, e mais
ricos em Nb, Figura 2(c). Os cruciformes/estrelas foram maiores, atingindo tamanhos
variados, mais comumente da ordem de 100 a 300 nm. As andlises de EDS
(Espectroscopia por Dispersdo de Energia de Raios X), Figura2(d),mostraram que as
regibes dos “bracos” desses precipitados eram ricas em Nb, 0 que esta de acordo
com a literatura [13,14].
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(d)
Figura 2Precipitados encontrados em amostras de placa. (a) cruciformes/estrelas, (b) cubicos/ovais,
(c) e (d) resultados de EDS em precipitados cubico e cruciforme. % da espessura da placa. MET

Apoés aquecimento até 1150°C com taxa de 6,6°C/min, condicdo C1, precipitados
cruciformes/estrelas nao foram observados, embora alguns precipitados irregulares
tenham sido notados. Os precipitados mais abundantes foram os cubicos/ovais, com
tamanho entre 20 e 100 nm, Figura 3(a). Andlises de EDS revelaram que todos
continham Nb e Ti, sendo os precipitados cubicos/ovais mais ricos nesse ultimo
elemento. Esse comportamento sugere a dissolugdo total dos precipitados
cubicos/ovais com tamanho inferior a 20 nm, ricos em Nb, e dissolucéo parcial dos
precipitados cruciformes, em particular os “bracos” ricos em Nb, resultando em
precipitados irregulares em estagio intermediario de dissolucdo e precipitados
cubicos/ovais mais estaveis, com nucleos ricos em Tie N [7,9].

Elevando-se a taxa de aquecimento para 8,6°C/min até 1150°C, com
desenfornamento nesta temperatura, condicdo C5, os precipitados observados
foram os cubicos/ovais finos (< 50 nm) e os cruciformes/estrelas, Figuras 3(b) e 3(c),
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sugerindo que a dissolucdo desses precipitados foi retardada em funcéo do aumento
da taxa de aquecimento.

Nas amostras desenfornadas a 1200°C, aquecidas nas condi¢cdes C2, C3 e C4, os
precipitados cruciformes/estrelas também nédo foram observados e a morfologia mais
caracteristica foi a de precipitados cubicos/retangulares contendo Nb-Ti, porém com
razdo Ti/(Ti + Nb) superior a da condigcdo C1, e com tamanho entre 20 e 100 nm,
Figuras 3(d)-3(f). Esses precipitados foram menos abundantes do que ao final da
etapa de aquecimento, amostra C1.

Mantendo-se o desenfornamento a 1200°C, mas usando-se taxa mais elevada no
aguecimento, amostras C6, C7 e C8, Figuras 3(g) —3(i), a principal morfologia
observada correspondeu a de precipitados cubicos/retangulares ricos em Nb e Ti, de
20 a 100 nm de tamanho e menor razdo Ti/(Ti+Nb) em relacdo a amostra
desenfornada a 1150°C, condicdo C5. Esse comportamento foi semelhante ao
observado para as amostras C2, C3 e C4, aquecidas de forma mais lenta no
aguecimento, indicando que a menor dissolucao de precipitados até o final do
aguecimento com taxa mais rapida foi, de certa forma, compensada durante a etapa
de encharque.

() c8
Figura 3 Aspecto tipico dos precipitados encontrados nas amostras submetidas a diferentes
condicdes de reaguecimento

Qualitativamente, nao foi possivel detectar reducéo significativa na densidade dos
precipitados com a reducdo da taxa de aquecimento, indicando que esses
precipitados sdo muito estaveis entre 1150°C e 1200°C. Acredita-se que o0s
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precipitados cubicos/retangulares maiores (~ 100 nm), com arestas bem definidas,
sejam o0 resultado da dissolucdo parcial de precipitados primarios pequenos,
enguanto que os menores (< 50 nm), com aspecto mais oval, sejam 0s nlcleos dos
precipitados cruz/estrela (nucleos ricos em Ti e N) que permaneceram estaveis
nessa faixa de temperatura.

Essas observagfes comprovam que os precipitados primarios ricos em Ti grosseiros
(> 1 um), do tipo (Ti,Nb)(N,C), ndo sao dissolvidos em temperaturas usuais de
desenfornamento. Por outro lado, aqueles ricos em Nb, do tipo (Nb,Ti)(C,N), que
supostamente sdo solubilizados até 1148°C na verdade, podem ficar apenas
parcialmente dissolvidos até temperaturas bem acima, no caso 1200°C.

3.2 Tamanho doGrao Austenitico

Nas amostras temperadas apOs reaquecimento até 1150°C, grdos grandes e
pequenos foram observados, resultando em certa heterogeneidade microestrutural,
mais destacada na condicdo C1,Figurad4. De acordo com Chakrabarti, Davis e
Strangwood [6], que estudaram a geracdo de uma distribuicdo bimodal de tamanho
de gréo, esse comportamento pode ser creditado a presenca de uma distribuicdo
heterogénea de precipitados complexos de Nb e Ti na microestrutura, 0s quais
exercem forcas de ancoramento de gréo de diferentes intensidades.

Verifica-se também nessa figura, que a heterogeneidade microestrutural e o
tamanho de grdo pareceram, qualitativamente, aumentar com 0 aguecimento
adicional até 1200°C, comportamento que foi mais significativo na amostra C4,
indicando que a maior quantidade de precipitados ndo dissolvidos apos a etapa de
aquecimento com taxa de 8,6°C/min contribuiu para controlar o crescimento de gréo
e 0 aparecimento de grdos anormais de austenita durante o encharque até 1200°C.

() Ca (d)cs

Figura 4Grao austenitico das amostras temperadas no desenfornamento apds aquecimento em
diferentes condicfes
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3.3 Microestruturat Final Ap6s Laminacao

O aspecto microestrutural das amostras C1, C4, C5 e C8, observado por MEV, é
mostrado na Figura 5. De modo geral, as microestruturas apresentaram-se bastante
refinadas e homogéneas ao longo da espessurae formadas por matriz ferritica de
baixa temperatura de transformacdo. Na figura 6 € vista a distribuicdo de tamanho
de graos, em area, considerando o diametro circular equivalente. Por meio dessa
figura & possivel verificar um aumento na frequéncia de grdos com area de até
10 pm®nas amostras laminadas ap6s a etapa de encharque (C4 e C8), em relacédo
as que foram laminadas ao término da etapa de aquecimento (C1 e C5). Esse
comportamento pode ser associado, pelo menos em parte, a maior precipitacdo de
Nb durante a laminagdo a quente nas amostras C4 e C8, resultando em menor
tamanho de gréo ferritico.

USIMINAS

USIMINAS U Ppe:

(c) C4 (d) C8
6,6°C/min 8,6°C/min
Figura 5 Aspecto microestrutural apdés laminacdo a quente. Ataque: nital 2%. MEV. ¥4 da espessura
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Figura 6Distribuicao de frequéncia de graos (area) para as amostras C1, C4, C5 e C8. n é tamanho
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3.4 Propriedades Mecanicas

Observou-se que os valores de LE e LR foram mais baixos quando o
desenfornamento foi realizado a 1150°C, condicbes C1 e C5,do que a 1200°C,
demais condicdes, Figuras 7(a) e 7(b). Isso pode ser associado ao refinamento da
microestrutura e também a algum endurecimento por precipitacdo, em funcdo da
maior dissolucéo de precipitados no encharque até 1200°C.Com relacéo ao efeito do
tempo de encharque, verificou-se que, independente da taxa utilizada na etapa de
aquecimento, ndao houve influéncia desse parametro, para a faixa avaliada, nos
valores de LE e LR, o que é coerente com o comportamento de dissolucdo dos
precipitados.

No que diz respeito aos valores médios de alongamento total, Figura 7(c), observou-
se uma gqueda com a realizacdo do encharque com tempo visado de 50 min,
condicbes C2 e C6,seguindo-se ligeira tendéncia de elevacdo com a reducgdodo
tempo de encharque.
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Figura 7 Efeito da condicdo de reaquecimento nas propriedades mecanicas do aco investigado

O valor médio de energia absorvida em ensaio de impacto Charpy a -20°C, Figura
7(d) também reduziu com otempo de encharque visadode50 min. Para tempos de
encharque menores, pode-se associar uma ligeira tendéncia de elevacao da energia
absorvida, de forma parecida com o alongamento, em particular para as condi¢cdes
C7 e C8. Sabe-se que a tenacidade € dependente de varios fatores microestruturais
gue nao foram analisados detalhadamente neste estudo.

E importante destacar que, independente da taxa utilizada na etapa de aquecimento,
as alteracbes realizadas na etapa de encharque até 1200°C ndo provocaram
variacbes de propriedades mecéanicas que comprometem a utilizacdo do aco
investigado, considerando principalmente os valores de limite de escoamento e
resisténcia. Assim, do ponto de vista de dissolucdo de precipitados, todas as
estratégias poderiam ser usadas industrialmente.

4 CONCLUSAO

Os precipitados primérios cubicos (>1 um), ricos em Ti e N, formados na fase liquida
nao sao dissolvidos no reaquecimento. Outros precipitados primarios da mesma
natureza, mas pequenos e encontrados decorando o contorno da austenita prévia,
se dissolvem parcialmente nas condi¢cdes estudadas.

Na placa existequantidade abundante de precipitados ricos em Nb, do tipo
(Nb,Ti)(C,N), pequenos, em duas morfologias: cruciforme/estrela, na faixa de100 nm
a 300nm e cubica/oval de tamanho variado, notadamente <50 nm. Ocorre
dissolucdo dos precipitados, especialmente os cubicos/ovais e 0s “bracos” dos
precipitados cruciformes/estrelas no aquecimento até 1150°C, observando-se
pequeno aumento da dissolugdo com a reducdo da taxa de aquecimento. A maior
taxa de aquecimento tende a menor dissolucdo dos precipitados, porém a diferenca
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€ compensada durante o encharque, cuja taxa de aquecimento € muito lenta.
Pequenas variagfes nesta taxa, que ja é baixa, ndo altera a dissolucéo.

Para o aco estudado, a temperatura de dissolucao prevista é 1148°C, que considera
apenas a termodinamica. Porém, foi observado que precipitados ricos em Nb podem
ficar apenas parcialmente dissolvidos até temperaturas bem acima, no caso 1200°C.
Com relacdo a resisténcia mecanica, verificou-seum aumento adicional dos valores
de limite de escoamento e de limite de resisténcia durante a etapa de encharque até
1200°C. Entretanto, alteracdes na taxa de aquecimento durante essa etapa, na faixa
estudada, ndo provocaram variacdes nesses parametros, o que esta de acordo com
0 comportamento da dissolucao dos precipitados. No que diz respeito aos valores de
alongamento total e energia absorvida a -20°C, ndo foram observadas reducoes
nesses parametros com a diminuigdo do tempo de encharque.

Assim, do ponto de vista de dissolucdo de precipitados, todas as estratégias
poderiam ser usadas garantindo-se a obtencéo das propriedades mecanicas.
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