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Resumo

Este trabalho avaliou a evolugao estrutural e mecanica dos ciclos térmicos realizados em
uma chapa laminada a frio de ago baixo carbono com micro adigdo de molibdénio e nidbio
destinado para a industria automobilistica, associado a classe dos acgos bifasicos. Para
realizacao do estudo foi feita a caracterizagdo microestrutural € mecanica, por intermédio
de amostras retiradas apds a laminadas a frio produzidas em escala industrial, com auxilio
das técnicas de microscopia Optica, e avaliacdo da dureza via Nanoindentador
Instrumentado. Os ciclos térmicos foram feitos com o intuito de observar os processos de
recuperacgao, recristalizagcdo, e transformacdo de fases no aquecimento e apos
resfriamento, com encharque em distintas temperaturas do campo intercritico, via analise
de dilatometria em um equipamento de analise termomecéanica (TMA) em amostras
extraidas da chapa laminada a frio “Full- Hard".
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THERMAL CYCLE EFFECT ON THE MOLIBDENIM AND NIOBIUM MICRO-
ADDTION LOW CARBON STEEL PHASE TRANSFORMATIONS

Abstract
This study evaluated the structural and mechanical evolution of the thermal cycles
carried out in a low carbon steel with molybdenum and niobium micro-addition cold-
rolled sheet destined for the automotive industry, associated to dual-phase steels
grade. For realization of the study was performed the microstructural and mechanical
characterization, through full-hard cold-rolled samples produced in industrial scale, by
optical microscopy and instrumented nanoindentation techniques. The thermal cycles
were carried out in order to observe the recovery and recrystallization progress, and
phase transformation on heating and after cooling, with distinct soaking temperatures
in the intercritic field, by dilatometric analysis in a thermo-mechanical analyser (TMA)
using a full-hard cold-rolled samples.
Keywords: Dual-phase steel; Thermal cycle; Microstructure; Cold rolling.
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1 INTRODUGAO

Com a crescente preocupacdao ambiental nas ultimas décadas, as industrias
automobilisticas comegaram a buscar estruturas/pecas mais leves, para que
reduzissem assim o consumo de combustivel e consequentemente a eliminagao de
poluentes, ndo esquecendo a seguranga dos passageiros, fez com que as industrias
siderurgicas buscassem inovagdes nos materiais produzidos, desenvolvendo assim
agos de maior valor tecnoldgico, que proporcionam uma redugao da sua espessura
sem perda nas suas propriedades mecanicas. Exigéncia esta que resultou no
desenvolvimento nos ultimos anos de varias classes de materiais, capazes de
substituir os acos ao carbono, dentre elas a classe dos agos avancados de alta
resisténcia (“Advanced High-Strength Steels” (AHSS)) onde encontramos os agos
bifasicos ou “Dual Phase” (DP) que sera alvo de estudo desse trabalho, que sao
utilizados em boa parte de um automovel, principalmente, nas partes que exigem uma
maior tenacidade.

O aco bifasico (“Dual Phase” ou DP), surgiu industrialmente ao final da década de 70,
porém por questdo de limitagdo de processo e equipamentos siderurgicos teve
dificuldades iniciais de ser difundido industrialmente, principalmente no que diz
respeito ao cenario siderurgico brasileiro. Este ago possui uma microestrutura
constituida de uma matriz ferritica macia com ilhas de martensita dura, dependendo
dos parametros do processamento podemos encontrar nesses materiais constituintes
como a perlila e bainita, essa microestrutura mais complexa, que as dos agos ao
carbono, é a responsavel por maximizar a ductilidade e a resisténcia mecanica dos
acos [1]. Os acgos bifasicos combinam uma consideravel resisténcia mecanica,
conformabilidade e boa soldabilidade.

Devido as propriedades e a crescente utilizacdo desse material, torna-se necessario
ampliar as pesquisas no cenario brasileiro sobre os agos bifasicos e dessa maneira é
fundamental conhecer melhor seu processo de fabricagao buscando a definicao de
uma composicdo quimica especifica e o entendimento da evolugdo de suas
caracteristicas estruturais ao longo de todas as etapas de producéo [2-4].

Neste trabalho, analisou-se amostras de um acgo baixo carbono com microadicao de
Nb e Mo retiradas apds a laminagao a frio, em escala industrial, com composi¢ao
quimica especifica, para avaliagdo da evolugao microestrutural via microscopia éptica
e da propriedade mecanica dureza com auxilio de um nanoindentador instrumentado.
A partir da andlise critica em fungao da taxa de aquecimento quanto a ocorréncia dos
fendbmenos de recuperacao, recristalizagao e transformacgao de fases no aquecimento
e apos resfriamento, com encharque no intervalo do campo intercritico, via analise de
dilatometria em um equipamento de analise termomecanica (TMA), em amostras
extraidas da chapa laminada a frio “Full-Hard”.

2 MATERIAIS E METODOS
2.1 Material

O material em estudo € um ago baixo carbono com microadicdo de Nidbio e
Molibdénio retiradas apds a etapa de laminagao a frio (LF) da produgdo em escala
industrial da Usina Presidente Vargas (UPV) — Companhia Nacional Siderurgica
(CSN) - Volta Redonda / Rio de Janeiro. Na tabela 1 € apresentada a composic¢ao
quimica do material pelas faixas de percentual em peso, devido sigilo industrial.
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Tabela 1. Especificacdo da composigcido quimica do material em estudo
Composig¢ao Quimica (% em peso)

C Mn Mo Ni Cr AL Nb Si
0,11 - 1,60 - 0,10-1] 0,10 0,10 0,010 0,030 0,05
0,15 1,80 0,30 max max min max max

As chapas laminadas a frio usadas nesse trabalho foram resultado de uma redugéo
de 60% das chapas laminadas a quente resultantes do processo de laminagéo a
quente de acordo com o fluxo da CSN e passaram a ter uma espessura de
aproximadamente 1,20 mm.

2.2 Métodos

2.2.1 Andlise termomecanica

Para observar e verificar as temperaturas associadas aos processos de restauracao
da estrutura deformada, por meio de recuperagéo e recristalizagdo da mesma, e
transformacdo de fase a—y, foram realizados ensaios de dilatometria em um
equipamento de analise termomecanica (TMA) da marca Shimadzu, modelo TMA-60.
Bem como observar pelas evidencias na curva dilatométrica as transformacgdes de
fase que poderiam se fazer presentes durante o aquecimento até a temperatura de
encharque no intervalo do campo intercritico. Além da analise indireta por microscopia
Optica e nanoindentagdo dos produtos de transformagao resultantes dos distintos
ciclos térmicos. Os corpos de prova para estas anadlises tiveram dimensdes
aproximadas de 5 x 5 x 1,2 mm, e foram imersos em uma solug¢ao de 50% de acido
nitrico (HNO3) e 50% de acido Fluoridrico (HF) durante aproximadamente 1 minutos,
de modo a remover a camada encruada formada pelo corte de precisdo em disco
diamantado. Para tal ensaio, aqueceu-se corpos de provas do aco na condiciao
laminada a frio “Full Hard”, em duas maneiras: (i) cinco amostras distintas, da
temperatura ambiente até as temperaturas de 680°C, 740°C, 800°C, 860°C e 920°C
com a mesma taxa de aquecimento de 99°C/min, com um encharque de 3 minutos e
posterior resfriamento com uma taxa de 10°C/min; e (ii) uma amostra da temperatura,
da temperatura ambiente até a temperatura de 920°C com uma taxa de aquecimento
e resfriamento igual a 10°C/min, com o mesmo tempo de encharque (3 minutos) e
taxa de resfriamento (10°C/min) empregue nas amostras anteriormente citadas. O uso
de duas taxas de aquecimento para a temperatura de encharque de 920°C foi devido
a buscar evidencias para comprovar que toda a modificacdo estrutural em estudo
(recristalizacao e transformacgao de fase) deu-se somente na etapa de encharque nos
tratamentos térmicos realizadas, ou seja, inibicdo destes fendmenos durante a etapa
de aquecimento em fungao da elevada taxa de aquecimento — caracterizando assim
a configuracdo do recozimento continuo. Na tabela 2 é apresentada a identificagdo de
cada amostra de acordo com o ciclo térmico aplicado.

Tabela 2. Identificagdo das amostras do Grafico de microdureza

Identificagdo AM1 [ AM2 | AM3 | AM4 | AM5 | AM6
Taxa de Aquecimento (°C/min) 10 99
Taxa de resfriamento (°C/min) 10
Temperatura maxima (°C) 920 [ 680 | 740 | 800 | 860 | 920
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2.2.2 Caracterizagdo microestrutural e mecanica

Para a preparagao metalografica, apos corte com disco abrasivo e embutimento a quente,
foi realizado o processo de lixamento com lixas de carbeto de silicio (220, 320, 400, 600,
800,1000 e 1200 mesh), fazendo uso de agua como liquido refrigerante. O polimento foi
manual e realizado em uma politriz com pano de feltro e pasta de diamante nas
granulometrias de 6, 3 e 1 ym, com lubrificante Azul da Arotec para Ferrosos. Para analise
da morfologia das microestruturas obtidas com o ciclo térmico, as amostras foram
atacadas com Nital 3% (3% de acido nitrico e 97% de alcool etilico PA), por esfregamento
por 10 segundos, ou até que as amostras ficassem foscas. As amostras foram observadas
utilizando-se um Microscépio Optico (MO), equipamento Olympus GX71 acoplado a uma
camera digital e controlado pelo software “Image Pro Plus”, instalado na Escola de
Engenharia Industrial Metalurgica de Volta Redonda (EEIMVR) da Universidade Federal
Fluminense (UFF).

2.2.3 Ensaio de nanoindentagao instrumentada

O ensaio de nanoindentacdo instrumentada foi realizado para obter informagdes
quanto as possiveis mudanga nas caracteristicas mecanicas das amostras em estudo
em funcdo das mudangas microestruturais devido aos ciclos térmicos adotados. Os
ensaios foram executados no Laboratério de Caracterizagao de Materiais Multiusuarios
no Instituto de Ciéncias Exatas (ICEX) da Universidade Federal Fluminense (UFF), em
Volta Redonda em um nanoindentador da Shimadzu, Modelo DUH - 211S, com
indentador do tipo Vickers. As medidas foram feitas utilizando carga de 100 gf, com
ciclo de carga e descarga e 20 s de permanéncia nas cargas maxima e minima, com
10 medidas por amostras das condicbes em estudo, de modo a estimar os valores
médio de dureza (HV), das durezas dinamicas (DHV-1 — elasto-plastica, e DHV-2 —
plastica), do modulo da indentacao, e seus respectivos desvios padrao.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Com o intuito de observar a forma como se deram os processos de recuperagao,
recristalizacdo e transformacido de fase durante o aquecimento, foram realizadas
analises de dilatometria do material laminado a frio “Full Hard” submetido a ciclos
térmicos com taxa de 10 e 90°C/min até a temperatura de encharque de 920°C,
conforme as curvas apresentadas na Figura 1. Onde observa-se que com aumento
da taxa de aquecimento ha um deslocamento dos fenbmenos de recuperacao e
recristalizacdo, bem como as transformagdes de fases para temperatura mais altas.
Fazendo-se com que na taxa mais elevada (99°C/min) que as transformacdes de
fases se complete durante o encharque. Estes resultados permitem assim dizer que
nas condigdes de recozimento continuo em escala industrial, onde se aplicam taxas
de aquecimento maiores, que a recristalizacdo e a transformacgdo de fase pela
formacao de austenita ira se dar por completo ao longo do patamar na temperatura
de encharque.
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Figura 1. Andlise de dilatometria do material na condigéo laminada a frio “Full Hard” submetido a taxas
de aquecimento de 10°C/min (curva superior — amostra 1) e 99°C/min (curva inferior — amostra 6).
Pontos: (1) e (1) inicio do processo de recuperagao; (2) e (2’) termino processo de recuperagao e inicio
do processo de recristalizagao; (3) término do processo de recristalizacédo; (3’) competicdo entre a
recristalizagao e inicio de transformacao de fases; (4) a (8) transformacgbes de fases (decomposigao
FesC e a—y); (3') e (4’) decomposicdo FesC e inicio a—»y.

De posse das amostras, apos a realizagao dos ciclos térmicos no TMA, procedeu as
analises microestrutural, conforme as micrografias apresentadas nas Figuras 2 e 3.
Quando se compara as amostras submetidas a temperatura de encharque de 920°C,
porém sujeitas a taxas de aquecimentos distintas, 10°C/min (Figura 2) e 99°C/min
(Figura 3e), com taxas de resfriamento iguais (10°C/min), verifica-se a presenga de
uma matriz ferritica com alguns graos perliticos, porém uma distribuicdo mais
homogénea da perlita para amostra submetida a taxa de aquecimento mais lenta
(Figura 2).

Figura 2. Caracterizagdo microestrutural da amostra 1 apés andlise termomecéanica com taxa de
10°C/min no aquecimento e resfriamento e temperatura de encharque de 920°C, aumento de 500x.
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(e)
Figura 3. Caracterizagdo microestrutural das amostras apds andlise termomecanica com taxa de
aquecimento de 99°C/min e taxa de resfriamento de 10°C/min levando a temperatura maxima de: (a)
680°C, (b) 740°C, (c) 800°C, (d) 860°C, (e) 920°C, todas com aumento de 500x.

Por outro lado, ao se comparar as amostras submetidas as mesmas condi¢cdes de
taxas de aquecimento (99°C/min) e resfriamento (10°C/min), porém com temperaturas
de encharque distintas (Figura 3), observa-se que uma microestrutura mais refinada
para as temperaturas de encharque de 680°C (Figura 3a), 740°C (Figura 3b) e 800°C
(Figura 3c), onde néo se € possivel precisar a natureza da segunda fase em conjunto
com a matriz ferritica pela analise no microscépio optico. No entanto para as
temperaturas de encharque de 860°C (Figura 3d) e 920°C (Figura 3e) a microestrutura
torna-se mais grosseira com o incremento da temperatura, sendo a segunda fase
associada a perlita — principalmente para a condicao de encharque a 920°C.

Com auxilio do nanoindentador instrumentado foram avaliadas as caracteristicas
mecanicas das amostras em estudo nesse trabalho, com carga de 100 gf em posicdes
distintas no plano das chapas, apds a devida preparagcao metalografica. Os valores

* Contribuicdo técnica ao 52° Seminario de Laminacdo — Processos e Produtos Laminados e

Revestidos, parte integrante da ABM Week, realizada de 17 a 21 de agosto de 2015, Rio de Janeiro,
RJ, Brasil.




52° Laminacao

ISSN 1983-4764 [*

médios e seus respectivos desvios padrao de algumas das propriedades obtidas com
0s ensaios de nanoindentagdo foram relacionados graficamente como mostrado na
Figurasde 4 a 7.
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Figura 4. Valores da Dureza Vickers (HV), média e desvio padrao, para as amostras em estudo, com
base nas taxas de aquecimento e temperaturas de encharque adotadas.
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Figura 5. Valores da Dureza Dindmica Elasto-plastica (DHV-1), média e desvio padrdo, para as
amostras em estudo, com base nas taxas de aquecimento e temperaturas de encharque adotadas.
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Figura 6. Valores da Dureza Dinamica Plastica (DHV-2), média e desvio padrado, para as amostras em
estudo, com base nas taxas de aquecimento e temperaturas de encharque adotadas.
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Figura 7. Valores do Moédulo da Indentacéao (Eit), média e desvio padrao, para as amostras em estudo,
com base nas taxas de aquecimento e temperaturas de encharque adotadas.

Do ensaio de nanoindentagao além das informacgdes de dureza Vickers (HV), Figura
4, foram extraidas informagdes relativas as durezas medidas no modo dinamico
levando em consideragdo a deformacao total (elasto-plastica — DHV-1, Figura 5) e
somente a componente de deformacgéao plastica (DHV-2, Figura 6), além dos valores
do moddulo da indentagdo (Eit, Figura 7) que se correlagdo com o moddulo de
elasticidade do material.

Comparando-se as amostras que foram submetidas a uma mesma temperatura de
encharque (920°C) e taxas de aquecimento distintas (10°C/min e 99°C/min), pode-se
observar para as todas as propriedades avaliadas (Figuras de 4 a 7) valores de média
e desvio padrao superiores para a condicdo com taxa de aquecimento de 10°C/min.
Comportamento este que vem a corroborar as microestruturas apresentadas para
estas condigdes de ciclagem térmica (Figuras 2 e 3e), onde a taxa de aquecimento de
10°C/min em conjunto com temperatura de encharque de 920°C e tempo de 3 minutos
uma maior homogeneizagao composicional ao fim do encharque, possibilitando obter
uma microestrutura apos resfriamento com um menor dispersdo do tamanho de grao
ferritico e uma aparente menor fragao de perlita.

Por outro lado, comparando-se as amostras submetidas as mesmas condigdes de
taxas de aquecimento (99°C/min) e temperaturas de encharques distintas (680, 740,
800, 860 e 920°C), pode-se observar de modo geral um maximo para as propriedades
mecanicas extraidas do ensaio de nanoindentacao (Figuras de 4 a 7) associada a
temperatura de encharque de 740°C, com um decréscimo posterior das mesmas com
o incremento da temperatura de encharque, exceto para a dureza dinamica elasto-
plastica, DHV-1 (Figura 5) e modulo da indentagao, Eit (Figura 7), que tende a se
estabilizarem para os valores de temperatura de encharque de 860 e 920°C. Fazendo
uma associacdo com as microestruturas resultantes para estas condicées de ciclos
térmicos (Figura 3), pode-se inferir que os valores superiores das propriedades
mecanicas analisadas podem estar associado a um maior enriquecimento de soluto
na austenita formada no encharque a 740°C possibilitando assim durante o
resfriamento com taxa de 10°C/min a formagédo de segunda fase de natureza mais
dura que a perlita (como por exemplo, a bainita e até mesmo a martensita), em
conjunto com algum resquicio de encruamento dos graos ferriticos (Figura 3b), que
ndo experimentaram uma temperatura suficiente alta e tempo suficiente longo no
encharque para completa recristalizagéo (Figura 1). Com o incremento da temperatura
de encharque tem-se um progresso da recristalizagdo e um conjunto com um provavel
empobrecimento de soluto da austenita formada no encharque (temperatura de 800 a
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920°C comparadas com a temperatura de 740°C) que contribuem para obtencao de
uma microestrutura final associadas a uma ferrita com maior tamanho de grdo e menor
fracao de fases de segunda fase mais dura. Fator este que contribuiu para obtencéo
de menores valores de DHV-1 e Eit, propriedades vinculadas a parcela elastica de
deformacgao, as quais reduzem em seus valores em fungao do incremento da fragéo
de fases mais macia (neste caso a ferrita).

4 CONCLUSAO

Com base nos resultados obtidos e discussao apresentado, o presente estudo da
caracterizacdo microestrutural de um aco baixo carbono com microadicdo de
molibdénio e nidbio, pode-se concluir que:

- a taxa de aquecimento adotada para os ciclos térmicos foi suficiente para atrasar a
recristalizacédo, impondo que a mesma ocorre-se durante o encharque e se apresenta-
se por completo para temperaturas de encharque superiores ou igual a 800°C.

- a selecao de temperaturas de encharque mais inferiores no intervalo intercritico
contribuiu para a formagao de segunda fase mais dura através do enriquecimento de
soluto na austenita formada durante o encharque.

- 0 estudo do comportamento do material através das propriedades extraidas pelo
ensaio de nanoindentacdo instrumentada, associado a caracteristicas do
comportamento mecanico vinculadas a parcela elastica de deformacao (DHV-1 e Eit),
permitiu separar os resultados associadas a uma maior contribuicao de fases duras
em conjunto com uma matriz ferritica pela faixa de valores atribuidos a estas
propriedades.
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