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Resumo

O objetivo do presente trabalho € avaliar o efeito da adicdo de Nb na determinacéo
da Temperatura de Témpera 6tima (TTo), para se obter a maior fragdo de austenita
retida possivel, em acos tratados por Tempera e Particdo e comparar este resultado
com o modelo tedrico. Duas ligas, uma delas com adi¢do de Nb, foram submetidas a
ciclos térmicos em dilatbmetro. As fracbes de austenita retida foram determinadas
por difracdo de raios X e a distribuicdo de fases por EBSD. Foi observado que a
presenca do Nb altera a distribuicdo de fases, favorecendo a formacéo de austenita
retida.
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Effect of Nb addition on the Quench Temperature on steels heat treated through
Quenching and Partitioning

Abstract
The present paper studied the Nb addition effect on the optimal Quenching
Temperature (QTo), which implies on the highest retained austenite fraction, in steels
treated by Quenched and Tempered and compares it against the theoretical model.
Two alloys, one with Nb addition, were submitted to thermal cycles by dilatometer.
The retained austenite fractions were determined by X-ray diffraction and the phase
distribution by EBSD. It was observed that the Nb addition modifies the phases
distribution, improving the retained austenite formation.
Keywords: Quench, Partitioning, Niobium, retained austenite.
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1 INTRODUCAO

O desenvolvimento de agcos avancados de alta resisténcia (Advanced High Strengh
Steel — AHSS) representa um importante esfor¢co tecnolégico para possibilitar a
producdo de veiculos com maior eficiéncia energética e seguranca de seus
ocupantes. Ao longo dos anos, esses acos evoluiram com novas ligas e rotas de
processamento e veem sendo cada vez mais utilizados e demandados pela industria
automotiva [1,2, 3].

A primeira geracdo dos chamados agos AHSS deu origem aos acos Dual-Phase
(DP), Martensiticos, acos com plasticidade induzida por deformacéo (Transformation
Induced Plasticity - TRIP) e Complex Phase (CP) [4].

A segunda geracdo de acos AHSS inclui acos com elevadas quantidades de
elementos de liga tal como os agos TWIP (twinning induced plasticity) que, muito
embora apresentem excelentes propriedades mecanicas e de ductilidade, sua
aplicacao ainda é bastante limitada devido ao seu elevado custo de producéo [4].
Dessa forma, novos conceitos de acos AHSS de terceira geracdo estdo sendo
investigados a fim de possibilitar a producdo de acos mais econdmicos e com
menores teores de liga capazes de atender aos requisitos de alta resisténcia
mecanica e ductilidade, propriedades exigidas para aplicagbes na industria
automotiva.

A Figura 1 apresenta de forma esquematica as diversas familias de acos distribuidas
em fungéo de seus valores de resisténcia mecanica e alongamento, evidenciando a
lacuna de propriedades mecanicas que se busca atingir com o desenvolvimento de
acos AHSS de terceira geracgao.
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Figura 1. Potencial de propriedades mecanicas para a¢cos martensiticos/austeniticos de terceira
geracéao.[4]

Entre as diversas familias de AHSS destacam-se os acos TRIP que, devido a sua
microestrutura contendo significativas fracdes de austenita retida, oferece um bom
compromisso entre ductilidade e resisténcia mecanica, além de induzir a
transformacdo da austenita retida metaestavel em martensita, agindo como
mecanismo de endurecimento do material, quando submetido a cargas dinamicas [5,
6].



Com o intuito de desenvolver acos com elevadas fragcbes de austenita retida, o
tratamento térmico de Témpera e Particdo (T&P) vem sendo amplamente estudado.
O ciclo de T&P mais comum €& feito em duas etapas, apresentado
esquematicamente pela Figura 5 [7], que inicia-se pela austenitizacao total ou parcial
do material seguida de témpera interrompida em temperatura intermediaria (TT —
Temperatura de Témpera) entre Ms (inicio da transformacdo martensitica) e Mf (final
da transformacéo martensitica), na qual ocorre a transformacao parcial da austenita
em martensita. Devido ao rapido resfriamento da témpera, o carbono contido na
martensita transformada fica aprisionado na estrutura cristalina da mesma (Cy = Cm
= Ci). Na segunda etapa o material é aquecido até a chamada temperatura de
particdo e é mantido nessa temperatura por determinado tempo com o intuito de
permitir a difusdo do carbono contido na martensita para austenita, resultando na
diminuicdo do teor de carbono da martensita e no aumento do da austenita
(Cm<Ci<Cy). A diminui¢cdo do teor de carbono da martensita e 0 aumento de teor na
austenita favorecem a estabilizacdo dessas duas fases em temperatura ambiente.
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Figura 2. Tratamento Térmico de Témpera e Particdo, onde Cy € %C na Austenita, Ci € %C da liga e
Cm é %C na Martensita. [7]

No tratamento de Témpera e Particdo a selegcdo da Temperatura de Témpera (TT) é
de suma importancia ja que ela define o super-resfriamento em relacdo a Ms ao qual
o material € submetido e a fracdo de austenita retida (AR) formada ao final do
tratamento.
A fim de determinar a Temperatura de Témpera 6tima, a metodologia proposta por
Speer et al. [8] permite determinar a temperatura de témpera na qual se pode obter
a maior fracdo de austenita retida apos a etapa de particdo em condi¢cdes hipotéticas
ideais, considerando que durante a particdo todo o carbono disponivel na martensita
difunde para a austenita.
Inicialmente o0 modelo estima as fracbes de austenita e martensita resultantes em
determinada temperatura de témpera (QT — Quenching Temperature) baseado no
super-resfriamento em relacdo a Ms conforme descrito pela relacdo de Koistinen-
Marburger (equacéo 1). [9]

fm=1- e~11x107% (Ms—Qt) (1)

Onde fim é a fragdo de martensita transformada até a temperatura de témpera QT
abaixo de Ms.



Os valores de Ms podem ser estimados utilizando relagbes conhecidas na literatura,
que incorporam os efeitos da adi¢cdo dos elementos de liga nos célculos (Equacéo
2). [5]

Ms (°C) = 539 — 423%C — 30,4%Mn — 17,7%Ni — 12,1%Cr — 7,5%Mo (2)

Observa-se que, confrontado com o modelo matematico, a temperatura de témpera
correspondente ao pico de austenita retida € préximo do modelado, muito embora a
quantidade de austenita retida obtida experimentalmente seja menor.
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Figura 3. Fracdo de austenita formada para um aco 9260 em funcédo de TT [8].

O ni6bio € um elemento microligante de grande importancia no desenvolvimento de
acos, em especial aqueles de alta resisténcia e baixa liga (HSLA — High Strengh Low
Alloy) por proporcionar aumento da resisténcia, mesmo em baixas concentragoes
[10]. Este elemento contribui para o incremento da resisténcia mecanica pela
formacdo de finos precipitados de carbonitretos de nidbio (Nb(CN)) promovendo
endurecimento por precipitacdo e por refinamento dos graos de ferrita. O seu efeito
depende da quantidade e tamanho dos precipitados formados, sendo mais efetivo
guando hé precipitados finos e em grandes quantidades.

No caso de agos TRIP a adicdo de Nb atua fortemente no refinamento de gréos,
diminuindo Ms e, consequentemente, favorecendo a preservagédo da austenita em
temperatura ambiente. Além disso, tem-se como efeito indireto, o aumento do
enriquecimento do carbono da austenita [11].

Hausmann et al. [12] apresentam um estudo que investiga a influencia no Nb na
microestrutura e nas propriedades mecéanicas para quatro acos TBF (TRIP-aided
Bainitic-Ferritic) austemperados, sendo um deles sem adicdo de Nb e os demais
com teores variados de nidbio. Os autores observam que a adi¢cdo de Nb implica na
diminuicdo dos limites de resisténcia e escoamento e no aumento da fracdo de
austenita retida e nas deformacodes total e uniforme das amostras. Tais resultados
sao atribuidos ao aparecimento dos finos precipitados de Nb(C,N), que promovem o
refinamento de grdo que, por sua vez, privilegia a difusdo do carbono para a



austenita, tornando-a mais estavel e em maior quantidade ao final do tratamento. O
estudo conclui que o efeito benéfico do nidbio pode ser obtido desde concentracdes
de 0,025% e que o aumento do teor do microligante ndo incrementa de forma
significativa os beneficios observados nas propriedades mecanicas e
microestruturais.

Acos usados para T&P comumente sdo hipoeutetdides e ligados ao manganés,
aluminio e silicio. A presenca tanto do silicio quanto do aluminio objetiva a inibicao
da precipitagdo de carbonetos de ferro possibilitando que o carbono contido na
martensita possa difundir e se concentrar na austenita. Ja 0 manganés atua
aumentando a estabilizacdo e formacado da austenita em temperatura ambiente
[13,14].

Diante da falta de literatura que trate o efeito da adicdo de Nb em tratamentos
térmicos de Témpera e Particdo, este estudo visa avaliar o efeito do microligante na
determinacao da TTo e na distribuicdo das fases resultante.

2 MATERIAIS E METODOS

Foram produzidos em escala piloto dois lingotes de aproximadamente 50
quilogramas com secao transversal de cerca de 140x140mm cada. Tais lingotes
foram aquecidos a temperatura de 1220 °C por cerca de 5 horas e forjados em
tarugos de dimensdo de 70x70. Ao final do forjamento foram recortadas as
extremidades inferiores e superiores de cada tarugo a fim de descartar as regides
com defeitos e segregacdo. Posteriormente esses tarugos foram normalizados a
920°C por duas horas seguidos de resfriamento ao ar forcado (ventiladores).

As especifica¢cdes quimicas de cada liga sado apresentadas na Tabela 1.

Tabela 1. Especificacdo quimica das ligas produzidas.

c Mn si Al Cr Mo Ti Nb
038-  140- 145- 018- 004- 0010—

1540 base 042 150 155 <002 455 908 0015 001
038- 140- 145- 018- 004- 0010— 0020—

1540+Nb 042 150 155 022 008 0015 0,030

<0,02

A partir das composi¢cdes quimicas obtidas foram determinados as Temperaturas de
Témpera 6tima (TTo), conforme modelo proposto por Speer et al. [8]. A partir desta
temperatura, foram realizados ensaios em corpos de prova cilindricos de 10 mm por
4 mm de diametro em dilatdmetro (BAHR DIL805A), variando progressivamente de
+15 °C até que se alcancasse a condicdo com a maior fracdo de austenita retida
[5,8,15,16], conforme esquema apresentado pela Figura 4.
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Figura 4. Diagrama esquematico de ensaios dilatométricos para definicdo de TTo.

As analises de Difracdo de raios X (Rigaku SmartLab) foram realizadas com anodo
de cobre com 30kV e 200 mA, com angulo de varredura de 40° a 105°. A
quantificacdo de fases foi determinada pelo modelo de Rietveld utilizando o software
PDXL2 com, pelo menos, 0s picos propostos por Ferreira et al. [17].

As amostras obtidas nesses ensaios foram caracterizadas em Microscopio
Eletronico de Varredura (Jeol JSM-7100F) para determinacdo da distribuicdo das
fases presentes via EBSD (Oxford HKL Nordlys-Max) com 20Kv, corrente de 18 mA
e passo de 0,1um.

Com o intuito de determinar o tamanho de grédo austenitico, foram preparados
corpos de prova com uma superficie polida até suspensdo de 1 micron , submetidas
em dilatbmetro a austenitizacdo seguida de resfriamento brusco da ordem de 200
°Cl/s. Tais amostras foram analisadas em microscépio 6ptico (Olympus BX51M) e o
tamanho de grdo austenitico foi determinado com a utilizacdo do software de
tratamento de imagens Stream Basic.

3 RESULTADOS

As Temperaturas de Témpera 6timas (TTo) calculadas pelo modelo de Speer et al.
[8] foram de 225°C para ambas as ligas 1540, 1540+Nb ja que o modelo n&o prevé a
influéncia do niébio nos resultados modelados. Para ambos os caso, a fracdo de
austenita retida maxima em TTo é de cerca de 35%.

Os resultados experimentais demonstram que a fracdo maxima de austenita retida
foi de 19,6% e 21,0% para as temperaturas de 225°C e 240°C, para as ligas 1540 e
1540+Nb, respectivamente (Figura 5).
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Figura 5. Determinacdo da temperatura de témpera para as ligas 1540 (vemelho) e 1450+Nb (azul),
comparada ao modelado (preto).

A distribuicdo de fases obtida via EBSD possibilitou identificar as fases CFC e CCC,
correspondentes a presenca de austenita e martensita\ferrita, respectivamente.

Por outro lado, a determinacdo de tamanho de grdo austenitico original via
microscopia optica (Figura 7), ndo revelou significativa diferenca entre as amostras,
gue apresentaram tamanho de grao ASTM de 11,6 e 11,5 para as ligas 1540 e
1540+Nb, respectivamente, conforme descrito na Tabela 2.

20pm

(a) (b)
Figura 6. Distribuicdo de fases obtida por EBSD evidenciando as fases CFC (Austenia retida, em
azul) e CFC (martensita\ferrita, em vermelho) para as ligas 1540 (a) e 1540+Nb (b).



(a) (b)
Figura 7. Microestrutura revelando os contornos de graos austeniticos originais para as ligas 1540 (a)
e 1540+Nb (b).

Tabela 2. Determinacao de tamanho de grao austenitico original
Grdo ASTM (G) Area média (um?) Medicdes

1540 11,6 43,0 491
1540+Nb 11,5 45,1 484

4 DISCUSSAO

A diferenca apresentada pela Figura 5 entre a fracdo de austenita retida calculada e
obtida experimentalmente ja era esperada, jA que o modelo pressupde condi¢cdes
ideais para o enriquecimento da austenita em carbono. Além disso, pode-se
observar que a quantidade de austenita retida obtida para a liga com adi¢édo de Nb
foi sistematicamente maior do a da liga sem o microligante, quando submetidas as
mesmas temperaturas de témpera. Nota-se, também, que a Temperatura de
Témpera Gtima observada para a liga com adicdo de Nb difere daquela prevista pelo
modelo tedrico e da observada na liga base.

Pode-se notar pela Figura 6 que, muito embora o tamanho de grdo austenitico
original seja praticamente o mesmo para as duas amostras (Tabela 2), a distribuicéo
das fases difere entre as amostras sendo mais finamente dispersas e
homogeneamente distribuida para a liga 1540+Nb, condi¢cdo que favorece a difuséo
do carbono da martensita para a austenita na etapa de particéo.

5 CONCLUSAO

e A determinacdo da Temperatura de Témpera Otima (TTo) foi realizada e
confrontada com o modelo teérico com sucesso para ambas as ligas. Pode-se
notar a liga que contava com a adicdo de Nb alcancou fracdes de austenita
retida maiores do que o observado para a liga sem Nb, quando submetidas as
mesmas TTo.



Apesar do tamanho de grdo austenitico original de ambas as ligas serem
muito semelhantes, observou-se nas imagens obtidas por EBSD que, para a
liga 1540+Nb, a distribuicdo das fases CFC e CCC foi mais finamente
dispersa e homogeneamente distribuida, favorecendo a particdo do carbono
e, consequentemente, tornando a austenita retida mais estavel em
temperatura ambiente. Tal hipotese corrobora com as maiores fracbes de
austenita retida observadas pela difragéo de raios X para essa liga.
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