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Resumo

Investigou-se neste estudo, em escala de laboratorio, o efeito do tempo de
encharque de placas na dissolucdo de precipitados e nas propriedades mecéanicas
de acos microligados ao Nb e Ti, produzidos como chapas grossas. Para as
temperaturas utilizadas, verificou-se que a aplicagdo de tempo de encharque de até
50 min, ap6s o reaquecimento com tempo de permanéncia de 250 min, ndo exerceu
influéncia significativa nas propriedades mecéanicas dos acos investigados. Este
resultado foi associado a dissolucéo total de precipitados finos (< 100 nm) durante a
etapa de aquecimento e a desprezivel dissolu¢cdo durante a etapa de encharque de
precipitados grosseiros, localizados principalmente no centro da espessura da placa,
em regides de microssegregacao.

Palavras-chave: Reaquecimento de placas; Dissolucdo de precipitados; Chapas
grossas.

THE EFFECT OF SOAKING TIME ON THE DISSOLUTION OF PRECIPITATES
AND ON THE MECHANICAL PROPERTIES OF MICROALLOYED STEELS
HEAVY PLATES

Abstract

The effect of soaking time of slabs on the precipitates dissolution and mechanical
properties of Nb-Ti microalloyed steels heavy plates was studied in laboratory scale.
At the temperatures practiced, it was found that increasing the soaking time up to
50 min, after a reheating process with residence time of 250 min, did not have any
significant influence on the mechanical properties of the investigated steels. This
result was associated with the dissolution of fine precipitates (< 100 nm) during the
heating step, followed by negligible dissolution, during the soaking step, of the coarse
precipitates, which were located mainly in the center of slab thickness, in
microsegregation areas.

Keywords: Reheating plates; Precipitates dissolution; Heavy plates.
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1 INTRODUCAO

O estégio inicial de qualquer processo de deformacdo a quente é o reaguecimento
do material. O objetivo desta etapa € elevar a temperatura para conferir a
plasticidade necessaria para a conformacdo e dissolver os precipitados de
elementos microligantes existentes, a fim de se garantir a precipitacdo de finas
particulas de segunda fase na matriz metélica durante a laminagdo e/ou
resfriamento da chapa [1].

Dentre os principais elementos microligantes utilizados, o Nb é considerado o mais
importante. Ele desempenha papel fundamental na maioria dos agos processados
como chapas grossas por possibilitar a obtencdo de uma microestrutura final
refinada, a qual permite combinar alta resisténcia mecanica com elevada
tenacidade. Além do efeito refinador de gréo, o Nb também contribui com o aumento
da resisténcia pelo mecanismo de endurecimento por precipitacdo. No entanto, para
exercer todo o seu potencial, 0 Nb precisa estar dissolvido na matriz ao final do
reaguecimento, quando a placa é desenfornada [2,3].

A precipitacdo durante o lingotamento de agos microligados ao Ti e Nb ocorre
inicialmente com a formacéao de precipitados grosseiros do tipo (Ti,Nb)(N,C), acima
de 1300°C. Essas particulas geralmente aparecem associadas com inclusdes e
microssegregacado [4,5]. Esses precipitados podem ser chamados de primarios e
dificilmente se dissolvem em condi¢gfes usuais de reaquecimento de placas. Apos a
formacédo desses precipitados, ocorre a nucleacdo e crescimento de precipitados
mais finos, do tipo (Nb,Ti)(C,N), com diferentes morfologias e razdes Ti/Nb. Como no
caso anterior, o nucleo desses precipitados geralmente é mais rico em Ti e N [4,6-9]
Esse tipo de precipitado pode ser dissolvido durante o reaquecimento da placa,
resultando no aumento do Nb em solucao sélida antes da etapa de laminacéo.

De modo geral, durante a etapa de reaquecimento, apdés a temperatura de
encharque ser atingida, o material pode permanecer no forno por um tempo minimo,
normalmente de até 50 min, para que haja a homogeneizacdo da temperatura ao
longo da espessura da placa e para que o processo de dissolucdo dos precipitados
contendo Nb seja favorecido.

Dentro desse contexto, investigou-se neste trabalho, em escala de laboratorio, o
efeito do tempo de encharque (tenc) na dissolucdo de precipitados de Nb e nas
propriedades mecanicas de a¢os microligados produzidos como chapas grossas.

2 MATERIAIS E METODOS

Foram utilizadas amostras de placas de quatro acos microligados ao Nb e Ti, cujos
teores de C, Nb, Ti e N sdo mostrados na Tabela 1. As amostras foram cortadas em
blocos, com largura entre 120 mm e 200 mm, comprimento de 250 mm e mesma
espessura das placas (aproximadamente 250 mm). Os blocos laterais foram
descartados e os blocos localizados no centro da largura da placa foram utilizados
no estudo da dissolugcdo dos precipitados. Os demais foram utilizados na etapa de
laminagdo em escala piloto.
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Tabela 1. Composicdo quimica dos acos investigados
Composicéo quimica (% em massa)

Ago C Nb Ti N Ti/N
A 0,087 0,019 0,024 0,0035 6,9
B 0,038 0,032 0,006 0,0026 2.3
C 0,074 0,046 0,016 0,0038 4,2
D 0,180 0,036 0,027 0,0033 8,2

Com base na composi¢cao quimica mostrada na Tabela 1, foram realizados calculos,
utilizando-se o software Thermo-Calc, para previsdo da fracdo molar e da
temperatura de dissolucéo dos precipitados.

2.1 Caracterizacao Inicial dos Precipitados nas Placas

As andlises para caracterizacdo dos precipitados nas amostras retiradas de placas,
na condicdo inicial, foram realizadas via microscopia Optica (MO), microscopia
eletrénica de varredura (MEV) e microscopia eletrénica de transmissdao (MET). As
andlises foram realizadas em subamostras retiradas a ¥4 e % da espessura das
placas, visando a obtencdo de informacdes com relacdo ao tamanho dos
precipitados, morfologia e composicdo quimica. Nas analises de MET, foram

utilizadas réplicas de extracdo de C.
2.2 Efeito do Tempo de Encharque na Dissolucao dos Precipitados

Nesta etapa, foram utilizadas subamostras com largura entre 80 mm e 100 mm (na
direcdo da largura da placa), cerca de 120 mm de comprimento e 30 mm de
espessura, retiradas a ¥4 e a %2 da espessura do bloco selecionado.

Os tratamentos térmicos, realizados em um forno de resisténcia elétrica e atmosfera
nao controlada, consistiram no reaquecimento das subamostras até as temperaturas
de encharque mostradas na Tabela 2. As subamostras atingiram as temperaturas
desejadas apdés 250 min de permanéncia no forno. Alcancada a temperatura de
encharque, as subamostras permaneceram no forno por 0 min, 15 min, 30 min e
50 min e, em seguida, foram temperadas em agua a temperatura ambiente, para
preservacao do estado de dissolugdo dos precipitados, cuja caracterizacao foi feita
da mesma forma que nas placas.

Tabela 2. Temperaturas de encharque utilizadas nos tratamentos dos acos

Aco T (°C)
A 1150
B 1150
C 1180
D 1220

2.3 Laminacédo a Quente
2.3.1 Reaquecimento

Na etapa de reaquecimento, subamostras com 125 mm de espessura, 170 mm de
largura (na dire¢do da largura da placa) e 240 mm de comprimento, retiradas do
centro da espessura dos blocos selecionados, foram aquecidas até as temperaturas
mostradas na Tabela 2 e retiradas do forno para laminacdo em trés condic¢des:
0 min, 30 min e 50 min de encharque. Para a obtencdo dessas subamostras, foram
retirados 62,5 mm de material a partir de cada superficie dos blocos (espessura

* Contribuicdo técnica ao 54° Seminario de Laminacdo e Conformacao de Metais, parte integrante da
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original dos blocos: ~ 250 mm), de modo que a linha de segregagdo central ficou
alinhada com o centro da subamostra laminada. Dessa forma, foi possivel avaliar a
condi¢cdo mais critica em relacdo a dissolugcéo dos precipitados.

2.3.2 Processamento termomecéanico

Apds o desenfornamento, os acos avaliados foram laminados em escala piloto. A
laminacdo de desbaste foi iniciada a uma temperatura préxima a de reaquecimento,
terminando em temperatura superior a temperatura de néo recristalizagdo (Tnr). A
laminacdo de acabamento, por sua vez, foi iniciada abaixo da Tnr, para todos o0s
acos, sendo o Ultimo passe efetuado acima da temperatura de inicio de
transformagéo y/a (Ar3) para os acos B, C e D. Para efeito de simplificagéo, todos os
acos foram submetidos a mesma escala de passes, a qual resultou em uma
espessura final de 18 mm. Apos a laminagdo de acabamento, as chapas dos agos B
e C foram submetidas a resfriamento acelerado, enquanto as dos acos A e D a
resfriamento ao ar, seguido de normalizacdo em forno de atmosfera controlada no
caso deste ultimo. Foram realizadas analises de precipitados e de inclusdes em
secoes retiradas das chapas laminadas.

2.4 Caracterizacao das Propriedades de Tracao

Os ensaios de tracao foram realizados em maquina Instron modelo 5882, segundo a
norma ASTM A370 [10], a temperatura ambiente e a uma taxa de deformacdo média
de 103 st Foram ensaiados, para cada condi¢do avaliada, trés corpos de prova
(CPs) retangulares sub-size (base de medida de 25 mm), retirados do centro da
espessura das chapas, com eixo maior transversal a direcdo de laminacéo. A
caracterizacdo mecanica em tracdo foi feita em termos de limite de escoamento,
limite de resisténcia e alongamento total.

2.5 Ensaios de Impacto Charpy

Foram realizados ensaios de impacto Charpy a temperatura de -20°C em corpos de
prova do tipo full-size com entalhe em “V” e com as dimensdes estabelecidas pela
norma ASTM E23 [11]. Foram ensaiados quatro corpos de prova para cada
condicdo, os quais foram retirados no centro da espessura das chapas e orientados
transversalmente a direcao de laminacao.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Célculo da Fracdo Molar e da Temperatura de Dissolucédo dos Precipitados

Na Figura 1(a) € mostrada a fragdo molar dos precipitados primérios, do tipo
(Ti,Nb)(N,C), em funcdo da temperatura, para 0s quatro acos analisados. Como se
pode observar, os acos com maior razdo Ti/N apresentaram maior fracdo desses
precipitados e também maior temperatura de dissolucéo, o que implica em particulas
mais grosseiras nesses materiais. Por outro lado, o aco B, com menor raz&o Ti/N e
baixo teor de C, apresentou os menores valores de fracdo molar de precipitados e
menor temperatura de dissolucéo, sugerindo a formacdo de particulas mais finas e
mais efetivas no ancoramento dos gréos austeniticos. Na Figura 1(b) € mostrada a
variagdo da fracdo molar de precipitados do tipo (Nb,Ti)(C,N), em funcdo da
temperatura. Como comentado anteriormente, um dos objetivos da etapa de
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reaquecimento € dissolver completamente esses precipitados. Comparando-se 0s
dados apresentados na Figura 1(b) e Tabela 2, verifica-se que, com exce¢ao do aco
D, todos os demais apresentaram temperatura de dissolucédo prevista pelo Thermo-
Calc inferior a temperatura de encharque utilizada. Analisando a Figura 1(b),
observa-se, ainda, que a elevacdo dos teores de C e Nb, como era esperado,
provocou o aumento da fragdo molar e da temperatura de dissolucdo dos
precipitados.
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Figura 1. Fracdo molar de (Ti,Nb)(N,C), parte (a), e (Nb,Ti)(C,N), parte (b), em funcéo da temperatura
para os quatro acos estudados. Valores previstos pelo Thermo-Calc 2016b/TCFES.

3.1 Caracterizacéo Inicial dos Precipitados — Condicéo de Placa

Na Figura 2 sdo mostradas regides com presenca de precipitados grosseiros no
centro da espessura das amostras analisadas. No caso do aco A, foram observados
precipitados decorando os contornos de grdos da austenita prévia, associados a
inclusdes de MnS (particulas escuras). Para o aco B, poucos precipitados grosseiros
isolados foram observados no centro da espessura, confirmando as previsdes via
Thermo-Calc. Precipitados alinhados, como os que sdo mostrados para 0 aco A,
dificilmente foram observados nesse aco. Com relacdo aos acos C e D, também se
observou a presenca de precipitados grosseiros alinhados ao longo dos contornos
de grdos prévios ou de forma isolada na matriz, geralmente em regides contendo
sulfetos. Na Figura 3 sdo mostrados resultados de analise via MEV/EDS
(Espectroscopia de Energia Dispersiva) de precipitados encontrados no aco A.
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(a) Aco A (b) Aco B

(c) Ago C (d)Ago D

Figura 2. Aspecto de precipitados grosseiros encontrados no centro da espessura dos acos
analisados. Se¢08es polidas. MO.
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Figura 3. (a) e (c) Aspecto de precipitados grosseiros encontrados no centro da espessura do ago A.
(b) Resultado de EDS realizado em particula mostrada em (a), identificada como (1). (d)
Resultado de EDS realizado em particula mostrada em (c), identificada como (2). Secéo

polida, paralela a direcéo de lingotamento. MEV.

Na Figura 4 sdo apresentados resultados de MET para o ago A. Pode-se observar a
presenca abundante de precipitados do tipo (Nb,Ti)(C,N), muitas vezes na forma de
aglomerados. Foram encontrados precipitados cruciformes e na forma de estrelas

* Contribuicdo técnica ao 54° Seminario de Laminacdo e Conformacao de Metais, parte integrante da
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(20 ~ 200 nm), alongados (20 ~ 200 nm), retangulares/cubicos (20 ~600 nm) e
precipitados muito finos (< 10 nm), de formato esférico. As andlises realizadas via
EDS mostraram que as particulas eram ricas em Nb e Ti, com diferentes razées de
Nb/Ti, Figuras 5 e 6. O estado de precipitacdo para o aco B foi muito heterogéneo.
Algumas areas das réplicas estavam livres de precipitados, enquanto em outras
foram observados aglomerados de particulas. Foram identificadas, principalmente,
particulas na forma de estrela, cuboidais e arredondadas com tamanho inferior a
100 nm, além de precipitados finos, menores que 10 nm. Para os acos C e D,
observou-se precipitacdo abundante, semelhante a do ago A.

’:! ."

(b) Precipitados cruciformes, na forma de estrelas e
retangulares

(c) Precipitados na forma de agulhas (d) Precipitados cubicos

Figura 4. (a) Precipitados finos (< 10 nm). (b) Precipitados cruciformes, na forma de estrelas e
retangulares. (c) Precipitados na forma de agulha, cruciformes e na forma de estrelas. (d)
Precipitados cubicos. %2 da espessura. Aco A. MET.

Figura 5. Resultados de EDS nos precipitados cruciformes. Ago A. %2 da espessura. MET.
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20 nm

Figura 6. Resultados de EDS em um precipitado cubico. A¢o A. % da espessura. MET.
3.3 Efeito do Tempo de Encharque na Dissolucao dos Precipitados

A variacdo do tempo de encharque entre 0 min e 50 min, para a temperatura de
1150°C, nédo exerceu influéncia significativa na dissolucdo dos precipitados
grosseiros, ricos em Ti do tipo (Ti,Nb)(N,C), formados no aco A, Figura 7, o que era
esperado em funcdo da alta temperatura de dissolucdo dessas particulas, Figura
1(a). Vale ressaltar que os precipitados foram observados em regifes de
segregacao e associados com inclusdes de sulfetos, as quais apresentaram aspecto
alongado, o que se deve ao fato das secbes terem sido retiradas de amostras
laminadas. Resultados semelhantes foram observados para os acos C e D. Para o
aco B, ndo foram observados precipitados desse tipo apdés o aquecimento. Foram
observadas apenas inclusfes (a maioria 6xidos globulares), as quais, obviamente,
nao foram influenciadas pelo tempo de enchargue.

(Ti.Nb)(N.C)
sulfeto (TINBIN.G) "4 \
¥ ' & \ B 4 :' o
f—— ¢ e = e e U i o =
sulfeto
(a) 0 min (b) 30 min
- 1 '-’:_v
- - - '25 -~ - S 4 -
e '
LT
B (TNBNG) CONRS
T M —

(c) 50 min
Figura 7. Efeito do tempo de encharque na dissoluc¢éo dos precipitados grosseiros formados no aco
A. Temperatura de reaquecimento: 1150°C. Secéo paralela & direcdo de lingotamento. %2 da
espessura. MO.

Comparando o estado de precipitacdo antes, Figura 4, e ap0s a etapa de
reaquecimento a 1150°C, Figura 8, é possivel notar que os precipitados cruciformes,

* Contribuicdo técnica ao 54° Seminario de Laminacdo e Conformacao de Metais, parte integrante da
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na forma de estrelas e agulhas e os precipitados finos foram dissolvidos durante o
processo de aquecimento, até a temperatura de encharque (tenc = 0 min), restando
0s precipitados cubicos e na forma de paralelepipedos, precipitados esféricos, talvez
nacleos dos precipitados cruciformes, e os precipitados facetados, com tamanho das
arestas/diametro variando de 20 nm até valores acima de 100 nm. Com relacdo ao
aumento do tempo de encharque para 50 min, Figura 9, o efeito mais significativo foi
a reducéo do teor de Nb nos precipitados, tornando-os mais ricos em Ti, conforme
relatado na literatura [6-9], acompanhada de pequena reducdo de tamanho. De
modo semelhante ao aco A, os Unicos precipitados do tipo (Nb,Ti)(C,N) detectados
apos reaguecimento, para tempos de encharque entre O min e 50 min, para 0s acos
B, C e D, foram os cubicos, retangulares e ovais, com tamanho variando de 15 a
100 nm e com raz6es Nb/(Nb+Ti) inferiores as das placas.

Figura 8. Resultados de EDS evidenciando a presenca de Nb e Ti nos precipitados, com diferentes
razBes Nb/Ti. Reaguecimento: 1150°C/0 min. Ago A. 2 da espessura. MET.

Figura 9. Resultados de EDS evidenciando a presenca de Nb e Ti nos precipitados, com diferentes
razBes Nb/Ti. Reaquecimento: 1150°C/50 min. Ago A. %2 da espessura. MET.

Na Tabela 3 é apresentado um resumo do estado de precipitagdo antes e apds o
reaquecimento das amostras de placas dos acos analisados. Todos 0s agos com
razdo Ti/N acima da estequiométrica (3,42) apresentaram precipitados grosseiros
(> 1 um), ricos em Ti, de forma abundante na condi¢cédo de placa, com destaque para
0 aco D. Esses precipitados permaneceram praticamente inalterados apés as etapas
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de aquecimento e encharque nos acos A e D. No ago C esses precipitados foram
observados de forma mais escassa e em menor tamanho. Com relagdo ao ago B,
esses precipitados foram observados apenas na condicdo de placa, apresentando
tamanho e fracdo bastante reduzidos. Os precipitados esféricos finos (< 10 nm),
cruciformes/estrelas/agulhas e cubicos/retangulares/ovais foram observados em
todas as amostras de placa, sendo os dois primeiros grupos totalmente dissolvidos
antes do encharque. Os do terceiro grupo dissolveram-se apenas parcialmente
durante o encharque. A dissolucao parcial dessa populacdo de precipitados implica
em uma quantidade de Nb que ndo estara disponivel para a precipitacdo durante a
laminacdo a quente, reduzindo a possibilidade de se obter austenita devidamente
condicionada. Embora a presenca dessas particulas em agos microligados ao Ti-Nb
seja inevitavel, sua fracdo pode ser modulada por uma adequada razéo Ti/N.

Tabela 3. Caracteristicas dos precipitados nos acos analisados.

Precipitados Precipitados

Precipitados Precipitados cubicos/ maiores que

Aco Ti/N Condicéo finos cruciformes/ X
¢ « (< 10 nm) Estrelas Retage:ilsa res/ 1 l;“l; r_lrrizos
Placa i i
A 6,85 0 min 1 1
50 min | | il il
Placa 1 1 1 N
B 231 0 min 7 l N v
50 min [ } N 1
Placa 1 1 1 1
C 4,21 0 min | | 1 N
50 min I | T Ny
Placa T i T T
D 8,18 0 min 1 | il i
50 min | 1 1
1 : abundantes | : néo foram detectados N, | e5Cassos

3.4 Efeito do Tempo de Encharque nas Propriedades Mecanicas

Na Figura 10 € mostrado o efeito do tempo de encharque nas propriedades
mecanicas dos acos analisados. Observa-se que ndo houve influéncia significativa
do tempo de encharque, para a faixa avaliada, nos valores de limite de escoamento,
limite de resisténcia, alongamento total e energia absorvida em ensaio de impacto
Charpy a -20°C. Esse comportamento esta de acordo com o0s resultados
apresentados na se¢do 3.3, podendo ser associado a dissolucdo de precipitados
finos (<100 nm), menos estaveis, durante a etapa de aquecimento e a nao
dissolugéo ou dissolugdo apenas parcial de precipitados grosseiros, mais estaveis,
localizados principalmente no centro da espessura (regido de segregacao central),
durante a etapa de encharque. Como as regifes que contém os precipitados mais
estaveis representam uma pequena fracdo do volume total do material (a maior
parte é de regibes pobres (dendriticas) e de regides interdentriticas menos ricas em
precipitados, em relacao aquelas localizadas no centro da espessura), a dissolucéo
gue ocorre nelas é insuficiente para causar variagdes significativas de propriedades
mecanicas.

Os resultados apresentados na Figura 10(d) também sugerem uma relevante
influéncia das particulas grosseiras de (Ti,Nb)(N,C) nos valores de energia
absorvida. Os valores obtidos para os agos B e C correspondem a um
comportamento completamente ductil (upper self region), sendo a diferenca de
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energia absorvida obtida entre eles explicada, pelo menos em parte, em funcdo do
maior limite de escoamento do aco C. Para os a¢os A e D, é razoavel assumir que a
-20°C eles estdo na regido de transi¢cao ductil-fragil, o que pode ser correlacionado
com a maior presenca de particulas grosseiras nesses materiais. Essas particulas
agem como sitios para nucleacdo de trincas por clivagem, reduzindo a tenacidade
do material [9]. Conforme foi apresentado na Tabela 3, as etapas de reaquecimento
e encharque ndo foram capazes de modificar ou reduzir a presenca dessas
particulas no produto final.
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Figura 10. Efeito do tempo de encharque nas propriedades mecénicas dos a¢os analisados.
Temperatura do ensaio Charpy: -20°C.

4 CONCLUSAO

Para os acgos avaliados na condicdo de placa, foram encontrados precipitados
cubicos, ricos em Ti e N, com comprimento de aresta superior a 1 um, formados em
alta temperatura, e também particulas menores, formadas em temperaturas mais
baixas, contendo Nb, Ti, C e N, com tamanho na faixa entre 10 nm e 600 nm. Essas
particulas apresentaram diferentes morfologias: (i) cubica arredondada/oval
(~ 10 nm); (ii) agulha (20 ~200 nm); (iii) cruciforme/estrela (20 ~200 nm) e (iv)
retangular/ctbica (20 ~ 600 nm). Apds aguecimento com tempo de permanéncia de
250 min até as temperaturas de encharque, além dos precipitados grosseiros,
apenas precipitados cubicos e retangulares, com tamanho entre 20 e 100 nm, foram
detectados, sendo os demais dissolvidos completamente. Apos 50 min adicionais de
tratamento, os mesmos tipos de precipitados foram observados, com caracteristicas
de forma e tamanho similares, indicando n&o ter havido dissolugédo adicional
significativa com o aumento do tempo de encharque, para a faixa avaliada. Foram
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observadas apenas alteragdes na razdo Nb/(Nb + Ti), indicando o empobrecimento
dos precipitados em Nb. Como consequéncia, ndo houve influéncia significativa do
tempo de enchargque nas propriedades mecanicas. Verificou-se, também, que razdes
de Ti/N acima do valor estequiométrico (3,42) e a presenca de segregacdo e de
inclusdes de sulfeto de manganés favoreceram a formacao de precipitados de Ti e
Nb grosseiros (> 1 um), os quais nao se dissolvem em condicdes usuais de
reaguecimento de placas.
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