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Resumo

A obtencao de acgos baixo carbono microligados pelo processamento termomecanico para atingir
alta resisténcia mecénica e tenacidade a baixas temperaturas, com boas caracteristicas de
ductilidade e soldabilidade, tem sido o grande objetivo da producao industrial desses materiais.
Por outro lado, o comportamento desses materiais de granulagao ultrafina quando deformados
plasticamente tem se mostrado bastante interessante. Por exemplo, o alongamento uniforme
aumenta com a redugdo do tamanho de grao ferritico ao mesmo tempo em que se reduz a razao
elastica. Assim, o objetivo deste trabalho foi acompanhar a evolugdo da microestrutura ao longo
do processamento térmico e mecéanico para interpretar o desempenho mecanico de um ago
microligado baixo carbono (0,11% C, 1,41% Mn, 0,028%Nb e 0,012%Ti) de grédo ferritico
ultrafino, obtido através de tratamentos térmicos de témpera, laminagdo a morno e recozimentos
intercritico e subcritico. A evolugdo do tamanho de gréo ferritico do ago recozido a 550 e 800°C
foi verificada por metalografia quantitativa e por técnicas de difragdo de elétrons retroespalhados
(EBSD). Para avaliar o comportamento mecanico, foram realizados os testes de tragédo e
impacto. Os valores de tamanho de grdo ferritico variaram até 29% entre o primeiro e ultimo
tempo de recozimento. A resisténcia mecanica para o ago constituido por matriz ferritica e
dispersao de carbonetos nanométricos mostrou um acréscimo de 25%, quando comparada com
0 acgo na condicao de fornecimento. Por sua vez, para o acgo recozido a 800°C, houve aumento
na resisténcia mecanica e na energia absorvida no ensaio de impacto.

Palavras-chave: Gréo ultrafino; Recozimento intercritico; Laminagao a morno; Cementita.

THE ULTRAFINE GRAIN SIZE EFFECT ON MECHANICAL BEHAVIOR OF A Nb-Ti STEEL

PROCESSED BY WARM ROLLING AND INTERCRITICAL AND SUBCRITICAL ANNEALING
Abstract
The ferritic grain refinement is a powerful mechanism to improve mechanical properties of low carbon
steels providing steels with high strength toughness at low temperatures and good weldability
characteristics. The grain size refining is the unique mechanism capable of to increase both
mechanical strength and toughness. In this way the refining of ferritic grain is a very attractive
processing. The steel with an ultra-fine ferritic grain structure shows the better relationship between
mechanical strength, ductility and toughness, while the low carbon content enhances good welding
characteristics. The objective of this work was to investigate the behavior of work hardening of a
microalloyed low carbon-manganese (0,11% C, 1,41% Mn, 0,028%Nb e 0,012%Ti) steel with ultra-fine
ferritic grain structure produced through thermal treatment, warm rolling, followed by sub and
intercritical annealing. After quenching in ice brine, steel samples were submitted to warm rolling at
700°C, with three pass of 0.23 true strain thickness reduction and air cooled. The following intercritical
annealing treatment was done at 550 or 800°C for soaking times from 5 up to 120 min. The
mechanical behavior of the steel was estimated using tensile and impact tests. The mechanical
strength obtained after all processing have shown a 15% increasing when compared with results from
the steel in as hot rolling industrial condition. However, the toughness has decreased due to the
formation of delamination.
Key words: Warm rolling; Ultra-fine grain; Cementite; Sub critical annealing.
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1 INTRODUGAO

Um dos principais objetivos no desenvolvimento de agos baixo carbono € o
refinamento de gréo ferritico, uma vez que esse mecanismo confere ao ago alta
resisténcia mecanica, alta tenacidade, baixa temperatura de transicdo e boa
soldabilidade.® A adicdo de elementos microligantes como Nb e Ti aos acos com
baixo carbono e alto manganés torna possivel o processamento termomecanico, que
leva a um melhor controle da microestrutura austenitica e ferritica, visto que tais
elementos atuam diretamente nos processos de restauragao do ago.(z)

O processamento industrial dos agos empregados na industria
automobilistica, na fabricagado de dutos de grande didmetro para transporte de gas e
6leo e na fabricacdo de navios e plataformas de exploracédo de petroleo!" confere
um tamanho de grao ferritico minimo da ordem de 5 um.®

Existem varias rotas de processamento para se obter uma estrutura ferritica
de grao ultrafino (em torno de 2 um), além disso, varias qualidades de ago podem
ser processadas e trabalhadas.®"® A microestrutura ultrafina pode ser produzida em
acos submetidos a tratamentos térmicos, quando combinados com o trabalho a
morno e recozimento intercritico.!'*®

A laminacéao intercritica ou laminagdo a morno de agos baixo carbono e
microligados é efetivada a temperaturas em que um material deformado compde-se
de ferrita ou de uma mistura de ferrita e austenita. A adicdo de um recozimento
intercritico ao processamento altera a situagdo da subestrutura remanescente da
deformagéao na regido bifasica, o que promove o refino do grao ferritico e a formagéao
de um segundo constituinte, MA, com melhorias significativas na resisténcia,
ductilidade e encruamento do material."¥

Trabalhos recentes tém mostrado que a combinagdo de ferrita com
carbonetos dispersos conduz a um aumento de resisténcia mecanica, mantendo-se
ainda uma consideravel ductilidade."®)

Assim, o objetivo deste trabalho foi a obtengcdo de uma matriz ferritica de
granulagao ultrafina em ago Nb-Ti contendo como segundo constituinte a martensita-
austenita, MA, ou cementita. Essa comparacao foi recentemente relatada na
literatura."™ No presente trabalho se faz uma descricdo da evolugdo da
microestrutura desse aco e sua correlagdo com o desempenho mecanico,
principalmente a resisténcia mecanica e tenacidade.

2 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

A composigao quimica do ago investigado é dada na tabela 1. Inicialmente, as
amostras com dimensdes de 16 x 40 x 50 mm foram austenitizadas a 900°C e
temperadas em salmoura e gelo. Logo apds a témpera, realizou-se o aquecimento
das amostras por 30 min a 740°C, para lamina-las em um laminador de laboratério a
700°C, envolvendo trés passes com 20% de reducdo de espessura em cada. A
determinacdo das temperaturas criticas de transformacido de fases desse aco foi
obtida de um trabalho anteriormente publicado.®

Tabela 1 Composi¢éo quimica do ago utilizado (% peso).
Elemento C Mn Si Al P S Nb Ti
Teor 0,11 1,41 0,29 0,022 0,025 0,008 0,028 0,012

Apds o ultimo passe, as amostras foram resfriadas ao ar. O recozimento
intercritico seguinte consistiu em aquecer as amostras laminadas a morno em
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tempos variados em temperaturas constantes de 550 ou 800°C e, posteriormente,
resfriamento ao ar. Todo o processamento esta esquematizado na Figura 1.(19)

900°C—-30 min

740°C—=30 min

tempos(min):
5,30,60,120

t(s)
Figura 1 - Esquema de processamento térmico e mecanico aplicado ao material investigado.“S)

O tamanho de grao ferritico, em fungcdo de suas dimensdes reduzidas, foi
avaliado no analisador de imagens através da medi¢cao da area de cada grdo em
fotomicrografias obtidas no microscépio eletrénico de varredura (MEV) com aumento
de 2000X. Foram medidos no minimo duzentos grédos por amostra. A raiz quadrada
desse valor médio corresponde ao tamanho de grao ferritico. Os resultados foram
processados em uma planilha estatistica, que permitiu calcular a média, o desvio
padrdo e o erro relativo menor que 5% para um nivel de confianga de 95%. O
método de calculo corresponde aquele estabelecido nas normas ASTM E112 e
E562-83. A microestrutura das amostras, apds recozimento, foi caracterizada por
microscopia optica e eletrbnica de varredura. Para esses exames, usou-se o ataque
com reativo nital 2% e o reativo de LePera.!"*'® Através da microscopia optica foi
avaliada a quantidade percentual dos constituintes MA (martensita e austenita
retida), carbonetos e ferrita. Para analise da textura cristalografica, foi utilizada a
microscopia de orientagdo da imagem (OIM) por EBSD. Apos os ciclos térmicos, as
amostras foram submetidas a testes de tracdo a temperatura ambiente a uma taxa
de deformacao de 102 s™ para obtencao das propriedades mecanicas. Os corpos de
prova sub-tamanho foram usinados de acordo com a norma ASTM A-370. Os testes
de impacto Charpy foram efetivados a -20°C.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Laminagdo a Morno Seguida de Témpera

O tamanho de grao austenitico do material temperado foi 10 um (Figura 2(a).
A microestrutura, apés o terceiro passe e resfriamento em agua, encontra-se
encruada em fung&o do trabalho a morno e € ilustrada nas Figuras 2(b) e 3. A
subestrutura é visivel nas micrografias da Figura 3(a,b).
3.2 Recozimento Intercritico e Subcritico

A Figura 4 (seta) permite identificar a temperatura de recristalizagdo apos o

trabalho a morno, em torno de 550°C. A evolugdo microestrutural do material em
funcao do tempo de recozimento pode ser acompanhada na Figura 5.
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(L] da

~ - (a) (b)

Figura 2 — Amostra temperada em salmoura a partir de 900°C; tamanho de grdo austenitico de 10
um; ataque com acido picrico 200X (a). Amostra temperada logo apés o terceiro passe de laminagao
a morno (0,66 deformacéo real); ataque com nital 2% 1000X (b). llhas de martensita sobre a matriz
ferritica (b).

Para o recozimento a 550°C, tem-se o revenimento do constituinte MA, resultante
ainda da laminagao a morno intercritica (Figura 5(a)), se transformando para ferrita e
cementita. Essa cementita coalesce com o aumento do tempo e concentra nos
contornos de graos ferriticos (Figura 5(b)). A medida que o tempo de recozimento
aumenta, a recristalizagdo ocorre em maior intensidade e de forma mais
homogénea, para, posteriormente, ocorrer o crescimento de grao (Figura 5(c,d).

ot s = >

— (a) . - . . ?
Figura 3 — Amostra temperada em agua a partir de 700°C, apés a laminagdo a morno com
deformagédo verdadeira de 0,66. Ataque com nital 2%, MEV. llhas de martensita sobre a matriz
ferritica e carbonetos dispersos (a). Detalhes da subestrutura da ferrita e ilhas de martensita.
Particulas esféricas e claras sdo de cementita (a,b).

As micrografias apresentadas na Figura 6 referem-se as mesmas amostras
da Figura 5 que foram atacadas com o reativo de LePera, onde se separa, pela
tonalidade clara, o constituinte MA dos demais. O constituinte escuro & formado
aglomerados de Fe3;C, enquanto a ferrita aparece na tonalidade cinza. A fracao
volumétrica de MA a 800°C aumenta a medida que o tempo de recozimento
aumenta, e essa é responsavel pelo menor limite de escoamento como € descrito
adiante. Isso pode ser explicado pela maior homogeneizagdo da austenita, que se
enriquece de carbono e manganés levando a um aumento de sua
temperabilidade.'® Esta se transforma em MA no resfriamento ao ar subseqiiente.
Contudo, apds o recozimento a 800°C o percentual do constituinte MA em geral é
baixo, pois apesar de haver uma maior homogeneizagdo da austenita, esta tem
tempo suficiente para se transformar em ferrita e carbonetos no resfriamento (Figura
5(d).
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s ApOs laminagdo a morno

260
240 l
220
200

180

Microdureza Vickers, HV

160

0 ' 1(;0 ' 2(;0 ' B(IJO ' 4(I)O ' 5(I]0 ' S(I)O ' 7(;0
Temperatura, °C
Figura 4 - Microdureza vickers em fungédo da temperatura de recozimento por 1800 s para amostras

laminadas a morno nas mesmas condi¢des do esquema da Figura 1 e aquecidas em diferentes
temperaturas.

Figura 5 — Amostras recozidas durante 5 e 120 min a 550°C (a,b) e 800°C (c,d), apds a laminagéo a
morno com deformagéao verdadeira de 0,66. Ataque com nital 2%. MEV. Matriz ferritica com ilhas do
constituinte MA. Também se percebe detalhes dos subgréos de ferrita em (c).

Na laminagdo a morno, acumula-se menor quantidade de energia do que na
laminacdo a frio. Portanto, para se recristalizar agos laminados a morno sao
necessarias temperaturas mais altas de recozimento e/ou maiores tempos.!'®1"

Para o material que foi laminado a morno, com uma deformagao real maxima
de 0,67, a quantidade de energia, acumulada durante o encruamento, foi insuficiente
para que na temperatura de 500 e 800°C ocorresse a recristalizagdo completa e
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homogénea da ferrita. A parte encruada, onde o acumulo de energia € mais
pronunciado, recristaliza-se primeiro. Assim, para tempos curtos, ocorre uma
recristalizagdo ndo homogénea,*'® (Figura 5 (a,c).

3.3 Microtexturas Cristalograficas Obtidas Durante Deformagcdo a Morno e
Recozimento Subsequiente

Para a analise de microtextura, trés amostras nas condi¢des seguintes foram
usadas: resfriamento ao ar apds laminagcdo a morno, recozida a 550°C e 800°C por
5 min e 1 min, respectivamente. Os resultados foram obtidos pela técnica de EBSD
(Figuras 7-9).

(a) (b)
Figura 6 — Fotomicrografias éptica de amostras laminadas a morno e recozidas a 550°C (a) e 800°C
(b). Tempo de encharque de 120 min. Ataque com reativo de LePera. As regides brancas
correspondem ao constituinte MA, as escuras aos carbonetos e o fundo cinza é de ferrita.
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—
5.00 um = 100 steps  IPF [001]
(b)

Gray Scale Map Type: =hone>=

Color Coded Map Type: Inverse Pole Figure [001]

Iron Alfa

oo1 101

Boundaries: =shone=

—
7.00 ym = 100 steps  |IPF [001]
(c) (d)
Figura 7 — Mapas de orientagdo dos gréaos para o ago apés a laminagado a morno e resfriamento ao ar
(¢=0.66) (a), recozimento a 550°C por 5 min (b) e recozimento a 800°C por 1 min (c). Respectivo
triangulo com codigo de cores definindo a orientagdo de cada grdo (d). Segao correspondente a
espessura da chapa. Os graos menores correspondem ao segundo constituinte.
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S Boundary levels: 1°
5.00 pm = 100 steps  1Q 24.4...89.4

(b)

s
7.00 um = 100 steps  1Q 26.6..93.9
(c)

Figura 8 — Mapas de relagédo de orientagédo obtidos por OIM para o ago apés a laminagao a morno e
resfriamento ao ar (¢=0.66) (a), recozimento a 550°C por 5 min (b) e recozimento a 800°C por 1 min
(c). Os contornos de cor vermelha correspondem a orientagéo entre 1 e 15° e os contornos em preto
a orientag&do maior que 15°. E possivel verificar que grande parte da estrutura apresenta contornos de
baixo &ngulo em todas essas condi¢bes de processamento.

A Figura 7 revela graos maiores alongados apds recuperacao estatica da
ferrita, grdos bem menores recristalizados e a presenca de um segundo constituinte.
Para a temperatura de 550°C, o constituinte € a cementita, ja para o material
laminado a morno e recozido 800°C, é o MA,"*" dai aparecer duas distribuigées de
tamanhos de graos, figura 9. Os menores tamanhos correspondem ao segundo
constituinte. Por sua vez, as Figuras 8 e 9 confirmam a formagao e distribuicdo da
subestrutura no material deformado e recozido por curtos periodos.
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Figura 9 — Graficos de numero de grdos em funcdo do tamanho para o aco apds a laminagdo a
morno e resfriado ao ar (¢=0.66) (a); recozimento a 550°C por 5 min (b), e recozimento a 800°C por 1
min (c). Tamanho médio de grdo em torno de 2-4 um.

3.2 Comportamento Mecanico

Na Figura 10, sdo descritos o tamanho de grao ferritico e a energia absorvida
no ensaio de impacto Charpy em fungéo do tempo de recozimento.

Tamanho de Grao Ferritico,um

m 550°C
® 3800°C

0 20 40 60 80

100 120

Tempo de Recozimento, min

(a)

75
-
©
S 704 ° °
g 1 e
o n Y
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8
o W -1
o ; o
G 60-.:
55 T T T T T T T
0 20 40 60 80 100 120 140

Tempo de Recozimento, min

(b)

Figura 10 — Variagdo do tamanho de grao ferritico e energia absorvida no ensaio de impacto Charpy
em funcao do tempo de recozimento para as temperaturas de 550°C e 800°C.
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As propriedades de tracdo em funcdo do tempo de recozimento estdo na
Figura 11. Observa-se que o tempo de recozimento tem forte influéncia sobre essas,
uma vez que leva as alteragdes significativas na microestrutura. Para o material
recozido a 550°C, a resisténcia mecanica e tenacidade diminuem com o tempo de
recozimento. Isso se deve a recuperagdo e recristalizacdo da ferrita e ao
coalescimento dos carbonetos, reduzindo a sua eficiéncia no ancoramento no
movimento das deslocagdes.!"121®)
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Figura 11 — Variagdo das propriedades mecanicas em fun¢cdo do tempo de recozimento para as

temperaturas de 550°C e 800°C.

Para o material recozido a 800°C, ocorre também redug¢ao da resisténcia
mecanica, porém com aumento da ductilidade (Figura 11), e, consequentemente, da
tenacidade. As amostras, de um modo geral, apresentaram um aspecto ductil
(Figuras 12 e 13). Nas fotografias com maior ampliagdo podem-se observar
particulas de cementita no interior das microcavidades, que, por sua vez, nuclearam-
se em torno destas. Um dos aspectos observados nas Figuras 12 e 13 é a presencga
de delaminagdes na superficie das fraturas. A delaminagdo em corpos de prova
Charpy tem sido relatada por varios pesquisadores.>"*'® A quantidade de
delaminagdes tende a aumentar com a redugdo do tamanho de grdo e com o
abaixamento da temperatura de teste. A origem de delaminagbes ainda néo é
completamente entendida. Aparentemente, microestruturas ferritico-perliticas
intensamente deformadas, graos de ferrita alongados, além de particulas alinhadas
e inclusdes, favorecem a sua ocorréncia. De acordo com Song et al.,"'® o fenémeno
da delaminacdo ndo tem influéncia direta na velocidade de propagacédo da trinca
durante o processo de fratura ductil do corpo de prova. Entretanto, a presenca de
delaminagdes leva a uma redugcdo na temperatura de transigao ductil-fragil em
amostras Charpy de agos de granulagédo ultrafina devido a um decréscimo na
trixialidade do estado de tensdes,'>'® (Figura 14).

Superficies contendo sulcos como as observadas nas quatro fotografias nas
Figuras 12 e 13 s&o decorrentes de delaminagdes e sugerem algum tipo de
decoesdo entre contornos de graos alongados. Aparentemente, as trincas se
propagam por meio de um mecanismo de baixa energia que produz uma superficie
de fratura lisa, mas que nao exibe a aparéncia tipica de clivagem e sim ductil com
microcavidades. Contornos de grao de alto angulo podem favorecer a propagagao
de trincas, especialmente quando grandes particulas de cementita estdo localizadas
ao longo desses contornos.'#3'® Além disso, a microestrutura constituida de ferrita
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e particulas de cementita alinhadas pode facilitar a abertura de trincas na direcéo
transversal da chapa laminada e na diregao da laminagao ao longo da espessura.

300s
800°C

Deme L /UFMG

—

Figura 12. Fractografias obtidas no MEV ilustrando as superficies da fratura dos corpos de prova
Charpy recozidos durante 300 s a 550°C e 800°C.

Deme t/UFMG

7200 s
550°C

Charpy de amostras recozidas durante 7.200 s a 550°C e 800°C.
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Figura 14. Efeito do tamanho de gréo ferritico de um ago C-Mn na energia absorvida nos ensaios
Charpy em fungéo da temperatura. 2

3 CONCLUSOES

O tamanho médio de grao ferritico apds o recozimento a 550°C e 800°C,
situou-se entre 1,3 ym e 3,5 uym, para 0 menor e para 0 maior tempo de
recozimento, respectivamente. A subestrutura resultante do processamento térmico
€ mecanico € responsavel pela alta taxa de nucleacido da ferrita, que possibilita a
obtencao da granulagao ultrafina. Os resultados obtidos permitem projetar uma liga
com a resisténcia a tracdo mais alta, proxima de 660 MPa para 5 min de
recozimento ou 600 MPa para 120 min.

O material recozido a 800°C apresentou um melhor balango resisténcia-
tenacidade, mostrando um notavel alongamento e apresentando capacidade de
encruamento da ordem de duas vezes superior a apresentada pelo material recozido
a 550°C. A microestrutura e a textura cristalografica fortemente anisotropicas
obtidas, resultante da deformag&o a morno, causaram uma queda significativa na
tenacidade, tanto para as amostras recozidas a 550°C quanto a 800°C, i.e.,
comparativamente ao material original. Entretanto, esta é uma caracteristica inerente
aos agos de granulacao ultrafina, uma vez que esse tipo de microestrutura requer
grandes deformacdes para ser obtida, o que resulta na formagédo de delaminagdes
acentuadas. Em contrapartida, houve uma melhoria significativa no limite de
resisténcia e ductilidade.
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