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Resumo

A obtencdo de agos de baixo teor de carbono microligados pelo processamento
termomecanico, visando uma alta resisténcia mecanica e alta tenacidade a baixas
temperaturas, com boas caracteristicas de ductilidade e soldabilidade, tem sido
objetivo da producado industrial desses materiais. Uma vez que a reducdo do
tamanho de gréo ferritico € o unico mecanismo capaz de aumentar a resisténcia
mecanica e manter uma boa tenacidade, a produgado de agos de gréo ferritico
ultrafino se torna importante. 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 redugédo do
tamanho de grao ferritico ao mesmo tempo em que se reduz o limite de escoamento
e aumenta-se o limite de resisténcia mecanica. Assim, o objetivo deste trabalho foi
estudar o comportamento durante o encruamento em um acgo microligado baixo
carbono (0,11% C, 1,41% Mn, 0,028%Nb e 0,012%Ti) de grao ferritico ultrafino,
obtido através de tratamentos térmicos de témpera, laminacdo a morno e
recozimento intercritico. A evolugao do tamanho de grao ferritico do ago recozido a
700 e 800°C, apods o tratamento térmico e mecanico, foi verificada por metalografia
quantitativa. Para se avaliar o comportamento mecanico foram realizados os testes
de microdureza Vickers e ensaios de tracdo, concomitantemente com a modelagem
da curva de fluxo. Os valores de tamanho de grao ferritico variaram até 29% entre o
primeiro e ultimo tempo de recozimento. A resisténcia mecanica e a dureza obtida
apos o tratamento térmico e mecénico mostraram um acréscimo de 15% quando
comparados com o ago em condigao inicial. O coeficiente de encruamento também
sofreu variacbes durante o processamento; sendo que a analise de Jaoul-Crussard
mostrou aumento de 10% no valor desse para o grao ultrafino.

Palavras-chave: Grao ultrafino; Recozimento intercritico; Laminagdo a morno;
Coeficiente de encruamento; Curva de fluxo.
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1 INTRODUGAO

Um dos principais objetivos no desenvolvimento de agos de baixo teor de
carbono tem sido o refinamento de grao ferritico, uma vez que o tamanho de grao
ferritico reduzido confere ao aco alta resisténcia mecanica, alta tenacidade, baixa
temperatura de transicao e boa soldabilidade [1,2].

Normalmente, os acos com baixo teor de carbono e alto manganés
apresentam boa soldabilidade, enquanto a adicdo de elementos microligantes como
Nb e Ti mostram uma tendéncia a se precipitarem durante o processamento
termomecanico, os quais proporcionam a possibilidade de um melhor controle da
microestrutura austenitica e ferritica [2].

O processamento industrial desses acgos tem sido realizado através da
laminagcao controlada, seguindo-se o resfriamento acelerado. A precipitagdo de
carbonetos e nitretos inibem o crescimento de graos recristalizados de austenita em
altas temperaturas de deformacédo a quente, enquanto que em temperaturas mais
baixas e de acabamento, estes precipitados inibem a sua recristalizagdo levando ao
refinamento do grao ferritico[2].

Estes agos sdo empregados na industria automobilistica, na fabricagdo de
dutos de grande didmetro para transporte de gas e dleo, na fabricagao de navios e
plataformas de exploracdo de petréleo[1-4]. Contudo, o processamento industrial
desses agos confere um tamanho de grao ferritico minimo da ordem de 5 pum.

Existem varias rotas de processamento para se obter uma estrutura ferritica
de grao ultrafino, em torno de 1 um, e varias qualidades de ago podem ser
processadas e trabalhadas a fim de se obter essa microestrutura refinada[5-13].
Entretanto, uma nova forma de se obter esse refinamento é a utilizagdo da
recristalizacdo dindmica da ferrita durante a laminagcdo a morno [7,9]. A
microestrutura ultrafina também pode ser produzida em acos submetidos a
tratamentos térmicos, quando combinados com o trabalho a morno e recozimento
intercritico [5,6,11,12].

A laminacgao intercritica ou laminacdo a morno de acos baixo carbono e
microligados tém sido efetivada a temperaturas em que um material deformado
compdem-se de ferrita ou de uma mistura de ferrita e austenita. A adigdo de um
recozimento intercritico ao processamento térmico e mecanico altera a situagao da
subestrutura remanescente da deformagdo na regiao bifasica e promove uma
melhoria na ductilidade do material[11].

Assim, o foco do presente trabalho foi a obtengdo de uma matriz ferritica de
granulacao ultrafina em aco Nb-Ti e, a partir dela, estudar as curvas de fluxo no
sentido de interpretar o efeito do refinamento de grao ferritico sobre o encruamento
do acgo. A avaliagdo quantitativa dos efeitos do refinamento da ferrita sobre as
propriedades mecanicas de acos baixo teor de carbono, expressa através das
curvas tensao-deformacgao, foi realizada empregando-se diversas equagbes que
descrevem o encruamento de metais e ligas.

2 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

A composigao quimica do ago investigado € dada na Tabela 1.

Inicialmente, as amostras com dimensdes de 16 x 40 x 50 mm foram
austenitizadas a 900°C em um forno tipo mufla e temperadas em salmoura e gelo
com uma taxa de resfriamento de aproximadamente 300°C/s. Apds o tratamento
térmico, fez-se a caracterizagao metalografica, medicao da microdureza Vickers e do



Tabela 1. Composig¢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

tamanho de gréao austenitico prévio através do método de intercepto linear. Para isso
as amostras foram atacadas com reativo de acido picrico e detergente. Apds a
témpera, realizou-se o aquecimento das amostras por um periodo de 30 min a
740°C, para lamina-las em um laminador de laboratério a temperatura de 700°C,
envolvendo trés passes de 20% de reducdo de espessura cada. O controle de
temperatura foi feito acompanhado por um termopar do tipo K, chromel-alumel,
inserido na amostra. A determinagao das temperaturas criticas de transformacao de
fases desse ago foram obtidas de trabalho anterior[14].

Apé6s o ultimo passe, as amostras foram resfriadas ao ar. O recozimento
intercritico seguinte consistiu em submeter as amostras laminadas a morno a
tempos variados em um forno tipo mufla a temperaturas constantes de 700 e 800°C
e, posteriormente, resfriamento ao ar. Todo o processamento esta esquematizado
na Figura 1.

T(°C)
4 900°C- 30 min A
— c3
740°C - 30 700/800°C - 1 até 180 min
Témpera A
Laminagdo a morno e Recozimento e
v resfriamento ao ar resfriamento ao ar >

Tempo

Figura 1. Esquema de processamento térmico e mecanico aplicado ao material investigado.

O tamanho de grao ferritico, em fungdo de suas dimensdes reduzidas, foi
medido no analisador de imagens através da medi¢cdo da area de cada grao. 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
para um nivel de confianca de 95%. O método de calculo corresponde aquele
estabelecido nas normas ASTM E1122 e E562-83 (ASTM, 1983). A microestrutura
das amostras, apos 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 Le Pera [11]. Através da microscopia Optica foi avaliada a quantidade
percentual dos constituintes MA (martensita e austenita retida), carbonetos e ferrita.

As medicbes de microdureza Vickers foram realizadas com carga de 2,94 N
(300 gdf). As amostras utilizadas para medi¢des de dureza foram as mesmas
utilizadas na analise metalografica.

Para os ensaios de tracdo foram usinados corpos de prova de tamanho
reduzido (didmetro 4 mm e comprimento util de 25 mm) segundo a direcdo de
laminagdo. Estes foram ensaiados em uma maquina Instron 5582 com taxa de
deformacéo igual a 1,2 x 10 s™. Foram testados trés corpos de prova para cada
condigao.



3 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Recozimento Intercritico — Microestrutura

Com o recozimento do material foi possivel obter um consideravel
refinamento da microestrutura, embora houvesse algumas regides heterogéneas
com tamanhos de graos diferentes. A andlise metalografica mostrou que o
recozimento durante tempos mais longos prové a melhor condicdo para o
refinamento do tamanho do gréo ferritico e, principalmente, a homogeneidade da
microestrutura.

A recristalizagcdo do material deformado a morno é influenciada em menor
extensdo do que aquela quando o material é laminado a frio, uma vez que ocorre
menor quantidade de energia armazenada em fungdo da deformagao plastica.
Portanto, para se recristalizar o ago laminado a morno sao necessarias temperaturas
mais altas ou maiores tempos de recozimento[15-18]. Uma vez recristalizado, o ago
passa pela etapa de crescimento de grao. Percebe-se que quanto maior foi o tempo
de recozimento, maior o tamanho de grao ferritico obtido. Exemplos da evolugao da
recristalizagao e crescimento de gréo sao observados na Figura 2.

As fotomicrografias apresentadas na Figura 3 referem-se as mesmas
amostras da Figura 2 que foram atacadas com o reativo de Le Pera, onde se separa,
pela tonalidade clara, o constituinte MA (martensita e austenita retida) dos demais
presentes na amostra; o constituinte escuro (basicamente os carbonetos de ferro,
FesC) e a ferrita de tonalidade verde. A fragdo volumétrica encontrada para MA a
700°C aumenta a medida que o tempo de recozimento aumenta. Isso pode ser
explicado pela maior homogeneizagdo da austenita, que se enriquece de carbono e
manganés levando a um aumento de sua temperabilidade[15,16]; esta se transforma
em martensita no resfriamento ao ar subsequente.

Para o recozimento a 800°C o percentual do constituinte MA em geral é baixo.
Apesar de uma maior homogeneizagao da austenita, esta tem tempo suficiente para
se transformar em ferrita e carbonetos no resfriamento. O estudo mais detalhado da
evolugdo microestrutural € encontrado nas referéncias[11,12].

3.2 Propriedades de Tragao e Comportamento Durante o Encruamento

As propriedades mecanicas: dureza, tragao e ductilidade do ago em fung¢ao do
tempo de recozimento podem ser vistas nas Figuras 4 a 7. Percebe-se que o tempo
recozimento tem forte influéncia sobre essas, uma vez que leva a alteragbes
significativas na microestrutura.

Na Figura 5 estao plotados os dados de microdureza em fungéo da evolugao
do tamanho de gréo ferritico.

O tamanho de grdo ferritico contribui inversamente com o valor da dureza.
Entre o primeiro e o ultimo tempo de recozimento, observou-se um acréscimo de
29% no tamanho de grao ferritico e uma diminuigcdo de 9% na dureza. O valor da
dureza para amostras submetidas a 1 minuto de recozimento a 700°C e 800°C,
respectivamente, foram de 199 HV e 205 HV e o tamanho de grao ferritico é 2,29 e
2,38 ym, enquanto os valores de dureza para 180 min de recozimento nas mesmas
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Figura 2. Fotomicrografias obtidas no MEV de amostras submetidas a laminagdo a morno e
recozidas intercriticamente 700°C (a,b) e 800°C(c,d). Tempo de encharque (a,c) 1 min (b,d) 180 min.
Ataque nital 2%.

temperaturas foram 199 HV e187 HV, e esta associada ao tamanho de gréo ferritico
de 2,69 e 2,83 uym.
A partir das curvas de tensdo-deformagédo obtidas no ensaio de tragao,

figura 6 (tensdo e deformacdo de engenharia), foi possivel obter dados para o
calculo da curvas tensdo e deformacédo verdadeiras. Essas novas curvas foram
determinadas entre a deformacgao de Llders e o inicio da estriccao. A figura 7 ilustra
claramente que o recozimento intercritico a 700 e 800°C tem um efeito significativo
na resisténcia mecanica e ductilidade (alongamento total) do ago Nb-Ti.

A analise do encruamento de metais e ligas tem sido feita através da equacao
(1) de Hollomon [19].

c=K¢" (1)

Onde, g é a tensao verdadeira, ¢ € a deformacao verdadeira, K € uma constante e n
€ o expoente de encruamento do material[19].



Figura 3. Fotomicrografias opticas de amostras submetidas a laminagdo a morno e recozimento a
700°C (a,b) e 800°C (c,d). Tempos de encharque (a,c) 1 min (b,d) 180 min. Ataque com reativo de
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Figura 5. Tamanho de grao ferritico (a) e microdureza Vickers em fungédo do tempo de recozimento

para as temperaturas de 700 (a) e 800°C (b).
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Figura 6. Curvas dos testes de tragdo, tensdo versus deformagado de engenharia, das amostras
submetidas a diferentes tempos de recozimento a 700°C (a) e 800°C (b).
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Figura 7. Efeito do tempo de recozimento a 700 e 800°C na (a) ductilidade (alongamento total) e (b)
resisténcia mecanica, LR- limite de resisténcia mecanica e LE- limite de escoamento do ago Nb-Ti.

A Figura 8 mostra um gréafico de In o versus In ¢ onde esse método é
aplicado. Os dados obtidos sao aproximadamente lineares, o0 que mostra que o valor



de n para a equacao (1) pode descrever adequadamente a deformacao do ago Nb-Ti
de granulacao ultrafina, obtendo valores para n que condizem com os descritos na
literatura [20]. Nesse caso, sao descritos valores de n variando de 0,15 a 0,34,
relacionados a microestrutura contendo graos ferriticos com tamanhos variando
entre 1,62 a 51 um, dependendo da composi¢cao quimica e do tratamento térmico
posterior ao processamento[20-21].
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Figura 8. Grafico de In ¢ versus In ¢, baseado na equagao de Hollomon para o tempo de recozimento
de 60 min a (a) 700°C e a (b) 800°C. A inclinagéo da curva fornece o valor de n igual a 0,34, para
ambas as temperaturas.

Um outro método bastante conveniente para se obter o valor de n é usar a
equagao de Hollomon associada ao critério de estriccdo e a analise de Jaoul-
Crussard [13,22,23].

n=e, quando do/d¢e = o ( critério de estricgédo) (2)
c =0, + Ke" (Ludwick) (3)

Considerando as equacgbes (2) e (1), a figura 9 ilustra dois exemplos dos
calculos realizados para o coeficiente de encruamento do ago Nb-Ti, enquanto que a
Tabela 2 mostra os valores de n obtidos. E confirmado pelos valores de n que o
encruamento do ago depois de tratamento termomecanico € maior em relagcéo a
condicdo industrial, e estes valores estdo de acordo com os encontrados na
literatura [13,22,23].

Aplicando a analise de Jaoul-Crussard na equagéao (3) tem-se um grafico de
In 60/6¢ versus In ¢, figura 10a-c . Este grafico apresenta duas inclinagdes diferentes
para as amostras recozidas a 700°C, e trés inclinagdes para as amostra recozidas a
800°C. Baseando-se em trabalhos[13,21-24] com foco similar de pesquisa, cada
inclinagdo poderia ser interpretada como etapas do encruamento, o que evidenciaria
a influéncia da ferrita e dos constituintes MA e carbonetos. No primeiro estagio
ocorre a deformacdo plastica da matriz ferritica, mas os demais constituintes
permaneceriam com deformagdo elastica; em um segundo estagio comecaria a
deformacgéo plastica da martensita juntamente com a ferrita, figura 10a,b. No caso do
recozimento a 800°C ocorre um terceiro estagio e além disso, no segundo estagio
acontece uma inversao do valor de (n-1), isto €, em relagao as amostras recozidas a
700°C m diminui, voltando a aumentar no terceiro estagio. A principal diferengca com



relacado a constituicado microestrutural entre as duas condi¢des é a diferenca entre as
fracbes volumétricas de MA e carbonetos, ou seja quando a fragao de carbonetos é
maior, inclusive com formacgao de perlita, figura 2d, aparecem os trés estagios. Logo,
tanto os carbonetos quanto o MA interagem na deformacao plastica do material[23].
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estricgdo para o tempo de recozimento durante 60 min a 700°C(a) e a 800°C (b).

A analise de Jaoul-Crussard também pode ser aplicada na equacgéo (4) de

Swift:

e=g + Ko™

(4)

Onde m é o expoente de encruamento do acgo, &, e K sdo constantes do material.
A diferenciacao da forma logaritmica da equagao 4 com relagao a ¢ fornece
um grafico de In (5c/8¢) versus In o, Figura 10 b,d, cuja a anélise é semelhante a

anterior.

In(6c/8¢) = (1-m) Inc - In(Km)

®)

Tabela 2. Valores n obtidos através do grafico 6c/d¢ € ¢ versus e.

Tempo de recozimento

Valores de n obtidos

intercritico, min 800 °C 700°C
1 0,24 0,16
60 0.23 0,22
120 0.22 0,20
180 0.21 0,19

Condigéo Inicial

0,21
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Figura 10. Graficos da analise de Jaoul-Crussard sobre (a e c) a equacéo de (Ludwick) e equacéo de
Swift (b e d) para o tempo de recozimento de 60 min a 700°C e 800°C.

Assim, m pode ser obtido a partir da inclinagao, (1-m), da curva In (6c/6¢) versus Inc.

Tais curvas séo descritas na Figura 10b-d.

Um alto valor de m estaria associado ao refino do grao ferritico e ao fato de a
ferrita estar circundada de forma homogénea por ilhas de MA, o que limita a area a
ser deformada plasticamente[13,22].

3 CONCLUSOES

O tamanho de gréo ferritico médio observado situou-se entre 2,29 e 2,83 ym,
para o menor e maior tempo de recozimento, respectivamente, atingindo-se assim
um nivel maximo de refinamento de 60%, visto que partiu-se de 5,8 ym de tamanho
de grao austenitico.

Os valores de microdureza variaram em torno de 200 HV, demonstrando
sensibilidade as fragdes de constituinte MA, ferrita e principalmente da mistura
ferrita, MA. O tamanho de grao ferritico demonstrou exercer uma forte influéncia
sobre as propriedades mecanicas. O constituinte MA por sua vez influenciou no
limite de escoamento e resisténcia mecanica levando a uma baixa razdo elastica,
com valor médio de 0,54 para amostras recozidas a 700°C e 0,59 para amostras



recozidas a 800°C. No entanto, o menor tamanho de grao ultrafino levou a uma alta
resisténcia mecanica, mantendo-se uma boa ductilidade; isto quando se compara
com a condi¢cdo do material no estado de fornecimento.

A témpera a 900°C favoreceu a formagdo da microestrutura homogénea,
fornecendo um ago com alta capacidade de encruamento, sem diminuir
significativamente a sua ductilidade. Avaliando estes resultados, na Figura 5 é
possivel projetar uma liga com a resisténcia a tragdo mais alta, perto de 700 MPa
para 1 min de recozimento ou um valor mais baixo para 180 min de recozimento,
600MPa.

O caélculo do coeficiente de encruamento se mostrou bastante sensivel a
metodologia utilizada, alcangando valores para n situando-se em torno de 0,32 para
equagao de Hollomon e em torno de 0,23 para a abordagem de Jaoul-Crussard.
Existem pelo menos dois mecanismos operantes durante a deformacao plastica do
aco de granulagao ultrafina obtido nesse trabalho. Para amostras a 700°C o primeiro
consiste na deformacédo intensa da ferrita e posteriormente a deformagdo do
constituinte MA. Para amostras recozidas a 800°C, ocorre o aparecimento de um
estagio intermediario envolvendo, possivelmente, a interagcdo da deformagéao plastica
com os carbonetos, através do ancoramento de discordancias.
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THE ULTRAFINE GRAIN SIZE EFFECT ON THE STRAIN
HARDENING OF A Nb-Ti STEEL PROCESSED BY WARM
ROLLING AND INTERCRITICAL ANNEALING

Elida Gongalves das Neves®
Dagoberto Brandéo Santos®

Abstract

The ferritic grain refinement is a powerful mechanism to improve mechanical
properties of low cabon 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 increased both mechanical strength and toughness.
In this way the refining of ferritic grain is a very attractive processing. The steel with
an ultrafine ferritic grain structure shows the better relationship between mechanical
strength, ductility and toughness, while the low carbon content enhance 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 ultrafine ferritic grain structure produced through thermal
treatment, warm rolling 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 coolled. The following intercritical annealling treatment
was done at 800°C for soaking times from 1 up to 180 minutes. The mechanical
behavior of the steel was estimated using tensile and hardness tests. The
mechanical strength and hardness obtained after all processing have shown a 15%
increasing when compared with results from the steel in as hot rolling industry
condition. The effects of the mechanical and thermal processing on the work
hardening of the steel were evaluated by Hollomon and Jaoul-Crussard approach.
The ultrafine ferrite grained steel shown a high work hardening exponent around 0.23
and an excellent ductility (total elongation), i.e., better than industrial steel condition.

Key-words: Warm rolling; Ultrafine grain; Work hardening coefficient; Elongation.
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