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EFEITO DO Ti, Nb E V NO CRESCIMENTO DE GRAO AUSTENITICO
DE UM ACO FERRAMENTA PARA TRABALHO A QUENTE

Rafael Agneili Mesquita (1}

Celso Antonio Barbosa (3
Resumo

A adi¢io de elementos microligantes para refino de grio de agos baixa liga vem sendo empregada em muitas aplicagdes
tecnoldgicas. O presente trabalho avalia o efeito dos elementos ¥, Nb e Ti no tamanho grio austenitico do aco YMO (DIN WNr.
1.2714), um aco ferramenta normalmente utilizado para matrizes de forjamento. Foram produzidas varias corridas experimentais,
variando os teores de ¥, Nb e Ti e, conseqlientemente, modificando as condigdes de precipitagdo de nitretos e carbonitretos. A
composicdo padrio do material ja apresenta pequenocs teores de V. O efeito do Nb foi avaliado substituindo o V e, também, somado
a composicdo padrdo. Para o Ti, foram produzidas composi¢des variando o teor de Ti e a razdao Ti/N. As composi¢des foram
estudadas apés austenitizacdo entre 850 e 1260°C; as temperaturas mais elevadas visam avaliar o tamanho de grio durante o
aquecimento prévio ac forjamento do material. As curvas de tamanho de grio obtidas, em fungdo da temperatura de austenitizacio,
permitem identificar o efeito de cada elemento na barreira ao crescimento e identificar a melhor relagdo Ti/N.

Palavras-chave: aco ferramenta para trabalho a quente, refino de grio, microadicdes.

Effect of Ti, Nb AND V on the Austenite Grain
Growth of a Hot Work Tool Steel

Abstract

Microalloying additions for grain refining of low alloy steels have been employed in many technological applications. The
present work evaluates the effect of ¥, Nb and Ti on austenite grain size of steel YMO (DIN WNr |.2714), tool steel usually employed
in forging dies. Several experimental heats were produced with different ¥, Nb and Ti contents and, as a consequence, with distinct
carbonitride precipitation conditions. The basic composition of this tool steel contains a specified V content. The effect of Nb was
thus evaluated substituted for V and also on the basic composition (with V). For Ti additions, heats variying Ti content and Ti/N ratio.
The compositions were studied after austenitizing between 850 to |1260°C; higher temperatures aim to simulate grain growth
occurred during soaking, previous to steel forging. Grain size curves versus austenitizing temperature |lead to analysis of each element
effect on grain pinning, and to determine the best Ti/N ratio.

Key-words: hot tool steel, grain refining, microadditions.

I. INTRODUGCAO Em acos, sao tradidonalmente empregadas
pequenas adicces de Al, V, Ti e Nb, normalmente

O uso de distribuicbes de particulas finas constitui 0 com o objetivo de controle do grao em alta
principal mecanismo para se promover microestruturas cormn graos  temperatura ou refino durante a recristalizacio. O
refinados e, conseqiientemente, melhores propriedades presente estudo é focado no primeiro aspecto. O
mechnicas.('% Neste sentido, destacam-se os acos microligados, ~ crescimento de grao austenitico  durante
que historicamente vem sendo estudados, desenvolvidos e  aguecimento prévio a conformacio, encharque,
aplicados tecnologicamente.( O efeito das particulas finas é tanto  pode ser retardado devido 4 presenca de
maior quanto maior a fracio em volume e, para a mesma fracdo,  precipitados ndo dissolvidos (nitretos, carbonetos
quanto mais refinadas as particulas.&-) ou carbonitretos). Assim, graos austenfticos
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refinados podem ser conservados nas altas
temperaturas prévias ao forjamento.®

O presente trabalho busca avaliar o
efeito de microadigées de V, Nb e Ti no
crescdmento de grao do aco YMO (DIN WNr.
[.2714), um aco baixa liga e de médio teor de
carbono. Este material & utilizado em ferramentas
para trabalho a quente, principalmente em
rmatrizes de grandes dimensées para forjamento
em prensas ou martelos. As temperaturas de
forjamento utilizadas em sua manufatura sao da
ordem de 1250°C e,
dimensces dos blocos forjados, sao empregados
longos tempos de encharque. O controle do
crescimento de grao no aco VMO & importante
na etapa de conformagao, bem como na
austenitizacao para a témpera final do material.
Ambos aspectos foram avaliados, sendo, para
tanto, estudadas temperaturas de austenitizacao
entre 850 e 1260°C.

devido as elevadas

2. MATERIAIS E METODOS

Para o presente estudo, foram avaliadas
corridas experimentais produzidas em forno de
inducao a vacuo, variando os teores de Ti, V, Nb
e N; a composicao base do aco VMO (DIN
1.2714) foi mantida para todos. Os lingotes, de
aproximadamente 50 kg e 140 mm de secao
média, foram forjados até bitolas de secao 60 x
80 mm2, totalizando média de 4 vezes em
reducao em area. Previamente ao forjamento,
passaram por um encharque de 6 horas em
temperaturas de 1230°C para as ligas contendo
Nb eV e 1260°C para as composicoes com Ti, A
termperatura final de forjamento foi da ordem de
850°C e o recozimento posterior foi subcritico,
a 690°C por |5 horas.

Foram estudadas composicoes contendo
as seguintes combinagdes de elementos
microligantes (ver Tab. 1): V. Nb, V+Nb, V+Ti.
Para as ligas corn microadicoes de Ti, os teores de
N foram controlados e avaliada a relacao Ti/N.

Os teores de Nb foram definidos com
auxilio da equacao de Nordberg e Aronsson,(”
do produto de solubilidade do NbC na austenita,
de acos de baixo carbono (equacac 1), ou seja:

@ . (equacgaoc |)

log[(%C)** (%Nb)] = 3,11 -

Esta relacaoc foi avaliada em acos de médio e alto
carbono, @ mostrando boa correlacao e, por isso, foi aplicada no
presente trabalho.

O dilculo do teor de Nb em equilibrio durante o
encharque (1230°C) foi, assirn, baseado no equilibrio Nb, C e NbC
na austenita, descrito pela equacao |. Utilizando o teor de C da
composicao quimica do acoe em questio (C=0,56%), o teor de Nb
em solucio sélida é calculado comeo 0,0219%.

Tabela |. Composicio quimica dos agos estudados, em porcentagem em massa e
balango em Fe.

Comp| C | Si [Mn|Cr [ Ni| Mo| P s Al Y [ Nb| Ti N [Ti/N
(ppmy| (ppm)

055/ 027072 |1.10 | 1.63] 0.52|0013 | 0.002 |0.04] | 0.07 |<O0|| <50 16 | -

0,55 026|070 110|165 051|003 0005|0026 ]| 007 [<00I| <50 10 | -

0,55/ 026|067 109 | 1,62 0,52|0013| 0003|0023 |<00I1 002 | <50 98 | -

055/026|070|1.10)1.63{0,52|0013| 0,004 0029 |00l 003 | «50| 10 | -

055/027 070|110 | 1.65] 0510012 | 0003 [0.033 |<00l 005 | <50 16 | -

056|026 068|1,10|1,65| 0,52|0013| 0002|0042 | 007|004 | <50| 24 | -
055|026 069 1,07 | 1.61] 0.50] 0,014 | 0003|0017 | 007 |<0.01] 40" | 39 |10

o~ |0~ 0 B e (R —

056|027 069|107 |1.58{051|0010]| 0,004 0034 | 0,07 |<001| 80 34 |24

~o

056|027 069 1,09 [1,55] 0510011 0,004 |0,027 | 0,07 |<0.01] 80 52 | 15

10 1056 027 1 069 110|158 0,50/ 0011|0002 0026|007 <001 170 [ 45 | 38

* valor calculado, baseando-se no teor adidonade & o rendimento obtide nas outras
corridas, pois esta abaixo do limite de deteccido da analise quimica.

Em trabalho anterior,® foi verificado que teores
excessivamente elevados de Nb, como 0,13%, promoviam a
formacac de carbonetos eutéticos grosseiros, ricos em Nb, que
podem prejudicar a tenacidade.(®) Sendo esta propriedade
essendial para as aplicacoes do aco VMO, o presente trabalho
utilizou composicoes com teores de Nb préximos ou ligeiramente
maiores que os calculados pela Equacao 1.

O refino de grao via Ti atua pela formacao de
carbonitretos ou nitretos, estes Gltimos mais importantes para
altas temperaturas e os mais estudados.(1020 Existe certa
divergéncia quando a equacdo de cilculo do produto de
solubilidade do TiN na austenita,(!% 4} mas a mais utilizada &:(14)

8000

log[(%T1).(%N)] = - —— +0,32 . (equaio 2)

Para composicoes com cerca de 50 ppm de N (valor
préximo ao obtido em aciaria elétrica apés desgaseificacac a
vacue), a equacao 2 fornece um valor muito baixo de Ti em
solucao sélidaa 1230°C: cerca de 0,002%. Assim, denota-se aalta
estabilidade e a baixa solubilidade do TiN na austenita,(!*-1%) ja
indicando a eficiéncia dessas particulas no controle do crescimento
do grao austenitico.(4- 1)

Seguindo informagoes de literatura,(!6-1719-29 os teores de
Ti e N foram fixados em razdes préximas 3 estequiométrica (Ti/N
= 3,42 em % massa) ou com maior teor de N (composicbes
hipoestequiornétricas).

Ternperaturas de austenitizacao entre 850 e 1260°C e
tempos fixos de | horaforam empregados. Todas as amostras
foram temperadas em dleo, e o tamanho de grao austenftico foi
medido pelo método de Hillard,2) apés ataque com “teepol”.(® O
desvio-padrao das medidas ficou entre 10 e 15 9% da média.
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3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A evolucao do tamanho de grao austenitico em fungao da
temperatura de austenitizaciao para as composicoes | e 2, com 'V,
€ apresentada na Figura |. Os valores encontrados mostram
pequena variacao. Assim, comparando as pequenas diferencas de
composicao quimica destas ligas, a Figura | indica uma boa
precisio do método experimental empregado. As diferencas de
tamanho de grao entre as corridas | e 2, sdo inferiores a 6% em
qualquer ponto [na escala logaritimica, Ln{D)].

Na Figura 2 sao apresentados os valores de tamanho de
grac austenitico para as composi¢oes 3 a2 6, com Nb e V4+Nb. Os
dados sao representados em graficos do tipe Ln(D) x I/T, a fim de
identificar se seguemn o modelo que, para agos ao carbono, € dado
pela seguinte equacao:()

Ea

D=K.cxp| -£4
pr[ IRT

] , {(equacao 3),
em gque D é o tamanho de grao, K uma constante, R a constante
universal dos gases, T a temperatura absoluta e E, a energia de
ativacao, igual 4 indinagao da curva Ln(D) x I/T.

1T K] . 10¢

] ] T 5
% 11ao

o1 (0,07 /
A2 (0,07 -

Ln{D), Demum
Tamanho de Gréo (um)

T T T T T T
850 900 1000 1100 1200 1300

Temperatura de Austenitizagéo (°C)

Figura |. Tamanhe de grio austenitico das ligas | e 2, em funcéio da temperatura
de austenitizagdo. Tempo fixo de | hora para todas as temperaturas. Os teores de
V indicados sio de porcentagem em massa.

A comparacao deste modelo nos dados da Figura 2, e
tarmbém da Figura |, mostra nao haver correlacao linear para toda
faixa de temperatura. Sao identificadas duas energias de ativacao,
dadas pelas duas inclinagdes das curvas, para temperaturas acima e
abaixo de 1050°C, aproximadamente. Isto é mais evidente paraa
liga 3, com teor de 0,02 %Nb.

Este efeito de crescimento de grao em dois estagios ja havia
sido identificado por Coladas et al.,®) estudando acos médio teor de
C microligados aoc Nb. Mostra que durante o estagio de crescimento
lento o nimero particulas finas de carbonitretos € sufidente para
barrar o crescimento de grao. Quando a termperatura atinge urmn valor
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superior a uma temperatura critica, T,, o nimero
de particulas torna-se insuficiente, devido ao seu
coalescimento ou dissolucao. Conseqlientemente,
inicia-se o estagio de rapido crescimento, em que
apenas as partiaulas nac dissolvidas durante o
encharque, e mais grosseiras, podem atar no
controle do crescimento.

UT K] . 107
L] 2 7 3

43 (0.02Nb)
04 (0,02Nb)
5] m5 (0,05Nb)
A6 (0,07V40,04Nb)

Ln(D), Dempum

20

Tamanho de Grao (pum)

T T T T
850 300 rono 1100 (zooo 1300

Temperalura de A ustenitiz agdo (°C)

Figura 2. Tamanho de grio austenitico das ligas 3 a 6, em
funcdo da temperatura de austenitizagdo. Tempo fixo de |
hora para todas as temperaturas. Os teores de V ¢ Nb
indicados estio em porcentagern em massa.

Os resultados das Figuras | e 2 podem
ser assim entendidos: os carbonitretos finos de V
ou Nb atuam como barreiras nas temperaturas
mais baixas. Mas, nas temperaturas mais altas,
coalescem ou dissolvem, dando origem a um
crescimento de grao mais acelerado. A mudanca
de comportamento ocorre em torno de 1000°C
para as ligas com Y e 1050°C para as ligas com
Nb. Esta diferenca pode ser explicada pela maior
resisténda ao coalescimento e A dissolucao do
carbonitreto de Nb em relagdo ao carbonitreto
de V(15 aumentando a ternperatura critica.

Todas as composicées com Nb, com
excecao da liga 3, apresentam comportamento
préximo em temperaturas menores que 050°C.
Contudo, em temperaturas mais altas, as ligas
com menor teor de Nb apresentam arescimento
mais acelerado. Lembrando que a solubilidade do
Nb pode ser calculada pela equacac |, quanto
maior o teor de Nb maior a fracdo de carbonetos
nac dissolvidos que, mesmo mais grosseiros,
atuam refinando o grac em alta temperatura(®
Isso explica o cresdmento menos acelerado acima
de 1050°C das ligas com 0,04 % e 0,05 % de Nb.



Tabela 2. Resposta ac tratamento térmico das composigdes
| a 6. Dureza apds témpera em oblec a partir de 850°C e
revenimento duple de 2 horas na temperatura indicada.

Dureza em HRC apéds revenimento a

Composigdes 570°C 615°C Observagio

I 433 380
2 42,4 377 V=0,07%
[ 42,4 374

média: 42.7 37,7
3 39,5 34,0
4 38,3 33,6 V<0,019%
5 38,9 340

média: 38,9 33,9

Além do efeito no refino de grao
austenitico, os carbonetos finos de vV e Nb podern
atuar no endurecimento secundario durante o
revenimento. Este efeito pode ser analisado na
Tabela 2, que apresenta a dureza das ligas com Nb
e V+Nb, apés témpera e revenimento. Assim
como ja identificado em trabalhos anteriores,® a
Tabela 2 mostra que o V tem forte efeito sobre o
endurecimento secundario. Aumenta a dureza em
aproximadamente 3 HRC e promove melhor
resisténdia aoc revenimento, pois valores mais altos
de dureza sao obtidos para uma mesma
temperatura de revenimento. Assim, dada a
aplicacao do agco YMO e matrizes de forjamento
a quente, nao € interessante a substituicio do V
por Nb. Nesse sentido, a composicao 6 mostra-se
a mais interessante das ligas com Nb estudadas,
preservando o teor de 0,07% de V.

1T [K1] . 10¢
9 2] Z B

& 7 (0,07V+40Ti 38N)
A8 (0.07V+80Ti 34N)
5] @9 (0,07V+80Ti 52N) ano
© 10 (0,07V+170Ti; 45N)

wrm

Ln(D), Dem pm
Tamanho de Grdo (

T T T
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T
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Temperatura de Austenitizagdo (°C)

Figura 3. Tamanho de grio austenitico das ligas 7 a 10, em
funcio da temperatura de austenitizagdo. Tempo fixo de |
hora para todas temperaturas. Os teores de V indicados
estdo em porcentagem em massa e os teores de Ti e N estio
em ppm. As linhas representam a regressio linear; as
composicées 7 ¢ 8 ¢ as 9 e |0 apresentam praticamente a
mesma regressio.

10

A Figura 3 apresenta as curvas de crescimento do grao
austenitico das ligas 7 a 10, que apresentam adicao de Ti, mas sem
remocao do V. O crescimento de grao apresenta a relacao linear
com toda faixa de temperatura analisada. Isto resulta da maior
estabilidade dos carbonitretos finos de Ti.(0%% Os resultados
mostram, também, que composicoes com N mais altos geram os
tamanhos de graos mais finos. Teores de Ti muito elevados, como
da liga 10, nao parecem ter efeito no refino em alta temperatura.
Assimn, tais resultados indicamn que o refino em alta temperatura,
acima de 1100°C, depende de composicoes de N préximo a 50
ppm e teores de Ti entre 80 ppm e 170 ppm, confirmando que
relacoes hipoestequiométricas sao interessantes. Isso ocorre
porque o excesso de N, espedificamente com razac TI/N préxima
a 2,0, reduz o teor de Ti em solugao sdlida (eq. 2), dificultando o
coalescimento das particulas e resultando em maior refino em alta
temperatura.(¢.!9)

A comparacao de trés ligas com V, V+Nb e V4Ti é
apresentada na Figura 4. A energia de ativacao (indinacces das
curvas) da liga com Ti é constante e inferior as das ligas comVe
V+Nb; porém os tarmanhos de grao da liga com Ti s3o maiores
em temperaturas abaixo de [100°C. Isto indica que os
carbonitretos de Ti possuern maior resisténcia ao coalescimento
e dissolucao, fato ja identificado na literatura,(!%) porém formam
distribui¢des menos efetivas para refino de grao, devido ao
taranho ou a fracao volumétrica das particulas formadas, nas
composicoes do presente estudo.

A fim de estudar, especificamente, o crescimento de grao
austenitico em alta temperatura e sua relacao com o tamanho de
grao prévio a témpera final do material, amostras das ligas |, 6 e 9
foram submetidas aos seguintes tratamentos: aquecimento a
1260°C por | hera, 130°C e posterior
recozimento subcritico a 690°C por |5 horas. O objetivo foi
simular o ciclo de forjamento do lingote, porém sem aplicacao da
deformacao. Em seguida, as amostras foram temperadas a partir
de 950°C, temperatura usual de austenitizacao do material, e o
tamanho de grao austenitico foi avaliade. Os resultados sao
mostrados na Tabela 3.

O tamanho de grao obtido apds este tratamento, para a
liga contendo apenas ¥ foi muito superior ao obtido originalmente
(sem o tratamento em alta temperatura). No caso daliga corn Nb
e, principalmente, da liga comn Ti este fendmeno nao ocorre nas
mesimas proporgoes.

resfriamento até

Tabela 3. Tamanho de grio austenitico antes e apds o tratamento em alta
temperatura. Para a primeira condigio, as amostras foram temperadas de forma
usual a partir de 950°C. Para a segunda condigdo as amostras foram submetidas a
um tratamento a | 260°C, recozidas a 690°C e posteriormente temperadas a partir
de 950°C.

Tamanho de Grio

Composiches Antes do tratamento Depois do tratamento
a 1260°C a 1260°C

| 26,4 um (7,2 ASTM) 160 pm (2,0 ASTM)

6 13,5 um (9.1 ASTM) 21,3 um (7,8 ASTM)

9 35.9 um (6.3 ASTM) 15,4 im (8,8 ASTM)
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A condlusao relevante obtida na Tabela 3 € que o controle  como o ocorrido para o Nb.® Em lingotes de
do crescimento de grao nas temperaturas de processamento a  grandes dimensdes, a microssegregacao do Nb
quente do ago, a partir do uso de elementos microligantes  facilita a formacao dos eutéticos de carbonetos,
adequados, pode refletir no tamanho de grao austenftico apds © mesmo que teores baixos sejam utilizados. Tais
tratamento térmico final do material. Adicées de Nb e, carbonetos diminuermn  sensivelmente a
principalmente, de Ti mostram-se interessantes neste sentide. Em  tenacidade do material, % propriedade essencial
especial, o Ti € interessante pela maior estabilidade dos nitretos e para o ago VMO, principalmente quando
carbonitretos formados e A nao formacao de carbonetos eutéticos,  aplicado em matrizes de forjamento em martelo.
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Figura 4. Comparacio do tamanho de grio austenitico das ligas com V, ¥+ Nb e V+Ti, em funcic da temperatura de austenitizacio. Tempo
fixo de | hora para todas as temperaturas. Os teores de V e Nb indicados estio em porcentagem em massa e os teores de Ti e N estio em
ppm. a) em escala logaritmica; b) em escala linear.

4. CONCLUSOES

- As ligas contendo V, Nb e V+Nb apresentam dois estigios de crescimento de grao austenitico. As
temperaturas de mudanca de comportamento, T, sao de aproximadamente [000°C para as ligas com apenas V e
1050°C para as ligas com Nb e V+Nb.

- As ligas com V +Ti apresentam Unico comportamento do crescimento de grao austenitico, nas temperaturas
entre 850 e 1260°C. Este deve estar associado a alta estabilidade dos nitretos e carbonitretos de Ti.

- Em temperaturas abaixo de 1000°C, as ligas com V +Ti possuem tamanho de grac austenitico maior que as
ligas com V ou com Nb. Porém, o crescdimento de grac ocorre em menores taxas de crescimento, tornando o grao
austenitico sensivelmente mais refinado acima de 1200°C.

- Para ser efetivo no controle do crescimento de grao em alta temperatura, o Ti deve ser adicionado em teores
entre 80 e 170 ppm, considerando-se ligas com N entre 40 e 55 ppm.

- O vanadio, mesmo em pequenas proporgoes, promove forte efeito no endurecimento secundario do aco
VYMO. Adictes de outros elementos podern ser empregadas sem variagdes nas reacoes de revenido, desde que o teor
de V nao seja modificado.

- Os testes de aquecimento emn alta temperatura indicam que o tamanho de grao prévio 4 conformagao a
quente, apds o encharque, pode influenciar o tamanho de grao austenitico final obtido, no tratamento de témpera final
do material. Desta forma, o refino de grao em alta temperatura, com adicao de Ti por exemplo, pode ser interessante
para ¢ aco VMO.
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