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Resumo

A elevada resisténcia mecanica e tenacidade dos agcos microligados sao resultantes da otimizacao dos diferentes
mecanismos de endurecimento atuantes na liga. No presente trabalho a interacao entre a microestrutura e o limite
de escoamento de um ago comercial com baixo carbono e multimicroligado foi investigada. Amostras na condicao
laminada foram observadas por microscopia éptica e MET, quando parametros microestruturais que afetam a resisténcia
mecanica - tais como tamanho de grao da ferrita, densidade de discordancias e precipitacao de carbonitretos - foram
determinados. O incremento de resisténcia mecanica obtido com cada um dos mecanismos avaliados foi estimado com
a aplicacdo de modelos empiricos coletados na literatura. O refino do grao ferritico foi considerado o mecanismo de
endurecimento mais efetivo. A precipitagao de carbonitretos na austenita e durante a transformacao de fase austenita-
ferrita (precipitacao interfasica) também contribuiram com o aumento de resisténcia mecanica. Verificou-se que o limite
de escoamento estimado pelo efeito cumulativo das diferentes contribuicoes analisadas foi bastante aproximado ao limite
de escoamento determinado experimentalmente.

Palavras-chave: Aco microligado; Microestrutura; Mecanismos de endurecimento; Microscopia eletrénica de
transmissao.

STRENGTHENING MECHANISMS IN Nb-Ti-V MICROALLOYED STEEL

Abstract

Yield strength of Nb-Ti-V microalloyed steel has been investigated as a function of its microstructure obtained after
industrial rolling on a hot strip mill. Optical (OM) and transmission electron microscopy (TEM) were used to reveal the
ferrite grain structure, fine carbonitride precipitation and dislocation substructures. It was found that the effects of solid
solution and grain size hardening were not sufficient to justify the results of tensile testing. Additional strengthening was
attributed to carbonitride precipitation in austenite, interphase precipitation during transformation, and the formation of
dislocations. All contributions of these microstructural features on mechanical property were estimated from empirical
models available from literature. A global effect of both austenite and interphase carbonitride precipitation hardening was
proposed. It was verified that yield strength calculated from cumulative effect of different strengthening mechanisms has
presented good fitting with experimental tensile test.

Keywords: Microalloyed steel; Microstructure; Strengthening mechanisms; Transmission electron microscopy.

I INTRODUCAO

As propriedades mecanicas dos acos microligados
sao resultantes da interagao entre os diferentes meca-
nismos de endurecimento envolvidos. O refino de grao
ferritico é favorecido pela precipitacio de carbonitretos
durante o processamento termomecanico industrial [|-3].
O endurecimento por precipitacio € um mecanismo
extensivamente explorado nesses materiais, no qual

as particulas bloqueiam, total ou parcialmente, a movi-
mentacao de discordancias. Deste modo, esperam-se
significativos aumentos de resisténcia mecanica com a
formacao de carbonitretos durante ou apos a transfor-
macao da austenita para ferrita [4]. Ha décadas, modelos
empiricos tém sido desenvolvidos com o propésito de
quantificar o efeito causado por diversos parametros
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metallrgicos sobre as propriedades mecanicas dos agos.
Pickering [5] estabeleceu uma relagao entre a adicao dos
elementos de liga e o tamanho de grao ferritico d sobre o
limite de escoamento “basico” (Ac,) de agos com baixo-
-carbono, que poderia ser calculado por:

AUO:53,9—|r32,3-Mn—i—83,2~Si+ﬂ (h

Jd

na qual Ag_ é expresso em MPa; Mn e Si correspondem a
porcentagem em peso dos elementos e d deve ser usado
em milimetros. Para acos com médio teor de carbono
outra equacao empirica, que considera a fracdo volumé-
trica e espagamento interlamelar da perlita, seria mais
adequada [5].

O modelo de Orowan-Ashby [6] calcula o bloqueio
causado por dispersoes de particulas incoerentes e de
tamanho médio D [nm] sobre a movimentacao das discor-
dancias. O incremento de resisténcia Acp, expresso em
MPa, pode ser estimado por:

f
Ac, = I0800-£~In(l,63-D) 2)
D

na qual f €& a fragao volumétrica dos carbonitretos. A
contribui¢do das discordancias Ac, [MPa] sobre o limite
de escoamento dos agos microligados pode ser calculado
por meio da expressao [7]:

Ac,=8.10"\/p (3)

Na Equacdo 3 a densidade de discordancias p é
expressa em cm,

No presente trabalho fez-se a determinacao quan-
titativa dos mecanismos de endurecimento em um aco
comercial, laminado como tira a quente e microligado
com nidbio, titanio e vanadio. As amostras foram obser-
vadas por microscopia 6tica e microscopia eletrénica de
transmissao visando a obtengao dos parametros microes-
truturais. Deste modo a estrutura ferritica, a origem e o
tamanho dos carbonitretos e a densidade de discordancias
foram investigados experimentalmente e os seus efeitos
sobre o limite de escoamento sao apresentados e discu-
tidos no texto.

2 MATERIAIS E METODOS

O aco microligado utilizado neste trabalho foi fabri-
cado pelo processamento industrial empregado para tiras
a quente, uma classe de acos geralmente aplicada na cons-
trucao de componentes estruturais de elevada resisténcia

Mecanismos de endurecimento em aco microligado Nb-Ti-V

mecanica e tenacidade para as indUstrias automobilisticas
e petroquimicas. A composicao quimica e o limite de esco-
amento (LE) do material estao apresentados na Tabela |.

Os mecanismos de endurecimento atuantes no
aco microligado foram investigados na condicao de rece-
bimento (laminada), em pecas com 3,2mm de espessura.
A preparacao de amostras para analise por microscopia
dtica seguiu o procedimento tradicional, que consistiu no
desbaste das pecas manualmente até a lixa #1200 e poli-
mento mecanico final com alumina 0,3 um em suspensao
aquosa. A observagao da microestrutura das amostras foi
realizada no meio da espessura da chapa, apés ataque meta-
lografico com nital 2%, com auxilio de um microscépio
metalografico Neophot 2| . Técnicas de metalografia quan-
titativa foram aplicadas para a determinagao do tamanho
de grao ferritico e da fragao volumétrica da perlita. Para
as medidas do tamanho de grao da ferrita foi empregado
o procedimento estabelecido pela norma ASTM E| 12 [8]
(método do intercepto linear médio), sendo empregadas
micrografias 6pticas ampliadas em 1000 vezes das trés
secoes da chapa. A estimativa da fragao volumétrica de
perlita foi feita pela contagem de pontos de uma grade
padrao, conforme a norma ASTM E562 [9]. Para fins esta-
tisticos foi estipulado um limite de confianca de 95% para
todos os parametros microestruturais determinados.

Discordancias e a precipitagdo de carbonitretos
foram observadas em amostras de laminas finas por meio
de um microscépio eletrénico de transmissao (MET)
Philips CM 120, operado a 120 kV. Discos finos cortados
de cilindros usinados com 3 mm de didmetro, seguindo-se
cuidadoso lixamento até serem conseguidas espessuras
préximas a 50 um. Areas finas para o feixe de elétrons
foram obtidas com o polimento eletrolitico dos discos,
usando eletrdlito a base de 4cido créomico resfriado a
16°C sob potencial de 50 volts em equipamento especi-
fico (Struers Tenupol 3) [10]. Para fins estatisticos foram
empregadas, no minimo, |0 areas distintas em 3 amostras.
A densidade de discordancias (p) na ferrita foi determi-
nada pela técnica descrita por Ham [I 1] na qual foi feita
a contagem do nimero de intersecdes entre linhas-teste
e as discordancias existentes na micrografia. A precipi-
tacdo de carbonitretos foi caracterizada por difracao de
elétrons, técnica que permitiu determinar se as parti-
culas observadas haviam sido nucleadas na austenita ou
durante a transformacdo de fase austenita-ferrita [l2].
Com micrografias tiradas tanto em campo claro como em
campo escuro foi também possivel determinar o tamanho
e a fracao volumétrica dos carbonitretos, sendo a espes-
sura das amostras estimada pela técnica de contagem de
franjas [13].

Tabela |. Composicao quimica (% peso) e limite de escoamento do aco

C Mn Si Nb

Ti v N LE [MPa]

0,137 1,380 0,250 0,041

0,044 0,031 0,008 600
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A densidade de particulas por unidade de volume
N, foi calculada por [14] (Equagao 4):

N

N, = A Do) “

Sendo N o nimero de particulas com diametro
médio D que foram observadas sobre a area projetada
A da amostra com espessura t. A fracao volumétrica dos
carbonitretos f, foi determinada por [14] (Equagio 5):

T, 0 ®

A analise por difragdo de elétrons em area selecio-
nada (SAED) foi realizada a partir de difratogramas obtidos
com feixe acelerado a 120 kV (A = 3,35 pm) e constante
de camera aferida (AL = 3640 pm.mm) [I5].

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Efeito da Composicao Quimica e da
Microestrutura

O processamento industrial realizado no aco
microligado favoreceu a formacao de uma microestrutura
constituida preponderantemente por ferrita poligonal e
pouca perlita, como pode ser observada nas microgra-
fias da Figura |. O tamanho médio do grao ferritico (d)

foi estimado em 3,8 = 1,0 um, sendo a fracao volumé-
trica de perlita correspondente a 12,5%. Aplicando estes
resultados na Equacao |, juntamente com a composicao
quimica apresentada na Tabela |, obtém-se que a contri-
buicao Ac_ na tira a quente corresponde a 402 MPa (67%
do limite de escoamento experimental).

3.2 Precipitacao de Carbonitretos

Particulas grosseiras poligonais com coloragao
brilhante, visiveis por microscopia 6tica e morfolo-
gicamente semelhantes aos carbonitretos eutéticos
reportados na literatura [ 6], foram observados em todas
as amostras da tira a quente. A existéncia destas parti-
culas foi associada a presenca de titanio e nitrogénio no
aco. Desta forma, a formacao de carbonitretos eutéticos
grosseiros consumiu uma parcela dos microligantes adicio-
nados. Andlises realizadas por espectrometria de energia
dispersiva (EDS) mostraram que a composicdo quimica
era complexa (Ti-Nb) [10], mas que o vanadio ndo parti-
cipou de maneira significativa da sua formacao, de forma
que este microligante estaria disponivel para uma precipi-
tacao mais fina.

A observacdo de laminas finas por microscopia
eletrénica de transmissao permitiu identificar carboni-
tretos que foram precipitados na austenita e também
aqueles que foram formados durante a transformacao da
austenita para a ferrita (precipitacao interfasica). Nao foi
observada a presenca de particulas nucleadas na ferrita, o
que seria confirmado se os carbonitretos apresentassem

Figura . Microestrutura do ago Nb-Ti-V apds processamento industrial para tiras a quente. Micrografias épticas da secao longitudinal em (a),
transversal em (b) e normal em (c). Ataque: nital 2%. A direcao de laminacao (RD) é indicada em (a). Ampliacao nominal 500 vezes.
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as trés variantes de Baker-Nutting [17] na area analisada
por difracao de elétrons. Resultados semelhantes também
foram reportados por Jian e sua equipe [18] e por Kesten-
bach et al. [19].

A formagao de carbonitretos na austenita mostrou
ter ocorrido sobre sitios preferenciais gerados durante
o processamento termomecanico. Particulas mais gros-
seiras e esparsas, com tamanhos tipicos entre 8 a |2 nm,
provavelmente tenham sido nucleadas sobre os contornos
de grao austeniticos durante a laminagao de desbaste
que ocorre em temperatura muito elevada. A laminacao
de acabamento promoveu uma intensa precipitacdo de
carbonitretos ricos em niébio sobre os contornos de
subgrao da austenita, delineando-os como mostram os
exemplos da Figura 2. Os subgraos nao apresentam preci-
pitacdo em seu interior, uma evidéncia da notéria falta de
substratos (discordancias) nessa regiao. A deformacao da
austenita durante os passes de acabamento favoreceu o
achatamento dos subgraos formados, muitos dos quais
mostraram alinhamento com a direcdo de laminacao.
A evidéncia da precipitacao de carbonitretos na auste-
nita, provavelmente do tipo Nb(C,N) [20], sugere que
nao houve recristalizacdo nesta etapa do processamento
termomecanico, cujo efeito contribuiu favoravelmente ao
refino do grao de ferrita observado [3]. A Tabela 2 sinte-
tiza os resultados da andlise quantitativa da precipitacao de
carbonitretos na austenita.

Mecanismos de endurecimento em aco microligado Nb-Ti-V

A Figura 3 mostra particulas distribuidas em fileiras
regulares, tipicas da precipitagao interfasica. Este modo de
precipitacao foi comprovado pela analise por difracao de
elétrons, pois os carbonitretos apresentavam apenas uma
das trés variantes de Baker-Nutting com a matriz [12]. Em
algumas regioes também foi possivel identificar a preci-
pitacao interfasica com uma distribuicao aleatéria. No
aspecto qualitativo estas particulas mostraram morfologia
bastante similar a observada na precipitacao na austenita,
embora o seu tamanho médio fosse um pouco menor,
como pode ser constatado pelos resultados apresen-
tados na Tabela 3. A andlise do contraste das particulas
em campo claro e escuro confirmou que os carbonitretos
formados durante a precipitagdo interfasica eram incoe-
rentes com a ferrita [21].

Devido as condi¢oes de processamento industrial e
a sua maior solubilidade em relagdo ao titanio e ao niébio,
o vanadio foi provavelmente o microligante mais impor-
tante na precipitagao interfasica. Embora nao tenha sido
determinada experimentalmente, é provavel que a trans-
formacao de fase tenha ocorrido antes do bobinamento
da tira a quente a 670°C, possibilitando o crescimento
dos carbonitretos durante o lento resfriamento da bobina.
Neste caso haveria um crescimento competitivo entre os
carbonitretos formados anteriormente na austenita com
aqueles que foram nucleados durante a transformacao
de fase. Tal comportamento, aliado a uma baixa quanti-
dade de sitios preferenciais para nucleacao, pode dar

Figura 2. Micrografia MET em campo escuro gerada por difracao
de elétrons provenientes de carbonitretos formados sobre os an-
tigos contornos de subgrido da austenita. Amostra em lamina fina.
Aumento nominal: 70.000 vezes.

Tabela 2. Precipitacao de carbonitretos na austenita

Figura 3. Micrografia MET em campo escuro mostrando parte
de um grao ferritico com precipitagao interfasica e discordancias,
mostrando os carbonitretos alinhados em fileiras. Amostra em lami-
na fina. Aumento nominal: 140.000 vezes.

Tabela 3. Precipitacao interfasica de carbonitretos

Parametro Resultado Parametro Resultado
Campos analisados (n) 14 Campos analisados (n) 12
Particulas observadas (N) 6486 Particulas observadas (N) 4882
Didgmetro médio das particulas (D) [nm] 5,6 Didgmetro médio das particulas (D) [nm] 3,9
Densidade de particulas por unidade de volume (N) 7114 Densidade de particulas por unidade de volume (N,) 17824
(um™] [um™]
Fracdo volumétrica das particulas (f) 545.10* Fracao volumétrica das particulas (f) 517.10*
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uma explicacao plausivel para a auséncia da precipitagao
de carbonitretos na ferrita. Verificou-se também que este
crescimento competitivo nao inviabilizou a ocorréncia dos
dois modos de precipitacao dos carbonitretos (austenita/
interfasica) em um mesmo grao de ferrita [10].

Aplicando na Equagio 2 os valores de tamanho
e fracdo volumétrica das particulas obtidos com a
precipitacao na austenita e interfasica, Tabelas 2 e 3
respectivamente, pode-se estimar em 100 MPa (Acy) e
160 MPa (Ac) as contribuicées ao endurecimento da
ferrita para cada modo de precipitacao.

3.3 Endurecimento Causado por Discordancias

Para a tira a quente, os valores de p nos graos ferri-
ticos variaramentre 1,229,7 X 10" m, sendo adensidade
média estimada em 5,0 X 10" m2 A micrografia da
Figura 4 mostra uma tipica distribuicao de discordancias
nos graos de ferrita observados por microscopia eletré-
nica de transmissdo. Com a utilizacao da densidade de
discordancias no modelo de endurecimento proposto por
Keh [7], Equagao 3, foi calculado em 55 MPa o acréscimo
Ac, proporcionado pelas discordancias ao limite de esco-
amento do aco microligado Nb-Ti-V.

3.4 Efeito Combinado da Precipitacao na Austenita
e Interfasica sobre o Limite de Escoamento

A Tabela 4 apresenta as contribuiges para cada
um dos mecanismos de endurecimento destacados. Nela
pode-se constatar que a participacdo da precipitacdo na
austenita e interfasica é significativa mas, entretanto, a
aplicacao direta dos resultados levou a um valor supe-
restimado do limite de escoamento. Esta discrepancia foi
atribuida ao efeito cumulativo do endurecimento causado
pela precipitacdo. Pode-se imaginar que o endurecimento
por precipitacdo seja fruto da interacdo entre os dife-

rentes modos de formagao. Uma discordancia pode sofrer

Figura 4. Micrografia MET em campo claro mostrando discordan-
cias em grao de ferrita. Note as franjas de espessura no contorno de
grao, muitas vezes usadas para determinacao da espessura da lamina
fina no local. Aumento nominal: 35.000 vezes.

bloqueio a sua movimentacao caso existam particulas com
tamanho e numero suficiente — independentemente da
sua origem. Cabe destacar que o acréscimo de resisténcia
conseguido pelo mecanismo de Orowan-Ashby esta
vinculado ao espacamento entre as particulas no plano de
deslizamento, em geral muito maior que o afastamento
médio entre as particulas observadas por microscopia
eletrénica de transmissao. A uniao dos dois grupos de
particulas levaria as discordancias a interagirem com uma
dispersao de carbonitretos mais préximos entre si, cujo
resultado seria correspondente ao efeito global da preci-
pitacao Ac_ [l 0].

Ac, =, IAG§ +Ac (6)

Empregando a Equacdo 6 aos incrementos de
resisténcia previstos para a precipitacdo na austenita
e interfasica (Tabela 4), obtém-se aproximadamente
I 53 MPa para a contribuicio “global” dos carbonitretos ao
limite de escoamento.

3.5 Correlacao entre os Mecanismos de
Endurecimento e o Limite de Escoamento
Experimental

O incremento de resisténcia proporcionado por
cada um dos mecanismos de endurecimento foi enun-
ciado na Tabela 4. Por meio dela constata-se que o limite
de escoamento do aco Nb-Ti-V estaria superestimado em
73 MPa (+12%) se fosse considerado separadamente os
efeitos da precipitacao na austenita e interfasica. Entre-
tanto, verifica-se um excelente ajuste entre os limites
de escoamento calculado e o experimental se o endu-
recimento por precipitacdo “global” for adicionado as
contribuicdes dos demais mecanismos, conforme esta-
belece a Equacao 7. Neste caso o limite de escoamento
calculado pelo efeito cumulativo seria de 610 MPa, uma
diferenca inferior a 2% do valor experimental do limite
de escoamento:

LE=Ac, +Ac, +Ac, 7)

Tabela 4. Contribuicbes estimadas ao aumento do limite de escoa-
mento

Mecanismo de Endurecimento Incremento
[MPa]

Contribuicao dada pelo endurecimento “basico” 402
(AGO)

Contribuigdo dada pela precipitacao interfasica 116
(Acy)

Contribuigdo dada pela precipitacdo na austenita 100
(Aay)

Contribuigdo dada pelas discordancias (Ac ) 55
Efeito acumulado das contribuices (Z Ac)) 673
Limite de escoamento experimental 600
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Jian, Fuyu e Wenchong [18] concluiram em acos
microligados ao niébio que a interacdo entre o endure-
cimento por precipitacdo e as discordancias poderia ser
expressa pela média geométrica entre os efeitos. Este
comportamento nao se ajustou bem aos resultados expe-
rimentais apresentados neste trabalho. Tais evidéncias
sugerem que a interagdo entre os diferentes mecanismos
de endurecimento é complexa e estudos mais apro-
fundados deverao ainda ser realizados, objetivando
interpretar a interagao entre os mecanismos de endure-
cimento envolvidos com o limite de escoamento dos agos
microligados processados industrialmente.

4 CONCLUSOES

O refino de grao da ferrita foi considerado o meca-
nismo de endurecimento mais efetivo no aco microligado
Nb-Ti-V processado como tira a quente. Um reduzido
tamanho de grao ferritico foi obtido pela nao recristalizacao
da austenita durante o processamento termomecanico.
Os estudos por microscopia eletrénica de transmissao
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