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RESUMO

Atualmente, t€ém-se destinado grandes esforcos para obter agos com grdos ultrafinos através de rotas industrialmente
viaveis. Estes esfor¢os sdo justificados pela reducdo dos custos com a adi¢do de elementos de liga e com a melhora das
propriedades dos acos estruturais comuns. No entanto, obter acos com gréos ultrafinos e microestrutura estavel representa
uma dificil tarefa, pois existe uma forte tendéncia para o crescimento dos grios. Isto torna algumas microestruturas de griaos
finos inerentemente instaveis, o que faz necessario promover mecanismos que restrinjam o movimento dos contornos de
grao. Particulas de cementita finamente dispersas auxiliam na estabilizagdo ¢ homogeneizacdo da microestrutura. Neste
trabalho, investigou-se a influéncia da precipitagdo de cementita no refino da microestrutura e na geragao de contornos de
alto angulo, durante o processamento de dois agos; um 0,16C (Cosar) e outro de ultra-baixo carbono (IF). A deformacdo
subcritica foi imposta mediante ensaios de tor¢do em amostras previamente temperadas e revenidas. A técnica de EBSD foi
utilizada para medir o angulo de desorientagéo entre os graos gerados. Foi evidenciado que a precipitagdo de cementita e a
recristalizacdo dindmica da ferrita sdo responsaveis pela formacdo de contornos de alto angulo, bem como pelo intenso
refino de grdo durante a deformagdo subcritica. A comparacdo dos resultados de deformag@o dos dois agos permitiu
verificar a influéncia das particulas de cementita precipitadas durante o processamento. A precipitagdo de cementita e a
recristalizacdo dindmica da ferrita mostraram-se responsaveis pela formagdo dos contornos de alto dngulo e pelo intenso
refino dos grdos durante a deformag@o subcritica.
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PRECIPITATION EFFECT OF CEMENTITE IN THE FORMATION OF HIGH ANGLE GRAIN BOUNDARIES
AND FERRITIC GRAIN REFINEMENT OF LOW CARBON STEEL

ABSTRACT

Nowadays, great efforts have been destining to obtain steels with ultrafine grains through viable industrially routes. These
efforts are justified by costs reduction with the alloy elements and the improvement properties from plain carbon steels,
which increase the aggregated value and its commercial range application. However, to obtain ultrafine grains steels with
stable microstructure represents a hard task, owing a strong tendency for grains growth. For this reason, some fine grains
microstructures are inherently unstable which turns necessary to promote mechanisms that restrict grain boundaries
movement to stabilize these microstructures. The cementite particles precipitation during the thermomechanical processing
can produce a stable and homogeneous microstructure. In this work, the influence of cementite precipitation in
microstructure refinement of a low carbon steel, as well, the high angle boundaries generation during the warm processing
were investigated. During the accomplishment of this work, two steels were used; a 0,16C steel (Cosar) and another of
ultra-low carbon (IF), as reference. The subcritic field deformation in quenched and tempered samples was previously
imposed by torsion test. The use of the EBSD (Electron Backscattering Diffraction) technique enabled the attainment of
data related to the misorientation amongst grains and/or sub-grains after isothermals torsion test.

Keywords: ultrafine grains, cementite, tepid torsion, ebsd, subcritic processing.

INTRODUCAO ndo sdo exigidos altos niveis de resisténcia mecanica,
. o ~ . resisténcia ao calor ou a meios quimicos agressivos, por
Os agos com baixo carbono e baixa liga sdo as ligas de q & - P

. ~ exemplo. Em geral, os procedimentos utilizados para
aco com menor custo ¢ maior volume de produgdo

. . C A adequar esses materiais a solicitagdes mais drasticas
industrial. Esses materiais tém uma vasta gama de

. . C envolvem a adi¢do de elementos de ligas ¢ a aplicagdo de
aplicagdes, mas sempre limitados a solicitacdes em que
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tratamentos térmicos, como ¢ feito com agos estruturais,
acos ferramenta, acos inoxidaveis e demais agos ligados.
A adicdo de elementos de liga exige processos de
fabricagdo com maior densidade tecnoldgica e eleva o
custo desses materiais. Uma outra forma de aumentar a
resisténcia mecanica sem fragilizar as ligas metalicas € o
refino da microestrutura; os contornos de grdos atuam
como barreiras ao deslizamento de discordancias e ao
processo de maclagem que operam dentro dos graos.
Apoiados em fendmenos e mecanismos recentemente
descobertos, como a formagdo de subgrido/grio por
deformagdes severas a temperatura ambiente, a
transformagdo dindmica de fase induzida por
deformagdo, a recristalizacdo dindmica continua da
ferrita em altas temperaturas, varios pesquisadores tém
investigado nos ultimos anos a formagdo de graos
ultrafinos na ferrita em agos carbono baixa-liga.

Dentre outras, uma das possiveis rotas de processamento
que permite alcangar esta meta ¢ o trabalho a morno. Esta
técnica possui melhor precisdo dimensional que o
trabalho a quente, a oxidagdo superficial ¢ moderada e ha
melhoria nas caracteristicas mecanicas do material,
permitindo que em alguns casos as etapas de usinagem e
tratamentos térmicos posteriores sejam suprimidas.
Contudo, o processamento a morno requer maior
conhecimento dos processos de conformagio e do
comportamento dos materiais, visto que estas operagdes
induzem maiores esfor¢os mecénicos e freqiientemente
sdo realizadas em estruturas instaveis [1].

Durante o reaquecimento dentro do dominio ferritico de
amostras de acos carbono temperadas ocorre a
transformagao da estrutura martensitica em uma matriz
ferritica com particulas de cementita finamente dispersas.
Esta transformacao se da em trés estagios distintos [2]: (i)
inicialmente tem-se a formagdo de carbonetos de
transi¢do — carbonetos epsilon ou eta - ¢ o decréscimo do
teor de carbono da matriz martensitica para valores
proximos a 0,25. (ii) a transformagdo da austenita retida

em ferrita e cementita, e (iii) a transformacdo dos
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carbonetos de transi¢ao e da martensita de baixo carbono
em ferrita e cementita. Durante essas transformacdes,
tem-se um decréscimo na densidade de discordancias
com o rearranjo das discordancias dentro das ripas de
martensita e com a eliminagdo dos contornos de baixo
angulo entre ripas. Apos longos tempos de revenimento a
matriz ferritica tem a sua subestrutura de discordancias
recuperada. Outros fendmenos sdo bem conhecidos, tal
como o fato de que o aumento da energia livre com a
formacdo de uma subestrutura de discordancias em um
aco deformado acelera as transformacdes controladas por
difusdo [3]. E que as transformagdes (dindmicas) que
ocorrem durante a deformagdo plastica sdo aceleradas
com o aumento da energia armazenada com a
deformagdo [4]. Assim, pode-se esperar que a aplicagdo
de grandes deformagdes a morno em uma estrutura nao
estavel acelere os mecanismos de transformacao,
conduzindo o material a um estado de equilibrio mais
estavel.

Dois caminhos distintos podem ser seguidos para a
producdo de cementita em agos estruturais; partindo do
recozimento de uma estrutura perlitica deformada ou
promovendo o revenimento de uma microestrutura
martensitica. Nos dois casos, a cinética de precipitacdo
de cementita ¢ bastante similar, ambos dependem da
supersaturacdo de carbono e da densidade de
discordancias. No entanto, para trabalhar com agos com
baixos teores de carbono resta apenas o segundo caminho
a ser seguido. No processamento termomecanico, a
microestrutura supersaturada de carbono ird precipitar
particulas de cementita tanto durante o revenimento
(aquecimento), quanto na etapa de deformagio [5-6].
Devido a baixa energia de formagdo da cementita e a
energia de interacdo existente entre a cementita e as
discordancias (~0,5 eV), a precipitagdo da cementita ¢é
favorecida pela interagdo com as tensdes internas geradas
pelas discordancias [5]. A elevada densidade de
discordancia oriunda da témpera ¢ determinante para a

precipitacdo de carboneto durante o revenimento. Com o
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reaquecimento durante o revenimento e a aplicacdo da
deformagdo, o carbono da microestrutura supersaturada
ira difundir para as discordancias e precipitardo nos
contornos de grio da ferrita, que acima de 500°C ja
comegou a recristalizar. Competitivamente, particulas
menores precipitam no interior dos graos ferriticos. Com
o com o decorrer do tempo de revenimento, o0s
carbonetos precipitados nos contornos recristalizados irdo
coalescer e atuardo como barreiras para a movimentagao
de discordancias ancorando o crescimento destes
contornos [6-7].

Para que ocorra grande refino na microestrutura, deve-se
aumentar os sitios preferenciais de nucleacdo da ferrita,
os quais s3o sensivelmente maximizados com os defeitos
produzidos durante a deformacgdo. Grandes deformacdes
criam um estado complexo de defeitos cristalinos, os
quais aumentam a densidade de discordéncias de forma a
favorecer a nucleacdo de novos grdos. Assim, tanto a
deformagdo plastica pesada como as altas taxas de
deformagdo promovem aumentos na quantidade de
defeitos ¢ bandas de deformagdo, os quais contribuem
para ocorréncia da recristalizagdo dinamica e para
forma¢do da ferrita ultrafina [8]. Diante destes
fendmenos, espera-se que a recristalizagdo dindmica
continua refine a microestrutura e as particulas finamente
dispersas exercem o efeito de ancoramento dos contornos

de grdo [9-10].

MATERIAIS E METODOS

Dois  diferentes acos foram investigados no
desenvolvimento deste trabalho; o ago comercial baixo
carbono baixa liga denominado Cosar (0,16C 1,34Mn) e
um ago ultrabaixo carbono (0,003C 0,13Mn), IF
(Interstitial Free) — usado como referéncia.

Os materiais foram deformados a morno por uma
maquina de tor¢do equipada com forno aquecido por luz
infravermelha. Antes dos ensaios de torgdo, as amostras
foram tratadas termicamente. Visando obter a

precipitacdo de um volume significativo de cementita e,
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ao mesmo tempo evitando entrar no campo intercritico,
tanto o condicionamento microestrutural quanto os
ensaios de tor¢cdo foram realizados em uma temperatura
subcritica proxima a temperatura de inicio de
transformagao de fase a—y (A¢)).

Os ensaios de tor¢do a morno, em amostras previamente
revenidas, tiveram a finalidade de conduzir o ago Cosar a
uma matriz ferritica com particulas de cementita. Durante
a etapa experimental foram almejados dois quesitos
basicos: (i) o condicionamento da microestrutura de
partida; adequada para promover a formagdo de grdos
ultrafinos e (ii) o desenvolvimento de uma microestrutura
inicial que pudesse ser submetida a grandes deformagdes
sem falhar.

O condicionamento microestrutural foi realizado através
dos tratamentos térmicos de témpera e revenimento,
gerando uma microestrutura composta por uma matriz
ferritica com esferdides de cementita. Amostras do
aco Cosar foram austenitizadas a 900°C, por 0,5H, e em
seguida resfriadas bruscamente em agua. O tratamento de
esferoidizacdo das particulas de cementita foi realizado
com o reaquecimento das amostras em a temperatura de
685°C, logo abaixo de A, por 1,0H, sendo em seguida
resfriadas ao ar. Apds este tratamento térmico, o material
foi deformado por torgdo na temperatura de revenimento
(685°C). Antes da deformagdo, as amostras foram
reaquecidas e mantidas na temperatura do ensaio por
15 minutos.

As amostras foram submetidas a uma seqiiéncia de
deformagdo isotérmica interrompida, na qual a
quantidade de deformagdo experimentada foi de 1,0, 2,0,
3,0, 4,0 ¢ 5,0. Apos a aplicag@o de cada deformagéo pré-
estabelecida, os corpos de prova tiveram suas
microestruturas congeladas, por meio de inje¢do de agua
no interior do tubo de quartzo. Com objetivo de mostrar a
influéncia das particulas de cementita no refino de gréo
ferritico, a evolu¢do da estrutura de deformagdo do

aco IF foi comparada com a do aco Cosar, ambos foram
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deformados nas mesmas condigdes de ensaio, com
0,1s".

As analises microestruturais foram realizadas através de
microscopias Otica e eletronica. Através de microscopia
otica, com o auxilio de um sistema de analise de imagens
analySIS PRO 3.1. A ténica EBSD (Electron
Backscattering Diffraction) foi utilizada para obter dados
relativos a desorientagdo entre grdos e/ou subgraos. As
imagens de elétrons secundarios foram obtidas a partir de
um MEV da marca Philips, modelo XL30-FEG (30KV)
acoplado a um sistema de EBSD da marca TSL, modelo

MSC 2200.

RESULTADOS E DISCUSAO

O comportamento mecanico do ago Cosar foi verificado
com os resultados da torgdo subcritica (685°C)
apresentados na Figura 1, onde sdo apresentadas as
curvas de escoamento plastico referentes as deformagoes
verdadeiras experimentadas pelo material.

As curvas de escoamento mostram que a tensdo alcanga
um maximo logo no inicio do carregamento e decresce
continuamente para um estado estacionario. Esta forma
de curva ¢é caracteristica da deformagdo de
microestruturas ndo estaveis; conforme a estrutura tende
para um estado de equilibrio mais estavel o nivel de
tensdo decresce. Corroborando com esta interpretacdo,
vé-se que o nivel de tensdo decresce com o aumento do
tempo de revenimento. Também, pode ser visto na
Figura la que a quantidade de deformagdo que o material
suportou até que ocorresse a fratura se alterou com o
nivel de tensdo; a ductilidade aumenta com o decréscimo
do nivel de tensdo, e conseqlientemente com o tempo de
revenimento. Apds o material experimentar uma
deformagdo total de 5,0 sua microestrutura final passou
por um expressivo processo de refino de grdo. A
Figura 1b mostra uma microestrutura resultante da
deformagdo a morno, a qual consiste de graos
homogéneos e equiaxiais com tamanho médio de grao

igual a 1,28 um.
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A evolugdo da microestrutura de deformagdo ¢ ilustrada
na Figura 2, que mostra as imagens das microestruturas
resultantes do condicionamento microestrutural e do

processamento termomecanico.
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Fig. 1. (a) Curvas de escoamento: deformagao isotérmica
com interrupgdes pré-estabelecidas em ¢ =10, £=2,0,

£=30, £6=4,0 € £=50.— (b) Fotomicrografias otica:

£=50, £=01s",a 685°C, apds revenimento — graos
ultra-finos com tamanho médio de 1,28 um — ago Cosar.

Apds o condicionamento microestrutural a microestrutura
de partida, apresentada em 2a, mostrou-se composta por
bainita e precipitados finos de cementita, além de gréos
formados durante o revenimento. Com o inicio da
deformagdo, iniciou-se a formag¢do de gréos
recristalizados com contornos pouco definidos, como
pode ser notado em 2b. Apds =30, 0s contornos de grao
apresentam-se mais definidos e precipitados maiores,
Figura 2c. Em 2d, prosseguindo com o aumento de
deformagdo, os precipitados confirmam a tendéncia de
coalescimento e os graos com tamanho médio proximo a

Ium possuem contornos bem definidos. Com o
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incremento da deformagdo no aco Cosar ocorreu um angulo. Apds ¢=3,0, a quantidade de contornos de alto

aumentou gradativo na quantidade de contornos de alto angulo mostrou-se estavel.

Figura 2. Fotomicrografias de MEV — ago Cosar deformado com ¢ =0,1s, a 685°C, ap6s revenimento — (a)
sem deformagao, (b) £=1,0,(c) £=3,0 e¢(d) £=50.

Gray Seale Map Type: <nones 4 Gray Seale Map Type: <nane

Caolor Coded Map Type: Inverse Pole Figure [001] Caolor Coded Map Tyne: Inverse Pole Figure [001]

Iron Alfa Iron Alfa

Boundaries: Rotation Angle
.- Min Max  Fraction
e —— 77 15 D4l
— 155" 180° 0.587

Boundaries: Rotation Angle
Min_ Max  Fraction

— 15 0

— 135" 180° 0749

TR i . " . 1 ics - i i
T Bounda: FWSWY\:"CS-TN’W Wml[;':a\r:wthhmlsoﬂnentanon i d—— Bound Farstat\:ﬂcs 2-am/ pomlsa\r;wlhhm\sznemanan
.00 prn = 60 steps  1PF [001] exceeding 2° is considered a boundary 450 pm = 45 steps 1P [001) exceeding 2° is considered a houndary

(a) (b (©) (d)
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A Figura 3 mostra resultados obtidos através de EBSD,
onde em 3a pode ser observada a microestrutura de
partida, sem deformacdo, com mais de 40% de contornos
de baixo angulo. Em 3c, £=40, nota-se uma
microestrutura com grande quantidade de contornos de
alto angulo (~75%).

A Figura 4a evidencia a evolu¢do da proporgdo de alto
angulo com a quantidade de deformagdo, onde ¢
observado o patamar proximo a 75%, ap6s £=3,0. Os
ensaios do ago IF, que tem microestrutura isenta de
precipitados, tiveram a finalidade de comprovar o estado
metaestavel gerado durante a etapa de condicionamento
microestrutural do aco Cosar. A Figura 4b mostra as
curvas obtidas com os dois agos. A curva IF ndo
apresenta pico de tensdes e, assim, ndo havendo queda de
tensdo apds o maximo, sugerindo que ndo ocorre
recristalizagdo dindmica descontinua no ago IF. A
Figura4c apresenta a evolucdo da propor¢do de
contornos de alto angulo com a deformagdo, ambos
resultados foram obtidos através de EBSD. Estes
resultados mostram que a geragdo de contornos de alto
angulo ¢ influenciada pela presenga de particulas de
cementita. Diferentemente do aco Cosar, a microestrutura
do IF apresentou uma redugdo na quantidade de alto
angulo com o aumento de deformagdo. A Figura 5 mostra
imagens obtidas a partir dos ensaios interrompidos em

amostras do ago IF.
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CONCLUSOES

+» A precipitacdo de F;C e a recristalizagdo dindmica da
ferrita sdo responsaveis pela formagdo de contornos de
alto angulo, bem como pelo intenso refino de gréo
durante a deformagdo a morno;

% As particulas de cementita interferiram no processo
de rotacdo dos subgrdos e inibiram o crescimento dos
graos formados;

+ A quantidade de contornos de alto angulo (~40%)
gerada durante a deformagdo da microestrutura isenta de
precipitados (IF), evidenciou a importancia das particulas
de cementita ¢ da fina microestrutura de partida do ago
Cosar, o qual apresentou mais de 70% de contornos de

alto angulo apos ¢=2.
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