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RESUMO

A descrigdo microestrutural de acos é feita frequentemente por meio das técnicas de microscopia éptica e eletrdnica de
varredura, que permitem identificar as principais fases e constituintes presentes. A complexidade microestrutural dos
constituintes formados em maiores taxas de resfriamento, durante o resfriamento continuo, dificulta a caracterizagdo
destes. Em especial, as microestruturas bainiticas e martensiticas fornecem caracteristicas morfolégicas de dificil
visualizagdo. A microscopia de forga atdbmica foi usada visando complementar a microscopia Optica e eletrnica de
varredura na descri¢cdo dos produtos do resfriamento continuo de um ago baixo carbono com e sem adicdo de Nb. As
amostras foram austenitizadas, algumas temperadas, enquanto outras resfriadas até Ar; e Ar; e, entdo, temperadas. A
microscopia de forca atbmica permitiu determinar que, para ambos 0S acos, as amostras temperadas, a partir da
temperatura de austenitizacdo, apresentaram microestrutura predominantemente martensitica e bainitica. Por outro lado, as
amostras interrompidas na Ars apresentaram ferrita poligonal e martensita e a formagdo de ferrita bainitica. Para as
amostras temperadas a partir da Ary, a microestrutura foi essencialmente ferrita e perlita fina.

Palabras Claves: A¢o carbono microligado com Nb, microestrutura bainitica, microscopia de forga atémica.

MICROSTRUCTURAL CHARACTERIZATION OF LOW CARBON STEELS BY ATOMIC
FORCE MICROSCOPY

ABSTRACT

Microstructural characterization of steels is normally performed using optical and scanning electron microscopy which
allows identifying the most important phases and constituents in steels. Nevertheless, the microstructural complexity of
some constituents during continuous cooling hinders the characterization of them; especially bainitic and martensitic
microstructures provide rich morphology characteristics tough to solve properly. In this sense, atomic force microscopy
was applied in order to provide complementary information to optical and scanning electronic microscopy in continuous
cooling microstructural constituents of a low carbon and a Nb microalloyed low carbon steels. The samples were
austenitized, some of them were quenched directly from austenitization temperature and others were cooling to Ar; and
Ar; temperatures and then quenched. The samples quenched from austenitization temperature showed predominantly
bainitic and martensitic microstructures, some microstructural characteristics were only elucidated with the combination
between scanning electron microscopy and atomic force microscopy. On the other hand, the samples quenched from Ary
temperature showed polygonal ferrite and martensite morphologies. Atomic force microscopy has also indicated the
occurrence of bainitic ferrite. Concerning samples quenched from Ar; temperature, the microstructure was essentially
ferrite and fine perlite.

Keywords: Nb-microalloyed low carbon steel, bainitic microstructures, atomic force microscopy.
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1. INTRODUCAO

Os acos de alta resisténcia e baixa liga (ARBL) —
High Strength Low Alloy, HSLA — tém elevada
resisténcia, ductilidade e soldabilidade, quando
comparados com 0s processados por laminacdo
convencional, e sdo usados frequentemente na
indUstria automotiva, em estruturas navais e para
transporte de 6leo e gas [1,2]. Um dos mecanismos
responsaveis pelo aumento da resisténcia mecanica
e tenacidade é o refino do tamanho de gréo, que se
consegue por meio da lamina¢do controlada e com a
adicdo, em pequenas proporcdes, de Nb, V e Ti [1].

Além da redugdo no tamanho de grdo, o efeito da
microestrutura também é preponderante. A obtencédo
de uma microestrutura adequada é realizada por
meio de transformacbes de fase no resfriamento
continuo ou transformagdes isotérmicas, sendo que a
segunda é tecnologicamente mais adequada ao
favorecer a formacgdo de fases como bainita [3]. A
bainita € um microconstituinte formado por ferrita e
carbonetos, em que a transformagdo acontece em
estagios separados: primeiro tem-se a formagédo de
ferrita, seguida da precipitacdo dos carbonetos [4].
Segundo Krauss & Thompson [5] a bainita,
morfologicamente, pode ser classificada como
nodular, colunar, superior, inferior, alotriomdrfica e
inversa, sendo as bainitas superior e inferior as mais
conhecidas. Existem trés tipos de bainita superior: I,
livre de carbonetos; Il, com carbonetos finos entre
as ripas; Ill, com carbonetos paralelos as ripas. Na
bainita inferior, os cristais de ferrita tém morfologia
do tipo plaquetas e contém carbonetos finos
alinhados em seu interior, formando angulos de 55 a
60 graus com seu eixo maior, em que OS
precipitados sdo cementita ou carbeto ¢ [6]. Para
algumas aplicagdes, a presenca de bainita nos agos
ndo é tdo vantajosa, pois a existéncia de precipitados
reduz a tenacidade. Objetivando a obtencédo de acos
com menor quantidade de precipitados, foram
desenvolvidos os acos livre de intersticiais cuja
formagdo da cementita é inibida pelo uso de
elementos tais como o Si [5]. A adicdo de Si inibe a
formacdo de precipitados e favorece a retencdo de
austenita rica em carbono, conferindo maior
tenacidade ao aco [7]; essa microestrutura é
chamada de superbainita [8]. No entanto, para esses
acos, a austenita retida transforma-se em martensita
por meio de deformacdo [9].

A analise microestrutural de materiais normalmente
é feita pelas técnicas de microscopia Optica e

eletronica de varredura, que permitem identificar as
principais fases e constituintes presentes na
microestrutura dos materiais. Quando se analisa a
microestrutura de materiais metélicos, como o aco,
constituido normalmente por perlita, ferrita, bainita,
martensita e/ou constituinte martensita-austenita,
essas técnicas de analise ndo permitem identificar
completamente as suas diferencas morfoldgicas.
Adicionalmente, ao contrario da bainita superior ou
inferior, formada isotermicamente em acgos de baixo
carbono, a bainita formada em resfriamento
continuo exibe uma variedade de finas
caracteristicas morfolégicas diferentes [10,11] de
dificil distincdo por microscopia Optica e,
frequentemente, por microscopia eletrdnica. Uma
das ferramentas que podem ser empregadas para
resolver as limitagdes dessas técnicas € a
caraterizacdo microestrutural usando microscopia de
forca atdmica (MFA), que utiliza uma sonda muito
fina para varrer a amostra, em que a deflexdo desta
permite gerar um mapa topografico da superficie
[12]. A grande vantagem dessa técnica é a obtencao
de imagens de superficie com alta resolugéo, sem a
necessidade de vacuo ou tratamento de superficie
[13]. Neste trabalho foi realizada a caraterizacdo
microestrutural de acos de baixo carbono, um deles
com adicdo de Nb, submetidos a diferentes
tratamentos térmicos, por meio de microscopia
Gtica, eletronica de varredura e de forga atbmica.

2. MATERIAIS E METODOS

2.1 Materiais

Foram utilizadas amostras de agos de baixo carbono
com e sem adicdo de Nb submetidas a diferentes
tratamentos térmicos, com o objetivo de se obter
diferentes  microestruturas. As  composicoes
quimicas dos acos utilizados sdo apresentadas na
Tabela 1. O aco | se caracteriza por um contetdo
maior de Al e por ndo conter Nb, quando comparado
ao aco I-Nb. A presenca do Al é normalmente usada
em pequenas propor¢Bes como desoxidante e 0s
nitretos de Al agem como inibidores do gréo
austenitico. Segundo [14], o Al e o Si podem inibir a
formacdo de carbetos favorecendo a ferrita bainitica
e a austenita retida.

2.2 Tratamentos térmicos

As amostras foram submetidas a diferentes
tratamentos térmicos utilizando-se um forno mufla
com retorta de quartzo, na posi¢do vertical, com
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moddulo de controle de temperatura e atmosfera microcomputador, que permitiu 0 monitoramento
natural. O controle de temperatura foi feito com dos perfis térmicos durante o progresso da
auxilio de um termopar tipo K inserido em um furo transformacdo. A dimensdo aproximada das
até o centro da amostra. Este termopar foi também amostras é de 50 mm x 20 mm x 20 mm.

ligado a wuma interface instalada em um

Tabela 1. Composicdo quimica (% em peso) dos acgos | e I-Nb.

Aco C Mn Si Al P S N Nb
I 0,15 139 039 039 0016 0,009 0,004 ------
I-Nb 0,15 1,42 037 0,052 0,023 0,009 0004 0,031

Um grupo de amostras do ago I-Nb foi austenitizado principal.
a 1000 °C por um intervalo de 30 min; uma das

amostras foi temperada em agua mais gelo e as 2.3 Caracterizacao microestrutural

outras duas foram resfriadas a uma taxa constante As amostras tratadas termicamente  foram
(resfriamento ao ar, taxa de -2,1 °C.s™), sendo este caracterizadas microestruturalmente por
resfriamento interrompido por témpera em &gua microscopia optica (MO), eletrdnica de varredura
gelada nas temperaturas 720 °C (temperatura de (MEV) e de varredura por sonda mecéanica
inicio de transformagdo da austenita em ferrita) e utilizando a técnica de microscopia de forca atdmica
498 °C (temperatura de fim de transformacdo da (MFA). As imagens por MFA foram obtidas em um
austenita em perlita). As taxas de resfriamento equipamento Dimension 3000 usando sonda de
foram medidas no intervalo de temperatura entre silicio em modo intermitente no SDT/CETEC-MG.
500 e 800°C, empregando o termopar tipo K A preparacio metalografica para as amostras de MO
inserido na amostra. consistiu em lixamento das amostras com lixas
Outro grupo com as amostras do ago | foi d’agua de granulometria de # 240 a 1200, seguida
austenitizado a 950 °C por um intervalo de tempo de de polimento em panos com pasta de diamante de 6,
30 min; uma das amostras foi temperada em &gua 3 e 1 pm, e ataque com nital 2% por imerséo de 40
mais gelo e as outras duas foram resfriadas a uma s. Para as amostras de MEV, a preparacdo
taxa constante (resfriamento ao ar), sendo este metalografica foi analoga a descrita anteriormente,
resfriamento interrompido por témpera em &gua exceto pelo ataque quimico utilizando nital 4% por
gelada nas temperaturas 732 e 630 °C, temperaturas imerséo de 20 s. O tamanho de grdo foi medido de
de inicio, Ars, e de fim, Ar;, de transformacdo da acordo com a norma ASTM E 112-13 [18], com a
austenita em ferrita, respectivamente. A temperatura aplicacdio de linhas-teste  retas sobre a
de austenitizagdo do aco I foi escolhida com base no microestrutura. As linhas-teste foram aplicadas
trabalho realizado por Cota et. al. [15] que diretamente sobre as micrografias das amostras e,
estudaram a influncia da temperatura de neste caso, observou-se a escala utilizada anexada
austenitizacdo na cinética de formacéo da ferrita. O na micrografia.

tamanho de gréo austenitico prévio das amostras dos A preparacio metalogréfica das amostras para AFM
acos | e I-Nb foi 0 mesmo, 26 um (nlimero ASTM consistiu no lixamento e no polimento, similar ao
equivalente 7,5) [16]. As temperaturas Ar; e Ar; de descrito para a caracterizagdo por microscopia
transformacdo  da  austenita-ferrita  foram 6ptica e eletronica. No entanto, o polimento final foi
determinadas por analise térmica diferencial em realizado com solugdo de OPS (Oxide Polishing
trabalho desenvolvido por Cota et. al. [16] segundo Suspensions, isto &, uma suspensdo de 6xidos de
metodologia descrita em [1,17]. Em seu trabalho, tamanho de particulas de 40 nm. As amostras foram
Cota et. al. [16] realizou a diferenciagédo temporal atacadas com nital 2% com tempo de imersdo
das curvas de resfriamento visando acentuar 0s aproximado de 2 s. Também foi utilizado para
desvios da curva do calor gerado durante o caracterizacio por MFA o ataque quimico composto
progresso ~da transformagéo. O inicio  da de 2 mL é&cido fluoridrico (HF), 5 ml de &cido
transformacéo da austenita foi medido no ponto em nitrico (HNO3), 30 ml de &cido lactico (CsHeOs) €

gue a curva (dT/dt) x T sofre um desvio da curva
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63 ml de &gua destilada, conforme sugerido pelo
Metals Handbook [19].

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Caracterizacéo microestrutural por
microscopia Optica e eletrdnica de
varredura

A Figura 1 mostra microestruturas obtidas por
microscopia Optica das amostras dos acos I-Nb e |
na condicdo temperada, respectivamente. Em ambos
0s casos, observa-se que a microestrutura
predominante é a martensitica, com formacéo de
ferrita alotriomérfica (o)) delineando o contorno de
grdo austenitico prévio. Conforme descrito por Babu
[20], a ferrita alotriomorfica é o primeiro produto de
decomposicao da austenita e, frequentemente, nao é
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suprimida pela témpera de agos de baixo carbono.
Apesar de a formacdo de ferrita alotriomorfica ser
propiciada pelo resfriamento da amostra a taxas de
resfriamento baixas, a pequena formagdo desta
ferrita se explica pela reduzida temperabilidade dos
acos: baixo teor de carbono e o tamanho de gréo
austenitico pequeno. Contudo, a formagdo do
alotriomorfo no contorno de grdo permite avaliar o
efeito da temperatura de austenizacdo e da
composicdo quimica no tamanho de grdo. A
caraterizagdo permitiu estabelecer que o tamanho de
grdo autenitico para ambos 0s agos é similar, em
torno de 26 pm. Apesar de 0 ago com Nb apresentar
carbonitretos de Nb nos contornos de grao [21], j&
que o tamanho de grdo entre ambos 0s agos é
semelhante [22].

‘J'.i‘. L% =4

Figura 1. Micrografias para: a) aco 1-Nb temperado a 1000 °C; b) ago | temperado a 950 °C. a (ferrita alotriomérfica), M

(martensita).

B = S i

S > — .

a 950 °C. « (ferrita alotriomorfa).

As Figura 2a e 2b mostram as micrografias obtidas
por MEV das amostras dos acos I-Nb e | na
condicdo temperada, respectivamente. A Figura 2a
confirma que a microestrutura para essa condicao de
tratamento térmico é essencialmente martensitica.

Sium

e :_i. N = .

Figura 2. Imagens de MEV, no modo de elétrons secundarios para: a) aco I-Nb temperado a 1000 °C e

b) aco | temperado

As imagens corroboram a presenca de uma fase no
contorno de grdo austenitico; para essas condicdes e
segundo a morfologia desta estrutura e condicGes de
resfriamento, a fase observada corresponde & ferrita
alotriomérfica, conforme descrito por Babu [4,20].
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Com relagdo a amostra do ago sem Nb, verifica-se a
formacdo de uma morfologia predominantemente
martensitica (Figura 2b). Observa-se que o contorno
de grédo do ago I-Nb é marcado pela presenca do
alotriomorfo (Figura 2a), enquanto no aco | (Figura
2b) a formacdo de ferrita alotriomorfa ndo é téo
marcante.

Revisando as imagens de MEV da Figura 2a, a
ferrita alotriomorfa esta fracionada e € mais fina no
aco com Nb, o que coincide com as observagdes de
Hong et. al. [23], que indicam que os carbetos de Nb
bloqueiam o avanco do contorno de grdo ferritico,
mas, simultaneamente, promovem a nucleagdo de
mais gréos de ferrita. Por outro lado, no ago sem Nb
(Figura 2b), os alotriomorfos de ferrita crescem
livremente no contorno de gréo austenitico, pois ndo
existe elemento que evite seu avanco, o que também
favorece o alargamento da ferrita.

Na figura 3a sdo apresentadas as microestruturas das
amostras do aco I-Nb, austenitizadas a 1000 °C,
resfriadas ao ar até 720 e 498 °C, respectivamente, e
temperadas. Essas temperaturas (Ar; e Ar;) foram

determinadas utilizando a técnica DTA por Cota et.
al. [1] para temperatura de austenitizagdo de 1000
°C e tempo de permanéncia a essa temperatura de 30
min. Observa-se que a microestrutura é bifasica,
constituida de uma pequena fragdo volumétrica de
ferrita poligonal e um volume majoritario de
martensita (Ars).

A ferrita poligonal (levemente alongada no contorno
de grdo) cresceu durante o resfriamento ao ar, a
partir dos contornos de grdo como alotriomorfos
gue, posteriormente, avancaram no interior do grdo
austenitico, mudando sua forma para poligonal. O
crescimento da  ferrita foi  interrompido
posteriormente pela témpera, que levou a
transformacdo da austenita restante em martensita.
Na Figura 3b, observa-se uma microestrutura de
ferrita e perlita, resultado do resfriamento continuo
ao ar até 498 °C, em que a transformacao inicia-se
da mesma forma que no caso da Figura 3a, porém, o
avanco da ferrita alotriomdrfica somente foi
interrompido ao final da transformagdo total da
austenita.

4
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Figura 3. Micrografias para ago I-Nb temperado em: a) 720 e b) 498 °C, durante o resfriamento continuo. M (martensita),
P (perlita), o, (ferrita poligonal).

Figura 4. Imagens de MEV do ago I-Nb temperados: a) 720 e b) 498 °C, durante o resfriamento continuo. M (martensita),
a (ferrita alotriomorfa), ag (ferrita bainitica), o, (ferrita poligonal).
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A Figura 4 mostra as microestruturas obtidas por
MEV das amostras do aco I-Nb, austenitizadas a
1000 °C, e temperadas durante o resfriamento
continuo nas temperaturas de 720 e 498 °C,
respectivamente. Observa-se, na Figura 4a, uma
pequena fracdo de ferrita, nos contornos de gréo, e
constituinte ferrita bainitica (ag), na matriz
martensitica. Enquanto a estrutura martensitica em
acos haixo carbono aparece como ripas agrupadas
tendo a mesma orientacdo cristalografica, a ferrita
bainitica se encontra como ripas ferriticas mais
grosseiras e austenita finamente alongada remetendo
a uma bainita superior. Como se trata de um ago
com baixo carbono, ndo se espera a formacdo de
cementita entre as placas de ferrita. Igualmente, a
largura das placas fornece indicios sobre a
temperatura de formacgdo da bainita, sendo que as
placas mais espessas (2,0 um) formam-se entre 600
e 500 °C [6]; o que indica que, para este caso, a
transformacao inicia-se nos primeiros
microssegundos apés a témpera. Na Figura 4b,
observa-se uma microestrutura composta de perlita e
ferrita conforme descrito na Figura 3b; no entanto, a
melhor resolugdo do MEV permite identificar a
perlita como fina, 0 que sugere que o resfriamento
da amostra foi menor a -2,0 °C.s?, afirmacéo
realizada com base nos resultados de Cizek et al.

Figura 5. Micrografias para ago | temperado: a) 732 e b) 630 °C, durante o resfriamento continuo. Os gréos de cor marrom
(D) ndo sdo resolvidos com suficiéncia, mediante MO, para identificar a presenca ou ndo de uma fase fina: M (martenista),
ay, (ferrita poligonal).

A caracterizacdo por MEV das amostras do acgo | é
apresentada na Figura 6. Observa-se na Figura 6a,
para a amostra temperada em 732 °C, que uma
pequena fracdo de ferrita nucleou-se de forma
alotriomorfica e cresceu, tornando-se ferrita
poligonal em torno de uma matriz martensitica,

[24], Zhao et. al. [25] e Wu et. al. [26].

Com relagéo ao aco I, sem Nb, a microestrutura das
amostras temperadas a temperatura de inicio de
transformacdo da austenita em ferrita (Figura 5a),
732 °C, é similar & apresentada pela amostra do ago
com adicdo de Nb (Figura 3a), isto é, a
microestrutura é composta de ferrita poligonal e
martensita. A Figura 5b apresenta a micrografia das
amostras do aco | temperada durante o resfriamento
continuo a temperatura de 630 °C (temperatura de
fim de transformacdo da austenita em ferrita). Em
geral, a microestrutura é ferritica; porém, é
observada a presenca de grdos com coloracao
marrom, que indica a formagdo de uma fase fina,
ndo resolvida mediante MO. Para ambas as
condi¢Bes ndo é claro o efeito do Nb nas amostras
resfriadas ao ar até Ars, porém, fica claro, com a
formacéo majoritaria de martensita, que as medicoes
de Cota [15,16] da temperatura de inicio da
transformacdo, em torno de 720 e 732 °C, para 0s
acos com e sem Nb, sdo coerentes. Para 0 ago sem
Nb, ndo é possivel identificar a fase de cor marrom
(letra D na figura 5b), que pode corresponder a
perlita ou bainita muito fina. Em ambos os casos, 0
constituinte formado cresceu a partir de austenita
resfriada rapidamente.

.'/L a
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LS

r q\\ ' ;J
. X ',J,
) 7
LY.
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conforme também descrito na microscopia éptica na
Figura 5a.

No entanto, na Figura 6b, observa-se a ferrita
poligonal e uma estrutura no interior de alguns gréos
ferriticos; essa estrutura pode corresponder a uma
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microestrutura bainitica ou martensitica, derivada da
témpera, o que indicaria que a 630 °C (temperatura
Ar;) ainda apresentava austenita. Cabe salientar a
auséncia de perlita, o que apoia a teoria da formacéo
de fases metaestaveis. Os indicios apontam a
martensita como a fase formada, mas, para sua
identificagdo, é necessario 0 uso de técnicas de
caracterizacdo com resolucdo espacial suficiente
para delimitar suas caracteristicas morfoldgicas.
Neste sentido, a microscopia de forga atbmica pode
prover mais informagdes que suportem a analise.
Yang e Fang [14] destacam a possibilidade da
formac&o de bainita granular em agos baixo carbono
com adicGes de Mn e Mo durante o resfriamento
continuo, consistindo de uma matriz ferritica e ilhas.

Estas ilhas, segundo os autores, podem ser
martensita e austenita retida (MA); martensita,
bainita e austenita retida ou outras estruturas
metaestaveis. Em um modelo proposto por Qiao et.
al. [27], e evidenciado por Silva [28] para ARBL,
durante a austenitizacdo, o carbono da austenita ndo
se difunde rapidamente favorecendo uma
segregacdo gerando regifes ricas e pobres de
carbono. No resfriamento, a ferrita nucleia em
regibes empobrecidas de carbono e cresce
separadamente permitindo a difusdo do carbono
para a austenita remanescente. Portanto, a formagéo
mais provavel apresentada em (b) seria a bainita
granular (BG).

0 10.0 20.0 30.0
[T

10.0

pu-7.5 150.0 nm
5.0 0.0 nm
2.5

-0

10.0

Figura 7. Imagens de MFA para ago I-Nb, temperado desde 1000 °C. M (martensita), ag (ferrita bainitica) e BG (bainita

granular).
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3.2 Caracterizacao microestrutural
microscopia de forca atbmica

A Figura 7 apresenta imagens obtidas por MFA da
amostra do a¢o I-Nb na condigdo temperada. Na
Figura 7a, existe uma regido de morfologia
multifasica de ferrita, martensita e bainita, a ultima
denominada como ferrita bainitica (Bainita B,), de
acordo com Bramfitt [10] (B). Na Figura 7b,
observa-se um contorno austenitico  prévio,
delineando a martensita e a ferrita bainitica.
Segundo Krauss & Thompson [5], a ferrita bainitica
pode se formar com o0 aumento da taxa de
resfriamento em agos de baixo carbono, formando
arranjos de placas paralelas podendo conter
particulas ou filmes de cementita e/ou constituinte
MA (martenista-austenita). O constituinte MA
observado nos acos de ARBL esta associado a
transformacdo incompleta da fase austenita em
bainita [29], isto é, o constituinte MA apenas deve
ser levado em consideracdo nos casos em que a
velocidade de resfriamento conduz a uma

por

microestrutura bainitica. Santos et. al. [30]
observaram microestrutura similar em ARBL
submetidos a soldagem por atrito com pino nao
consumivel.  Os  autores  descrevem  essa
microestrutura como bainita superior degenerada,
com anélises de difracdo de raios-X de alta energia
que indicaram a presenca do constituinte MA. A
bainita cresce a partir do contorno de grdo,
tornando-se mais espessa neste, como descrito por
Bhadeshia [31]; esta carateristica é tipica das ripas
bainiticas formadas por uma subestrutura de placas
finas. Os gréos austeniticos originais sdo divididos
pelas placas de bainita, sendo que, entre 0s espagos
remanescentes de austenita, & formada a martensita.
Essa subdivisdo dos grdos originais, pelas placas de
bainita, age como um mecanismo de refino do
tamanho de grdo, como explicado por Liu et. al. [3],
que atribuem a esse mecanismo as propriedades de
tenacidade e resisténcia nos agos compostos com
bainita-martensita.

0 6.00 pm O

Data type
Z range

Height
30.0 nm

6.00 pm
Phase
101 de

Data type
Z range

Figura 8. Imagens de MFA para ago I-Nb, temperado de 1000 °C. a) modo topogréfico, b) contraste de fase. B (bainita

livre de carbonetos).

Para conhecer a verdadeira natureza dessa fase, é
necessario distinguir a presenga ou ndo de
precipitados, MA ou austenita retida, assim como o
reconhecimento da subestrutura da bainita. A Figura
8 corresponde as imagens de MFA da amostra do
aco I-Nb na condicéo temperada. O ataque quimico
utilizado foi o 162B [19]. Trata-se de um ataque

especifico para revelar a morfologia da martensita.
Na Figura8a, observa-se uma imagem topogréfica,
enquanto, na Figura8b, tem-se a mesma regido,
obtida simultaneamente, monitorando-se a diferenca
de fase na oscilagdo da sonda ao longo da varredura
(modo PCM). Essas imagens permitem observar,
claramente, as ripas de bainita livres de precipitados,
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sem a presenca de subestrutura. Portanto, para 0 ago
de baixo carbono com adi¢cdo de Nb, a témpera a
partir de 1000 °C resulta na formacdo de ferrita
poligonal, ferrita bainitica e granular, bainita livre
de carbonetos e martensita. A formacdo de ferrita
alotriomorfica é resultado da baixa temperabilidade
do aco. Para essa condigdo, a presenca de austenita
retida ndo foi confirmada.

A Figura 9a mostra a imagem obtida por
microscopia de forca atbmica da amostra do aco I-
Nb, austenitizada a 1000 °C e temperada durante o
resfriamento continuo a temperatura de 720 °C. A

30.0

microestrutura é constituida de ferrita poligonal,
ferrita bainitica e martensita. Nessa amostra,
observam-se regides com morfologia semelhante a
da bainita, conforme descrito por Krauss et. al. [5],
grupos de ripas paralelas de ferrita e carbonetos. No
detalne da Figura 9b, observa-se um arranjo
microestrutural de ferrita com formato acicular em
um grupo de placas paralelas. Segundo Olasola et.
al. [32], no caso de acos de baixo carbono, ndo ha
presenca de cementita entre as lamelas e a fase
desconhecida pode ser o microconstituinte MA.

300.0 nM

Figura 9. a) Imagens de MFA para aco I-Nb, temperado a 720 °C durante o resfriamento continuo. M (martensita), o,
(ferrita poligonal) e o (ferrita bainitica) e b) detalhe da microestrutura evidenciando a presenga de ferrita bainitica.

Por outro lado, Caballero et. al. [33] explicam que a
fase entre as ripas de bainita corresponde a austenita
retida, ja que o tamanho fino das lamelas de
austenita inibe a formacdo de martensita. Garcia-
Mateo et. al. [34] explicam a impossibilidade da
transformacdo da austenita retida, pela alta
densidade de discordancias formada nos limites
vlag, impossibilitando a formagdo dos nucleos de
martensita. Long et. al. [35], para acos com baixo
teor de carbono, essa combinagdo microestrutural de
bainita e austenita, com alta densidade de
discordancias, € a mais vantajosa para alcangar o
encontro de elevada resisténcia e tenacidade. De
fato, a microestrutura indicada trata-se da ferrita
bainitica (ag) com finas lamelas de austenita retida.
A Figura 10 apresenta detalhes com quantificagédo

em z da microestrutura apresentada na Figura 9a. E
possivel observar em detalhes a ferrita bainitica,

cuja descricdo morfologica € frequentemente de
dificil visualizagdo por microscopia eletronica de
varredura. A MFA das amostras estudadas neste
trabalho é a Unica que permite quantificacdo em z,
especialmente importante na caracterizacdo de fases
que apresentam mudanca de relevo, como é o caso
das microestruturas bainiticas e martensiticas. A
formag&o do constituinte MA ou austenita retida fica
destacada em alto relevo e a ferrita em baixo relevo.

A Figura 11 mostra a imagem obtida por
microscopia de forca atbmica da amostra do aco I-
Nb, austenitizada a 1000 °C, e temperada durante o
resfriamento continuo a temperatura de 498 °C. A
microestrutura tipica para essa condicdo é de
colénias de perlita fina e ferrita poligonal (Figura
11a); porém, destaca-se a formacgdo de uma estrutura
com formato de placas proximo das colonias de
perlita (Figura 11a). Inicialmente, descarta-se que
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as placas correspondam a formacgdo de martensita, contorno da colbnia de perlita, pois a martensita
tanto pelo formato, como, principalmente, pelo que nucleia de forma homogénea no interior dos gréos
parece o0 local de inicio da nucleacdo, que seria o [36,37].

view angle
It light angle

M )

X 10.000 pM/div 0 deg
Z 600.000 nm/div

Figura 10. Imagem com quantificagdo em z mostrando detalhes da formagéo da ferrita, ferrita bainitica e martensita na
amostra temperada a 720 °C. M (martensita), o (ferrita alotriomorfica), o, (ferrita poligonal), o (ferrita bainitica).

150.0 nM

Figura 11. Imagens de MFA para ago I-Nb, temperado de 498 °C durante o resfriamento continuo. a) Estrutura tipica
apresentando col6nias de perlita fina e ferrita poligonal; b) Ripas de bainita (Shaves) formadas a partir dos contornos das
coldnias da perlita.

A outra possibilidade é a formacgéo de placas de placas crescem a partir de contornos de grdo com
bainita constituida de agregado de ripas muito finas taxas de resfriamento relativamente baixas, ja que o0s
de ferrita, denominada de ferritica bainitica. Essas pequenos cristais requerem menor for¢a motriz para

©2015 Universidad Simén Bolivar 127 Rev. LatinAm. Metal. Mat. 2015; 35 (1): 118-133



Rev, LatmAm, Metal, Mat,

Articulo Regular,

www.rlmm.org

seu desenvolvimento [38]. Apesar da baixa
temperatura de transformacéo, Kolmskog et. al. [39]
demostraram, por meio de microscopia confocal a
laser e difracdo de raios-X in situ num acelerador
sincrotron, que a transformacéo bainitica acontece a
temperaturas tdo baixas quanto M.

Detalhes da col6nia de perlita apresentada na Figura
11 (a) para o aco I-Nb temperatura de 498 °C ¢

-]

i

mostrado em magnificacdo maior e com quantizac¢ao
em z na Figura 12. A ferrita é mostrada em baixo
relevo e a cementita em alto relevo. Observa-se no
interior da colénia de perlita um grdo ferritico
alongado. A quantizacdo em z da MFA é uma de
suas vantagens, a qual é particularmente Util na
caracterizacdo de microestruturas que apresentem
relevo superficial.

[0 view angle
<t light angle

X 2.000 pu/div 0 dey

Z 600.000 nM/div

Figura 12. Col6nia de perlita em matriz ferritica para o aco I-Nb temperado de 498 °C.

0 10.0

20.0

M

300.0 nM

150.0 nm

0.0 nm

Figura 13. Imagens de MFA para aco |, temperado a 950 °C. a) Presenca de ferrita no contorno de grdo; b) detalhe das
coldnias de perlita, evidenciando que se trata da variante grosseira. M (martensita), o (ferrita alotriomdrfica), ag (ferrita

bainitica).

©2015 Universidad Simén Bolivar

128

Rev. LatinAm. Metal. Mat. 2015; 35 (1): 118-133



Rev, LatmAm, Metal, Mat,

Articulo Regular

www.rlmm.org

A Figura 13 mostra imagens de MFA do aco I na
condicdo  temperada. A  microestrutura €
essencialmente martensitica, com ferrita
alotriomérfica e ferrita bainitica (ou estrutura B,).
Com relacéo a Figura 13a, observa-se uma pequena
quantidade de ferrita no contorno austenitico (ferrita
alotriomérfica), enquanto, na Figura 13b, destaca-se,
além da martensita, a ferrita bainitica (o).
Comparativamente ao ago microligado com Nb, este
apresenta ferrita alotriomoérfica menos evidente, que
pode estar relacionado ao efeito do Nb em aumentar
o tempo de transformacao para ferrita alotriomérfica
para agos de baixo carbono [15,40].

Tal efeito esta relacionado a segregacdo de atomos
de Nb no contorno de grdo austenitico prévio
suprimindo a nucleacdo da ferrita, diminuindo a
cinética de transformacdo pelo conhecido efeito de
arraste do soluto. Adicionalmente, o Nb provoca a
diminuicdo da temperatura Arz [15,16,40]. Neste
trabalho, a temperatura Ar; foi 498 °C para 0 ago
com adicdo de Nb e 630 °C para 0 ago sem adicéo

de Nb, o que favorece para os agos | o crescimento
de maior quantidade de alotriomorfo ao longo dos
grdos austeniticos, a0 manter por mais tempo a
presenca da estrutura de y.

A Figura 14 mostra imagens MFA da amostra do
aco I, austenitizada a 950 °C e temperado durante o
resfriamento continuo a temperatura de 732 °C.
Observa-se, na Figura 14a, uma regido ferritica
parcialmente transformada em bainita numa matriz
martensitica. Na Figura 14b, a microestrutura de
ferrita bainitica parece ser mais grosseira do aquela
apresentada pelo ago com Nb (Figura 9b).
Comparando as imagens do aco com Nb da Figura 7
com as do aco sem Nb da Figura 14, no segundo
caso, ripas de ferrita parecem mais finas; de fato,
Lee et. al. [40], estudando o efeito do Nb e da taxa
de resfriamento em agos de baixo carbono com
teores crescentes de Nb, observaram que o aumento
no teor de Nb e o aumento da taxa de resfriamento
favoreceram a formacgdo de ferrita bainitica mais
grosseira.

10.0 300.0 nM

Figura 14. a) imagens de MFA para ago |, temperado a 950 °C, com resfriamento continuo até 732 °C. a) presencga de
ferrita no contorno de gréo; b) detalhe evidenciando a presenca de bainita. M (martensita), ap (ferrita poligonal) e og

(ferrita bainitica).

A Figura 15 mostra imagens de MFA da amostra do
aco I, austenitizada a 950 °C e temperada durante o
resfriamento continuo a temperatura de 630 °C. A
analise prévia revelou a formacdo de ferrita
poligonal e grdos com uma estrutura muito fina ndo
resolvida por MO (Figura 5b), mas que
aparentemente trata-se de martensita, segundo 0s
resultados de MEV (Figura 6).

A resolucdo da MFA revelou no interior dos gréos
uma estrutura muito fina de ripas, mas pouco
definida, as quais podem corresponder a bainita ou
martensita (Figura 15a). Para o agco de baixo
carbono, as duas possibilidades sdo validas,
portanto, € preciso o uso de outra técnica que
permita elucidar essa questdo. Para isso, uma
possibilidade é o ensaio de nanoindentacdo (Figura
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15b), o qual evidenciou uma dureza maior no
agregado compacto, 0 que pode corresponder a
martensita ou ao constituinte MA, oriundo da
austenita ndo transformada. Normalmente o objetivo
da maioria dos testes de nanoindentagdo € extrair o
maddulo eldstico e a dureza em amostras de pequena
escala usando medi¢Bes carga-deslocamento
[41,42]. Durante um ensaio tipico de

30.0

0 10.0 20.0 30.0
[T

nanoindentacdo, forca e deslocamento séo

registrados & medida que o indentador é pressionado
sobre a superficie do material. Conforme se verifica
na Figura 15b, a area impressa do indentador é
menor no agregado compacto indicando uma dureza
maior. A dureza média da ferrita foi (2,9 + 0,3) GPa
e do agregado compacto em torno de (7,6 £ 0,3)
GPa.

200.0 nM

100.0 nm

0.0 nM

i}

Figura 15. a) imagens de MFA para aco I, resfriado continuadamente de 950 °C até 630 °C e temperado a partir desta. a)
Microestrutura ferritica com bainita; b) ensaio de nanoidentacdo indicando a maior dureza da constituinte compacto.

0 10.0 pv O

Height
100 nm

Data type
Z range

Data type
Z range

Amplitude
100 nm

Figura 16. Imagem de MFA indicando os contrates a) topogréafico e b) de fase para aco I, resfriado continuadamente de

950 °C até 630 °C e temperado a partir desta.
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MedicOes de nanodureza realizadas por Shuman et.
al. [43] no aco I-Nb contemplaram valores entre 3,2
— 3,7 GPa para a ferrita. Furnémont et. al. [44]
estudando acos baixo carbono multifasicos
(0,16%p.C, 1,3Mn, 0,38 Si, 0,013Nb) encontram
valores de nanodureza de (4,8 = 0,2), (7,0 + 0,8)
(10,0 £ 1,1) e (16,7 + 1,9) para a ferrita, bainita,
austenita residual e martensita, respectivamente. Por
outo lado, Moon et. al. [45] reportaram nanodureza
de 3,5 GPa para a ferrita em um aco 0,15C, 1,61
Mn, 0,139 Si. Para um a¢o microligado com Nb e Ti
(0,11C, 1,5 Mn, 0,16 Si 0.015 Ti 0.02 Nb), os
autores reportaram uma dureza de 3,85 GPa. Taylor
et. al. [46] reportaram medi¢des de nanodureza 3,33
e 8,67 para a ferrita e martensita, respectivamente,
em um aco baixo carbono (0,15C, 1,93Mn, 0,64Si).
Altuna et. al. [47] trabalhando com ago baixo
carbono (0,1C, 0,96Mn, 0,19Si) de microestrutura
inicial ferrita-perlita aqueceu o aco por 20 min
acima de Acs em atmosfera de argbnio e mediu a
nanodureza das fases oriundas da témpera
subsequente. Os autores reportaram durezas de
(3,17+0,64) e (9,73+1,59) GPa para a ferrita e
martensita, respectivamente.

Avaliando a dureza entre 0s microconstituintes
presentes nos acos estudados neste trabalho, a
bainita € o microconstituinte mais provavel de maior
dureza indicado na Figura 15b. Detalhes
morfologicos desta bainita ndo foram possiveis
devido ao ataque quimico suave, mas resultados de
nanodureza  indicaram a  presenga  deste
microconstituinte em concordancia com a literatura
consultada que indica uma nanodureza em torno de
7,6 GPa. Em um relatério envolvendo varias
instituicbes de ensino e pesquisa e empresas da
Research Fund. for Coal and Steel [48], um dos
materiais abordados foram os agos baixo carbono
multifasicos que teve sua caracterizacdo dedicada a
nanodureza instrumentada apresentada no capitulo
3, tarefa 3,2. A técnica foi utilizada visando
determinar a nanodureza dos  diferentes
microconstituintes bem como determinar a razdo
entre a matriz e as segundas fases de alta dureza. Os
autores observaram que a nanodureza de uma matriz
predominantemente de ferrita bainitica variou entre
3,6-5,3 GPa. Para bainita como segunda fase a razdo
de dureza em relagéo a esta matrix foi de 1,35 (em
torno de 4,9 a 7,2) aumentando para 3,5 quando

Todavia, foi encontrado nanodureza da ordem de 9,4
GPa indicando que a austenita retida (yg) também
pode estar presente. A Figura 16 apresenta a
microestrutura para o aco | temperado a partir de
630 °C com contraste topogréafico (a) e de contraste
de fase (b), onde ¢ indicado produto microestrutural
com formato da austenita retida. De fato, 0 ago sem
adicdo de Nb apresenta maior quantidade de Al que
tem sido indicando como favorecedor da formacéo
de austenita retida [14].

4. CONCLUSOES

Foi realizada a caracterizacdo microestrutural de
dois acos de baixo carbono, com e sem adi¢do de
Nb, que foram tratados termicamente sob diferentes
condigOes e caracterizados por microscopia oOptica,
eletrénica de varredura e de forca atbmica. Pode-se
concluir:

Para 0s agos com baixo teor de carbono, a presenca
ou ndo de Nb ndo resulta em mudangas
significativas do ponto de vista microestrutural,
quando os agos sdo temperados. Em ambos 0s casos,
a presenca de ferrita alotriomorfica se forma nos
contornos de grdo, uma matriz martensitica, com a
presenca minoritaria de ferrita bainitica identificada
pela MFA.

Para os agos com e sem Nb, temperados a partir de
Arsz, a MO e 0 MEV indicam que as microestruturas
sdo semelhantes, compostas por martensita e ferrita
poligonal. Porém, a MFA revela que 0s a¢os com
Nb apresentaram também a ferrita bainitica,
enquanto o ago sem Nb confirma a presenca de uma
estrutura bainitica com ripas mais grosseira.

No caso dos a¢os temperados a partir de Ary, para 0s
acos com Nb, a MO e 0 MEV revelam a presenca de
uma estrutura com ferrita poligonal e perlita; a MFA
indica a presenca de placas que correspondem a
agrupamentos de ripas de bainita, que crescem a
partir do contorno de grdo, indicando que a
transformacdo bainitica é possivel por meio de
resfriamentos a temperaturas tdo baixas (498 °C).

Para 0 aco sem Nb temperado desde Ar; (630 °C), a
MO mostra a presenca de ferrita poligonal e outra
fase nos contornos da colbnia de perlita. A MEV
néo foi suficientemente claro para revelar a estrutura
completamente, sendo possivel sua identificacdo por
MFA, que indicou que se tratava de uma estrutura

martensita ndo revenida estava presente. A em placas, que, posteriormente, por nanoindentagao,
nanodureza das ilhas de martensita revenida revelaram-se como bainita. A MFA e 0s ensaios de
variaram entre 6,7-10,3 GPa. nanoindentacdo também indicaram a presenca de
©2015 Universidad Simén Bolivar 131 Rev. LatinAm. Metal. Mat. 2015; 35 (1): 118-133
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austenita retida.
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