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Resumo

A cinética de envelhecimento apés deformacao em ago Dual Phase laminado a frio é estudada por meio de ensaios
de tracdo. Apos a etapa de recozimento continuo, o aco foi pré-deformado de 0,5% em tracao e envelhecido no intervalo
de temperatura entre 50°C e 185°C, para tempos variando entre | minuto e 4.915 minutos. O aco estudado apresenta
dois estagios de envelhecimento, o primeiro, entre 50°C e 125°C (para tempos inferiores a 72 minutos) e o segundo entre
[25°C (para tempos superiores a 72 minutos) e 185°C. As variagdes no valor Bake Hardening sugerem, para o primeiro
estagio de envelhecimento, um processo controlado pelo ancoramento das deslocagdes na ferrita devido a formacao
de clusters e/ou carbonetos de transicdo, com uma energia de ativacdo préxima de 70 k)/mol e obedecendo a uma lei
cinética descrita pela equagdo de Harper com expoente do tempo igual a 0,4. No segundo estagio de envelhecimento, o
fenébmeno é controlado pelo revenimento da martensita. A energia de ativagao correspondente a esse estagio é de cerca
de 120 kJ/mol e sua cinética pode ser descrita pela mesma equacdo, porém com um expoente do tempo igual a 0,5.
Palavras-chave: Aco bifasico; Envelhecimento apés deformacao; Bake hardening.

STATIC STRAIN AGING STUDY IN A COLD ROLLED DUAL
PHASE STEEL OF LOW MECHANICAL RESISTANCE

Abstract

The kinetics of static strain aging in cold rolled Dual Phase steel is studied by means of tensile tests. After
the continuous annealing step, the specimens were pre-strained with a tensile strain of 0.5% and then aged in the
temperature range of 50°C to 185°C and time intervals ranging from | minute to 4,915 minutes. The steel studied showe
two strain aging stages: the first one between 50°C and 125°C (for times shorter than 72 minutes) and the second one
between 125°C (for times longer than 72 minutes) and 185°C. The changes in the Bake Hardening values suggest, for
the first stage, a process controlled by the locking of the dislocations in the ferrite due to the formation of clusters and/
or transition carbides, with an activation energy close to 70 kJ/mol and following a kinetic law described by the Harper
equation with a time exponent of 0.4. In the second stage, the phenomenon is controlled by tempering of martensite.
The corresponding activation energy is approximately 120 kJ/mol and the kinetics of this stage can be described by the
same equation, however with a time expoent of 0.5.

Key words: Dual phase steels; Static strain aging; Bake hardening.

I INTRODUCAO intersticial e a densidade de deslocacdes, nos acos
Dual Phase ainda nao sao conhecidos, de maneira

Ao contrario dos acos Bake Hardenable convencionais, satisfatéria, os mecanismos fundamentais que

para os quais o fendmeno de envelhecimento apés deformacao controlam o comportamento de envelhecimento.
é bem caracterizado e cujos efeitos estdo relacionados princi- Em funcdo da microestrutura apresentada pelos
palmente a quantidade de atomos de carbono em solucéo sélida  acos Dual Phase, espera-se que o mecanismo de
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envelhecimento nesses acos seja mais complexo. Além do efeito
de envelhecimento apés deformacao que ocorre na matriz ferri-
tica, o revenimento do segundo constituinte, em especial o da
martensita, pode influenciar de maneira crucial o comportamento
mecanico dos agos Dual Phase. Resultados apresentados na litera-
tura"Y sobre o envelhecimento dos acos Dual Phase sugerem que
o aumento de resisténcia esta associado a um ou mais dos quatro
processos:
* reordenamento de Snoek-Schoeck;®
* formacao de atmosferas de Cottrell;
e formagao de clusters ou carbonetos de transicdo na
ferrita; e

* revenimento da martensita, controlado pela segregacao
do carbono para as deslocagées e/ou pela formagao dos
carbonetos ¢ (Fe, ,C) e n (Fe,C).

Neste estudo foram caracterizados os aspectos cinéticos do
envelhecimento apés deformacao em um aco Dual Phase da classe
de 450 MPa, com limite de resisténcia na condigao de laminado a
frio e recozido, visando seu controle e utilizagio como mecanismo
de aumento de resisténcia nessa classe de aco.

2 MATERIAIS E METODOS

O estudo foi desenvolvido a partir de lingote produzido em
escala piloto, em forno de fusdo a vacuo, com composicao quimica
conforme Tabela I.

Tabela |. Composicdo quimica do lingote produzido em escala piloto
(% plp)

C Mn Si P S Al N
<0,15 <1,80 <0,02 <0,03 <0,004 <0,05 < 0,005

O lingote foi processado por laminagao a quente primeira-
mente até a espessura de 35,0 mm e, em seguida, até a espessura
de 8,0 mm, com resfriamento em forno mufla, visando a simulacao
do bobinamento a temperatura de 650°C. As chapas obtidas foram
usinadas até a espessura de 3,0 mm, sendo entdo laminadas a frio
até a espessura final de 0,7 mm. Das chapas assim produzidas,
foram preparadas amostras, retiradas paralelamente a direcao de
laminacdo, com as dimensées 150 x 50 x 0,7 mm para serem utili-
zadas na simulacao do ciclo de recozimento continuo (Figura 1),
realizada em um simulador termomecanico Gleeble modelo 3500.

Apds o término do ciclo de recozimento continuo, cada
amostra tratada na Gleeble deu origem a trés corpos-de-prova
de ensaio de tracao. Nao foi aplicado passe de encruamento apés
a simulagdo do recozimento. Até o momento da confecgao dos
corpos-de-prova de tracao e durante o periodo de espera para
realizacdo dos ensaios de caracterizacao mecanica e de envelhe-
cimento, o material recozido, com cerca de 18% de segundo
constituinte (martensita + bainita), foi mantido em temperatura
inferior a -20°C, para que nao ocorresse envelhecimento natural.
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Figura |. Exemplo esquemitico de ciclo recozimento
continuo adotado.

2.1 Caracterizacao da Cinética de
Envelhecimento

Apés a aplicagao de pré-deformagao de
0,5% em tracdo,®¥ foram realizados experi-
mentos visando a caracterizacao do fenémeno de
envelhecimento.

Os tratamentos térmicos de envelheci-
mento foram realizados em temperaturas entre
50°C e 185°C, para tempos variando entre
| minuto e 4.915 minutos. A escolha das faixas
de tempo e temperatura esta baseadas nos
trabalhos encontrados na literatura sobre enve-
Ihecimento em acos Dual Phase!'® e nos valores
praticados durante a etapa de cura da pintura das
carrocerias de automéveis. Os corpos-de-prova
foram tratados em um banho de dleo de sili-
cone em uma camara equipada com controlador
de temperatura e bomba de agitacio mecanica,
modelo W26 marca Haake. A capacidade do
banho, de 20 litros, aliada a agitacio mecanica,
proporcionou variacdes de temperatura menores
que + 0,5°C, conforme foi confirmado através
do registro de temperatura por meio de um
termopar. Encerrados os tratamentos em banho
de dleo de silicone, os corpos-de-prova foram
resfriados em agua a 2°C. Depois de retirados do
banho de resfriamento, os corpos-de-prova foram
mantidos a temperatura ambiente por cerca
de 40 minutos antes da realizagdo dos ensaios
de tracdo. O aumento de resisténcia devido ao
envelhecimento é avaliado por meio do valor
Bake Hardening (BH, ), calculado como a dife-
renga entre o limite de escoamento inferior apés
tratamento térmico e a tensao obtida para a pré-
deformacao de 0,5%. O calculo dessas tensdes
é feito utilizando-se as dimensbes originais do
corpo-de-prova. Para cada condigao considerada,
foram utilizados trés corpos-de-prova tratados
de maneira idéntica. Os ensaios de tragao foram
realizados em uma maquina Instron modelo 5882
equipada com extensometro Instron de 25 mm
de base de medida e pacotes de programas para
aquisicao e tratamento de dados (Blue Hill). Os
ensaios foram feitos a temperatura ambiente e a
uma taxa de deformacdo média igual a 103 s
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A cinética de envelhecimento foi determinada por meio
da forma generalizada da equacdo de Harper, (1), na qual Y é a
fracdo envelhecida, dada por (BH,, )/(BH, ), onde BH . € o
valor BH para uma pré-deformacao de 0,5% em tracao apds um
tempo t de envelhecimento a uma dada temperaturae BH . _ éo

valor maximo ou de saturagao atingido pelo pardmetro BH ; nessa
mesma temperatura, kv é a constante de velocidade de envelheci-

mento e m é expoente do tempo.
Yzl—exp[—(k,,t)’”] (

A constante k na Equagao | é dada por (Equagao 2):

AH
k, =k, exp| —— 2

onde k & uma constante; AH é a energia de ativagao aparente
do processo; R é a constante universal dos gases (8,314 J/mol.K); e
T é a temperatura absoluta.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

O comportamento do aco investigado durante o envelhe-
cimento é, em linhas gerais, caracterizado por dois estagios de
aumento do valor BH . com o tempo de envelhecimento (Figura 2).
Para as temperaturas de 50°C, 75°C e 100°C observa-se apenas
um estagio de envelhecimento. Para a temperatura de 125°C, o
valor BH, ; inicialmente aumenta com o tempo de envelhecimento,
até 25 minutos de tratamento (In (t)= 3,22), atinge em seguida um
patamar de saturacdo para depois aumentar novamente em fungao
do tempo (apés 72 minutos de tratamento — In (t) = 4,28). A
medida que se aumenta a temperatura, o efeito de saturagao torna-
se mais evidente e a duracao do primeiro estagio diminui. Para as
temperaturas de 170°C e 185°C nota-se, praticamente, apenas
o segundo estagio de envelhecimento. Conforme é apresentado,
os valores de BH ,  para o primeiro estagio de envelhecimento
ficam compreendidos entre 32 MPa e 37 MPa e, entre 53 MPa e
57 MPa, para o segundo estagio.
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Figura 2. Variagio do parametro BH , com o tempo (em minutos) e a tem-
peratura de envelhecimento.

A linearizagdo da fragdo envelhecida Y
a partir dos dados de variagdo do valor BH,
de acordo com o procedimento descrito por
Buono et al.,® é apresentada nas Figuras 3 e 4
para o primeiro e segundo estagios de enve-
Ihecimento, respectivamente. O ajuste de uma
reta aos pontos experimentais pelo método dos
minimos quadrados é dado pelas linhas continuas,
associadas a cada uma das isotermas. Os valores
do expoente do tempo, m, e da constante de velo-
cidade, k, calculados por meio desse ajuste, sao
apresentados na Tabela 2. Examinando os dados
apresentados nesta tabela, observa-se que o valor
do expoente do tempo varia entre 0,35 e 0,39,
para o primeiro estagio, e entre 0,47 e 0,54,
para o segundo estagio. Observa-se, também,
um aumento da constante de velocidade com a
elevagdo da temperatura de envelhecimento,
conforme esperado. Por fim, nota-se que os
coeficientes de correlacio sdo superiores a 0,95,
indicando que a equacgao | descreve adequada-
mente a variacao da fracao transformada com o
tempo.
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Figura 3. Linearizagdo da fracao envelhecida determinada
pela variagao do valor BH  no primeiro estagio de envel-
hecimento. Tempo de envelhecimento em minutos.
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Figura 4. Linearizagdo da fracao envelhecida determinada
pela variagao do valor BH no segundo estagio de envel-
hecimento. Tempo de envelhecimento em minutos.
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Tabela 2. Expoentes do tempo e constantes de velocidade calculados a partir
da variacao do valor BH0,5 com o tempo de envelhecimento para diferentes
temperaturas, e coeficientes de correlagio correspondentes, r?

Primeiro estagio Segundo estagio

TCC) m k (s") r2 TCC) m K, (s") r?

50 0,38 2,77x10* 0,998 125 051 254x10° 0,974
75 0,39 1,98 x 10 0,996 140 050 6,96x10° 0,988
100 0,38 1080x10° 0,997 I55 0,49 4,05x10* 0,984
125 0,36 41,72x10° 0,999 170 047 6,21 x10* 0,989
140 0,35 52,29x10° 0,999 185 054 297x10% 1,000
155 0,35 153,42x10° 0,953 --- --- --- ---

A energia de ativagao do fendmeno controlador da ciné-
tica de envelhecimento pode ser calculada pela inclinagao da reta
obtida pelo ajuste de In k, com o inverso da temperatura. Desta
forma, é obtido para o primeiro estagio de envelhecimento do aco
estudado um valor de AH igual a 67 + 3 kJ/mol (Figura 5). Este
resultado estd de acordo com o estudo realizado por Byun, Kim e
Kim,® no qual éobtido para o primeiro estagio de envelhecimento
de um aco Dual Phase com 0,07% de carbono, 1,59% de Mn,
0,03% de Si e 0,06% de Al, para temperaturas abaixo de 150°C,
uma energia de ativagao de 71,06 kJ/mol. Para o segundo estagio
de envelhecimento é obtido um valor de energia de ativacao de
[ 18 £ 10 k)/mol (Figura 6), que esta de acordo com os valores rela-
tados na literatura,®”® para o segundo estagio de envelhecimento
de acos Dual Phase.
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2] =099

Ink

5|
0,0020 0,0022 0,0024 0,0026 0,0028 0,0030 0,0032 0,0034
I/T (K"

Figura 5. Variacdo de In k em funcio do inverso da temperatura absoluta para
o primeiro estagio de envelhecimento.
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Figura 6. Variacdo de In k, em funcio do inverso da temperatura para o se-
gundo estagio de envelhecimento.
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Os resultados dos parametros cinéticos, m
e AH, obtidos para o primeiro estagio de envelhe-
cimento sugerem a interpretacdo do fenémeno
controlador do processo em termos de anco-
ramento das deslocacdes na ferrita devido a
formacdo de clusters e/ou carbonetos de tran-
sicdo, como o carboneto ¢, para o qual se espera,
para um processo controlado pela difusao indu-
zida por um gradiente de concentragiao, uma lei
cinética com t'? e AH em torno de 70 kJ/mol.('”
Vale ressaltar que, para um processo controlado
pela difusao do carbono na ferrita, paraa formacao
de atmosferas nas deslocacoes, seriam esperados
valores de m em torno de 2/3 e de energia de
ativacio entre 76 kJ/mol e 90 kJ/mol.('"

Com relagdo ao segundo estagio de
envelhecimento, o valor de energia de ativagao
encontrado, 118 £ 10 kJ/mol, estd de acordo
com os resultados de energia de ativacao
obtidos por Waterschoot, Verbeken e De
Cooman(? (123,8 kJ/mol) e Cheng et al.("®
('l kJ/mol — 126 k)J/mol), para o estagio de
precipitacao de carbonetos de transicao, carbo-
neto ¢ e/ou carboneto 1, durante o revenimento
da martensita na faixa de temperatura entre
120°C e 200°C. Em linha com esses resultados,
também foi obtida por Lement e Cohen,("¥ uma
lei cinética, segundo o modelo de Harper, com o
expoente do tempo igual a 0,5, para a formagao
do carboneto & durante o revenimento da
martensita, baseando-se em um modelo contro-
lado pela difusao induzida por gradiente de
concentracgao. Portanto, em funcao dos valores
de expoente do tempo e de energia de ativagao
obtidos, pode-se associar o segundo estagio de
envelhecimento do aco estudado a formagao de
carbonetos de transicdo durante o revenimento
da martensita na faixa de temperatura entre
125°C e 185°C.

4 CONCLUSOES

O comportamento aco investigado &, em
linhas gerais, caracterizado por dois estagios de
aumento do valor BH . com o tempo de enve-
Ihecimento. Para o primeiro estagio sao obtidos
valores de BH . de saturagdo entre 32 MPa e
37 MPa e, para o segundo estagio, valores entre
53 MPa e 57 MPa.
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Os resultados dos parametros cinéticos obtidos para o A lei cinética, descrita pela equacdo de

primeiro estagio, m = 0,35 ~ 0,39 e AH = 67 £ 3 kJ/mol, sugerem  Harper com um expoente do tempo igual a 0,5 e

ainterpretacao do fenébmeno controlador do processo em termos
de ancoramento das deslocacdes na ferrita devido a formacgao de
clusters e/ou carbonetos de transicao, para o qual se espera, para
um processo controlado pela difusdo induzida por um gradiente
de concentracdo, uma lei cinética descrita pela equacao de Harper

energia de ativacao de |18 £ 10 kJ/mol, determi-
nada para o segundo estagio de envelhecimento,
esta de acordo com a interpretaciao do fenémeno
em termos de precipitacdo dos carbonetos € e/ou

com o expoente do tempo igual a 0,5 e um valor da energia de 1 durante o revenimento da martensita na faixa
ativacao da ordem de 70 kj/mol. de temperatura entre 120°C e 200°C.
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