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RESUMO

O aco inoxidavel martensitico DIN EN 14.116 é uma liga de alto valor agregado sendo muito
utilizado na fabricacédo de ferramentas de corte, facas de alta qualidade e talheres. No presente
trabalho foram avaliados os efeitos das condi¢bGes de tratamento térmico de témpera e
revenimento na microestrutura, e nas propriedades mecénicas do ago. A avaliacdo
microestrutural foi realizada por meio dos testes de microscopia éptica (MO), microscopia
eletronica de varredura (MEV) e difracdo de raios-X (DRX). As propriedades mecanicas
foram avaliadas por meio do ensaio de microdureza Vickers. Foi observado um aumento na
dureza do ago para ambas as temperaturas de austenitizacdo estudadas, sendo que para o
tratamento a uma temperatura de 850°C, ndo foi suficiente para dissolver os carbonetos
presentes na matriz. Tanto para 0 aco austenitizado a 850°C e 1050°C com revenimento
subsequente observou-se o aparecimento do pico referente ao endurecimento secundario a
uma temperatura de 500°C. A anélise por meio do DRX revelou a presenca dos constituinte

martensita, carbonetos e austenita retida.

Palavras-chave: Ago inoxidavel martensitico, tratamento térmico, carbonetos.



ABSTRACT

The DIN EN 14.116 martensitic stainless steel is a high technological alloy being used as
cutting tools, high quality knives and cutlery. In this study were analyzed the effects of
different conditions of the heat treatments of quenching followed by tempering in its
microestructure, such as martensitic, retained austenite and carbides, and its mechanical
properties. The microestructural evaluation was done by the optical microscopy (OM),
scanning electron microscopy (SEM) and X-ray diffraction (XRD). The mechanical behavior
was carried out by Vickers hardness testing. It was observed that during the increase in the
austenitizing temperature led in an increase in the hardness. The austenitizing at a temperature
of 850°C, was not enough to dissolve the carbides present in the matrix. For both the
austenitized steel at 850°C to 1050°C it was observed the appearance of the peak of the
secondary hardening when tempered. Analysis via XRD revealed the presence of the

components martensite, retained austenite and carbides.

Keywords: martensitic stainless steel, heat treatment, carbide.
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1. INTRODUCAO

A utilizacdo do ferro pelo homem vem desde 1200 a.C. Apesar da sua abundancia sua
presenca na natureza é bastante rara, sendo assim, o homem desenvolveu processos para
extrai-lo dos minérios de ferro mais comuns. Durante as diversas etapas deste processo, foi
observado que a presenca de carbono afetaria positivamente suas propriedades, dando origem
a uma das principais ligas de ferro, 0 aco. Com a percepcdo de que adi¢cdes significativas de
carbono diminuiriam o ponto de fusdo de ligas de ferro facilitando sua producéo, teve inicio
em grande escala a producdo do aco, o que ocorreu a partir do século XVIII (COLPAERT,
2008).

O conhecimento desenvolvido acerca do acgo, referente a sua composicao quimica, estrutura,
propriedades, desempenho e o efeito do processamento sobre as suas caracteristicas
possibilitou uma maior aplicabilidade do mesmo, e também o desenvolvimento de novas ligas
e o aperfeicoamento de outras ja existentes. A importancia do aco se deve a abundéncia do
ferro na crosta terrestre, o baixo custo de producdo e as varias combinacGes de propriedades
fisicas e mecanicas (COLPAERT, 2008).

Engenheiros e metalurgistas tem se preocupado cada vez mais com a ac¢ao da corroséo sobre
0S acos, os levando a aperfeicoar e criar novas ligas resistentes a corrosdao (CHIAVERINI,
2005).

Uma das modifica¢bes encontradas foi a adicdo do elemento cromo, que aumenta a resisténcia
a oxidacdo e a corrosao do aco. Os acos que possuem teores de cromo superiores de 12% sao
conhecidos como acos inoxidaveis e possuem grande resisténcia a corrosdo, boas
propriedades mecanicas a temperaturas elevadas e tenacidade. Os acos inoxidaveis séo
agrupados em cinco classes: ferriticos; austeniticos; duplex; endureciveis pro precipitacdo e o

martensitico, que serd estudado mais profundamente durante o trabalho (COLPAERT, 2008)

Os acos inoxidaveis martensiticos, sdo ligas de ferro e cromo. O elevado teor de cromo
presente nestes acos é responsavel pela sua alta temperabilidade. Sua composicdo quimica
possibilita, além da resisténcia & corrosdo, a mudanca de fase no estado solido, ou seja, esses
acos se tornam austeniticos na faixa de 950°C — 1000°C e, assim, podem se transformar em
martensita no resfriamento (COUTINHO, 1992).
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivos Gerais

O objetivo geral do trabalho foi analisar os efeitos de alteragcdes nos parametros de témpera no

revenimento subsequiente de um aco inoxidavel martensitico.

2.2 Objetivos Especificos

Os objetivos especificos do trabalho sdo listados de maneira detalhada nos topicos a seguir.

o Verificar os efeitos de alteracbes na temperatura de austenitizacdo na témpera nas
propriedades mecanicas de ago inoxidavel martensitico.

o Avaliar a influéncia das condi¢cdes mencionadas no item anterior na microestrutura
desenvolvida, considerando a presenca de martensita, austenita retida e carbonetos diversos.

o Observar os efeitos da temperatura de revenimento nas propriedades mecéanicas do aco
inoxidavel martensitico.

o Analisar a evolugdo microestrutural do material com a elevacdo da temperatura de
revenimento empregada.

o Verificar a influéncia dos parametros de témpera no revenimento subsequente do aco
inoxidavel martensitico, considerando tanto os aspectos microestruturais como a curva dureza

X temperatura de revenimento.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Acos Inoxidaveis

3.1.1 Caracteristicas gerais dos acos inoxidaveis

Os acos inoxidaveis foram desenvolvidos acidentalmente no comeco do século XX. Essas
ligas possuem teores de cromo superiores a 12%, podendo ainda apresentar outros elementos
quimicos, como o niquel e o molibdénio, e tém elevada resisténcia a oxidacéo e a corrosao em
meios diversos, propriedades conferidas principalmente pela adicdo de cromo (COLPAERT,
2008).

A resisténcia a corrosdo de ligas a base de Fe, C e Cr estd associada ao fendmeno de
passivacao, isto €, a formacdo de uma grande camada de 6xidos mistos (de ferro, cromo e de
outros elementos de liga) e a dissolucdo dessa camada no meio corrosivo. Os efeitos dos
diversos elementos de liga sobre a microestrutura dos acos inoxidaveis podem ser apreciados
a partir dos diagramas de equilibrio de fase (SILVA & MEI, 2010). Neste caso, o alto teor de
cromo como elemento de liga por solucdo solida no ferro aparece como o principal fator
presente nos acos inoxidaveis a levar a formacdo de uma camada protetora minimizando o
desenvolvimento de ferrugem (CALLISTER, 2008).

Ainda em relacdo a formacdo da camada de passivacdo, segundo Callister (2008), alguns
metais e ligas normalmente ativos, sob determinadas condi¢cdes ambientais, perdem a sua
reatividade quimica e se tornam extremamente inertes. Tal comportamento passivo é
resultado da formacdo de um filme de oxido fino e altamente aderente que fica sobre a
superficie do metal, protegendo contra a corrosdo, minimizando dessa forma a formacéo da
ferrugem. Este fendmeno de passivacgdo é explicado pelas curvas do potencial de polarizagdo
em funcdo do logaritmo da densidade de corrente. A curva de polarizacdo para um metal que
exibe uma transicdo ativa-passiva € vista na Figura 1 (COLPAERT, 2008). Tendo-se valores
de potencial baixos, contidos dentro da regido ativa, tem-se um comportamento linear.
Aumentando-se o potencial, a densidade de corrente diminui até um valor muito baixo,

permanecendo assim independente do material, regido esta chamada de regido passiva. Em
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valores de potencial ainda menores, a densidade de corrente aumenta em fungéo do poténcia,

ocorrendo na regiéo transpassiva.

Figura 1 — Curva de polarizagdo para um metal com transi¢do ativa-passiva
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s |
L .
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,6_ '
o = 0
Q i
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. !
Ativo

Log da densidade de corrente, f

Fonte: (CALLISTER, 2008).

Considerando novamente as ligas ferrosas com a presenca de cromo, na Figura 2 sdo
mostrados exemplos da influéncia desse elemento quimico na resisténcia a corrosdo dos agos,
tanto a temperatura ambiente, em um ambiente apontado como industrial, como a 1000°C, ao
ar (CHIAVERINI, 2005). Para a temperatura ambiente, percebe-se que a corrosdao diminui
com o aumento do teor de cromo e, a partir de 10% ou 11%, praticamente ndo é observada
corrosao no aco. Para a temperatura de 1000°C, ao ar, também ocorre uma diminuicdo da
corrosdo com a elevagdo da presenca de cromo. Neste caso, no entanto, para que ndo ocorra

corrosao, teores mais elevados de cromo sao necessarios.

De acordo com a composicao quimica das ligas, diferentes microestruturas sdo desenvolvidas
nos agos inoxidaveis e, como suas propriedades (mecénicas ou relativas a corrosdo e
oxidacdo) estardo diretamente associadas as mesmas, esses materiais sdo classificados
essencialmente em cinco grupos distintos: ferriticos, austeniticos, martensiticos, endureciveis
por precipitagdo e duplex ou austenoferriticos (COLPAERT, 2008). Uma descricéo sucinta de

cada um desses grupos é apresentada a seguir, sendo que para 0S agos inoxidaveis
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martensiticos, tema do presente trabalho, uma secdo especifica com maiores detalhes é

apresentada posteriormente.

Figura 2 — Influéncia da quantidade de cromo na resisténcia a corrosao dos acos
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o 40200 B
= o
i |
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Fonte: (CHIAVERINI, 2005). — (a) exposi¢do por 10 anos a uma atmosfera industrial e (b) exposi¢édo por 48
horas ao ar a 1000°C.

Acos Inoxidaveis Austeniticos - Sdo considerados 0s mais comuns entre 0s agos inoxidaveis
e possuem, como caracteristicas gerais, resisténcia a corrosdo muito boa, elevada tenacidade e
boa soldabilidade (COLPAERT, 2008). Sua denominacdo estd associada basicamente a
presenca em teores relativamente elevados do elemento quimico niquel, classificado como um
elemento gamagéaneo (CHIAVERINI, 2005), levando assim a estabilidade da fase austenitica
no aco no estado solido.

A presenca acentuada de niquel na composicdo quimica, além de estabilizar a austenita, como
comentado no paragrafo anterior, leva também a outras caracteristicas, como alta ductilidade
e capacidade de encruamento, fato que faz com que esses agos sejam muito utilizados na
fabricagdo de pecas onde altos niveis de deformacédo sdo exigidos, assim como uma série de
detalhes (SILVA & MEI, 2010).

Em relacdo a soldabilidade, de maneira geral, 0s acos inoxidaveis austeniticos podem ser
soldados sem maiores dificuldades, ndo formando estruturas frageis na zona termicamente
afetada, uma vez que apresentariam austenita no estado solido. Alguns efeitos prejudiciais
podem ocorrer durante o processo, tal como a fissuracdo a quente, devido a presenga de

tensdes residuais formadas a partir da contracdo na solidificacdo. Ajustando a composicao do
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aco, a fim de se obter ou formar apenas uma pequena quantidade de ferrita delta, podem ser
minimizadas as tens6es de contracdo (COUTINHO, 1992).

A corrosdo intergranular € um dos fendmenos indesejaveis que ocorre nos acos inoxidaveis
austeniticos e se da principalmente através da precipitacdo de carbonetos. Para evitar esse
fendmeno, opta-se pela adigdo de titdnio e/ou de nidbio, que possuem a funcdo de fixar o
carbono na forma de carbonetos de titanio e de nidbio, evitando assim a precipitacdo de

carboneto de cromo nos contornos de gréo.

Por fim, os acos inoxidaveis austeniticos ndo sdo endureciveis de forma acentuada por
tratamentos térmicos, sendo comummente submetidos a operacdes para remover efeitos de
processamento mecanico (encruamento) anterior, refinar o tamanho de gréo, aliviar tenses,
dentre outros. No caso do primeiro exemplo, as etapas usuais sdo 1) solubilizagcdo, onde o
objetivo é garantir a manutengdo da estrutura austenitica a temperatura ambiente, realizada
através do aquecimento do aco a uma temperatura elevada para remover modificacdes
advindas dos processos de fabricacdo e dissolver os carbonetos; 2) encharque, mantendo o
material a determinada temperatura; 3) resfriamento relativamente rapido, de forma a evitar a
formagao dos carbonetos indesejaveis (CHIAVERINI, 2005).

Na Tabela 1 sdo apresentadas, como exemplos, as composi¢cdes quimicas de trés dos
principais acos inoxidaveis austeniticos comerciais (CHIAVERINI, 2005). Na Figura 3 séo
exibidas, também como exemplos, microestruturas do aco inoxidavel AISI 304 ap06s
processamento de diferentes maneiras (COLPAERT, 2008), com grdos de austenita e maclas.

Tabela 1 — Composi¢do quimica de trés acos inoxidaveis austeniticos comerciais

aco elementos quimicos (% em peso)

AISI C Cr Ni Mn Si Mo P
303 0,15max. 17,0-190 8,0-100 20max. 1,0max. 0,6max. 0,2 max.
304 0,08 max. 17,0-19.0 8,0-105 2,0max. 1,0 max. - 0,04 méx.

316 0,06 méx. 16,0-18,5 10,5-135 2,0méx. 1,0 max. 2,0-25 0,04 méx.

Fonte: adaptado de (CHIAVERINI, 2005).
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Figura 3 — Exemplo de microestrutura do aco inoxidavel austenitico

(@) (b)
Fonte: (COLPAERT, 2008). — (a) Ago inxidavel austenitico AISI 304 solubilizado a 1050°C, resfriado em agua.

Austenita. Ataque: acido oxalico. (b) Ago austenitico AISI 304 forjado e solubilizado. Austenita, com gréos
grandes. Ataque: Acido oxalico.

Acos Inoxidaveis Ferriticos - Os acos inoxidaveis ferriticos possuem de 14% a 27% de
cromo e outros elementos de liga em teor variavel. As ligas mais usadas tém o teor de cromo
na faixa 17% a 26% e, neste caso, sdo totalmente ferriticas até a sua temperatura de fuséo.
Essa caracteristica é relacionada diretamente a presenca e a quantidade de cromo, que é
classificado como um elemento alfagéneo, estabilizando, portanto, a ferrita (CHIAVERINI,
2005).

Considerando as propriedades mecénicas, 0s a¢os inoxidaveis ferriticos possuem valores de
ductilidade e tenacidade menores (considerada de media a baixa) que 0s acos inoxidaveis
austeniticos e o seu crescimento de grdo se torna acentuado apenas a uma temperatura de
tratamento térmico a partir de 900 °C. A ferrita com alto teor de cromo é considerada
relativamente fragil e apresenta temperatura de transicdo ductil-fragil (COUTINHO, 1992).
Dessa forma, em geral, ndo sdo os tipos de agos inoxidaveis mais recomendados para
aplicacGes criogénicas, diferentemente dos acos inoxidaveis austeniticos, abordados

anteriormente.

Ainda em relacdo as propriedades, possuem boas caracteristicas de resisténcia a corrosao,
especialmente a trincas de corrosdo sob tensdo. A boa resisténcia a oxidacdo se deve ao alto
teor de cromo e a auséncia de niquel, que melhora o desempenho do aco sob alguns aspectos,
quando comparado ao aco inoxidavel austenitico.
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Este tipo de aco néo apresenta boa soldabilidade, visto que a operacdo de soldagem pode levar
ao crescimento de grdo na zona termicamente afetada e a segregacdo de determinados
elementos nos contornos de grao, o que compromete muito tenacidade e a propria resisténcia
a corrosdo de componentes soldados. Outro fator nocivo a resisténcia a corrosdo é a
ocorréncia de precipitacdo de carbonetos de cromo, mas este problema pode ser evitado

adicionando elementos formadores de carbonetos mais estaveis, como o titanio e niébio.

Uma vez que sao totalmente ferriticas até a sua temperatura de fusdo, combinacao dos teores
elevados de cromo e baixos de carbono, e a faixa austenitica fica totalmente eliminada, esses
acos inoxidaveis ndo sdo endureciveis por témpera (CHIAVERINI, 2005). Segundo Silva
(2011), os tratamentos térmicos mais comuns para este tipo de aco sdo solubilizacdo ou
recozimento, para remover feitos de deformacéo plastica conduzida anteriormente, utilizando

ainda um tratamento de alivio de tensdes na faixa de 750°C.

Na Tabela 2 sdo apresentadas, como exemplos, as composi¢des quimicas de trés dos
principais acos inoxidaveis ferriticos comerciais (CHIAVERINI, 2005). Na Figura 3 séo
exibidas, também como exemplos, microestruturas dos acos inoxidaveis AISI 409 laminado e
recozido e AISI 430 apenas laminado (COLPAERT, 2008), nas quais pode ser observada a
presenca de gréos de ferrita com diferentes morfologias.

Tabela 2 — Composi¢ao quimica de trés acos inoxidaveis ferriticos comerciais

aco elementos quimicos (% em peso)

AlSI C Cr Ni Mn Si Mo P
409 0,08 max. 10,5-11,7 - 1,0 max. 1,0 max. - 0,04 max.
430 0,12 max. 16,0-18,0 - 1,0 max. 1,0 max. - 0,04 max.
446 0,20 max. 23,0-27,0 - 1,5max. 1,0 max. - 0,04 max.

Fonte: adaptado de (CHIAVERINI, 2005).

Acos Inoxidaveis Duplex ou Austenoferriticos — Os agos inoxidaveis duplex possuem
microestrutura que consiste em fracGes aproximadamente iguais das fases ferritica e
austenitica, o que leva a uma combinacdo considerada atrativa de propriedades, como:
elevada resisténcia mecénica, boa tenacidade e alta resisténcia a corrosao em diversos meios.

Essa estrutura bifasica a determinada, sobretudo, pela combinagdo dos teores de ferro, cromo
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e niquel (CHIAVERINI, 2005), sendo ainda influenciada pela presenga de molibdénio e
também de nitrogénio. Os elementos cromo, niquel e molibdénio aumentam a resisténcia a
corrosdo e 0 nitrogénio tem efeito favoravel sobre a resisténcia mecénica do material
(COLPAERT, 2008).

Figura 4 — Exemplo de microestrutura do aco inoxidavel ferritico

Fonte: (COLPAERT, 2008). — (a) Aco 409A laminado a frio com 85% de reducéo e recozido a 850°C - ferrita
equiaxial. (b) Aco 430A laminado a quente - ferrita alongada.

Por outro lado, a presenca de muitos elementos de liga nos acos inoxidaveis duplex pode levar
a precipitacdo de numerosas fases, que teriam efeito positivo na dureza, mas negativo em
relagdo a tenacidade e a resisténcia a corrosdo. Dentre essas fases secundarias, podem ser
mencionados carbonetos, nitretos e compostos intermetalicos, como as fases sigma o, chi y,
pi 7 e tau T (COLPAERT, 2008). Os problemas relacionados aos elementos de liga mostram
uma maior complexidade no estudo desses agos, sendo fundamental um conhecimento dos
processos de precipitacdo que podem ocorrer, visto que situagdes envolvendo processamento
térmico ou termomecénico sdo relativamente usuais durante operacfes de fabricacdo. Dessa
forma, similarmente aos acgos inoxidaveis ferriticos e austeniticos, o aco inoxidavel duplex
ndo é comumente submetido a tratamentos térmicos para endurecer, uma vez que Seu
endurecimento neste caso implicaria na formacdo de fases indesejaveis, que levariam a
reducdo na tenacidade e na resisténcia a corros&o.

As propriedades consideradas superiores dos agos inoxidaveis duplex em relacdo aos demais
explicam a sua utilizacdo em aplicacbes de grande responsabilidade e o seu emprego
crescente, tais como: industria de processamento quimico; industria de polpa e papel,
indUstria de geracéo de energia; e industria de extracdo de petroleo (CHIAVERINI, 2005).



20

Na Tabela 3 sdo apresentadas, como exemplos, as composi¢des quimicas de trés acos
inoxidaveis duplex (CHIAVERINI, 2005) e na Figura 5 sdo exibidas, também como
exemplos, microestruturas do aco inoxidavel duplex ASTM A182 forjado e resfriado ao ar a
partir de 1000°C (COLPAERT, 2008), onde podem ser verificados, com ampliacGes distintas,

gréos de ferrita “F” e austenita “A”.

Tabela 3 — Composicédo quimica de trés acos inoxidaveis duplex

aco elementos quimicos (% em peso)

UNS Cr Ni Mo Ni Mn Si
532760 25,0 7,0 3,6 0,25 - -
31200 25,0 6,0 1,2-2,0 0,14-0,2 2,0 1,0
32404 21,5 7,0 2,5 0,2 2,0 1,0

Fonte: adaptado de (CHIAVERINI, 2005).

Figura 5 — Exemplo de microestrutura do aco inoxidavel duplex

(b)

Fonte: (COLPAERT, 2008). — (a) e (b) Barra forjada de agco ASTM F53 resfriada ao ar a partir de 1000°C.

Acos Inoxidaveis Endureciveis por Precipitacdo — Os acos endureciveis por precipitacao,
indicados pela sigla PH (precipitation hardening), foram desenvolvidos logo apds a Segunda
Guerra Mundial, possuindo uma melhora nas suas propriedades mecanicas atraves do
tratamento térmico de envelhecimento. Sao ligas consideradas como alternativas para 0s acos
inoxidaveis austeniticos, a fim de se obter resisténcia a corrosdo, boa trabalhabilidade e altos
valores de propriedades estaticas e dinamicas. Esses acos sdo divididos em trés classes:
martensiticos, semi-austeniticos e austeniticos, em funcdo da estrutura no estado solubilizado



21

e da estrutura resultante apds o tratamento térmico. Apesar do seu elevado custo, sua
utilizacdo vem aumentando, principalmente na industria aeronautica (CHIAVERINI, 2005).

Segundo Colpaert (2008), o tratamento térmico tipico para 0s a¢os inoxidaveis endureciveis
por precipitacdo € a sequéncia solubilizacdo e envelhecimento. Na solubilizagdo ocorre a
dissolucdo na matriz austenitica dos compostos intermetalicos. A velocidade de resfriamento
durante esse tratamento deve ser alta o suficiente para se evitar novamente a precipitacdo
desses compostos, formando uma estrutura martensitica com baixa dureza devido ao baixo
teor de carbono, apds o final do processo (no caso dos agos inoxidaveis endureciveis por
precipitacdo da classe martensitica). O tratamento de envelhecimento é responsavel por
grande parte do endurecimento deste aco, pois ocorre precipitacdo na matriz martensitica. O
fato de o envelhecimento ser feito a baixas temperaturas acarreta pequena quantidade de

problemas de distorcdo, trincas e descarbonetacdo apds endurecimento.
Na Tabela 4 sdo exibidos exemplos de trés acos inoxidaveis endureciveis por precipitacao
com as composic¢Bes quimicas (CHIAVERINI, 2005) e na Figura 6 sdo mostradas imagens de

microestrutura do ago 17-4PH submetido a tratamentos distintos (COLPAERT, 2008).

Tabela 4 — Composicdo quimica de trés agos inoxidaveis endureciveis por precipitacao

aco elementos quimicos (% em peso)

PH C Cr Ni Mn Si Cu P
17-4 0,07 max. 16,5 4,0 1,0 max. 1,0 max. 4,0 0,04 max.
17-7 0,09 méx. 17,0 7,1 1,0 méax. 1,0 max. - 0,04 méx.
17-10 0,15 méx. 17,0 10,7 1,0 max. 1,0 max. - 0,03 méx.

Fonte: adaptado de (CHIAVERINI, 2005).
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Fonte: (COLPAERT, 2008). — Aco 17-4PH. (a) Aco Solubilizado a 1040 °C/1h seguido de resfriamento em
agua. Martensita de baixo carbono. (b) Solubilizado e envelhecido a 590 °C/4h , resfriado ao ar.

3.1.2 Acos inoxidaveis martensiticos

Os acos inoxidaveis martensiticos sdo ligas de ferro, carbono e cromo, em geral, com teor de
carbono entre 0,1% e 1,5% e teor de cromo entre 12% e 18% (PICKERING, 1984). Essa
composicdo quimica possibilita, além da resisténcia a corroséo, a mudanca de fase no estado
solido, ou seja, esses acos se tornam austeniticos na faixa de 950 °C — 1000 °C e, assim,
podem se transformar em martensita no resfriamento (COUTINHO, 1992). Dessa forma, para
esse grupo de acos inoxidaveis, diferentemente do que é observado para os agos ferriticos e 0s
acos austeniticos, os tratamentos térmicos de témpera e revenimento podem ser conduzidos,
produzindo pegas com alta resisténcia mecénica, alta dureza, resisténcia ao desgaste e ainda
alguma tenacidade (KRAUSS, 1990). Essas ligas, portanto, podem ser consideradas como
equivalentes aos acos que sdo usualmente submetidos aos tratamentos térmicos de témpera e
revenimento, com a diferenca de que pela quantidade de cromo, possuem alta
temperabilidadade, temperatura de inicio da transformagdo martensitica mais baixa e maior
resisténcia a diminuicdo de dureza no revenimento subsequente a témpera (COLPAERT,
2008; SILVA & MEI, 2010).

No caso da liga tratada termicamente para elevacdo da dureza, depois de obtida a estrutura
martensitica, faz-se o tratamento de revenimento para aumentar a ductilidade e aliviar tensdes.
No entanto, uma diferenca significativa entre os acos baixa liga e 0s acos inoxidaveis
martensiticos € que o Gltimo possui um teor de cromo suficientemente elevado para garantir a
formacdo de martensita mesmo em pecas de grandes espessuras. Sua resisténcia a corrosdo,
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no entanto, tende a ser inferior & dos outros grupos de agos inoxidaveis, sendo, contudo,
satisfatoria para meios considerados mais fracamente corrosivos (MODENESI, 2001).

Uma vez que as propriedades dos agos inoxidaveis martensiticos podem ser alteradas de
maneira significativa com os parametros dos tratamentos térmicos, esses a¢os sao empregados
em uma grande variedade de situagfes, indo desde vasos de pressdo e caldeiras até
ferramentas de corte (PARK et al, 2007).

Dentro do grupo dos agos inoxidaveis martensiticos, podem ser consideradas basicamente trés
classes, divididas de acordo com o teor de carbono: baixo carbono, médio carbono e alto
carbono. Os chamados agos inoxidaveis martensiticos de baixo carbono sdo relativamente
faceis de conformar no estado recozido, exibindo boa dureza, boa resisténcia a corroséo e
tenacidade superior aos demais. Esses acos sdo empregados na fabricacdo de turbinas,
compressores e componentes de plataformas de petréleo (SONG et al., 2010). Seu exemplo
classico é 0 aco AISI 410 (TSAI et al., 2002), que possui cerca de 0,15% de carbono e de
11,5% a 13,0% de cromo.

Os acos inoxidaveis martensiticos de médio teor de carbono, tradicionalmente utilizados na
indUstria de cutelaria e de fabricacdo de instrumentos cirargicos (CHIAVERINI, 2005), tém
em seu maior exemplo o aco AISI 420, com cerca de 0, 15% a 0,35% de carbono, 12% a 14%
de cromo e até 0,6% de molibdénio, apresentando alta dureza e alguma tenacidade apds o
processamento térmico. Esse aumento no teor de carbono eleva a resisténcia a tracdo pelo
aumento da fracdo volumétrica de carbonetos, com consequente necessidade de emprego de
temperaturas de austenitizacdo mais altas no tratamento térmico de témpera (COUTINHO,
1992). Outros efeitos sdo uma diminuicdo na tenacidade e na soldabilidade em relacdo aos de
baixo carbono. Esses acos sdao também utilizados na fabricacdo de engrenagens, mancais,
valvulas de agulha e componentes para uso em altas temperaturas. Por fim, dos agos
inoxidaveis martensiticos de alto carbono, o ago AISI 440 ¢é a liga comercial de maior
destaque (YANG et al., 2006), com teor de carbono variando entre 0,6% e 1,2%, cromo entre
12% e 18% e molibdénio até 0,75%, sendo empregado em valvulas, matrizes de para

fabricacéo de polimeros e mancais, exibindo altas dureza e resisténcia ao desgaste.
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Na Tabela 5 sdo mostradas as composic¢des quimicas de alguns acos inoxidaveis martensiticos
comerciais, envolvendo exemplos de acos baixo carbono, médio carbono e alto carbono
(CHIAVERINI, 2005). Dentre os agos inoxidaveis martensiticos exemplificados, o aco
considerado béasico é o AISI 410. A partir desse, elementos de liga podem ser adicionados
com objetivos especificos. Ressalta-se que, além da alterac&o no teor de carbono (associada as
trés classes de acos inoxidaveis martensiticos), outra possibilidade importante na variacao de
composicao dessas ligas € manter a quantidade de carbono relativamente baixa e aumentar o
teor de cromo. Isto é feito nas aplicacBes em que se exige maior resisténcia a corrosao como,
por exemplo, em atmosferas marinhas ou ambientes com &gua salgada, quando se eleva o teor
de cromo a 16% - 17% (COUTINHO, 1992).

Tabela 5 — Composicao quimica de exemplos de acos inoxidaveis martensiticos

elementos quimicos (% em peso)

20 AR C Cr Ni Mo Mn Si P

403,410 | 0,15 méx | 11,5/13,0 - - 1,00 0,50 0,04
414 0,15 méx | 11,5/13,5 | 1,25/2,50 - 1,00 1,00 0,04
416 0,15 méx | 11,5/13,5 - 0,60 max 1,25 1,00 0,06
416 Se 0,15 max | 11,5/13,5 - - 1,25 1,00 0,06
420 0,16/0,25 | 11,5/13,5 | 1,00 max - 1,00 1,00 0,04
420 0,15 max | 11,5/13,5 | 1,00 max - 1,00 1,00 0,04
420 0,15 max | 12,0/14,0 | 1,00 max - 1,00 1,00 0,04
420 F 0,15 méx | 12,5/14,5 - 0,60 max 1,25 1,00 0,06
422 0,15 max | 12,0/14,0 - 0,75 max 1,00 0,75 0,025
431 0,15 max | 11,0/13,0 | 0,50/1,00 - 1,00 1,00 0,04
440 A 0,15 méax | 15,0/17,0 | 1,25/1,00 | 0,75 max 1,00 1,00 0,04
440 B 0,15 max | 16,0/18,0 - - 1,00 1,00 0,04
440 C 0,15 max | 16,0/18,0 - - 1,00 1,00 0,04

Fonte: adaptado de (CHIAVERINI, 2005).

Na Figura 7 séo exibidas, como exemplos, imagens de microestruturas do aco inoxidavel
martensitico AISI 410 temperado e revenido (em diferentes condi¢des), nas quais pode ser
observada uma estrutura predominantemente composta de martensita revenida (COLPAERT,

2008). Na Figura 8 sdo mostradas, também como exemplos, microestruturas de outros dois
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acos inoxidaveis martensiticos comerciais, 0s acos AISI 403 e AISI 420, ap6s témpera e
revenimento (ASM INTERNATIONAL, 2004).

Figura 7 — Exemplos de microestrutura do aco inoxidavel martensitico AISI 410
temperado e revenido

a —r N e ()

Fonte: (COLPAERT, 2008) — (a) e (b) Aco AISI 410 temperado e revenido — martensita revenida.

Figura 8 — Exemplos de microestrutura dos acos inoxidaveis martensiticos AISI 403 e
AISI 420 temperados e revenidos

(b)
Fonte: (ASM INTERNATIONAL, 2004) — (a) A¢o AISI 403 temperado e revenido. (b) Ago AISI 420

temperado e revenido.

Conforme mencionado, os tratamentos térmicos usuais dos agos inoxidaveis martensiticos,
visando a obtencdo de estruturas endurecidas, sdo a témpera e o revenimento. No caso da
témpera, apds o0 aquecimento até a austenitizacdo completa da liga e o encharque, o
resfriamento pode ser conduzido ao ar, em 6leo ou em agua, 0 que vai depender do teor de
carbono apresentado pelo aco inoxidavel (CHIAVERINI, 2005). Nas Tabelas 6 e 7 podem ser
observados os detalhes dos tratamentos térmicos indicados para diversos acos inoxidaveis
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martensiticos comerciais e as dados associados as propriedades mecénicas (resisténcia

mecanica — limites de escoamento e resisténcia, ductilidade — alongamento % e tenacidade —

energia absorvida no impacto) obtidas através dessas operacoes.

Tabela 6 — Tratamentos térmicos de alguns acos inoxidaveis martensiticos

T

Revenido

Témpera

Tipo Temperatura| Tempo Meio de res- | Temperatura | Tempo | Dureza
AlS| °C min. friamento °C ‘ h Brinell
403 | 925/1000 15a30 dleo 225/375 | 1a3 360/380
410 925/1000 15a30 dleo 225/375 | 1a3 | 360/380
414 975/1050 15a30 cleoou ar 225/400 1a3 370/400
4186 925/1000 15a30 dleo 225/375 1a3 360/380
431 9751075 15a30 ar, oleo, agua 225/400 | 1a3 370400
420 9751050 15a30 ar, 6leo

quente 150/376 | 1a2 470/520
440A 100011075 15a30 idem 150375 la2 500/560
440B 100011075 15a30 idem 1501375 la2 520/590
440C 10001075 15a30 idem 1007375 1a2 540/620

Fonte: adaptado de (CHIAVERINI, 2005)

Tabela 7 — Propriedades mecanicas de acos inoxidaveis apos tratamentos térmicos

Tipo

AlSI
i
410
414
418
431
420

440A
4408
440C ||

Limite resis-
ténciaatracao

| [ kgtimm?

130
130
137
130
137

175
189
196
200

Propriedades mecanicas médias, apos o tratamento térmico

Limite de es- Alonga-| Resisténcia
coamento mento | ao choque
| kgt/mm? | MPa % kgfm J
98 960 15 2862 27,5/60.8
98 960 15 2862 27,5/60,8
102 1000 15 41/83 40,2/81,4
98 960 12 2862 27,5/60.8
102 1000 17 4.1/83 40,2/81 .4
158 1650 8 1,121 ‘ 10,8/20,6
182 1790 S 04/08 | 39885
189 1850 3 0.3/0,7 2,9/6,9
193 1830 2 0.3/0,7 2,9/6,9

Fonte: adaptado de (CHIAVERINI, 2005)

3.2 Tratamentos Térmicos em Ligas Metalicas Ferrosas

Os tratamentos térmicos dos materiais metalicos visam, através de um conjunto de operacdes,

modificar as propriedades através de alteracdes na microestrutura desses, considerando ainda

um custo financeiro relativamente ndo elevado. De maneira simplificada, essas operacoes
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envolvem aquecimento, a taxas controladas ou ndo, até uma dada temperatura, cujo valor ird
depender da composi¢do quimica do material, do tratamento térmico conduzido e de seu
estado inicial. O periodo de tempo no qual o metal ou liga metalica permanece a temperatura
mencionada, denominado tempo de encharque, € influenciado também pela composicéao
quimica do material, pelo tratamento térmico conduzido e pelo seu estado inicial, podendo ser
afetado ainda pelas dimensbes da peca. Por fim, o resfriamento pode ser conduzido a

velocidades diversas, de acordo com a operacéo realizada.

Os tratamentos térmicos podem ser divididos em dois grandes grupos: tratamentos
termofisicos e tratamentos termoquimicos. Os primeiros sdo aqueles nos quais as alteraces
na estrutura do material ocorrem apenas em funcdo do ciclo térmico, sem alteracdo da
composicdo quimica. Como exemplos podem ser citados: recozimento para alivio de tensdes,
recozimento pleno, normalizacdo, témpera, martémpera, revenimento e austémpera. Ja 0s
tratamentos termoquimicos levam a modificacdo na estrutura com alteracdo na composicdo

quimica da superficie da peca, sendo 0s principais processos a cementacdo e a nitretacao.

A seguir sdo apresentados 0s principais aspectos dos tratamentos térmicos de témpera e

revenimento, uma vez que essas operacoes sdo abordadas no trabalho.

3.2.1 Témpera

Segundo Colpaert (2008), o tratamento de témpera visa a formacdo da martensita, sendo esta
obtida quando se aquece 0 material até se obter uma microestrutura austenitica, mantendo a
peca neste patamar por um determinado tempo e em seguida resfriando a mesma em
temperatura adequada até gque seja formada martensita. Esse resfriamento pode ser realizado,
em 4gua, Oleo, salmoura e, até mesmo, ao ar, de acordo com as caracteristicas de
temperabilidade do material. Na Figura 8 € exibida uma representacdo esquematica do
processo superposta em uma curva tempo — temperatura - transformacéo, na qual Mi e Mf
representam as temperaturas de inicio e de fim da transformacdo martensitica e Aez a

temperatura de austenitizagéo.
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Figura 9 — Representacdo esquematica do tratamento térmico de témpera

Curva de Resfriamento

Temperatura

Produto: Martensita

Tempo

Fonte: adaptado de (CHIAVERINI, 2005)

De acordo com Callister (2002), para obter um ago com Gtimas propriedades através da
témpera, a amostra deve conter ao final do processo elevada quantidade de martensita e evitar
a formacdo de perlita e/ou bainita. Devido as caracteristicas da peca, é impossivel resfriar a
mesma a uma taxa uniforme ao longo de toda a sua extensdo, portanto a austenita ird se
transformar ao longo de uma faixa de temperaturas, podendo levar a microestruturas distintas

especialmente a medida que se considera pecas de dimens@es elevadas e seu interior.

A profundidade de endurecimento e a distribuicdo de dureza ao longo de uma se¢do da peca
depende da “temperabilidade” do aco, do tamanho e da forma da pega, alem do tipo e da

natureza do meio de témpera.

A temperabilidade pode ser definida como a propriedade que mede a variacdo de dureza
sofrida pela peca desde a sua superficie até o seu interior quando temperada, e esta
relacionada a capacidade do aco de formar martensita, ou seja, a velocidade critica de témpera
(COLPAERT, 2008). A maioria dos elementos de liga adicionados ao aco retarda as
transformacdes de decomposicgéo da austenita em ferrita, perlita e/ou bainita, o que favorece a
temperabilidade e leva a uma diminuicdo da velocidade critica para a formacao da martensita,
ou seja, possibilita a utilizacdo de meios de resfriamento menos bruscos no tratamento

térmico.
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Em relacdo ao tamanho e a forma da peca, sabendo que a energia térmica é dissipada para o
meio de resfriamento na superficie da amostra, tem-se que a taxa de resfriamento no
tratamento de témpera depende da razéo da area superficial sobre a massa da amostra, ou seja,
quanto maior for essa razdo, maior serd a taxa de resfriamento e maior sera o efeito de
endurecimento. Com isso tem-se que amostras com formas regulares e arredondadas possuem
razdes superficie-massa menores do que amostras com formas irregulares, dificultando assim
0 endurecimento por témpera (CALLISTER, 2008).

Dois fatores influenciam a velocidade de resfriamento das posicdes de uma peca ap6s 0
tratamento de témpera: 1) velocidade com que o calor é extraido da superficie da peca, devido
a um determinado meio de témpera selecionado; 2) transmissdo de calor dentro da peca,
ocorrida por conducdo (CHIAVERINI, 2012). Tais fatores influenciam nas diferentes
velocidades de resfriamento vista em diferentes posicbes em uma pega, como pode ser

observado na figura 9.

Figura 10 — Curvas de resfriamento da superficie e do centro de uma barra de aco de 28
mm de diametro resfriada em agua
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Fonte: (COLPAERT, 2008).

Em relacdo ao meio de resfriamento na témpera, segundo Chiaverini (2008), os meios
liquidos e gasosos sdo 0s mais comuns para se realizar o resfriamento do material metalico,
sendo que em termos de meio liquido os mais comuns sdo: agua; agua contendo sal ou

aditivos causticos; 6leo, que pode conter uma variedade de aditivos; e solu¢Bes aquosas de
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polimeros. J& 0s meios gasosos mais usuais sdo 0s gases inertes, como nitrogénio, hélio e

argonio.

A medida que se aumenta a severidade da témpera, mais rapido sera o resfriamento e, como
consequéncia indesejavel, maior podera ser a ocorréncia de distor¢cGes e trincas na peca
tratada. Orienta-se que para pecas de geometria simples, simétricas, deve-se utilizar a gua
como meio de témpera, uma vez que poderia ser tolerado algum nivel de distor¢des. Quando
fatores como distorcdo e aparecimento de trincas deve ser evitado, opta-se por um meio de
resfriamento menos drastico, como o 6leo, provocando menores gradientes de temperatura nas
pecas. (COLPAERT, 2008).

A Tabela 8 apresenta o fator H, que mensura a severidade na témpera, determinado para
diferentes meios de resfriamento, 6leo, agua e salmoura, em diferentes condi¢des, tendo o

meio de resfriamento em &gua sem agitacdo como referéncia, com H=1 (COLPAERT, 2008).

Tabela 8 - Severidade da témpera em diferentes meios de resfriamento

Meio de témpera Severidade de
P témpera (H)
; o o]
Oleo sem agitagao 0,2 =
L)
. =
Oleo moderadamente agitado 0,5 2
, £% 0.9
Oleo viclentamente agitado 0,7 e 1 -
a2 co
. P oEo
Agua sem agitagdo 1,0 & % [a)
ke
Agua fortemente agitada 1,5 3
2
Salmoura sem agitagac 2,0
Salmoura fortemente agitada 5,0

Fonte: (COLPAERT, 2008)

3.2.2 Revenimento

Apds o tratamento de témpera, em geral, o material apresenta um alto nivel de tensdes
residuais e tenacidade e ductilidade muito baixas, o que limita 0 emprego em grande parte das

aplicagdes. O tratamento de revenimento (ou revenido) é um tratamento posterior, que produz
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alteragOes na microestrutura e alivia as tensdes residuais decorrentes da témpera, aumentando
assim o seu uso (CHIAVERINI, 2005). O procedimento consiste em reaquecer 0 ago
temperado em temperaturas inferiores &s de austenitizacdo, deixar o material permanecer
nesta temperatura por um determinado periodo de tempo e depois resfriar ao ar. Na Figura 10
pode ser observada uma representacdo do procedimento subsequente a témpera
(CHIAVERINI, 2005). Um exemplo dos efeitos do revenimento sobre as propriedades
mecanicas de um aco pode ser visto na Figura 11 (COLPAERT, 2008):

Figura 11 — Representacgdo dos tratamentos térmicos de témpera e revenimento

CURVA D& RESFRIAMENTD

Temperatura, °C

REVENIDD |
DUREZA DESEJADA
M{
PRODYTO =
u' MARTENSITA
REVENIDA

TEMPO. CSC.LOG.

Fonte: adaptado de (CHIAVERINI, 2005)

Colpaert (2008) afirma que através do revenimento tem-se uma reducdo da dureza, da
resisténcia mecanica e aumento da ductilidade. Nos acos-ferramenta, pode ocorrer um
aumento da dureza, causado pelo chamado endurecimento secundario. Em geral, um aumento
da temperatura de revenimento acarreta em um aumento da tenacidade, o que é confirmado
através da andlise das micrografias do ago AISI 4320, Figura 12, resfriados a partir de
temperaturas diferentes. Observa-se que um aumento na temperatura de revenimento diminui

0 aspecto acicular, aumentando assim a tenacidade do aco.

Figura 12 - Efeito do revenimento sobre as propriedades mecénicas do aco AlISI 4340
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Fonte: (COLPAERT, 2008).

Figura 13- Efeito da temperatura de revenimento na microestrutura do ago AlSI 4320.

Fonte: (COLPAERT, 2008). — (a) AISI 4320 - 200°C. (b) AISI 4320 - 600°C.

Segundo Callister (2008), o revenimento é obtido através do aquecimento do ago até uma
temperatura abaixo da eutetdide por um determinado periodo de tempo. A temperatura na
qual o revenimento ocorre estd entre 250°C e 650°C, mas as tensbes internas podem ser
aliviadas em temperaturas menores, na faixa de 200°C. O revenimento permite, através do
processo de difusdo, a formacdo da martensita revenida, que € composta pelas fases estaveis
ferrita e cementita. A fase cementita € dura e reforca a matriz de ferrita ao longo das
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fronteiras, que atuam como barreiras contra 0 movimento das discordancias. Ja a ferrita, que é
muito ddctil e relativamente tenaz, é responsavel pela melhoria nessas duas propriedades

vistas na martensita revenida.
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 Material

O material utilizado no trabalho foi o0 aco inoxidavel DIN EN 14.116, cuja composicao
quimica e a especificagdo técnica, ambas com % em peso, sdo mostradas nas Tabelas 9 e 10.
O aco foi adquirido por doacdo da empresa ARCELORMITTAL INOX BRASIL., na forma
de chapas com 2mm de espessura, 290mm de comprimento e 210mm de largura. Trata-se de
um ago inoxidavel da classe dos martensiticos, de médio teor de carbono, desenvolvido com o
objetivo de melhorar a resisténcia a corrosao e a tenacidade em comparagdo com outros acos
inoxidaveis tradicionais, como o aco AISI 420 (ARCELORMITTAL INOX BRASIL.,
2010).

Tabela 9 - Composi¢ao quimica do aco inoxidavel martensitico DIN EN 14.116.

Elemento C Si Cr Mo V
Teor (%) 0,45 0,39 14,92 0,65 0,10

Fonte: Comunicacéo pessoal.

Tabela 10 - Especificacdo técnica do ago inoxidavel martensitico DIN EN 14.116.

Elemento C Mn Si Cr Mo N V
0.42 - 030-  1400- 050- 002 010-
Teor (%) g 47 0,50 070 1450 055 0,04 0,20

Fonte: (CATALOGO ARCELORMITTAL INOX BRASIL., 2010)

4.2 Descricéo Geral do Trabalho Desenvolvido

No presente trabalho foi realizada a caracterizagdo mecanica, por meio da analise dos
resultados obtidos em testes de dureza, e a caracterizagdo microestrutural, por meio da
avaliacdo de fotomicrografias obtidas em microscopia Optica e microscopia eletrénica de
varredura e difragdo de raios X, do ago inoxidavel martensitico descrito no item anterior,
considerando diferentes condigdes de tratamentos térmicos de témpera e de revenimento. Na
Figura 14 é apresentado um fluxograma com a descricdo geral do trabalho experimental

desenvolvido.
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Figura 14 - Fluxograma descrevendo a etapa experimental desenvolvida.

Aco inoxidavel
martensitico
DIN EN 14.116
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Mecanica Microestrutural Mecéanica Microestrutural

Fonte: (Autor)

4.3 Corpos de Prova

As chapas do material foram cortadas em tiras de 10mm de largura na guilhotina da marca
Newton modelo TM 10, mostrada na Figura 15, e em seguida com 0 uso da cotadora
metalogréafica da marca Telux, vista na figura 16, foram obtidos os corpos de prova com 2mm
de espessura, 15mm de comprimento e 10mm de largura, que foram utilizados para

caracterizagdo no estado inicial e apos os tratamentos térmicos distintos.
4.4 Tratamentos Térmicos
Os tratamentos térmicos foram realizados nos corpos de prova previamente cortados. Os

tratamentos realizados foram a témpera e o revenimento, onde o equipamento utilizado foi o

forno elétrico da marca Brasimet modelo Heraus (Figura 17).
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Figura 15 — Guilhotina utilizada no corte dos corpos de prova.

Fonte: (Autor)

Figura 16 — Cortadora metalografica utilizada no corte dos corpos de prova.

Fonte: (Autor)

Figura 17 - Forno elétrico utilizado nos tratamentos térmicos.

Fonte: (Autor)
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Para o tratamento de témpera, 0 meio de resfriamento foi a &gua, duas temperaturas de
aquecimento e um mesmo tempo de encharque, conforme a tabela 11. No tratamento de
revenimento as amostras foram resfriados ao ar e foram empregados 6 temperaturas e um
tempo de encharque, conforme a tabela 12. Para a realizacdo do trabalho, uma parte das

amostras foi apenas temperada e o restante delas temperada e revenida.

Tabela 11 - Condig6es de témpera consideradas no trabalho.

Tempo de _
Temperaturas de Meio de
Aco A Encharque )
Témpera (°C) ) Resfriamento
(minutos)
Aco Inoxidavel
Martensitico DIN 850, 1050 30 Agua

EN 14.116
Fonte: (Autor)

Tabela 12 - Condicg6es de revenimento consideradas no trabalho.

Tempo de )
Temperaturas de Meio de
Aco _ Encharque )
Revenimento (°C) ) Resfriamento
(minutos)
Aco Inoxidavel
. 100, 200, 300, 400,
Martensitico DIN 30 Ar

500, 600
EN 14.116

Fonte: (Autor)

Com o objetivo de evitar o resfriamento das pecas a serem temperadas e temperadas e
revenidas no contato com o acessério para retirada dessas do forno (tenaz), todas as amostras
foram envolvidas em arame de baixo teor de carbono e o contato do dispositivo se deu nesse

arame.

4.5 Caracterizacao Microestrutural

4.5.1 Microscopia Optica

A caracterizacdo microestrutural por microscopia optica (MO) foi realizada no material nos
estados inicial e tratado termicamente. A preparacdo das amostras para a caracterizacdo
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microestrutural envolveu as etapas usuais de metalografia: 1) embutimento a frio com acrilico
auto polimerizavel em molde de silicone e embutimento a quente realizado na prensa de
embutimento da marca Arotec (figura 18), onde a amostra é embutida com a resina baquelite
e utilizando-se pressdo e aquecimento para efetuar a polimerizacdo; 2) lixamento com as
granulometrias #240, #320, #400 e #600, com limpeza e rotagdo de 90° entre as mesmas; 3)
polimento com pasta de diamante de 90m, 300m e 1[Im, empregando alcool como
lubrificante e 4) ataque quimico por imersdo. Neste caso, foi utilizado o reagente Villela (1g
de acido picrico, 100 ml de alcool etilico e 5 ml de &cido cloridrico) por imersdo (ASM
INTERNATIONAL, 2004). Para a preparacdo, em termos de equipamentos, além da prensa
de embutimento, foram empregadas lixadeiras elétricas da marca Struers e Arotec e politrizes

das marcas Struers e Arotec, ambos mostrados (como exemplos) nas figuras 19 e 20.

Figura 18 - Prensa de embutimento utilizada no embutimento a quente das amostras.

Fonte: (Autor)

Figura 19 — Lixadeiras elétricas.
x=j =

Lixadeiras elétricas da marca Struers(a) e Arotec(b)
Fonte: Autor
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Apos a preparacdo, as amostras foram analisadas em um microscopio optico da marca Fortel
com sistema de aquisicdo de imagens acoplado, conforme mostrado na Figura 21. Nessa

etapa, foram digitalizadas imagens da microestrutura do ago martensitico com duas

ampliacGes distintas.

Figura 20 — Politrizes.
m ]

Politrizes da marca Arotec (a) e Struers (b)
Fonte: Autor

Figura 21 - Microscopio Optico utilizado na caracterizacdo microestrutural.

Fonte: (Autor)

4.5.2 Microscopia Eletrénica de Varredura

A anélise por microscopia eletrénica de varredura (MEV) foi realizada em um microscépio da
marca Shimadzu, modelo SSX-550. O equipamento € mostrado na figura 22. Para obtengéo do
resultado, foi utilizada a opcdo de elétrons secundarios para assim obter imagens com
definicdo em funcdo da profundidade/topografia da microestrutura. Para a realizagdo da

analise foram selecionadas doze amostras, provenientes da microscopia optica. Nesse caso,
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foram escolhidas as seguintes condi¢des, em funcéo dos resultados de microscopia Optica e de
dureza: estado inicial, ttmpera considerando as duas temperaturas de aquecimento e tempera
seguida de revenimento considerando quatro temperaturas de revenimento para cada condi¢do

de témpera.

Figura 22 — Microscépio Eletroénico de Varredura.

Fonte: Autor

4.5.3 Difracao de raios X

Para a andlise de difracdo de raios X (DRX) foi utilizado um equipamento da marca Shimadzu
modelo 7000. O angulo de varredura empregado foi de 10° a 100°, com o cobre sendo
utilizado como alvo metalico. Foram utilizadas seis amostras durante a anélise. Para utilizacdo
no difratbmetro foi necesséria a retirada do embutimento das amostras realizado

anteriormente. Na figura 23 podem ser observadas imagens do difratometro utilizado.

4.6 Caracterizacdo Mecénica

A andlise do comportamento mecanico do aco foi realizada por meio de testes de dureza
Vickers (HV) realizados em um microdurémetro HMV Shimadzu modelo 2T, com penetrador
Vickers, com carga de 500gf, e tempo de aplica¢do de 15 segundos. Na Figura 27 podem ser
observadas imagens do equipamento utilizado no experimento. A preparacdo das amostras
para esses testes foi a mesma conduzida para a caracterizagdo microestrutural por microscopia
Optica, porém sem a realizacdo de ataque quimico. Para a realizacdo dos ensaios, foram
analisadas uma amostra no estado inicial e as demais tratadas termicamente, totalizando a

analise de 15 amostras. Foram realizadas 10 testes para cada amostra.
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Figura 23 — Difratdmetro de raios X.

(@) (b)

(a) vista geral e (b) detalhe

Fonte: Autor

Figura 24 — Microdurdémetro Vickers.

@ 4 (b)

(a) vista geral e (b) detalhe
Fonte: Autor
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Caracterizacdo Mecéanica e Microestrutural do Material no Estado Inicial

Na tabela 13 ¢é apresentado o valor médio de dureza do material no estado inicial e seu
respectivo valor de desvio padrdo. Como pode ser visto, 0 ago apresentou dureza inicial de
253 = 5 HV. O valor de dureza encontrado esta de acordo com o valor observado no catalogo
do fabricante, onde o valor de dureza para este material ¢ 100 HB, que quando convertido
para a escala Vickers equivale ao valor de dureza de 254 HV (CATALOGO
ARCELORMITTAL, 2010).

Tabela 13 — Valor de dureza Vickers para a amostra do aco no estado inicial.

Estado Inicial
Média 253+5

Fonte: Autor

Nas figuras 25 e 26 sdo apresentados as fotomicrografias obtidas por meio de MO e do MEV

para as amostras no estado inicial.

Figura 3 — Fotomicrografias (MO) do aco no estado inicial.

) )

(@) (b)

(a) e (b) ampliagBes distintas.
Fonte: Autor
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Figura 26 — Fotomicrografias (MEV) do aco no estado inicial.
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Por meio da analise das fotomicrografias € possivel observar que a microestrutura inicial do
aco é composta por carbonetos dispersos em uma matriz ferritica. Na figura 26 sdo exibidas as
imagens do MEV para o aco no estado inicial. Segundo a literatura, Bjarbo et al (2001), acos
com teor de carbono maior do que 0,2% e valores de cromo maiores que 12-13% contém os
seguintes tipos de carboneto: M3C, M;C3 e M23Cg, € a precipitacido dos carbonetos presentes
vai depender do tempo, sendo que o M3C ira precipitar primeiro, seguido do M;Csz e por
Gltimo o M23Cs. Neste trabalho, foram identificados apenas carbonetos M,3Cg (Figura 26),
caracterizados morfologicamente como pequenos globulos isolados, homogeneamente
distribuidos na matriz como foi estudado por LO et al (2009). Sendo que M é composto

principalmente por ferro e cromo.

5.2 Caracterizagdo Mecéanica do Material Temperado

A tabela 14 é referente aos valores médios de dureza encontrados para o0 ago tratado
termicamente em duas diferentes temperaturas de austenitizacdo. Através dos valores de
dureza encontrados foi elaborado o grafico que pode ser visto na figura 27.

Analisando os valores de dureza encontrados é possivel observar que o aumento da
temperatura de austenitizacdo implicou em um aumento na dureza. Este aumento de dureza,
segundo Pinedo (2004), se deve a uma maior dissolucéo dos carbonetos de cromo que elevam

o teor de cromo e de carbono dissolvidos na matriz austenitica antes do resfriamento. Com
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IS0, a austenita se torna de maior teor de carbono, o que eleva a temperabilidade do material,
retardando as transformacdes difusionais no resfriamento e, consequentemente, facilitando a
transformacédo martensitica. Em adicéo a esse fato, uma vez que a austenita ficou com teor de
carbono mais elevado, a martensita transformada também exibiu maior teor de carbono. Dessa
forma, a martensita gerada apresentou maior dureza, pois sabe-se que a propriedade da
plaqueta de martensita depende de seu teor de carbono (KRAUSS, 1990). Esse aumento no
teor de carbono presente na matriz resulta também em uma diminuicao da temperatura na qual
a transformacdo martensitica se inicia (Ti). A temperatura de austenitizacdo de 850°C néo foi
suficiente para dissolver os carbonetos, diferentemente do que ocorre na austenitizacdo a

1050°C, onde a dissolucdo foi quase completa.

Tabela 14 — VValores de Dureza — Amostras austenitizadas a 850°C e 1050°C.
Témpera 850°C Témpera 1050°C
Média 325+12 574 + 12

Fonte: Autor

Figura 27 — Dureza Vickers em funcéo da temperatura de austenitizacao.
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Fonte: Autor

5.3 Caracterizacdo Microestrutural do Material Temperado

Nas figuras 28, 29, 30 e 31 sdo exibidas as fotomicrografias obtidas por meio de MO e de
MEYV do aco temperado a 850°C e 1050°C com um tempo de encharque de uma hora, sendo

resfriados em agua.
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(a) e (b) ampliagdes distintas.
Fonte: Autor

Figura 4 —Fotomicrografias (MEV) apds témpera a 850°C.
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Por meio da andlise por microscopia Optica, verifica-se a presenca de martensita em ambas as
condicBes de tratamento, sendo mais significativa e nitida para a condicdo de aquecimento a
1050°C, inclusive em termos de tamanho das plaquetas do constituinte. Por outro lado, as
fotomicrografias obtidas por MEV possibilitam observar a presenca e distribuicdo de
carbonetos no material. Essas imagens mostram a variacdo na distribuicdo do carboneto
M23Cg para as duas temperaturas de austenitizacdo empregadas. Observa-se que a quantidade
de carbonetos diminui significativamente com o aumento da temperatura de austenitizagéo.
Os carbonetos presentes na amostra austenitizada a 850°C parecem ser precipitados primarios,

provenientes de processamentos mecanico metaligicos anteriores, uma vez que aparecem no
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material no estado inicial. Esses carbonetos ndo foram dissolvidos em sua maioria durante a
austenitizacdo, conforme visto em Barlow et al. (2012) em seu trabalho. Para a temperatura de
1050°C a dissolucdo dos carbonetos foi quase completa. Comparando as imagens obtidas por
MO e MEV, percebe-se que a maior dissolugcdo de carbonetos no aquecimento a temperatura
de 1050°C propiciou a formagdo de austenita de maior teor de carbono, levando ao
afastamento das curvas TTT e ainda a transformacao no resfriamento em martensita com teor
de carbono mais elevado. Dessa forma, a morfologia da estrutura se tornou mais nitida,
tendendo a um formato mais proximo de plaquetas. Esses resultados estdo de acordo com o

que foi observado na avaliagdo da dureza do material, corroborando a discussdo apresentada.

(a) e (b) ampliagdes distintas.
Fonte: Autor
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(a) e (b) ampliagdes distintas.
Fonte: Autor
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Para o caso do aco inoxidavel aquecido a 850°C, uma vez que a dissolucdo dos carbonetos foi
relativamente pequena, a austenita apresentava baixo teor de carbono gerando, por sua vez,
uma martensita com menor teor de carbono. Dessa forma, ao observar a microestrutura,
apesar de ser verificada a presenca do constituinte acicular, ele aparece de maneira menos
nitida. Esse comportamento justifica o valor médio de dureza exibido pelo material nessas
condic@es, relativamente baixo quando usualmente se emprega tratamentos térmico para a

obtencdo de estrutura martensitica.

5.4 Caracterizagdo Mecanica do Material Temperado e Revenido

Na tabela 15 sdo mostrados os valores médios de dureza para 0 aco ap0s o tratamento nas seis
temperaturas de revenimento estudadas. Na figura 32 € exibido o gréfico referente aos valores

de dureza encontrados em funcéo das temperaturas de revenimento.

Tabela 15 — Média dos valores de dureza Vickers ap6s o Revenimento.

Témpera 850°C Témpera 1050°C
Revenimento a 100°C 446 *+ 13 653 + 8
Revenimento a 200°C 464+ 5 626 + 8
Revenimento a 300°C 443+ 4 484 + 9
Revenimento a 400°C 407 £ 6 502 +4
Revenimento a 500°C 447 +9 641 +5
Revenimento a 600°C 317+11 324+ 4

Fonte: Autor

Analisando a figura 32, verifica-se que para ambas as temperaturas de austenitizacao (850°C e
1050°C), ocorreu um decréscimo nos valores de dureza ap6s a realizacdo do revenimento e com o
aumento na temperatura do mesmo até 400°C. Esse decréscimo foi mais acentuado para o
material temperado a 1050°C, fenémeno este que pode ser explicado pelo fato de que com o
témpera a essa temperatura, mais martensita foi formada e, no tratamento subsequente, para essa
faixa de temperaturas de revenimento (até 400°C), as principais modificacbes observadas nas
ligas ferrosas estdo associadas a modificagfes na estrutura martensitica (CHIAVERINI, 2005).
Para 0 ago temperado a 850°C, supondo a formacdo de uma proporgéo de martensita menor do
que na outra condi¢cdo (a dureza obtida seria proveniente também dos carbonetos primarios),
alteracOes na estrutura martensitica durante o revenimento, afetariam menos a dureza média da

amostra.
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Figura 32 — Dureza Vickers em funcéo da temperatura de revenimento nos acos
temperados a 850°C e 1050°C.
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Fonte : Autor

Apds o revenimento a 400°C, nas duas curvas da figura 32 é possivel observar a presenca do
pico caracteristico do fenébmeno de endurecimento secundario, para ambas condi¢des em uma
temperatura de 500°C. Conforme estudado por Speich (1972), a ocorréncia do endurecimento
secundario na faixa de 500°C é associada a uma precipitacdo fina e homogénea de carbonetos
de elemento de liga, no caso deste trabalho, possivelmente 0 M,3Cg. Os carbonetos formados
no endurecimento secundario sdo, em geral, duros e finamente dispersos (KRAUSS, 1990), o
que contribui para a dureza mais evada da amostra como um todo ao final do tratamento.
Apos este pico, a dureza diminui com o aumento da temperatura devido ao coalescimento dos

carbonetos do tipo M,3Cs 0 que também foi visto por Calliari et al (2006).

A diferenca de dureza verificada no endurecimento secundario para as duas condic¢des iniciais
de témpera deve estar relacionada ao fato de que com o aquecimento a 850°C na témpera,
como ja mencionado, menos carbono e demais elementos de liga entraram em solucao sélida
na austenita. Com isso, a martensita produzida apresentou menos carbono e elementos de liga
em solucdo. Dessa forma, no momento da precipitacdo de carbonetos no revenimento a

500°C, possivelmente uma menor quantidade de carbonetos devem ter sido formados.
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5.5 Caracterizagao Microestrutural do Material Temperado e Revenimento

As figuras 33 a 52 correspondem as fotomicrografias (MO e MEV) obtidas para 0 ago
austenitizado a 850°C e a 1050°C e revenido em nas diferentes temperaturas. Especificamente
para andlise por MEV apenas quatro condi¢Bes foram analisadas, sendo elas: revenimento as
temperaturas de 200°C, 400°C, 500°C e 600°C.

(a) e (b) ampliagdes distintas.
Fonte: Autor

Figura 34 —Fotomicrografias (MO) apds témpera a 850°C e revenimento a 200°C.
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(a) (b)
(a) e (b) ampliagdes distintas.
Fonte: Autor
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Figura 35 —Fotomicrografias (MEV) apds témpera a 850°C e revenimento a 200°C.
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(a) e (b) ampliagdes distintas.
Fonte: Autor

Figura 36 —Fotomicrografias (MO) apos témpera a 850°C e revenimento a 300°C.

2 : y U

3 R { REVA) VD o 1 ¥ f R TRIVG TF DAI

(a) e (b) ampliagdes distintas.
Fonte: Autor
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Figura 37 —Fotomicrografias (MO) apos témpera a 850°C e revenimento a 400°C.
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(@) (b)
(a) e (b) ampliagdes distintas.
Fonte: Autor

Figura 38 —Fotomicrografias (MEV) apés témpera a 850°C e revenimento a 400°C.
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(a) e (b) ampliagdes distintas.
Fonte: Autor
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Figura 39 —Fotomicrografias (MO) apos témpera a 850°C e revenimento a 500°C.

(b)
(a) e (b) ampliagdes distintas.
Fonte: Autor

Figura 40 —Fotomicrografias (MEV) apds témpera a 850°C e revenimento a 500°C.
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(a) e (b) ampliagBes distintas.
Fonte: Autor
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Figura 41 —Fotomicrografias (MO) apos témpera a 850°C e revenimento a 600°C.
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(a) (b)
(a) e (b) ampliagdes distintas.
Fonte: Autor

Figura 42 —Fotomicrografias (MEV) apds témpera a 850°C e revenimento a 600°C.
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(a) e (b) ampliagBes distintas.

Fonte: Autor
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Figura 43 —Fotomicrografias (MO) apos témpera a 1050°C e revenimento a 100°C.
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(a) (b)
(a) e (b) ampliagdes distintas.
Fonte: Autor

Figura 44 —Fotomicrografias (MO) ap0s té

mpera a 1050°C e revenimento a 200°C.
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(a) e (b) ampliagdes distintas.
Fonte: Autor
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Figura 45 —Fotomicrografias (MEV) ap6s témpera a 1050°C e revenimento a 200°C.
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Figura 46 —Fotomicrografias (MO) apods témpera a 1050°C e revenimento a 300°C.

(a) (b)
(a) e (b) ampliagdes distintas.
Fonte: Autor
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Figura 47 —Fotomicrografias (MO) apds témpera a 1050°C e revenimento a 400°C.
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(a) e (b) ampliagdes distintas.
Fonte: Autor

Figura 48 —Fotomicrografias (MEV) ap6s témpera a 1050°C e revenimento a 400°C.

(a) e (b) ampliagdes distintas.
Fonte: Autor
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Figura 49 —Fotomicrografias (MO) apo6s témpera a 1050°C e revenimento a 500°C.
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(a) (b)
(a) e (b) ampliagdes distintas.
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(a) e (b) ampliagBes distintas.
Fonte: Autor
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Figura 51 —Fotomicrografias (MO) apos témpera a 1050°C e revenimento a 600°C.
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(a) (b)
(a) e (b) ampliagdes distintas.
Fonte: Autor

Figura 52 —Fotomicrografias (MEV) ap6s témpera a 1050°C e revenimento a 600°C.

po?
et ]

A"‘. “ £
.;?f Piobe  Mag WD Det F———=1 Sum .
LY

= Y
# . AccY  Probe v wp‘y 3 =l 5un
40 w2000 17 SE- o~ CEFERMG -DRMWAT /.

o &

150K 40 %400 17 SE . CEFET-MG-DEMAT

9 #

(a) (b)
(a) e (b) ampliagdes distintas.
Fonte: Autor

Para 0 aco temperado a 850°C e revenido, ndo é possivel verificar alteracdes significativas
nas imagens exibidas, tanto em termos de quantidade de carbonetos como em relacdo a
estrutura martensitica. Essa Ultima, aparentemente se torna um pouco mais difusa, ainda
menos nitida. Ja para o aco temperado a 1050°C e revenido, as transformacdes
microestruturais sao acentuadas. Considerando a matriz martensitica, com a realizacdo e
aumento da temperatura de revenimento, essa estrutura foi se tornando menos nitida, com
interfaces menos delimitadas. Em relagdo aos carbonetos, percebe-se que para temperaturas
de 200°C e 400°C, a quantidade de carbonetos ainda é bastante reduzida, como acontece com
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o material temperado. No entanto para 500°C, verifica-se claramente presenca intensa desses
precipitados, indicando a ocorréncia de endurecimento secundéario. Para 600°C, novamente
ndo sdo observados os carbonetos, o que sugerem que a 500°C esses precipitaram e a 600°C
ou ndo precipitam ou precipitam e séo dissolvidos na matriz com os elementos entrando em
solucdo solida. Park et al (2007) observaram comportamento semelhante. A precipitacdo dos
carbonetos foi apontada como responséavel pela ocorréncia de endurecimento, como aquele
visto no grafico da figura 32. A degeneracdo da estrutura martensitica , passando de uma
morfologia do tipo deslizada para o tipo maclada, o que é uma caracteristica dos agos de

médio carbono, foi verificada por Pinedo (2004).

5.6 Difracdo de Raio-X

Nas figuras 53 a 58 sdo exibidos os difratogramas para o ago austenitizado a 850°C e 1050°C
e do revenimento subsequente realizado as temperaturas de 400°C e 500°C. Podem ser
observados reflexdes caracteristicos da martensita (M) carbonetos (C) e austenita retida (A).
A identificacdo das reflexdes ocorreu por meio da associacdo com os padrfes de difracdo da
austenita e martensita e por meio de comparacdo com os trabalhos realizados por Park et al
(2007) e Kwok et al (2000). Os difratogramas foram dispostos lado a lado, para uma mesma
condicdo, variando apenas a escala da intensidade (ua), a fim de facilitar a comparacdo entre
eles.

Figura 53 - Difratogramas do a¢o DIN EN 14.116 ap6s témpera a 850°C.
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(a) (b)
(a) e (b) ampliaces de distintas.
Fonte: Autor
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Figura 54 - Difratogramas do aco DIN EN 14.116 ap6s témpera a 850°C e revenimento a
400°C.
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Fonte: Autor

(b)

Figura 55 — Difratogramas do aco DIN EM 14.116 ap6s témpera a 850°C e revenimento
a 500°C.
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Figura 56 - Difratogramas do ago DIN EN 14.116 ap6s témpera a 1050°C.
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Figura 57 - Difratogramas do aco DIN EN 14.116 apds témpera a 1050°C e revenimento

a400°C.
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Figura 58 - Difratogramas do aco DIN EN 14.116 ap6s témpera a 1050°C e revenimento
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(a) e (b) ampliagdes distintas.
Fonte: Autor

Conforme a andlise do difratograma da amostra temperada a 850°C, foi possivel identificar as
reflexdes referentes aos constituintes martensita, carbonetos e austenita retida. Com o
aumento na temperatura de revenimento houve um pequeno aumento na quantidade de
carbonetos e na quantidade de austenita retida.

Para a amostra austenitizada a 1050 °C apenas reflexdes referentes a martensita e a austenita
retida foram observados, o que esta de acordo com o que foi visto na analise microestrutural,
onde ocorreu a dissolucdo quase que completa dos carbonetos ap6s a témpera. Quando
comparadas as duas temperaturas de revenimento, foi observado um aumento evidente na
quantidade de carbonetos vista no difratograma para o material revenido a 500°C e também
um aumento na quantidade de austenita retida. O aumento no ndmero de carbonetos é
apontado como o responsavel pelo surgimento do pico de endurecimento secundario.

A variacdo no teor de austenita retida para as diferentes temperaturas de austenitizacdo nédo
pdde ser analisada claramente. Isto pode ser explicado pelo fato dos picos ndo serem
proporcionais, o que dificulta uma analise semi-quantitativa dos mesmaos.

Segundo Chiaverini (2005), quanto maior for a temperatura de austenitizagdo, menor sera a
temperatura de inico da transformacdo martensitica (Mi) devido a uma maior dissolucdo dos
excessos de carbonetos na austenita devido ao fato do carbono aumentar a resisténcia ao
cisalhamento da austenita, sendo assim necessario, uma aplicagdo de um maior esforco para

se obter o cisalhamento e assim dar inicio a formagdo da martensita. Com isso ocorre a
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formacéo da austenita residual ou retida. Calliari et al estudou 0 comportamento da austenita
retida durante o revenimento e observou que o teor de austenita retida diminui durante o
revenimento, sendo que em altas temperaturas (500°C-600°C) o teor de austenita aumenta.
Nestas temperaturas, a austenita produzida é metaestavel, que quando sofre transformacéo,
produz carbonetos do tipo M,3Cs mais estaveis, 0 que contribui para o aparecimento do
endurecimento secundario.
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6 CONCLUSAO

O aco DIN EN 14.116 apresentou valores de dureza mais elevados quando submetidos ao
tratamento térmico de témpera para as duas temperaturas de austenitizacdo. A dureza do ago
austenitizado a 850°C foi menor do que o valor observado para o a¢co quando austenitizado a
1050°C.

Observa-se que o teor de carbonetos diminui com o aumento da temperatura de
austenitizacdo. A témpera realizada a uma temperatura de 850°C nédo foi suficiente para
dissolver os carbonetos, diferentemente do que ocorreu na austenitizagcdo a 1050°C, onde a
dissolucdo foi quase completa. Este resultado sugere que o0 aco estudado, ndo adquiriu suas
melhores propriedades quando temperado a 850°C, sendo assim, esta temperatura de
austenitizacdo deve ser evitada.

A variacdo do teor de austenita retida durante a témpera ndo pode ser claramente avaliada
devido a uma pequena diferenga observada nos picos identificados para tal constituinte
guando analisados via difracéo de raio-X.

Com a relacdo ao tratamento de témpera com revenimento subsequente, foi possivel observar
0 aparecimento da reflexdo referente ao endurecimento secundario a 500°C para as duas
situacOes estudadas.

A presenca

da austenita retida durante o revenimento foi avaliada por meio da técnica de difracdo de
raio-X e os dados obtidos sdo compativeis com o que era esperado segundo a literatura, onde
se observa um aumento na quantidade de austenita retida para temperaturas de revenimento
elevadas (500°C-600°C). Este aumento na quantidade de austenita retida e o aumento na
quantidade de carbonetos precipitados a uma temperatura de 500°C, explicam o aparecimento

do endurecimento secundario.
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